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碳酸钠碱熔 －电感耦合等离子体发射光谱法测定石墨中的
常量元素硅铝钙镁铁钛锰磷

赵良成，郭秀平，胡艳巧，程文翠，王　磊，马会春
（河北省地矿中心实验室，河北 保定　０７１０５１）

摘要：石墨化学性质稳定，需采用高温碱熔（１０００℃）才可使样品分解完全，已有分析方法在样品前处理不同
的阶段使用不同材质的坩埚。基于石墨性质和坩埚熔样情况，本文采用预先已均匀铺垫０．５０ｇ碳酸钾的高
熔点铂坩埚灼烧石墨样品，样品灼烧后直接在原坩埚中加入０．８０ｇ碳酸钠碱熔，熔融物用稀盐酸提取后用
电感耦合等离子光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）实现了石墨中８种常量元素（硅铝钙镁铁钛锰磷）的同时测定。方法检
出限为１３～２２８μｇ／ｇ，方法精密度（ＲＳＤ，ｎ＝１２）为０．７％～７．２％；全流程加标回收率为９０．５％ ～１０５．０％；
实际土状和鳞片石墨样品的测定结果与化学分析法无显著差异。本方法避免了铂坩埚的损毁和样品在前处

理过程中的损失，分析过程简单、分析速度快。
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石墨是一种非金属材料，具有优良的金属性能

及特殊的抗高温性能。我国石墨矿分布广，储量、产

量、出口量目前均居世界第一［１］。硅铝钙镁铁钛锰

磷等元素在石墨中属于杂质，准确、快速测定其含量

对于石墨选矿、应用及科研具有指导意义。现行行

业标准方法常量元素分析是参考 ＪＣ／Ｔ１０２１．５—
２００７《非金属矿物和岩石化学分析方法》，需逐项检
测，操作繁琐，流程长，同时产生大量含汞、铬废液，

污染环境，不能满足石墨矿地质勘查、选矿和资源利

用等批量快速测试分析的需要。电感耦合等离子体

发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）技术已应用于分析非金属矿
及其制品，已有学者采用ＩＣＰ－ＯＥＳ测定磷矿石、煤
及煤灰、长石、铝土矿、石煤等非金属矿中常量元素

（硅磷硫钙镁铝铁钛锰等）［２－６］及测定高纯石墨、石

墨烯中的杂质元素［７－１１］。但ＩＣＰ－ＯＥＳ技术用于石
墨矿中多种常量元素的测定方法目前尚未见报道。

石墨的化学性质稳定，常温常压条件下酸碱很

难将其分解，需采用高温（１０００℃）碱熔才能分解完
全。如果将样品直接与熔剂混合后高温熔融，石墨

因高温产生大量二氧化碳可致迸溅，造成样品损失。

一般情况下，应预先灼烧除碳再碱熔分解样品。使

用贵金属铂坩埚在高温灼烧阶段，石墨易产生火焰，

造成铂坩埚的损坏［１２］。瓷坩埚对灼烧后的灰分有

粘附，导致样品损耗。使用铁、瓷、高铝材质的坩埚

碱熔容易发生坩埚部分熔解，导致样品中引入被测

元素。已有方法在不同的阶段使用不同材质的坩

埚，如高温灼烧时采用瓷坩埚，碱熔时更换为铂坩

埚，以此减少铂坩埚的使用时间，避免坩埚的损毁及

样品的损失，但前处理过程中样品可能发生损失。

本文选用铂坩埚，首先在铂坩埚底部铺垫一层碳酸

钾后灼烧石墨样品，避免对铂坩埚的损害；样品灼烧

后直接在原坩埚中用碳酸钠碱熔，样品基本无损失；

然后将铂坩埚置于聚四氟乙烯烧杯中加入稀盐酸提

取碱熔物，用 ＩＣＰ－ＯＥＳ法同时测定了石墨中的８
种常量元素（硅铝钙镁铁钛锰磷）。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

Ｐｒｏｄｉｇｙ高色散型全谱直读等离子体发射光谱
仪（美国Ｌｅｅｍａｎ公司，配有扣背景功能），采用中阶
梯光栅分光系统，电荷注入检测器（ＣＩＤ），可拆卸式
三层石英同心炬管，高效旋流雾化室，垂直观测方
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式。ＩＣＰ－ＯＥＳ仪器工作条件为：ＲＦ功率１１５０Ｗ，
冷却气（Ａｒ）流量 １８．０Ｌ／ｍｉｎ，辅助气（Ａｒ）流量
０．２Ｌ／ｍｉｎ，雾化器压力０．２６２ＭＰａ，蠕动泵泵速１．２
ｍＬ／ｍｉｎ，曝光时间１５ｓ，提升时间１５ｓ，重复测量次
数２次，垂直观测高度１５ｍｍ。
１．２　标准溶液及主要试剂

各组分（ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ｆｅ２Ｏ３、ＴｉＯ２、
ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５）标准储备溶液：采用光谱纯或优级纯试
剂配制，各组分浓度均为１．００００ｇ／Ｌ。

混合标准溶液：由 ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、ＣａＯ、ＭｇＯ、
Ｆｅ２Ｏ３、ＴｉＯ２、ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５标准储备溶液逐级稀释配制
成系列混合标准工作溶液，ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３为０、
１０、５０、１００、２００ｍｇ／Ｌ，ＣａＯ、ＭｇＯ为 ０、１、１０、２０、５０
ｍｇ／Ｌ，ＴｉＯ２、ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５为０、０．５、１、１０、２０ｍｇ／Ｌ，其
介质为含Ｋ＋１．１ｇ／Ｌ，含Ｎａ１．４ｇ／Ｌ及５％盐酸。

盐酸、碳酸钾、碳酸钠：优级纯。

水：去离子水（电阻率１８ＭΩ·ｃｍ）。
石墨粉：光谱纯（灰分含量≤１０μｇ／ｇ）。

１．３　石墨样品处理和分析方法
石墨样品粉碎至粒径小于１００μｍ，置于１０５℃

烘箱中烘干 ２～３ｈ，取出后移入干燥器中冷却至
室温。

准确称取０．２５００ｇ石墨试样置于已均匀铺垫
０．５０ｇ碳酸钾的铂坩埚中。置于已升温至８５０℃的
马弗炉中灼烧３～４ｈ，至无黑色碳粒。取出铂坩埚
稍冷，用玻璃棒小心搅拌均匀，再覆盖０．８０ｇ碳酸
钠，放回马弗炉中继续升温至１０００℃，保持５０ｍｉｎ。
取出铂坩埚冷却至室温，置于２００ｍＬ聚四氟乙烯烧
杯中，加入约１００ｍＬ沸水提取样品，洗净坩埚后趁
热在不断搅拌下加入５０％盐酸２８ｍＬ进行酸化，冷
却后移至２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，
备ＩＣＰ－ＯＥＳ测定。同时做试剂空白试验。

２　结果与讨论
２．１　坩埚材质的确定

石墨样品不经高温灼烧直接碱熔时，产生大量

二氧化碳气体，易致样品迸溅，因此石墨样品需进行

灼烧除去样品中的碳。国家标准 ＪＣ／Ｔ１０２１．５—
２００７中使用瓷坩埚灼烧石墨，灼烧后的样品直接在
瓷坩埚中进行碱熔分解，瓷坩埚部分分解，引入大量

被测元素（如硅、铝）等影响测定，故灼烧后的残渣

需转移到金属坩埚中再进行碱熔。使用铂坩埚灼

烧，在高温产生发亮的火焰，有可能侵蚀铂坩埚［１２］；

选择常见的高铝坩埚易引入大量铝离子，影响测定；

银、铁等金属坩埚，熔点低，不能满足灼烧石墨需要

的温度。所以坩埚选择既要考虑坩埚材质的熔点，

又要考虑碱熔时坩埚是否部分分解，引入干扰离子

影响测定。

铂坩埚熔点高（１７７２℃），满足灼烧石墨的温
度，同时碱熔时熔解的微量铂并不影响硅铝钙镁铁

磷锰的测定。本文通过试验选择如下灼烧方法：在

铂坩埚底部铺垫一层试剂，将样品置于铂坩埚底部

中间部位，进行高温灼烧。尽量避免石墨高温产生

发亮的火焰与铂坩埚直接接触，灼烧后在同一坩埚

中加入碳酸钠熔剂进行碱熔，避免了前处理过程中

转换坩埚所造成的样品损失。本方法铂金坩埚体积

为２５ｍＬ。
２．２　称样量及定容体积

石墨样品包括低碳（固定碳含量 ５０．０％ ～
８０．０％）、中碳（固定碳含量８０．０％ ～９４．０％）及高
碳（固定碳含量９４．０％～９９．９％）样品，灼烧后灰分
的含量范围较宽，称量样大会增加灼烧时间和增加

熔剂用量，导致测定样品溶液离子浓度超过

１％［１２］，易堵塞雾化器；称样量太少，有的元素达不

到检出限。本文选择不同含量石墨样品对称样量做

了试验，经比对确定称样量。结果显示石墨样品在

８５０℃灼烧时间小于３ｈ时，样品灼烧不完全；当灼
烧时间达到４ｈ时，样品全部呈灰分状态存在，熔融
酸化后溶液澄清。低碳及中碳石墨样品称取

０．１０００、０．２５００、０．５０００ｇ按１．３节方法处理后定容
至２５０ｍＬ，高碳石墨样品称取 ０．１０００、０．２５００、
０．５０００ｇ、１．０００ｇ处理后定容至１００ｍＬ，均可满足
检测要求。在实际应用时根据具体被测元素含量及

检出限调整称样量及定容体积。

２．３　灼烧及碱熔熔剂的确定及用量
铂坩埚底部铺垫的熔剂，熔点要高于灼烧石墨

的温度（８５０℃），否则灼烧时熔剂融化易包裹样品，
引起样品迸溅，而且碱熔后熔融物应易于提取。文

献［５］试验了几种常用熔剂：氢氧化钠（钾）、过氧化
钠、焦硫酸钾、偏硼酸锂、碳酸锂 －硼酸、碳酸钠、碳
酸钾，其中氢氧化钠（钾）、过氧化钠、焦硫酸钾的熔

点均在 ７００℃［１３］以下。偏硼酸锂［１２］、碳酸锂 －硼
酸［２］碱熔后难以提取。碳酸钠熔点（８５４℃）［１３］稍
低，灼烧时部分熔化后包裹试样，使灼烧时间增长；

碳酸钾熔点（８９１℃）［１３］满足灼烧石墨需要的温度，
灼烧石墨样品后碳酸钾试剂呈灰色，对样品无包裹，

样品灼烧完全，碱熔后易于提取。因此本文选用碳

酸钾铺垫坩埚底部进行灼烧，即加入０．５ｇ碳酸钾。
—９０３—
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样品灼烧完成后由于灰分的组成复杂，酸很难

将其完全溶解，且无法准确测定 ＳｉＯ２，因此选择碳
酸钠进行碱熔。一般样品与熔剂比例为 １∶５［１２］。
本文在确定称样量为０．２５ｇ，坩埚底部铺垫粉状碳
酸钾为 ０．５０ｇ的基础上，对碳酸钠用量进行了实
验。结果表明，碳酸钠用量为０．３０、０．５０ｇ时，溶液
浑浊；碳酸钠用量达到０．８０ｇ时，溶液澄清且等离
子体稳定；碳酸钠用量大于２．００ｇ时，溶液中盐类
的浓度大于１％，溶液澄清但等离子体不稳定，影响
测试结果。最终确定碳酸钠用量为０．８０ｇ。
２．４　干扰的影响及消除

本方法在测定过程中主要的干扰为光谱干扰和

非光谱基体干扰［１４－１７］。对于光谱干扰的消除，应用

仪器谱图功能做谱线轮廓图，对每一元素在其他７
种元素不同的测定波长处所产生的强度进行了观

察，比较各条谱线的谱图背景形状和强度值，谱线附

近的干扰及背景影响情况及测定过程的稳定性，最

终选择较为灵敏、背景低、检出限低、干扰小的谱线

作为待测元素的分析谱线，并确定了相应的左右扣

背景位置，通过仪器自带扣背景功能扣除背景。对

于非光谱的基体干扰，可通过降低可溶盐浓度及样

品与配制的标准系列进行基体匹配来消除。在碱熔

样品溶液中存在大量熔剂，因此在灵敏度允许的前

提下，定容体积尽可能大。

２．５　方法线性范围
通过干扰探讨试验可选出各个元素的分析谱

线，同时建立相应的标准曲线，得出各个元素的标准

曲线线性回归方程、相关系数和线性范围。ＳｉＯ２、
Ａｌ２Ｏ３、Ｆｅ２Ｏ３在 ０～２００μｇ／ｍＬ、ＣａＯ、ＭｇＯ在０～５０
μｇ／ｍＬ、ＴｉＯ２、ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５在０～２０μｇ／ｍＬ的范围内
呈线性，相关系数均在０．９９９３～１．００００之间。
２．６　方法检出限

按分析手续处理流程空白１２份并测定。计算
分析结果的标准偏差（ｓ），同时考虑稀释因子１０００，
以３ｓ计算方法检出限为１３～２２８μｇ／ｇ（表１）。本
方法检出限可满足生产和科研的分析要求。

２．７　方法准确度、精密度和回收率
为考察该方法的准确度，采用光谱纯石墨粉和

标准物质ＧＢＷ０７１０５（岩石成分标准物质）按称样质
量比３∶２和４∶１分别称取０．２５００ｇ，配制２个验证
样品Ｚ－１和Ｚ－２，独立处理和测定３次，取其平均
值，验证样品中ＳｉＯ２、Ａｌ２Ｏ３、ＣａＯ、ＭｇＯ、Ｆｅ２Ｏ３、ＴｉＯ２、
ＭｎＯ、Ｐ２Ｏ５含量与实际石墨矿样品相近。由于光谱
纯石墨中灰分含量在１０μｇ／ｇ以下，灼烧后石墨样

品中这８种元素含量已经很低，所以两个验证样品
Ｚ－１和 Ｚ－２参考值以 ＧＢＷ０７１０５的标准值为主。
测定值以ＧＢＷ０７１０５的实际称样量计算。

表 １　元素分析谱线和方法检出限
Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅｓａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆｔｈｅ

ｅｌｅｍｅｎｔｓ

元素
分析谱线

（ｎｍ）
方法检出限

（μｇ／ｇ）
元素

分析谱线

（ｎｍ）
方法检出限

（μｇ／ｇ）
ＳｉＯ２ ２５１．６１１ ２２８ Ｆｅ２Ｏ３ ２５９．９４０ ６０
Ａｌ２Ｏ３ ３９６．１５２ ６０ ＴｉＯ２ ３３６．１２２ １３

ＣａＯ ３１７．９３３ ６６ ＭｎＯ ２５７．６１０ １７

ＭｇＯ ２８０．２７０ １８ Ｐ２Ｏ５ ２１３．６１８ ２００

石墨矿标准物质 ＧＢＷ０３１２０按本法分析步骤
独立处理并测定１２次，计算其相对误差和相对标准
偏差，验证样品 Ｚ－１和 Ｚ－２独立处理并测定 １２
次，计算相对标准偏差。从表２看出测定值与参考
值相符，方法准确度小于８．００％，精密度（ＲＳＤ）为
０．７％～７．２％，表明本法有较好的准确度和精密度。

表 ２　方法准确度和精密度
Ｔａｂｌｅ２　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

标准物质

编号
元素

含量（％）

标准值

（参考值）
测定值

相对误差

（％）
ＲＳＤ
（％）

ＧＢＷ０３１２０
（石墨矿）

ＳｉＯ２ １０．３４ １０．４０ 　０．５８ ２．４
Ａｌ２Ｏ３ ５．６０ ５．６６ 　１．０７ ０．８
ＣａＯ ０．７４ ０．７５ 　１．３５ ３．１
ＭｇＯ ０．５０ ０．５４ 　８．００ １．７
Ｆｅ２Ｏ３ １．４８ １．４６ －１．３５ ０．９
ＴｉＯ２ ０．５５ ０．５６ 　１．８２ １．０
ＭｎＯ ０．０２２ ０．０２１ －４．５５ ３．９
Ｐ２Ｏ５ ０．１６ ０．１５ －６．２５ ７．２

Ｚ－１

ＳｉＯ２ ４４．６４ ４４．６１ －０．０６ １．７
Ａｌ２Ｏ３ １３．８３ １３．７６ －０．４９ １．４
ＣａＯ ８．８１ ８．８８ 　０．８２ ３．１
ＭｇＯ ７．７７ ７．６９ －１．００ ２．６
Ｆｅ２Ｏ３ １３．４０ １３．３７ －０．２０ ２．５
ＴｉＯ２ ２．３７ ２．３９ 　０．９１ １．８
ＭｎＯ ０．１６９ ０．１７ －１．１６ ２．９
Ｐ２Ｏ５ ０．９５ ０．９４ 　３．３４ ６．１

Ｚ－２

ＳｉＯ２ ４４．６４ ４４．６０ －０．０９ １．６
Ａｌ２Ｏ３ １３．８３ １３．７６ －０．４８ ０．７
ＣａＯ ８．８１ ８．９１ 　１．０９ ３．０
ＭｇＯ ７．７７ ７．８３ 　０．７５ ３．７
Ｆｅ２Ｏ３ １３．４０ １３．６２ 　１．６７ １．８
ＴｉＯ２ ２．３７ ２．４４ 　３．０１ １．８
ＭｎＯ ０．１６９ ０．１６ －３．２３ ４．４
Ｐ２Ｏ５ ０．９５ ０．９７ 　３．００ ６．０

　　用ＧＢＷ０３１２０（石墨矿）和鳞片石墨样品 Ｙ－２
进行全流程加标回收率实验，按１．３节方法前处理。
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高纯物质作为标准物质在样品灼烧前加入，其中部

分高纯物质直接称取定量固体加入，含量低的成分

配制成溶液分取后在铂坩埚中蒸干加入，标准加入

量与样品待测元素含量接近，验证该法的准确性，得

出各元素的加标回收率为９０．５％～１０５．０％（表３）。
本方法可以满足石墨分析质量要求。

表 ３　方法加标回收率
Ｔａｂｌｅ３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素

ＧＢＷ０３１２０ Ｙ－２

标准值

（％）
加标量

（％）
加标后

测定值

回收率

（％）
本底值

（％）
加标量

（％）
加标后测

定值（％）
回收率

（％）
ＳｉＯ２ １０．３４ １０．００ １９．３９ ９０．５ ３．２３ ３．５０ ６．６２０ ９６．９
Ａｌ２Ｏ３ ５．６０ ６．００ １１．２２ ９３．６７ １．０９ １．５０ ２．４６０ ９１．３
ＣａＯ ０．７４ １．００ １．６９６ ９５．６ ０．３７ ０．５０ ０．８３３ ９２．６
ＭｇＯ ０．５０ １．００ １．４３６ ９３．６ ０．６７ １．００ １．７０４ １０３．４
Ｆｅ２Ｏ３ １．４８ ２．００ ３．５８０ １０５．０ １．１５ １．５０ ２．５６ ９４．０
ＴｉＯ２ ０．５５ １．００ １．４６１ ９１．１ ０．０１５ ０．０３ ０．０４４ ９６．７
ＭｎＯ ０．０２２ ０．０４ ０．０６０３ ９５．８ ０．００７８ ０．０１５ ０．０２３ １０１．３
Ｐ２Ｏ５ ０．１６ ０．２０ ０．３５２ ９６．０ ０．０４３ ０．０５０ ０．０８９３ ９２．６

３　实际样品分析
选取土状和鳞片石墨样品 Ｙ－１、Ｙ－２与验证

样品Ｚ－１、Ｚ－２共４个样品，采用本法和经典化学
分析方法（重量法、原子吸收法、分光光度法、容量

法）分别测定，其中ＳｉＯ２采用重量法；Ａｌ２Ｏ３采用容量
法；ＣａＯ、ＭｇＯ含量大于５％的采用容量法、含量小
于５％的采用原子吸收光谱法；ＴｉＯ２、Ｐ２Ｏ５、Ｆｅ２Ｏ３采
用分光光度法；ＭｎＯ采用原子吸收光谱法。如表４
所示，测定值与化学分析法的结果进行比较，测定结

果基本吻合。

表 ４　不同样品分析方法测定结果对比

Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓ

样品 测试方法
含量（％）

ＳｉＯ２ Ａｌ２Ｏ３ ＣａＯ ＭｇＯ Ｆｅ２Ｏ３ ＴｉＯ２ ＭｎＯ Ｐ２Ｏ５

Ｚ－１
化学法 ４４．４８１３．８１８．８２ ７．７５ １３．３９２．４３ ０．１８ ０．９３

本法测定 ４４．６１１３．７６８．８８ ７．６９ １３．３７２．３９ ０．１７ ０．９４

Ｚ－２
化学法 ４４．７２１３．８８８．７６ ７．９０ １３．４３２．３５ ０．１７ ０．９４

本法 ４４．６０１３．７６８．９１ ７．８３ １３．６２２．４４ ０．１６ ０．９７

Ｙ－１
化学法 １４．５１８．２３ １．２７ ０．４４ ０．７０ ０．３５ ０．０１７０．１１

本法 １４．５０８．４８ １．３０ ０．４６ ０．６７ ０．３５ ０．０１６０．１２

Ｙ－２
化学法 ３．２３ １．０９ ０．３７ ０．６７ １．１５ ０．０１５０．００７８０．０４３

本法 ３．２７ １．１１ ０．３８ ０．６９ １．１６ ０．０１６０．００７８０．０４２

４　结论
本研究根据石墨样品的性质和坩埚的熔样情

况，在同一铂坩埚中灼烧、碱熔石墨样品，避免了对

铂坩埚的损毁和样品在前处理过程中的损失。可一

次制样同时测定多种元素，克服了已有方法需要各

元素分别测定的缺点，分析过程简单、速度快，极大

地提高了工作效率，适合于大批量样品常量元素的

准确测定。

本法受仪器对被测溶液含盐量的影响，需尽可

能降低可溶盐浓度。样品用酸消解可大大降低可溶

盐浓度，这是后续研究方向。
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ＺｈａｎｇＡＢ，ＷｅｉＪＷ，ＷａｎｇＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＩｍｐｕｒｉｔｙＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎＨｉｇｈＰｕｒｉｔｙＧｒａｐｈｉｔｅＡｓｈｂｙ
ＥｑｕｅｎｔｉａｌＳｃａｎ ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃ
ＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＯｃｅａｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ
ｏｆＱｉｎｇｄａｏ，２００３，３３（４）：６０９－６１４．

［９］　ＹｕｋｉｈｉｒｏＫ，ＡｋｉｒａＮ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｒａｃｅＭｅｔａｌＩｍｐｕ
ｒｉｔｉｅｓ ｉｎ Ｇｒａｐｈｉｔｅ Ｐｏｗｄｅｒｓ ｂｙ Ａｃｉｄ Ｐｒｅｓｓｕｒｅ
ＤｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｎｄＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃ
ＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｒｔｅｙ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｓｔ，１９９３，１１８：８２７－８３０．

［１０］　ＷａｔａｎａｂｅＫ，ＩｎａｇａｗａＪ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＩｍｐｕｒｉｔｙ
Ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｉｎ Ｇｒａｐｈｉｔｅ ｂｙ Ａｃｉｄ Ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ
Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ Ｐｌａｓｍａ Ａｔｏｍｉｃ Ｅｍｉｓｓｉｏｎ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｓｔ，１９９６，１２１：６２３－６２５．

［１１］　ＭｉｔｓｕｙｏｓｈｉＷ，ＡｋｉｒａＮ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＩｍｐｕｒｉｔｙ
Ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ Ｈｉｇｈ ＰｕｒｉｔｙＧｒａｐｈｉｔｅｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ＣｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｆｔｅｒ
ＭｉｃｒｏＷａｖｅＤｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｓｔ，２０００，１２５：
１１８９－１１９１．

［１２］　岩石矿物分析编委会．岩石矿物分析（第四版 第四
分册）［Ｍ］．北京：地质出版社，２０１１：１２７１－１２７５．
Ｔｈｅ ＥｄｉｔｏｒｉａｌＣｏｍｍｉｔｔｅｅ ｏｆＲｏｃｋ ａｎｄ Ｍｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＴｈｅＦｏｕｒｔｈ
Ｅｄｉｔｉｏｎ：Ｖｏｌｕｍｅ Ⅳ ）［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌ
ＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２０１１：１２７１－１２７５．

［１３］　中南矿冶学院分析化学教研室．化学分析手册［Ｍ］．
北京：科学出版社，１９８４：２４５－２９１．
ＤｅｐａｒｔｍｅｎｔｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，ＣｅｎｔｒａｌＳｏｕｔｈ
ＣｏｌｌｅｇｅｏｆＭｉｎｉｎｇａｎｄＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ．ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ
Ｍａｎｕａｌ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＳｃｉｅｎｃｅＰｒｅｓｓ，１９８４：２４５－２９１．

［１４］　徐进力，邢夏，张勤，等．电感耦合等离子体发射光谱
法直接测定铜矿石中银铜铅锌［Ｊ］．岩矿测试，
２０１０，２９（４）：３７７－３８２．
ＸｕＪＬ，ＸｉｎｇＸ，ＺｈａｎｇＱ，ｅｔａｌ．ＤｉｒｅｃｔＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｓｉｌｖｅｒ，Ｃｏｐｐｅｒ，ＬｅａｄａｎｄＺｉｎｃｉｎＣｏｐｐｅｒＯｒｅｓｂｙ
Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃ Ｅｍｉｓｓｉｏｎ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９
（４）：３７７－３８２．

［１５］　孙大海，张展霞，贺柏龄，等．ＩＣＰ－ＯＥＳ中基体干扰
效应及其机理研究：Ⅱ干扰现象的进一步探讨［Ｊ］．
光谱学与光谱分析，１９９３，１３（４）：５９－６４．
ＳｕｎＤＨ，ＺｈａｎｇＺＸ，ＨｅＢＬ，ｅｔａｌ．ＭａｔｒｉｘＥｆｆｅｃｔｓａｎｄ
ＴｈｅｉｒＭｅｃｈａｎｉｓｍｓｉｎＩＣＰＯＥＳ［Ｊ］．Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄ
ＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，１９９３，１３（４）：５９－６４．

［１６］　曾先津，缪秀珍，孙雅茹，等．土壤和沉积物样品 ＩＣＰ
－ＯＥＳ多元素同时分析基体元素的干扰及其修正
［Ｊ］．分析化学，１９８６，１４（７）：４８６－４９３．
ＺｅｎｇＸ Ｊ，ＭｉａｏＸ Ｚ，ＳｕｎＹ Ｒ，ｅｔａｌ．Ｓｐｅｃｔｒａｌ
ＩｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｏｆＭａｔｒｉｘＥｌｅｍｅｎｔｓａｎｄＴｈｅｉｒＣｏｒｒｅｃｔｉｏｎ
ｉｎＳｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓＭｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔＡｎａｌｙｓｉｓｏｆＳｏｉｌａｎｄ
Ｓｅｄｉｍｅｎｔｂｙ Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＡｔｏｍｉｃ
ＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，１９８６，
１４（７）：４８６－４９３．

［１７］　陶俊，王素萍．ＩＣＰ－ＯＥＳ测定铁矿石中多元素的研
究［Ｊ］．云南化工，２００４，３１（２）：３６－３８．
ＴａｏＪ，ＷａｎｇＳＰ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＭｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔｓｆｒｏｍ
Ｉｒｏｎ Ｏｒｅ ｂｙ ＩＣＰＯＥＳ［Ｊ］．Ｙｕｎｎａｎ Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２００４，３１（２）：３６－３８．
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ＳｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＭａｊｏｒＥｌｅｍｅｎｔｓ，Ｓｉ，Ａｌ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ，
Ｔｉ，Ｍｎ ａｎｄ Ｐ ｉｎ ＧｒａｐｈｉｔｅｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌ
ＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＳｏｄｉｕｍＣａｒｂｏｎａｔｅＦｕｓｉｏｎ

ＺＨＡＯＬｉａｎｇｃｈｅｎｇ，ＧＵＯＸｉｕｐｉｎｇ，ＨＵＹａｎｑｉａｏ，ＣＨＥＮＧＷｅｎｃｕｉ，ＷＡＮＧＬｅｉ，ＭＡＨｕｉｃｈｕｎ
（ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＨｅｂｅｉＰｒｏｖｉｎｃｅ，Ｂａｏｄｉｎｇ０７１０５１，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｇｒａｐｈｉｔｅｉｓａｓｔａｂｌｅｎｏｎｍｅｔａｌａｎｄｍｕｓｔｂｅｄｅｃｏｍｐｏｓｅｄｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｂｙａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎａｔｈｉｇｈｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
（１０００℃）．Ｉｎｐｒｅｖｉｏｕｓｍｅｔｈｏｄｓ，ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｒｕｃｉｂｌｅｓｗｅｒｅｕｓｅｄｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｐｈａｓｅｓｉｎｏｒｄｅｒｔｏｓｈｏｒｔｅｎｔｈｅｕｔｉｌｉｔｙｔｉｍｅ
ｏｆｔｈｅｐｌａｔｉｎｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅａｎｄａｖｏｉｄｄａｍａｇｅｔｏｔｈｅｐｌａｔｉｎｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅａｎｄｓａｍｐｌｅｌｏｓｓ．Ｂａｓｅｄｏｎｔｈｅｎａｔｕｒｅｏｆｇｒａｐｈｉｔｅ
ｏｒｅａｎｄｔｈｅｃｈａｒａｃｔｅｒｏｆｔｈｅｃｒｕｃｉｂｌｅ，ａｎｅｗｍｅｔｈｏｄｈａｓｂｅｅｎｄｅｖｅｌｏｐｅｄ．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｗａｓｆｉｒｓｔｌｙｉｇｎｉｔｅｄａｔｈｉｇｈ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｎａｐｌａｔｉｎｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅ，ｗｈｉｃｈｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄｗｉｔｈ０．５０ｇｐｏｔａｓｓｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅａｔｔｈｅｂｏｔｔｏｍ．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅ
ｗａｓｔｈｅｎｄｉｒｅｃｔｌｙｄｉｇｅｓｔｅｄｂｙ０．８０ｇｓｏｄｉｕｍｃａｒｂｏｎａｔｅｉｎｔｈｅｆｏｒｍｅｒｐｌａｔｉｎｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅ．Ｌａｓｔｌｙｔｈｅｍｅｌｔｗａｓ
ｄｉｓｓｏｌｖｅｄｂｙｄｉｌｕｔｉｎｇｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ．Ｅｉｇｈｔｍａｊｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓ（Ｓｉ，Ａｌ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｆｅ，Ｔｉ，Ｍｎ，Ｐ）ｗｅｒｅ
ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＯＥＳ）．Ｔｈｅ
ｐｒｏｐｏｓｅｄｍｅｔｈｏｄｈａｓａｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆ１３－２２８μｇ／ｇ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ（ＲＳＤ，ｎ＝１２）ｏｆ０．７％－７．２％，ａｎｄｗｈｏｌｅ
ｐｒｏｃｅｓｓｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆ９０．５％ －１０５．０％．Ｔｈｅａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｆｌａｋｅｇｒａｐｈｉｔｅａｎｄａｍｏｒｐｈｏｕｓｇｒａｐｈｉｔｅｂｙｔｈｉｓ
ｍｅｔｈｏｄａｒｅｉｎａｇｒｅｅｍｅｎｔｗｉｔｈｔｈｏｓｅｂｙｃｈｅｍｉｃａｌｍｅｔｈｏｄ．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄａｖｏｉｄｓｓａｍｐｌｅｌｏｓｓａｎｄｐｌａｔｉｎｕｍｃｒｕｃｉｂｌｅ
ｄａｍａｇｅ．Ｔｈｅｗｈｏｌｅｐｒｏｃｅｓｓｏｆｔｒｅａｔｍｅｎｔｉｓｓｉｍｐｌｅａｎｄｒａｐｉｄ．
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