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摘要：稀有多金属矿各类选矿样品中同一元素的含量相差较大，且同一样品中各元素的含量也有较大差异，

如铌钽锂铍在尾矿和原矿中的含量只有几十至几百
!

ｇ／ｇ，而在精矿中的含量达到百分之几至百分之几十，
伴生元素如钾、钠在不同样品中也有较大差异。应用敞口酸熔－电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）
测定铌钽锂铍等元素通常采用三酸或四酸分解样品，多是测定尾矿、原矿及部分中矿样品中较低含量的铌钽

锂铍，且同一测定体系中只测定了一种或两种元素。本文采用氢氟酸－硝酸－盐酸 －高氯酸 －硫酸分解样
品，以３～４滴氢氟酸＋５％硫酸＋５％过氧化氢提取体系替代常规的有机酸（酒石酸等）提取体系，实现了应
用ＩＣＰ－ＯＥＳ同时测定稀有金属矿选矿试验各阶段产品中不同含量的铌钽锂铍钾钠铷铁钛等元素。各元素
的谱线强度在０～５００μｇ／ｍＬ浓度范围内呈良好的线性关系，相对标准偏差为０．３７％ ～４．７７％（ｎ＝６）。
该方法提高了选矿全流程样品中各类元素的分析效率，已在选冶试验流程样品分析中得到了应用。

关键词：铌钽多金属矿；伴生元素；敞口酸溶；电感耦合等离子体发射光谱法
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从地球化学的角度来看，在剧烈的地质作用下，

铌和钽易与其他元素形成复合型矿产。我国铌钽矿

产单一矿床少，铌和钽多与锂、铍、锡、钛、铷及其他

一些稀有元素的矿物共存。锂铍铌钽是稀有金属元

素中的主要成分，在钢铁工业、超导材料、电子工业、

医疗领域及铸造行业等领域具有较广泛的应用。近

年来稀有金属在工业和军事上发挥了越来越不可替

代的作用，稀有金属矿的开发日益受到重视，在开发

利用过程中使各有用元素得到综合回收利用，是稀

有金属矿产开发一个非常重要的环节［１］，而找到一

种快速、准确的测试其中各元素的方法是实现各类

矿产综合利用的保证。

选矿试验的全流程样品不只是原矿、精矿、尾矿

样品，还包括试验流程中的各个中矿产品，各个产品

中稀散元素的含量范围非常宽，从几十
!

ｇ／ｇ到百分
含量，常规的低含量段和高含量段元素的分析方法

是不同的。同一样品中的各元素多采用不同的方法

分开测定；不同含量的同一元素采用不同的分析方

法，在一个选矿流程中，制约了分析的速度。分析数

据的及时率对选冶试验流程的选择及监控至关重

要，可以对元素的品位及回收率进行监控，当选矿试

验流程出现异常时可以及时进行调整，避免带来进

一步的损失。而分析流程的繁琐冗长，失去了时效

性，无法对选冶试验流程进行监控，从而可能会给选
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厂带来损失。因此，研究选矿试验全流程样品的快

速分析方法具有实际意义，可以在同一体系中同时

给出选矿试验样品中所需的数据，减少报出分析数

据的时间，以满足分析数据对试验流程监控的需要。

电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）具
有高灵敏度、低检出限、基体干扰小、较宽的测定范

围及多元素同时测定等优点，已应用于测定岩

石［２］、矿石［３－１０］、地质及地球化学样品［１１］、稀有多

金属矿石［１２－１３］、合金［１４－１５］、精矿产品［１６］及选矿样

品［１７］等多种矿石矿物中的铌钽等稀有金属元素，这

些方法通过微波消解、三酸或四酸溶矿、碱熔或酸溶

和焦硫酸钾碱熔联合分解样品，大多在酒石酸或酒

石酸、氢氟酸、硝酸的混合介质中对铌、钽、铍等稀有

元素进行测定，但只测定稀散元素的一项或两项，未

对其他相关的伴生元素进行测定。例如，崔爱瑞

等［７］在碱熔后在酒石酸介质中测定铌、锆及稀土元

素，测定铌的品位不大于１０．０％；姚玉玲等［１７］采用

三酸溶矿，在硝酸－酒石酸介质中，在乙醇增敏的条
件下采用 ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定选冶试验样品中的铌
钽，分析铌钽精矿的含量（Ｎｂ２Ｏ５＋Ｔａ２Ｏ５≈２０％），
仍不能满足选矿生产中精矿分析的要求，另外该方

法没有测定其他可综合利用的元素。李韶梅等［１４］

及王慧利［１５］对合金中的铌钽等元素的测定，基体相

对于矿石较为单一，与矿石样品的基体无可比性。

这些方法多是对低含量的样品进行测定，没有涉及

高含量铌钽精矿中的铌钽等元素，且不能同时测定

同一样品中的锂、铍等稀有元素，不能对选冶试验的

过程进行指导。

本文针对铌钽矿选矿实验的全流程样品进行研

究，采用氢氟酸－硝酸 －盐酸 －高氯酸 －硫酸五酸
溶矿，在氢氟酸、硫酸和过氧化氢体系中以

ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定铌钽及伴生稀散元素，建立了一种
覆盖整个选矿试验流程样品中铌钽及伴生稀散元素

的分析方法。

１　实验部分
１．１　仪器及主要试剂

ｉＣＡＰ６０００Ｒａｄｉａｌ型电感耦合等离子体发射光
谱仪（美国 ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）。仪器的主要工作
参数为：等离子体功率 １２００Ｗ；冷却气（Ａｒ）流量
１０．０Ｌ／ｍｉｎ；辅助气（Ａｒ）流量 ０．２Ｌ／ｍｉｎ；雾化气
（Ａｒ）流量 ０．６Ｌ／ｍｉｎ；观测方式：轴向；延迟时间
２０ｓ；进样量１．５ｍＬ／ｍｉｎ；观测高度１５ｍｍ；积分时
间５ｓ；扫描次数为 ２次。各元素的测定谱线为：

锂６７０．７８４ｎｍ，铍 ２３４．８６１ｎｍ，铌 ３０９．４１８ｎｍ，
钽２６３．５５８ｎｍ，铁 ２５９．９４０ｎｍ，钾 ７６６．４９０ｎｍ，
钠５８９．５９２ｎｍ，铝１６７．０７９ｎｍ。

五氧化二铌、五氧化二钽、氧化锂、氧化铍、氧化

钾、氧化钠、三氧化二铁及三氧化二铝的标准储备溶

液均为１０００μｇ／ｍＬ，购自中国计量科学研究院。采
用单元素标准储备溶液逐级稀释配制成１００μｇ／ｍＬ
的混合工作溶液。

盐酸、硝酸、氢氟酸、硫酸、过氧化氢、高氯酸均

为分析纯（西陇化工股份有限公司）。实验用水为

去离子水。

１．２　实验方法
称取 ０．１０００～０．５０００ｇ样品于聚四氟坩埚中，

准确加入５ｍＬ氢氟酸、２ｍＬ硫酸（５０％）、１０ｍＬ混
合酸（盐酸∶硝酸∶高氯酸＝３∶２∶１．５），在２６０℃
电热板上加盖分解３０ｍｉｎ，取下盖子，逐步升温至
３３０℃溶解至硫酸白烟冒尽，取下。在温热状态下加
入３～５滴氢氟酸、１０ｍＬ提取剂（５％过氧化氢 ＋
５％硫酸）在电热板上２００℃加热提取，然后直接用
１％硝酸定容至 １００ｍＬ容量瓶中，澄清后用
ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定。

２　结果与讨论
２．１　酸分解方式的选择

矿石样品的前处理方式主要有微波消解［５，９］、

敞口酸溶［３，１１，１４，１７］及碱熔［７，１０，１６］等，由于碱熔方式中

盐类大，不利于仪器测定，因此选择微波消解和敞口

酸溶进行比对。以 ＧＢＷ０７１５７和 ＧＢＷ０７１８５为研
究对象，按照实验方法对敞口酸熔和微波密闭消解

进行对比试验，分析结果见图１。结果表明：两种分
解方法对铌、钽、锂、铍、铁、钛、钾、钠等元素的分析

结果没有差别，而锆、铪的分析结果均不理想。以操

作简便等因素为考量，本研究选用敞口酸熔的方法

对样品进行处理。

２．２　酸分解体系的选择
测定矿石中的铌钽等稀有元素时，在酸分解体

系中，多采用氢氟酸－硝酸 －硫酸［１４，１７］和盐酸 －氢
氟酸－硝酸－高氯酸［１１］两种体系对矿石、地质样品

及合金中的铌钽进行分析。本研究按照实验方法，

对ＧＢＷ０７１８５分别进行了氢氟酸 －硝酸（体系 Ａ）、
氢氟酸－硫酸－硝酸（体系 Ｂ）、氢氟酸 －高氯酸 －
硝酸（体系Ｃ）、盐酸 －硝酸 －氢氟酸 －高氯酸 －硫
酸４个溶矿体系效果的考察，评价不同酸分解体系
对铌、钽、锂、铍等元素测定的影响。图２结果表明：
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由于测定元素的含量范围相差较大，为了使柱状图更好地突出

效果，因此对部分元素的测定结果在作图时进行了乘系数处理。

图 １　 ＧＢＷ０７１８５和ＧＢＷ０７１５７酸分解方式结果对比图
Ｆｉｇ．１　ＡｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＧＢＷ０７１８５ａｎｄ

ＧＢＷ０７１５７ ｐｒｅｔｒｅａｔｅｄ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｃｉｄ
ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｍｏｄｅ

体系Ａ对样品分解不完全，使元素测定结果明显偏
低；体系Ｂ和体系Ｃ使钨、铷、铌和钽等元素的测定
结果偏低，其他元素的测定结果与标准值一致；体系

Ｄ的五酸溶矿体系与标准物质的认定值一致。因
此，以盐酸－硝酸 －氢氟酸 －高氯酸 －硫酸（体系
Ｄ）为样品的分解体系较为适合。

由于测定元素的含量范围相差较大，为了使柱状图更好地突出效果，因此对部分元素的测定结果在作图时进行了乘系数处理。

图２　 ＧＢＷ０７１８５酸分解体系测定结果对比图
Ｆｉｇ．２　ＡｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＧＢＷ０７１８５ｐｒｅｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｃｉｄｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍ

２．３　样品的提取与转化
大量的实验证明，铌钽（尤其高含量的铌钽）极

易发生水解聚合现象，而钽尤甚于铌，获得稳定的具

有完全“反应活性”的铌钽水溶液是铌钽分析的关

键步骤。水解作用可借助铌钽离子与酒石

酸［５，１２，１４］、柠檬酸或草酸等形成金属的络合物加以

抑制，但铌钽的水解具有多样性和复杂性，尤其对高

含量铌钽抑制非常困难；也有氢氟酸 －酒石酸［２］和

硝酸－酒石酸［１７］体系的报道。且酒石酸等有机酸

不仅能络合铌钽，同时与锡、钨、钼、钛等２０多个元
素也形成稳定的络合物，所以酒石酸的用量对不同

铌钽含量的样品的抑制效果是不同的。但酒石酸用

量太大时，使测定溶液中盐类太高，易引起仪器管路

的堵塞等，同时酒石酸等有机酸中的碳含量高而使

仪器熄火，因此本文没有选择有机酸。

无机酸中，铌钽与氢氟酸的络合作用是最强的，

最易在氢氟酸溶液中形成非常稳定的氟盐络合物，

常以简单离子状态存在，具有“真溶液”性质。同时

硫酸和过氧化氢对铌钽的也有较强的络合作用，形

成稳定的络合物。所以本方法选择氢氟酸、硫酸和

过氧化氢作为提取剂。

２．４　提取剂用量的选择
在确定提取剂的种类以后，再对提取剂的用量

进行考察。文献中大多以２ｍＬ１００ｇ／Ｌ［５］或１０ｍＬ
３００ｇ／Ｌ［１２］酒石酸提取，本文不用酒石酸，而用氢氟
酸－硫酸－过氧化氢溶液提取，故分别对氢氟酸、硫
酸和过氧化氢溶液的用量进行考察。

氢氟酸用量以能够将铌钽等络合即可，用量大

时对测定仪器有腐蚀性，因此选择在１００ｍＬ溶液中
加入３～５滴氢氟酸。硫酸和过氧化氢均采用５％
的水溶液，按照实验方法，以 ＧＢＷ０７１５５为研究对
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象，对硫酸和过氧化氢用量进行考察。图３结果表
明：提取剂用量为２～３ｍＬ时，元素络合提取不完全，
个别元素的测定结果偏低；当提取剂用量≥５ｍＬ时，
标准物质中元素的测定结果与其认定值一致。因此，

选择提取剂用量为每１００ｍＬ溶液中加入 ３～４滴氢
氟酸、５％硫酸＋５％过氧化氢溶液１０ｍＬ。

由于测定元素的含量范围相差较大，为了使柱状图更好地突出效果，因此对部分元素的测定结果在作图时进行了乘系数处理。

图 ３　提取剂溶液（５％硫酸＋５％过氧化氢）用量对比图
Ｆｉｇ．３　Ａｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｏｓａｇｅｏｆｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｓｏｌｕｔｉｏｎ（５％ ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄａｎｄ５％ ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ）

２．５　方法检出限
方法检出限是指对全流程空白溶液连续多次测

定结果的标准偏差的３倍所对应的浓度值。按实验
方法连续测定１２份样品空白溶液，以所得结果３倍
标准偏差计算各元素的检出限在 ０．０００２～０．０６０
μｇ／ｍＬ（表１），表明该分析方法的建立可以满足稀
有多金属矿各选矿样品中各元素的测定要求。

表 １　所测各元素检出限

Ｔａｂｌｅ１　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素
检出限

（μｇ／ｍＬ）
元素

检出限

（μｇ／ｍＬ）
Ｌｉ ０．００２０ Ｆｅ ０．００２
Ｂｅ ０．０００２ Ｋ ０．０６０
Ｎｂ ０．００５０ Ｔｉ ０．００３
Ｔａ ０．０３００ Ａｌ ０．０１０
Ｎａ ０．０２００ Ｐ ０．０５０

２．６　方法精密度和准确度
该方法的精密度和准确度用铌钽矿石标准物质

ＧＢＷ０７１５５、锂矿石标准物质 ＧＢＷ０７１５３和稀有稀
土矿石成分分析标准物质 ＧＢＷ０７１８５，按照实验方
法流程进行分析，平行测定６次进行精密度和准确
度的计算。计算结果表明，标准物质中各元素的测

定值与其标准值基本一致，测定平均值与标准值之

间的对数误差△ｌｇＣ（ＧＢＷ）的绝对值均在０．０５以

内，相对标准偏差（ＲＳＤ）均在５％以内（表２），符合
地质矿产实验室测试质量管理规范（ＤＺ／Ｔ０１３０—
２００６）中对铌、钽等元素质量管理的要求。

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

元素

ＧＢＷ０７１５３ ＧＢＷ０７１５５ ＧＢＷ０７１８５

平均值

（％）
标准值

（％）
ＲＳＤ
（％）

平均值

（％）
标准值

（％）
ＲＳＤ
（％）

平均值

（％）
标准值

（％）
ＲＳＤ
（％）

Ｂｅ ２６０．５ ２６０ ２．５９ ３３０．３ ３３０ ２．１５ １２．２５ １２．５ １．８４

Ｌｉ ２．２７ ２．２９ ２．６２ ０．７８ ０．７７９ ０．９１ １０４ １０６ ２．３８

Ｎｂ ６１．７ ６１．１ ４．７７ ４２３．４ ４３０ １．０６ ５１６２ ５２００ １．０３

Ｔａ １２１ １２０ ２．９６ ６９７ ７００ ０．８５ １．０２２ １．０２ ０．５０

Ｒｂ ０．７３５ ０．７３５ ０．６８ ０．２４１ ０．２４１ １．０３ ２４２ ２４４ １．０８

Ａｌ １９．１１ １９．１２ ０．６１ １４．２３ １４．２５ ０．３７ １４．５２ １４．５８ ０．４２

Ｆｅ ０．３０１ ０．３０１ ２．２４ ０．３７６ ０．３７７ １．２８ ０．６７８ ０．６８ ２．５４

Ｋ ０．２５１ ０．２５２ １．７０ ０．１４２ ０．１４４ １．８８ ０．４５ ０．４５ １．４４

Ｎａ ２．３４ ２．３３ ２．７３ ３．６２ ３．６８ １．１３ ４．３９ ４．４０ ０．８３

Ｍｎ ４．７８ ４．８ ０．９２ ２．０ ２．０１ ０．９５ ４．０９ ４．１１ １．０６

Ｐ ０．２３８ ０．２３７ ０．９５ ０．３４ ０．３４８ １．９９ ０．０３７ ０．０４ ３．６６

Ｔｉ ０．０２８ ０．０２８ ３．４９ ０．０３１ ０．０３２ ２．６６ ０．０３８ ０．０３９ ２．６０

注：标注“”的元素含量单位为!

ｇ／ｇ。

３　实际样品分析
河南卢氏火炎沟地区的铌钽多金属矿是铌、钽、

锂、铍、铷、钾、钠等多元素共（伴）生矿产，每个样品

都需要有用元素的同时分析，能很好地体现本方法

的特点。本研究充分利用了电感耦合等离子体发射

光谱仪的测定线性范围宽的优势，对河南卢氏火炎

沟地区的铌钽锂铍多金属矿选矿试验的尾矿、原矿、

中矿及各精矿样品进行分析，分析数据对比见表３。
分析数据可以实现选矿金属量平衡，指导选矿工艺

流程及条件的选择，能较好地满足选矿试验的需求。
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表 ３　实际样品分析
Ｔａｂｌｅ３　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＮｂａｎｄＴａｉｎｔｈｅａｃｔｕａｌｓａｍｐｌｅｓ

样品

名称

Ｎｂ２Ｏ５含量（μｇ／ｇ） Ｔａ２Ｏ５含量（μｇ／ｇ） ＢｅＯ含量（μｇ／ｇ） Ｌｉ２Ｏ含量（μｇ／ｇ）

ＩＣＰ－

ＯＥＳ

（本法）

国家标准

方法（酸溶

比色法）

相对

误差

（％）

ＩＣＰ－

ＯＥＳ

（本法）

国家标准

方法（酸溶

比色法）

相对

误差

（％）

ＩＣＰ－

ＯＥＳ

（本法）

国家标准

方法（碱熔

比色法）

相对

误差

（％）

ＩＣＰ－

ＯＥＳ

（本法）

国家标准

方法（酸溶

原子吸收

光谱法）

相对

误差

（％）

磁选尾矿 ２４．５ ２３ 　６．５２ ２０ ２１ －４．７６ ７２０ ７１６ 　０．５５ ６８０ ６７５ 　０．７４
原矿 １５０ １５５ －３．２３ ６０ ５９ 　１．６９ ６８０ ６８３ －０．４３ ７００ ７１０ －１．４１

磁选精矿 １６００ １６２０ 　１．２３ ５６０ ５５６ 　０．７２ １２８０ １２７５ 　０．３９ ８２０ ８２８ －０．９７
铌钽精矿 ３２．８７ ３２．９６ －０．２７ １９．８４ １９．９８ －０．７０ ２４０ ２４５ －２．０４ ２００ １９５ 　２．５６

注：标注“”的样品测定元素含量单位为“％”。

４　结论
ＩＣＰ－ＯＥＳ用于测定稀有多金属矿产品，鲜有对

精矿产品分析的报道，多是对低品位的原矿及尾矿

进行测定，且测定元素种类相对较少。本文建立了

酸溶ＩＣＰ－ＯＥＳ法同时测定选矿全流程样品中铌钽
等稀散及伴生元素的分析方法。采用氢氟酸 －硝酸
－盐酸－高氯酸－硫酸分解稀有多金属选矿全流程
样品，以３～４滴氢氟酸＋５％硫酸 ＋５％过氧化氢为
测定体系，可同时测定选冶试验流程中不同含量段

样品中的铌钽及稀散伴生元素，解决了各元素单独

测定耗时较长、不能满足分析数据及时指导选矿试

验流程的问题。

本方法同时测定选矿全流程样品中各元素的含

量，提高了分析效率，满足选矿金属量平衡的要求，

并在实际分析中取得了较好的效果，可以在各类稀

有多金属矿选矿试验流程样品的分析中推广应用。
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ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ，２０１０（６）：１３３－１３５．
［９］　 倪文山，张萍，姚明星，等．微波消解 －电感耦合等离

子体原子光谱法测定矿石样品中铌钽［Ｊ］．冶金分析，
２０１０，３０（８）：５０－５３．
ＮｉＷ Ｓ，ＺｈａｎｇＰ，ＹａｏＭＸ，ｅｔａｌ．Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｏｒｅｓａｍｐｌｅａｆｔｅｒｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（８）：
５０－５３．

［１０］　杨萍，陈云红．ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定矿石中的 ＢｅＯ［Ｊ］．
分析试验室，２００２，２１（５）：１６－１７．
ＹａｎｇＰ，ＣｈｅｎＹＨ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＢｅＯｉｎｏｒｅｓｂｙ
ＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，
２００２，２１（５）：１６－１７．

［１１］　黄兴华，赵继宏，刘江斌，等．电感耦合等离子体原子
发射全谱直读光谱仪测定地质样品中的钽［Ｊ］．岩矿
测试，２００５，２４（２）：１５１－１５３．
ＨｕａｎｇＸＨ，ＺｈａｏＪＨ，ＬｉｕＪＢ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔａｎｔａｌｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００５，２４（２）：１５１－１５３．

［１２］　刘卫，栾亚兰，仵丽萍．电感耦合等离子体光谱法测定
锂辉石选矿产品中铌和钽［Ｊ］．理化检验（化学分册），
２００６，４２（９）：７１５－７１６．
ＬｉｕＷ，ＬｕａｎＹＬ，ＷｕＬＰ．ＩＣＰＡＥＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂ
ａｎｄＴａｉｎｐｒｏｄｕｃｔｓｏｆｏｒｅｄｒｅｓｓｉｎｇｏｆｓｐｏｄｕｍｅｎｅ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇ ａｎｄ ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２００６，４２（９）：７１５－７１６．

［１３］　杜桂荣，赵杰，丁红芳，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定铍铀伴生矿石中的铍［Ｊ］．
中国无机分析化学，２０１５，５（２）：３０－３３．
ＤｕＧ Ｒ，ＺｈａｏＪ，ＤｉｎｇＨ Ｆ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｂｅｒｙｌｌｉｕｍ ｉｎ ｂｅｒｙｌｌｉｕｍ ａｓｓｏｃｉａｔｅｄ ｕｒａｎｉｕｍ ｏｒｅ ｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，
２０１５，５（２）：３０－３３．

［１４］　李韶梅，王国增，赵军，等．电感耦合等离子体发射光
谱法测定铌铁中铌和钽［Ｊ］．冶金分析，２０１２，３２（３）：
４８－５０．
ＬｉＳＭ，ＷａｎｇＧ Ｚ，ＺｈａｏＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍ ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ ａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（３）：４８－５０．

［１５］　王慧利．电感耦合等离子体发射光谱法测定铌钨合金
中钽［Ｊ］．冶金分析，２０１４，３４（６）：４９－５２．
ＷａｎｇＨＬ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔａｎｔａｌｕｍｉｎｎｉｏｂｉｕｍｔｕｎｇｓｔｅｎ
ａｌｌｙｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３４（６）：
４９－５２．

［１６］　杜梅，许涛．电感耦合等离子体原子发射光谱法测定
铌精矿中铌、锰、钛［Ｊ］．理化检验（化学分册），２０１４，
５０（３）：３１７－３１９．
ＤｕＭ，ＸｕＴ．ＩＣＰＡＥＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂ，ＭｎａｎｄＴｉｉｎ
ｎｉｏｉｕｍｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｓ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１４，５０（３）：
３１７－３１９．

［１７］　姚玉玲，吴丽琨，刘卫，等．乙醇增敏 －电感耦合等离
子体发射光谱法测定矿石及选冶样品中的铌钽［Ｊ］．
岩矿测试，２０１５，３４（２）：２２４－２４８．
ＹａｏＹＬ，ＷｕＬＫ，ＬｉｕＷ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂａｎｄ
Ｔａｉｎｏｒｅｓａｎｄｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｅｔｈａｎｏｌ
ａｓａｓｅｎｓｉｔｉｚｅｒ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３４
（２）：２２４－２４８．

—９９５—
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Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆＮｉｏｂｉｕｍ， Ｔａｎｔａｌｕｍ ａｎｄ Ａｓｓｏｃｉａｔｅｄ Ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｉｎ
ＮｉｏｂｉｕｍＴａｎｔａｌｕｍＯｒｅｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎ
ＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＯｐｅｎＡｃｉｄＤｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ

ＬＩＺｈｉｗｅｉ１，２，３，ＺＨＡＯＸｉａｏｌｉａｎｇ１，２，３，ＬＩＺｈｅｎ３，ＷＡＮＧＹｅ１，２，ＷＡＮＧＪｕｎｙｕ１，２

（１．Ｒｏｃｋ＆ＭｉｎｅｒａｌＴｅｓｔｉｎｇＣｅｎｔｅｒｏｆＨｅｎａｎＰｒｏｖｉｎｃｅ，Ｚｈｅｎｇｚｈｏｕ４５００１２，Ｃｈｉｎａ；
２．ＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｏｆＭｉｎｅｒａｌＰｒｏｃｅｓｓｉｎｇａｎｄＢｉｏｌｏｇｉｃａｌＭｉｎｅｒａｌＰｒｏｃｅｓｓｉｎｇＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙｏｆＨｅｎａｎＰｒｏｖｉｎｃｅ，
Ｚｈｅｎｇｚｈｏｕ４５００１２，Ｃｈｉｎａ；

３．ＦａｃｕｌｔｙｏｆＭａｔｅｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，ＣｈｉｎａＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＧｅｏｓｃｉｅｎｃｅｓ（Ｗｕｈａｎ），Ｗｕｈａｎ４３００７４，
Ｃｈｉｎａ）

Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ

· ＴｈｅｓａｍｐｌｅｗａｓｄｅｃｏｍｐｏｓｅｄｂｙａｆｉｖｅａｃｉｄｓｙｓｔｅｍｏｆＨＦＨＮＯ３ＨＣｌＨＣｌＯ３Ｈ２ＳＯ４．

· Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｏｆｏｒｇａｎｉｃａｃｉｄｓｗａｓｒｅｐｌａｃｅｄｂｙ３－４ｄｒｏｐｓｏｆｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ＋５％ ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ＋
５％ ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ．

· Ｉｎｔｈｅｓａｍｅｓｙｓｔｅｍ，ｍａｎｙｅｌｅｍｅｎｔｓｓｕｃｈａｓＮｉ，Ｔａ，Ｌｉ，Ｂｅ，Ｋ，Ｎａ，Ｒｂ，Ｆｅ，Ｔｉａｎｄｏｔｈｅｒｅｌｅｍｅｎｔｓｗｅｒｅ
ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｔａｇｅｓｏｆｒａｒｅｍｅｔａｌｏｒｅｂｅｎｅｆｉｃｉａｔｉｏｎｔｅｓｔｐｒｏｄｕｃｔｓ，ｓｕｃｈａｓｔａｉｌｉｎｇｓ，ｒａｗ
ｏｒｅ，ｍｉｄｄｌｉｎｇｓ，ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ，ｅｔｃ．．

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｔｈｅｓａｍｅｅｌｅｍｅｎｔｉｎｓｅｐａｒａｔｅｒａｒｅｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｓａｍｐｌｅｓｉｓｄｉｆｆｅｒｅｎｔ，ａｎｄ
ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｅａｃｈｅｌｅｍｅｎｔｉｎｔｈｅｓａｍｅｓａｍｐｌｅｉｓａｌｓｏｄｉｆｆｅｒｅｎｔ．Ｆｏｒｅｘａｍｐｌｅ，ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，
ｌｉｔｈｉｕｍ，ａｎｄｂｅｒｙｌｌｉｕｍｉｎｔａｉｌｉｎｇｓａｎｄｏｒｅｉｓｏｎｌｙａｆｅｗｔｅｎｓｔｏｓｅｖｅｒａｌｈｕｎｄｒｅｄμｇ／ｇ，ｂｕｔｉｎｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｔｈｅｓｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｈａｖｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｓｅｖｅｒａｌｐｅｒｃｅｎｔｔｏｓｅｖｅｒａｌｐｅｒｃｅｎｔａｎｄａｓｓｏｃｉａｔｅｄｅｌｅｍｅｎｔｓｓｕｃｈａｓｐｏｔａｓｓｉｕｍａｎｄｓｏｄｉｕｍ
ｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｓａｒｅａｌｓｏｑｕｉｔｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｌｉｔｈｉｕｍ，ａｎｄｂｅｒｙｌｌｉｕｍｂｙ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＯＥＳ）ｃｏｍｍｏｎｌｙｉｎｖｏｌｖｅｓｔｈｒｅｅａｃｉｄｏｒｆｏｕｒａｃｉｄ
ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓ．Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｗａｓｍｏｓｔｌｙｕｓｅｄｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅｔｈｅｌｏｗｅｒｃｏｎｔｅｎｔｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，
ｌｉｔｈｉｕｍ，ａｎｄｂｅｒｙｌｌｉｕｍｉｎｔａｉｌｉｎｇｓ，ｏｒｅａｎｄｓｏｍｅｏｆｏｒｅｓａｍｐｌｅｓ，ａｎｄｔｈｅｓａｍｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｏｎｌｙａｎａｌｙｚｅｓ
ｏｎｅｏｒｔｗｏｅｌｅｍｅｎｔｓ．ＴｈｅｎｉｏｂｉｕｍｔａｎｔａｌｕｍｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｗｉｔｈＨＦＨＣｌＨＮＯ３ＨＣｌＯ３Ｈ２ＳＯ４ａｎｄ
ｅｘｔｒａｃｔｅｄｂｙ３－４ｄｒｏｐｓｏｆｍｉｘｅｄｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ，５％ ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ，ａｎｄ５％ ｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ，ｉｎｓｔｅａｄｏｆ
ｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｏｒｇａｎｉｃａｃｉｄｓ（ｔａｒｔａｒｉｃａｃｉｄ，ｅｔｃ）ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍ，ｗｈｉｃｈｍａｋｅｓｉｔｐｏｓｓｉｂｌｅｔｈａｔｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
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