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敞开酸溶 －电感耦合等离子体发射光谱法测定石煤钒矿中
钒铁铝磷

窦向丽，张旺强，黑文龙，殷陶刚

（国土资源部兰州矿产资源监督检测中心，甘肃 兰州 ７３００５０）

摘要：石煤钒矿资源的勘探、研究和利用均需对其成分进行准确的分析测试，其中钒、铁、铝、磷等主要成分

的测定尚未建立标准方法，当前所用的分析测试方法各有不足。采用碱熔电感耦合等离子体发射光谱法

（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定石煤钒矿样品时，高浓度的可溶性盐会导致高背景，干扰测定。酸溶法可避免上述问题，但
由于常规的氢氟酸－盐酸－硝酸－高氯酸四酸体系不能消除碳和有机质对样品的吸附和包裹，待测成分无
法完全释放，需先将样品高温灼烧除碳，过程繁琐。本文采用少量硫酸加四酸的五酸体系处理样品，电热板

加热，盐酸浸提，利用硫酸的强氧化性将样品中大量的碳氧化成二氧化碳，免却了灼烧除碳流程，消除了含碳

物质对样品的吸附和包裹，显著增强了消解效果。由此建立了ＩＣＰ－ＯＥＳ测定石煤钒中钒、铁、铝、磷的分析
方法，在称样量为 ０．１ｇ、浓硫酸加入量为 ０．３０ｍＬ时，样品消解率达到 ９９％以上。方法检出限为１７～５１
ｍｇ／ｋｇ，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１１）在１．７％ ～５．１％之间；相对误差为 －４．６％ ～２．７％。该方法背景低、
测定结果准确，可满足石煤钒矿石样品的检测要求。

关键词：酸溶；硫酸；电感耦合等离子体发射光谱法；石煤钒；钒；铁；铝；磷

要点：

（１）提供了一种无需高温灼烧，五酸体系消解样品，电感耦合等离子体发射光谱法测定石煤钒矿石中主要
成分的方法。

（２）利用硫酸的强氧化性将样品中大量的碳氧化成二氧化碳，消除了碳和有机质对样品的吸附和包裹，样品
消解效果显著提高。

（３）本文方法与光度法、滴定法等传统方法的测定结果基本一致，灵敏度和精密度更高。
中图分类号：Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ｂ

石煤是一种层积岩，除含硅、碳、磷外，同时伴生

有多种金属元素，可从中提取钒、钼、钴、镍等［１］。

钒是一种重要的战略资源［２］，含钒石煤矿多产于寒

武纪的黑色岩系中，在中国贵州、湖南、陕西、甘肃等

地广泛分布［３－７］。中国石煤中的钒储量居世界第

一，石煤钒矿是主要的钒矿资源之一［８－９］。石煤钒

矿资源的勘探、研究和利用需对其成分进行准确的

分析测试，而其中钒、铁、铝、磷等主要成分的测定尚

无标准方法。石煤钒矿石基体比较复杂，其中的有

机质（炭质）含量一般在３０％以上［１０－１４］，对样品进

行消解时由于有机质和含碳物质对样品的吸附和包

裹使得待测成分不能完全释放，导致对石煤钒矿进

行准确地分析测试具有一定难度［１５－１６］。

目前石煤钒矿石成分含量分析测试方法主要有
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容量法［１７］、重量法［１８］、光度法［１９］、原子吸收光谱法

（ＡＡＳ）［２０］、Ｘ射线荧光光谱法（ＸＲＦ）［２１］和电感耦
合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）［１５，２２］等。容量
法、重量法、光度法及 ＡＡＳ法通常只能独立测定单
个元素，用来分析多元素则耗时长、成本高。ＸＲＦ
法需要配套的标样，而目前国内外都以钒钛磁铁矿

作为原料来研制钒成分分析标准物质，其Ｖ２Ｏ５含量
相对较低，如中国研制的Ｖ２Ｏ５含量最高的标准物质
ＧＢＷ（Ｅ）０７０１３０为０．８３４％，国外研制的 Ｖ２Ｏ５含量
最高的标准物质ＳＲＭ６７０为０．６６０％，且没有石煤钒
矿主要伴生成分的定值，故ＸＲＦ法所需的标样配套
不足［２１，２３］。ＩＣＰ－ＯＥＳ法具有多元素同时测定、灵
敏度和精密度较高等特点而被应用于石煤钒样品分

析［１５，２２］。王干珍等采用碱熔ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定了石
煤钒矿石中的硅、铝、铁、钒、磷［２２］，实验结果满足检

测要求，但由于碱熔产生的高浓度可溶性盐会导致

高背景［２２，２４－２５］，干扰测定。用酸溶替代碱熔处理样

品可避免上述问题，但采用常规的氢氟酸 －盐酸 －
硝酸－高氯酸四酸体系直接消解样品时，会因消解
不完全而使测定结果偏低。吴峥等［１５］在酸溶前将

样品进行高温灼烧处理，除去有机质和含碳物质，建

立了ＩＣＰ－ＯＥＳ测定石煤中１３种元素的方法，但样品
需在瓷坩埚中灼烧，而后转入聚四氟乙烯坩埚中消

解，转移过程中样品容易损失，操作步骤相对繁琐。

为了避免碱熔处理样品引入的高背景干扰，和

免却酸溶前对样品的高温灼烧及样品转移步骤，本

工作采用先加少量硫酸，再加入氢氟酸 －盐酸 －硝
酸－高氯酸的混合酸对样品进行处理，电热板加热，
盐酸浸提，以期建立 ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定石煤钒矿石
样品中主要成分（钒铁铝磷）的方法。

１　实验部分
１．１　仪器和主要试剂

ＩＣＰ７０００型全谱直读等离子体发射光谱仪（美
国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司），主要工作条件如下：功率
１１５０Ｗ，等离子气流速 １２Ｌ／ｍｉｎ，雾化 气 流 速
０．５Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流速０．５５Ｌ／ｍｉｎ，清洗时间１０ｓ，积
分时间３０ｓ，蠕动泵速７５ｒ／ｍｉｎ。

钒、铁、铝、磷单元素标准储备溶液（购自国家

钢铁材料测试中心钢铁研究总院）：浓度均为

１０００μｇ／ｍＬ；由单元素标准储备溶液逐级稀释得到
混合标准工作溶液，其中钒、磷的质量浓度为

２０μｇ／ｍＬ，铁、铝的质量浓度为１００μｇ／ｍＬ。
所用硫酸、氢氟酸、盐酸、硝酸、高氯酸等试剂均

为分析纯，实验用水为二次蒸馏水。

１．２　实验样品
石煤钒成分分析标准物质（ＧＢＷ０７８７５）由湖南

省地质测试研究院研制。矿石样品均由五一山钒矿

详查项目提供，采自甘肃省敦煌市五一山钒矿区，为

石煤钒矿石，主矿化组分为 Ｖ２Ｏ５，其中非晶质的碳
质含量约为 ３５％［７］。将采集的矿石样品磨细，过

２００目筛后备用。
１．３　样品处理

石煤钒矿是一种较难消解的样品，采用常规的

氢氟酸 －盐酸 －硝酸 －高氯酸四酸体系消解不完
全，测定结果偏低。本文采用硫酸 －氢氟酸 －盐酸
－硝酸－高氯酸对样品进行消解。主要步骤如下：
准确称取０．１０００ｇ试样于聚四氟乙烯坩埚中，先加
入０．３０ｍＬ浓硫酸，再加入１５．０ｍＬ预先配制好的氢
氟酸－盐酸－硝酸混合酸（体积比５∶３∶１），最后
加入０．２０ｍＬ高氯酸，在电热板上于 １８０℃溶解
６０ｍｉｎ，后升温至２６０℃，继续溶解至硫酸冒烟完全
结束。再将坩埚中的样品蒸干，降低温度至１８０℃，
加入１０ｍＬ浓盐酸溶解样品至清亮（１０ｍｉｎ左右），
然后加入１０．０ｍＬ蒸馏水，继续溶解１０ｍｉｎ，冷却后
用 １０％ 盐酸［１８］定 容 至 １００ｍＬ容量瓶 中，待
ＩＣＰ－ＯＥＳ上机测定。空白实验与样品处理同时
进行。

１．４　标准溶液系列的配制
准确移取一定体积的钒、铁、铝、磷混合标准工

作溶液于１００ｍＬ容量瓶中，加入２０ｍＬ经过稀释的
空白溶液，再用１０％盐酸溶液稀释至刻度［１８］。所

配制的标准溶液系列中钒、铁、铝、磷的质量浓度见

表１。

表１　标准溶液系列中钒、铁、铝、磷的质量浓度
Ｔａｂｌｅ１　Ｍａｓｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆｖａｎａｄｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄ

ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｆｏｒｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎｓｅｒｉｅｓ

分析元素
空白

（μｇ／ｍＬ）

标准１

（μｇ／ｍＬ）

标准２

（μｇ／ｍＬ）

标准３

（μｇ／ｍＬ）

标准４

（μｇ／ｍＬ）

标准５

（μｇ／ｍＬ）

Ｖ ０ ０．５０ １．００ ２．００ ５．００ １０．００
Ｆｅ ０ ２．５０ ５．００ １０．００ ２５．００ ５０．００
Ａｌ ０ ２．５０ ５．００ １０．００ ２５．００ ５０．００
Ｐ ０ ０．５０ １．００ ２．００ ５．００ １０．００

２　结果与讨论
２．１　硫酸加入量的选择

本实验采用五酸体系代替四酸体系对样品进行

消解，增加了硫酸，故首先对硫酸加入量进行条件

试验。
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采用石煤钒矿成分分析标准物质（ＧＢＷ０７８７５）
进行试验，当选择称样量为０．１ｇ时，在氢氟酸 －盐
酸－硝酸－高氯酸加入量不变的条件下，逐渐增加
硫酸的用量，不同硫酸加入量下均测定双份，取平均

值，分析硫酸加入量对样品中各元素的影响。

由表２可知：不加硫酸时各元素的测定结果明
显偏低；随着硫酸加入量的增加，测定结果逐渐升

高。当硫酸加入量为０．３０ｍＬ及其以上时，测定结
果与标准值接近，变化不再明显；当硫酸加入量为

０．３０ｍＬ时，样品消解率达到９９％以上，待测组分完
全释放；随着硫酸的加入量继续增大，试剂消耗增

大，同时延长了硫酸冒烟时间，降低了消解效率。所

以硫酸的最佳加入量为０．３０ｍＬ。由上述实验可知，
用五酸代替四酸，消解效果显著增强。其机理可能

是［１４］，在不加硫酸时，样品中大量的碳和有机质可

以吸附和包裹样品，影响了混合酸与样品的接触，降

低了消解效果。当加入硫酸后，由于硫酸具有强氧

化性可将样品中大量的碳氧化成二氧化碳，消除了

碳或有机质的影响，从而大大改善了消解效果；当加

入足够硫酸后，样品中碳或有机质的影响被完全消

除，混合酸与样品充分接触，样品中各元素被完全释

放出来，消解效果最佳。

表２　硫酸加入量对测定结果的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄａｄｄｉｔｉｏｎｏｎｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓ

硫酸

加入量

（ｍＬ）

分析项目测定值（％）

Ｖ２Ｏ５
（标准值

０．６２％）

Ｆｅ２Ｏ３
（标准值

１．３１％）

Ａｌ２Ｏ３
（标准值

７．００％）

Ｐ２Ｏ５
（标准值

０．１５３％）

０ ０．２５ ０．９７ ５．０１ ０．０９６
０．１０ ０．４６ １．１８ ６．１９ ０．１３５
０．２０ ０．５５ １．２５ ６．７４ ０．１３９
０．３０ ０．６２ １．３２ ６．９６ ０．１５５
０．４０ ０．６１ １．３１ ６．９４ ０．１５２
０．５０ ０．６２ １．３０ ７．０６ ０．１５１

２．２　分析谱线的选择
ＩＣＰ－ＯＥＳ法可同时选择多条特征谱线进行测

定［２２，２４－３０］，因此每个待测元素预选出２～３条谱线
进行测定，综合考虑分析强度、干扰情况及稳定性，

最终选择待测元素分析谱线为：钒 ２９２．４０２ｎｍ，
铁２５９．９４０ｎｍ，铝３９６．１５２ｎｍ，磷２１３．６１８ｎｍ。
２．３　工作曲线及方法检出限

按照设定的仪器工作条件测定标准溶液系列，

以分析元素的浓度为横坐标，谱线强度为纵坐标，绘

制工作曲线。对空白溶液连续测定１１次，以３倍标
准偏差计算各元素的检出限（３ｓ）。各待测元素标准
曲线线性很好，相关系数不低于０．９９９９。各元素检
出限为１７～５１ｍｇ／ｋｇ（表３）。以甘肃敦煌五一山石
煤钒矿为例，其主要成分含量 Ｖ２Ｏ５为 ０．５００％ ～
３．０９７％，Ｆｅ２Ｏ３为５．８２％～１２．７２％，Ａｌ２Ｏ３为６．７９％
～９．１０％，Ｐ２Ｏ５为０．１８％ ～３．８１％

［７］。故本方法检

出限满足石煤钒矿石样品中钒、铁、铝、磷等成分的

检测要求。

表３　工作曲线及方法检出限
Ｔａｂｌｅ３　Ｗｏｒｋｉｎｇｃｕｒｖｅｓａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

分析

元素

线性范围

（μｇ／ｍＬ）
线性方程

相关

系数

方法检出限

（ｍｇ／ｋｇ）

Ｖ ０．５～１０ ｙ＝５１０９．１７８ｘ－０．８７９ ０．９９９９ １７
Ｆｅ ２．５～５０ ｙ＝８７５．９６７ｘ＋５０．６４１ ０．９９９９ ３５
Ａｌ ２．５～５０ ｙ＝１３６．２８７ｘ＋２．７０６ ０．９９９９ ５１
Ｐ ０．５～１０ ｙ＝１４３．７０６ｘ＋０．９７８ ０．９９９９ ４４

２．４　方法准确度和精密度
采用石煤钒矿成分分析标准物质（ＧＢＷ０７８７５）

进行实验，称取１１份样品，按照１．３节方法处理样
品，在最佳仪器条件下进行测定，计算测定结果的平

均值、相对误差和相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１１）。
测定结果（表４）表明，钒、铁的测定平均值与标准值
之差在一倍不确定度范围内，铝、磷的测定均值与标

准值之差在 ２倍不确定度范围内，相对误差为
－４．６％～２．７％，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１１）在
１．７％～５．１％之间。依据《地质矿产实验室测试质
量管理规范》（ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６），方法准确度与精
密度满足石煤钒矿石样品中钒、铁、铝、磷等元

素［１５，２２］的检测要求。

表４　方法准确度和精密度
Ｔａｂｌｅ４　Ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

ＧＢＷ０７８７５

分析项目

标准值

（％）

测定平均值

（％）

相对偏差

（％）

ＲＳＤ

（％）

Ｖ２Ｏ５ ０．６２±０．０３ ０．６０ －３．２ ２．０
Ｆｅ２Ｏ３ １．３１±０．０７ １．３０ －０．８ １．９
Ａｌ２Ｏ３ ７．００±０．１６ ７．１９ 　２．７ ５．１
Ｐ２Ｏ５ ０．１５３±０．００５ ０．１４６ －４．６ １．７

２．５　方法对比实验
在本实验室随机选取１０个甘肃省敦煌市五一

山矾矿详查项目矿石样品，采用本文建立的方法测
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定钒、铁、铝、磷含量，将测定结果与其他方法的测定

结果进行比较。其中的其他方法［１８］如钒采用磷钨

钒酸光度法，铁采用重铬酸钾滴定法，铝采用铬天青

Ｓ光度法，磷采用磷钼蓝光度法进行测定。由表 ５

结果可知：本文方法与传统方法的测定结果基本一

致，而与传统的容量法与光度法相比，本文方法具有

多元素同时测定的优势，灵敏度和精密度较高，测定

速度更快。

表５　分析方法对比
Ｔａｂｌｅ５　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓ

样品

编号

Ｖ２Ｏ５测定值（％） Ｆｅ２Ｏ３测定值（％） Ａｌ２Ｏ３测定值（％） Ｐ２Ｏ５测定值（％）

本文方法 磷钨钒酸光度法 本文方法 重铬酸钾滴定法 本文方法 铬天青Ｓ光度法 本文方法 磷钼蓝光度法

１ ０．３３２ ０．３２７ ７．１２ ７．１７ ８．５７ ８．７２ １．３９ １．４３
２ ０．６８６ ０．６８９ １３．２ １３．１ ３．５１ ３．３９ ０．６０６ ０．６０４
３ ０．２７４ ０．２７９ ８．７３ ８．８４ １３．０ １２．８ １．５１ １．４６
４ １．３６ １．３５ ６．４９ ６．４０ ６．３１ ６．３４ ０．７６３ ０．７６７
５ １．５９ １．６０ ７．１９ ７．２８ ５．４６ ５．６０ ０．７８２ ０．７８２
６ ０．６２３ ０．６２８ ５．４５ ５．５４ ９．１９ ９．０６ ０．４１９ ０．４１５
７ ０．４５０ ０．４５４ ８．２５ ８．３２ ７．７８ ７．９１ ０．２９０ ０．２９５
８ ０．８５３ ０．８３９ ９．６４ ９．５５ ８．６０ ８．８３ ０．３５３ ０．３５０
９ ０．７２１ ０．７２８ ５．７９ ５．７１ １０．９ １０．７ ０．８７８ ０．８８２
１０ ０．８７５ ０．８６６ ７．９６ ７．９４ ８．６１ ８．５０ ０．５４６ ０．５５１

３　结论
本文方法不单独进行高温灼烧除碳，采用少量

硫酸加氢氟酸－盐酸－硝酸－高氯酸的五酸体系消
解样品，电热板加热，盐酸浸提，解决了常规的氢氟

酸－盐酸－硝酸－高氯酸四酸体系无法完全释放石
煤钒矿石样品中待测成分的问题，消解效果显著增

强［１４，３１］。对石煤钒矿成分分析标准物质测定表明：

在称样量为０．１ｇ，浓硫酸加入量为０．３ｍＬ时，待测
成分消解率达到９９％以上。该方法操作相对简便，
已应用于分析大量甘肃省敦煌市五一山钒矿石样

品，为五一山大型钒矿的勘探开发提供了数据支持。

本文方法与传统的容量法和光度法相比，具有

多元素同时测定的优势，测定速度更快；与碱熔法相

比，干扰因素少，测定准确度更高；与氢氟酸 －盐酸
－硝酸－高氯酸四酸溶矿相比，免却了酸溶前对样
品的高温灼烧及样品在坩埚中的转移步骤，操作相

对简便。但由于本法采用酸溶处理样品，混合酸中

的氢氟酸会除去样品中的硅，所以不能同时测定石

煤钒矿石中的硅含量。如需测定硅，可根据样品性

质、含量高低选择其他方法。
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［２９］　贺攀红，杨珍，龚治湘．氢化物发生 －电感耦合等离
子体发射光谱法同时测定土壤中的痕量砷铜铅锌镍

钒［Ｊ］．岩矿测试，２０２０，３９（２）：２３５－２４２．
ＨｅＰＨ，ＹａｎｇＺ，ＧｏｎｇＺＸ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆｔｒａｃｅａｒｓｅｎｉｃ，ｃｏｐｐｅｒ，ｌｅａｄ，ｚｉｎｃ，ｎｉｃｋｅｌａｎｄｖａｎａｄｉｕｍ
ｉｎｓｏｉｌｓｂｙｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ－ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０２０，３９（２）：２３５－２４２．

［３０］　黄超冠，蒙义舒，郭焕花，等．过氧化钠碱熔 －电感耦
合等离子体发射光谱法测定钛铝合金中的铬铁钼硅

［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，３７（１）：３０－３５．
ＨｕａｎｇＣＧ，ＭｅｎｇＹＳ，ＧｕｏＨＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｓｉｌｉｃｏｎｉｎＴｉ－Ａｌａｌｌｏｙ
ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ－ ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（１）：３０－３５．

［３１］　田宗平，邓圣为，曹健，等．石煤钒矿直接硫酸浸出试
验的研究［Ｊ］．湖南有色金属，２０１２，２８（３）：１７－１９，４５．
ＴｉａｎＺＰ，ＤｅｎｇＳＷ，ＣａｏＪ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｄｉｒｅｃｔｓｕｌｆｕｒｉｃ
ａｃｉｄｌｅａｃｈｉｎｇｔｅｓｔｏｆｓｔｏｎｅｃｏａｌｖａｎａｄｉｕｍｍｉｎｅ［Ｊ］．
ＨｕｎａｎＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ，２０１２，２８（３）：１７－１９，４５．
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ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＶａｎａｄｉｕｍ，Ｉｒｏｎ，Ａｌｕｍｉｎｕｍ ａｎｄＰｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎＳｔｏｎｅ
ＣｏａｌＶａｎａｄｉｕｍＯｒｅｂｙＩＣＰ－ＯＥＳｗｉｔｈＯｐｅｎＡｃｉｄＤｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ

ＤＯＵＸｉａｎｇｌｉ，ＺＨＡＮＧＷａｎｇｑｉａｎｇ，ＨＥＩＷｅｎｌｏｎｇ，ＹＩＮＴａｏｇａｎｇ
（ＬａｎｚｈｏｕＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＱｕａｌｉｔｙＳｕｐｅｒｖｉｓｉｏｎＣｅｎｔｅｒｆｏｒＧｅｏｌｏｇｉｃａｌａｎｄＭｉｎｅｒａｌＰｒｏｄｕｃｔｓ，ＭｉｎｉｓｔｒｙｏｆＬａｎｄａｎｄ
Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ，Ｌａｎｚｈｏｕ７３００５０，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ａｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｉｎｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｓｔｏｎｅｃｏａｌｖａｎａｄｉｕｍｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ

ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗａｓｐｒｏｖｉｄｅｄｗｉｔｈｏｕｔｂｕｒｎｉｎｇｃａｒｂｏｎａｎｄｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇｓａｍｐｌｅｓｉｎｆｉｖｅａｃｉｄｍｉｘｅｄ
ｓｙｓｔｅｍｓ．

（２）Ｗｈｅｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｗｅｉｇｈｔｗａｓ０．１ｇａｎｄｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄｗａｓ０．３０ｍＬ，ｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ
ｒａｔｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｗａｓｍｏｒｅｔｈａｎ９９％．

（３）Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄａｒｅｂａｓｉｃａｌｌｙｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔｗｉｔｈｔｈｏｓｅｏｆｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌｍｅｔｈｏｄｓｓｕｃｈａｓｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ
ａｎｄｔｉｔｒａｔｉｏｎ，ｗｉｔｈｈｉｇｈｅｒｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｔｈｅｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，ｒｅｓｅａｒｃｈａｎｄｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎｏｆｓｔｏｎｅｃｏａｌｖａｎａｄｉｕｍｏｒｅｒｅｓｏｕｒｃｅｓｎｅｅｄａｃｃｕｒａｔｅ
ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ，ｗｈｉｌｅｔｈｅｒｅｉｓｎｏｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｔｓｍａｉｎｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｓｕｃｈａｓ
ｖａｎａｄｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ．Ａｔｔｈｅｓａｍｅｔｉｍｅ，ｅｖｅｒｙａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｃｕｒｒｅｎｔｌｙｕｓｅｄｈａｓｉｔｓｏｗｎ
ｓｈｏｒｔｃｏｍｉｎｇｓ．Ｗｈｅｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｏｆｓｔｏｎｅｃｏａｌｖａｎａｄｉｕｍ ｏｒｅｉｓｔｒｅａｔｅｄｂｙａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎａｎｄｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙ
ＩＣＰ－ＯＥＳ，ｔｈｅｈｉｇｈｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｓｏｌｕｂｌｅｓａｌｔｗｉｌｌｌｅａｄｔｏｈｉｇｈｂａｃｋｇｒｏｕｎｄａｎｄｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｗｉｔｈｔｈｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ．Ｔｈｅａｃｉｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｃａｎａｖｏｉｄｔｈｅａｂｏｖｅｐｒｏｂｌｅｍｓ，ｂｕｔｗｈｅｎｔｈｅｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｆｏｕｒａｃｉｄ
ｓｙｓｔｅｍｃｏｍｐｏｓｅｄｏｆＨＦ＋ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４ｉｓｕｓｅｄｔｏｄｉｇｅｓｔｔｈｅｓａｍｐｌｅ，ｔｈｅｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｔｏｂｅｔｅｓｔｅｄｉｎｔｈｅ
ｓａｍｐｌｅｃａｎｎｏｔｂｅｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｒｅｌｅａｓｅｄ，ｓｏｔｈｅｓａｍｐｌｅｎｅｅｄｓｔｏｂｅｂｕｒｎｅｄａｔｈｉｇｈｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｔｏｒｅｍｏｖｅｃａｒｂｏｎ，
ｍａｋｉｎｇｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｉｓｃｕｍｂｅｒｓｏｍｅ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｉｎｏｒｄｅｒｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈａｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｍａｉｎｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｓｔｏｎｅｃｏａｌ
ｖａｎａｄｉｕｍｏｒｅｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰ－ＯＥＳｕｓｉｎｇｆｉｖｅａｃｉｄｓｙｓｔｅｍｓｔｏｄｉｇｅｓｔｓａｍｐｌｅｓ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：ＡｍｉｘｅｄａｃｉｄｓｙｓｔｅｍｏｆＨ２ＳＯ４＋ＨＦ＋ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＣｌＯ４ｗｉｔｈｅｌｅｃｔｒｉｃｈｏｔｐｌａｔｅｈｅａｔｉｎｇａｎｄ
ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｗｅｒｅｕｓｅｄｔｏｄｉｇｅｓｔｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ．Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｖａｎａｄｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄ
ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｓｔｏｎｅｃｏａｌｖａｎａｄｉｕｍｗｅｒｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙＩＣＰ－ＯＥＳ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：Ｕｓｉｎｇｔｈｅｓｔｒｏｎｇｏｘｉｄｉｚｉｎｇｐｒｏｐｅｒｔｙｏｆｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄｔｏｏｘｉｄｉｚｅａｌａｒｇｅａｍｏｕｎｔｏｆｃａｒｂｏｎｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅ
ｉｎｔｏｃａｒｂｏｎｄｉｏｘｉｄｅ，ｅｌｉｍｉｎａｔｅｄｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｏｆｂｕｒｎｉｎｇｃａｒｂｏｎｒｅｍｏｖａｌ，ｅｌｉｍｉｎａｔｅｄｔｈｅａｄｓｏｒｐｔｉｏｎａｎｄｗｒａｐｐｉｎｇｏｆ
ｃａｒｂｏｎ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇｓｕｂｓｔａｎｃｅｓｏｎｔｈｅｓａｍｐｌｅ，ａｎｄｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙｅｎｈａｎｃｅｄｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔ．Ｗｈｅｎｔｈｅｓａｍｐｌｅ
ｗｅｉｇｈｔｗａｓ０．１ｇａｎｄｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄｗａｓ０．３０ｍＬ，ｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｒａｔｅｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｒｅａｃｈｅｄｍｏｒｅ
ｔｈａｎ９９％．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｗａｓ１７－５１ｍｇ／ｋｇ，ｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ｎ＝１１）ｗａｓｂｅｔｗｅｅｎ１．７％ －
５．１％，ａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒｗａｓ－４．６％－２．７％．
ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮＳ：Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｓｔｈｅａｄｖａｎｔａｇｅｓｏｆｌｏｗｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ，ｈｉｇｈｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙａｎｄａｃｃｕｒａｃｙ，ａｎｄｃａｎｍｅｅｔ
ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｓｔｏｎｅｃｏａｌａｎｄｖａｎａｄｉｕｍｏｒｅｓａｍｐｌｅｓ．

ＫＥＹＷＯＲＤＳ：ａｃｉｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ；ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ；ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ｓｔｏｎｅ
ｃｏａｌｖａｎａｄｉｕｍ；ｖａｎａｄｉｕｍ；ｉｒｏｎ；ａｌｕｍｉｎｉｕｍ；ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ
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第４期 窦向丽，等：敞开酸溶－电感耦合等离子体发射光谱法测定石煤钒矿中钒铁铝磷 第４１卷


