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摘要：铌钽是发展新兴产业所需的功能性和结构性材料，铌钽矿产是国家重点支持的战略新兴矿产资源，

开展相关物料中铌钽的分析技术研究具有重要意义。由于铌和钽的物理化学性质十分相似，彼此难以分离，

且易水解，加之地质样品分解困难，因此铌和钽的分析测试一直困扰着分析工作者。本文重点对铌钽元素分

析中的样品前处理技术和现代分析测试技术进行综述。样品前处理是铌钽分析的关键环节，结合分析方法

和样品特性，选择合理的样品分解和分离富集方法是准确测定铌钽的前提。仪器分析是现代分析测试技术

的主流，电感耦合等离子体发射光谱／质谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＭＳ）是目前测定铌钽应用最多的方法，需要解决
共存组分的干扰、基体效应和盐类影响等问题。激光剥蚀（ＬＡ）技术、Ｘ射线荧光光谱法（ＸＲＦ）和中子活化
分析法（ＮＡＡ）采用固体进样，避免了前期样品处理的繁琐步骤和杂质的引入，是铌钽元素分析发展的方向。
关键词：铌；钽；样品前处理方法；电感耦合等离子体发射光谱／质谱法；Ｘ射线荧光光谱法；中子活化
分析法

中图分类号：Ｏ６１４．５１２；Ｏ６１４．５１３；Ｏ６５７．３１；Ｏ６５７．６３ 文献标识码：Ａ

钽和铌具有熔点高、耐腐蚀、抗疲劳、热导率大、

与人体亲和性好和超导性能极佳等优异性能，是发

展战略新兴产业所需的重要功能性和结构性材料，

广泛应用于冶金、原子能、航天航空、军事工业、电

子、超导材料和现代医疗等高新技术领域［１］。近年

来，随着国家创新战略的推进，对钽的需求持续增

长，年均增长率达３３．８５％［２］。铌钽主要来源于矿

石，在地壳中，铌的平均含量为２０×１０－６，钽的平均
含量为２×１０－６，Ｎｂ／Ｔａ比值为１０，赋存于铌、钽酸
盐类矿物中，且密切共生，常与钛、锆、钼、钨、铀、钍

等元素伴生，铌钽铁矿是铌和钽的主要矿石［３］。无

论是在钽铌新材料研制，还是在钽铌矿产资源调查

和可利用性评价研究中，铌和钽的分析测试都是十

分重要环节，得到了科技工作者的高度重视。

受到镧系收缩的影响，铌和钽的物理和化学性

质十分相近，难以分解、易于水解是其主要特性，

使得铌钽的样品分解和分析难度较大。选择合理的

样品分解方法是铌钽分析的前提，高压封闭酸溶能

够解决常压溶解时铌和钽测定结果偏低的问题，但

并不是所有样品都能实现有效的分解。熔融分解是

一种非常有效的方法，由于引入大量的盐类和基体，

不利于采用电感耦合等离子体发射光谱／质谱法
（ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＭＳ）测定。必要的分离富集手段尤为
重要，特别是地质样品中的铌和钽含量普遍很低，加

之又经常与其他矿物共生，致使铌钽矿物成分十分

复杂，存在各种共存组分干扰和基体效应［４］。因

此，分离干扰组分、富集铌和钽是提高分析方法灵敏

度、准确度和降低测定下限的有效方法，萃取、离子

交换等分离富集方法仍是主流，电热蒸发和毛细管

电泳新分离技术是亮点。实际工作中，需要结合具

体情况选择合适的样品前处理方法。

虽然分光光度法［５］等经典方法成熟、可靠，
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至今仍是铌铁、铌铁精矿、铌钽矿石国家和行业标准

的推荐方法，但是快速仪器分析技术代表着现代分

析测试技术的发展方向。实际上，铌钽元素分析经

历了从化学分析向仪器分析的发展历程，已取得显

著进展。ＩＣＰ－ＯＥＳ目前是测定铌和钽的主要方法，
该方法需要解决硅、钙、铁、铝、钛、铬、铜、镍和钨等

共存元素的光谱干扰问题。ＩＣＰ－ＭＳ的优点在于检
出限更低，９３Ｎｂ为单一同位素，１８１Ｔａ干扰很少，应用
ＩＣＰ－ＭＳ测定微量及痕量铌钽的优势明显。对于
Ｘ射线荧光光谱法（ＸＲＦ）、中子活化分析法（ＮＡＡ）
以及激光剥蚀（ＬＡ）进样技术，样品无需化学前处
理，自动化程度高，且适合常量和微量铌钽分析，不

足之处是：ＸＲＦ法要求标准系列样品与未知样品的
物理化学形态一致，很多情况下难以实现铌钽的准

确测定；ＮＡＡ法设备昂贵，检出限有待进一步降低。
重量法、分光光度法等传统方法在本文不再赘

述，重点就铌钽元素分析的样品前处理方法和现代

分析测试技术的研究现状和新进展进行阐述。

１　样品前处理技术
１．１　样品分解
１．１．１　酸溶分解

铌和钽易发生水解，只有当酒石酸、柠檬酸或草

酸等配位体存在时，在酸性溶液中才能成为稳定状

态。铌钽易溶于氢氟酸，形成非常稳定的氟络离子

（ＮｂＦ２－７ 、ＴａＦ
２－
７ ），多数样品酸溶分解都以氢氟酸为

主。为使样品分解更加彻底，根据样品特性不同，加

入盐酸、硝酸、高氯酸、硫酸等试剂助溶，提取时要加

入酒石酸等配位体。需要注意的是，在蒸馏氢氟酸

过程中，部分铌钽随蒸出液馏出，蒸干单一氢氟酸溶

液，铌钽会挥发损失，当氢氟酸溶液中有铝、铁、钙、

镁等元素存在时，铌钽可以稳定存在（详见文献

［６］），此时蒸干溶液，铌和钽的氟络合物虽然不会
挥发损失，但是很难被酒石酸溶解，造成分析结果偏

低［３］。因此，样品在提取前应避免蒸干。

金属样品主要采用酸溶分解方法。钢及合金样

品可直接用５～１０ｍＬ硝酸（１∶２）分解（滴加２～３
滴氢氟酸）。如果样品分解困难，则采用王水分解，

滴加数滴硫酸，加热至冒烟氧化分解碳，用 １％ ～
５％的酒石酸络合铌钽［７－９］。对于含稀土、锆、钛、钨

元素的钽铌合金，５ｍＬ氢氟酸 －２ｍＬ硝酸分解体
系是最好选择，加入硼酸消除残留的氢氟酸，可保护

ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＭＳ雾化器避免受损［１０］。对于特殊钢和

钨基硬质合金样品，采用硝酸 －磷酸（５∶１）分解，

其中的磷酸有助于分解碳化物并络合钨，消除沉淀

产生的影响［１１］。

地质矿产样品因样品性质的不同，通常采用氢

氟酸－硝酸［１２］、氢氟酸 －硫酸［１３］、氢氟酸 －硝酸 －
高氯酸［１４］、氢氟酸 －盐酸 －硝酸 －硫酸［１５］等分解

样品。对于含稀土的铌钽矿，用５ｍＬ盐酸 －５ｍＬ
氢氟酸分解后，加入５ｍＬ５０％的硫酸加热冒烟至
干，然后用焦硫酸钾在７００℃熔融残渣，分解效果更
好［１６］。微波消解等加压酸溶矿方式，能够解决常压

下样品分解不完全的问题，且效率高，如 Ｌａｍｏｔｈｅ
等［１７］对５１种地质标准物质微波溶样效果进行了评
估，铌的回收率大于８０％，但对石英、锆石、金红石、
锡石、铬尖晶石等样品仍然分解不完全。

化工产品的分解相对简单，铌及铌化合物经氢

氟酸－硝酸溶解后，少量铌酸沉淀用过氧化氢 －
草酸溶解就可以完全分解［１８－１９］。生物样品需要用

硝酸－过氧化氢消化或干法灰化消解其中的有机
组织［２０－２１］。

酸溶分解操作简单，引入杂质相对少，有利于

ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＭＳ等仪器分析。需要注意的是，硫酸和
磷酸对ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＭＳ测定铌和钽有显著影响，致使
分析结果偏低，且硫酸的影响大于磷酸，应控制硫酸

或磷酸的总量不超过２％。
１．１．２　熔融分解

对于稀土矿、铌钽精矿等高含量及难分解矿石，

熔融分解是一种非常有效的方法，常用熔剂有过氧

化钠［２２］、焦硫酸钾［２３］和碳酸钾－硼酸［２４］等，对应的

浸取溶液分别为３ｍｏｌ／Ｌ盐酸 －３％酒石酸、５％硫
酸－５％酒石酸、０．４％草酸铵。文献［２５－２７］对碱
熔融和酸溶体系进行了评估，用过氧化钠碱熔法处

理样品，可以避免一些地质样品酸溶分解时钽测定

结果偏低的现象。王蕾等［２８］还对比了过氧化钠熔

融直接水提取、偏硼酸锂熔融直接水提取、偏硼酸锂

熔融酸提取后再用氢氧化钠（碱性）沉淀三种样品

熔融分解方案，结果表明：第三种方案的空白较低，

通过沉淀分离干扰元素，铌钽元素的分析结果准确、

可靠。但熔融分解过程冗长繁杂，引入大量的盐类，

不适合ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＭＳ等仪器分析。
因此，测定铌钽时，要综合考虑样品种类以及所

用测试仪器的特点，合理选择样品的分解方法。

１．２　分离与富集
１．２．１　有机溶剂萃取法

铌和钽的沉淀和纸色层分离富集方法已不常

用，有机溶剂萃取法是分离钽铌的主要方法。在０．５
—２—
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～１２ｍｏｌ／Ｌ氢氟酸溶液中，钽（Ⅴ）主要是以不含氧
的氟络离子 ＴａＦ－６、ＴａＦ

２－
７ 形式存在，而铌（Ⅴ）则不

同，当氢氟酸浓度低于４ｍｏｌ／Ｌ时，主要是以含氧的
氟络离子 ＮｂＯＦ２－５ 、ＨＮｂＯＦ

－
５形式存在，通过提高酸

度，这些络合物才转化为不含氧的氟络离子。利用

不含氧的氟络离子和含氧的氟络离子完全不同的萃

取特性，可以实现铌与钽、铌钽与共存元素的分离。

甲基异丁基酮是最常用的萃取剂［２９］，低浓度的氢氟

酸有利于甲基异丁基酮萃取钽，在０．５～０．６ｍｏｌ／Ｌ
氢氟酸体系中，铌钽的分离系数达到５０００［３０］，铌钽
质量比（ｍＮｂ∶ｍＴａ）在１０～１００００００范围内，钽萃取
的回收率可达到９４％～１０８％［１９］。在１ｍｏｌ／Ｌ氢氟
酸和４ｍｏｌ／Ｌ硫酸条件下，等体积的甲基异丁基酮
和磷酸三丁酯混合萃取剂可以同时萃取铌和钽，实

现铌钽与大量基体分离［２２］。由于有机溶剂萃取法

对环境污染较大，采用离子液体（ＩＬｓ）技术分离铌钽
更加安全、环保［３１］。

１．２．２　离子交换法
离子交换法分离富集铌钽，其原理与溶剂萃取

法相似，也可称之为固液萃取法。铌、钽以氟、氯或

含氧络阴离子形式存在时，可以被阴离子交换树脂

交换吸附。在０．３ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质中，钽（Ⅴ）与氯
形成络阴离子被７１７型等强碱性阴离子交换树脂吸
附，用０．０５ｍｏｌ／Ｌ硝酸 －２．５％柠檬酸溶液洗脱分
离钽［３２］。另外，巯基棉［３３］、活性炭／甲壳素［３４］也可

以定量富集痕量铌钽。

液相色谱分离也属于离子交换分离法。采用

２－（４－乙氨基－２－羟基苯偶氮）－５－溴吡啶［７］、

２－［２－（５－溴喹啉）－偶氮］－５－二乙氨基苯
酚［８］、２－（５－溴－２－吡啶偶氮）－５－（Ｎ－丙基－
Ｎ－磺丙氨）－酚［１２］为螯合剂，柱前与铌、钽形成金

属螯合物，以Ｃ１８柱为固定相，反相高效液相色谱法
同时分离钢铁合金、岩石中的铌和钽，效果很好。

１．２．３　电热蒸发法
铌钽电热蒸发分离技术是新分离方法。铌、钽

及其碳化物、氧化物的熔点和沸点很高，而氟化物的

沸点较低，易于挥发（表１）。在石墨炉内，以聚四氟
乙烯（ＰＴＦＥ）为氟化改性剂，当炉温升至４１５℃时，
ＰＴＦＥ发生分解，其分解产物主要为 Ｃ２Ｆ４，Ｃ２Ｆ４迅速
与铌、钽的氧化物反应，生成相应的易挥发氟化物，

避免了铌钽在电热蒸发过程中形成难熔的碳化物或

氧化物，减小记忆效应。生成的挥发性铌钽氟化物

可直接引入ＩＣＰ－ＯＥＳ或ＩＣＰ－ＭＳ进行测定［３５－３６］，

氧化镉的存在，有利于铌钽氟化物蒸发分离［３７］。

铌钽电热蒸发分离技术可以使铌、钽与基体有

效分离，消除复杂物料基体影响，在地质、冶金等领

域有较好的应用前景，开发商品电热蒸发装置值得

研究。

表 １　铌、钽及其化合物的熔点和沸点
Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｍｅｌｔｉｎｇａｎｄｂｏｉｌｉｎｇｐｏｉｎｔｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ

ａｎｄｉｔｓｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

铌钽及其

化合物

熔点

（℃）

沸点

（℃）

铌钽及其

化合物

熔点

（℃）

沸点

（℃）

Ｎｂ ２４６８ ４７４２ Ｔａ ２９９６ ５４２５
ＮｂＣ ３４９０ ４３００ ＴａＣ ３８８０ ５５００
Ｎｂ２Ｏ５ １４８５ － Ｔａ２Ｏ５ １８７２ －
ＮｂＦ５ ７２ ２３６ ＴａＦ５ ９６．８ ２３０

１．２．４　毛细管电泳法
毛细管电泳法（ＣＥ）是一种简单、高效的分离技

术，通过不同离子在电场中移动速度不同实现分离。

在碱性溶液中，铌和钽以 ＨｘＮｂ６Ｏ
ｘ－８
１９ 和 ＨｘＴａ６Ｏ

ｘ－８
１９

（０≤ｘ≤３）含氧酸形式存在，可以采用毛细管电泳
法分离。用无涂层石英毛细管（５０μｍ×３０ｃｍ，有
效长度８．５ｃｍ）为分离柱，１０ｍｍｏｌ／Ｌ氢氧化锂和
３５ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸锂为背景电解液，在分离电压 １６
ｋＶ、温度３１．０℃的最佳条件下，电渗迁移率为６６．４
×１０－５ｃｍ２／（ｓ·Ｖ），在２．５ｍｉｎ内完成铌钽分离，
比其他毛细管电泳分离法的分析速度大三倍［３８］。

２　分析测试技术
２．１　电感耦合等离子体发射光谱法

电感耦合等离子体发射光谱法具有分析速度

快、稳定性高、线性动态范围宽、重现性好等特点，

还能灵活地选择谱线、观察谱图、校正背景和干扰，

得到了分析工作者的青睐，ＩＣＰ－ＯＥＳ逐渐取代传统
方法，成为铌和钽分析的主要方法。

２．１．１　新设备和技术
新装置和新技术的研究，提升了 ＩＣＰ－ＯＥＳ测

定铌钽的分析能力和效率。胡斌等［３５］利用自己研

制的新型电热蒸发装置，研究了铌、钽、锆和铀等难

熔元素在聚四氟乙烯（ＰＴＦＥ）存在下的氟化蒸发行
为，以６％的 ＰＴＦＥ悬浮体为氟化剂，通过电热蒸发
分离方法，将挥发性氟化物直接引入 ＩＣＰ－ＯＥＳ进
行测定，建立了氟化辅助电热蒸发（ＦＥＴＶ）－ＩＣＰ－
ＯＥＳ联用技术测定铌和钽新方法，铌钽的绝对检出
限分别达到０．０５ｎｇ和０．０９ｎｇ。

为提高样品测试工作效率，解决铌钽在酸性介

—３—
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质中易水解问题，文献［３９］报道了采用改良的聚四
氟乙烯材料和高强度纤维材料制成模块化的小罐

型、多罐体组合的封闭性双层结构消解罐，一次可容

纳７０个样品。在罐体耐压 ５ＭＰａ下，控制温度
２００℃，样品用氢氟酸 －硝酸消解后不赶氢氟酸，定
容后直接利用耐氢氟酸系统测定，该方法有效解决

了常规溶样器不锈钢金属外套被酸腐蚀污染样品和

铌钽水解问题，适合分析大批量地质样品。

姚玉玲等［４０］研究了酒石酸、柠檬酸、草酸、甲

醇、乙醇、正丙醇、正丁醇对 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定铌钽的
增敏作用，发现乙醇有明显的增敏效果。当乙醇浓

度为６％时，铌和钽测定信号分别增强了１８０．５％和
２６５．５％，检出限分别由不加乙醇的５．８５μｇ／ｇＮｂ、
１０．６５μｇ／ｇＴａ降低到３．２２μｇ／ｇＮｂ、５．０３μｇ／ｇＴａ。
主要原因是乙醇的加入降低了溶液表面张力，提高

了溶液雾化效率。

２．１．２　干扰及消除
ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定铌和钽时，共存组分的光谱干

扰和基体效应是普遍关注的问题。铌３０９．４１８ｎｍ
受到铁、铬、铝、铜和钙的干扰，铌３１６．３４０ｎｍ受到
钛３１６．２５７ｎｍ的干扰，铌３１９．４９８ｎｍ受到铈、硅、
钪、钇的干扰，铌３２２．５４８ｎｍ受到钙３２２．６１６ｎｍ的
干扰；钽２６８．５１７ｎｍ线存在较严重的铁干扰，同时
还受到钛２６８．４８０ｎｍ右背景严重干扰，合理地选择
分析谱线十分重要。

测定金属及合金样品中的铌和钽，多选用铌

２９５．０８８ｎｍ、钽２４０．０６３ｎｍ波长作分析谱线，它们
受基体影响较小，信噪比高［４１］。对于钨基硬质合

金，基体干扰严重，选用铌３０９．４１８ｎｍ作分析线，基
体匹配法可以消除基体影响［１１］。测定稀土金属中

的铌和钽时，在氢氟酸存在下沉淀分离稀土元素，无

需基体匹配［１０］。徐娟等［４２］发现铌 ２９２．７８１ｎｍ、
３０９．４１８ｎｍ、３１３．０７９ｎｍ谱线均受到钽和 ＯＨ带的
严重光谱干扰，选择铌２６９．７０６ｎｍ为分析谱线，因
受到部分重叠干扰，难以准确测定钽基中的微量铌，

通过扫描空白、铌溶液及钽基体溶液的谱图，建立多

光谱拟合（ＭＳＦ）模型，能有效校正高含量钽基体对
微量铌的光谱干扰，铌的检出限达０．０００９ｍｇ／Ｌ，方
法简便易行，测定铌铁中的微量钽可以参考此方法。

地质样品常含有大量硅、铁、铝、钛等造岩元素，

用含氢氟酸的组合酸分解样品，大量硅被挥发除去，

可以不考虑硅的干扰。铌３０９．４１８ｎｍ、３１６．３４２ｎｍ
和钽２４０．０６３ｎｍ、２６８．５１７ｎｍ是常用的分析谱线，
基体匹配法能最大限度地减小共存元素和基体的干

扰［１６，４３－４５］。测定选矿样品中的铌和钽时，锡含量较

高会导致铌和钽测定结果严重偏低，样品分四次加

入３ｇ碘化铵，在４２５～４７５℃下灼烧，锡生成碘化锡
挥发除去消除干扰［１３］。对于基体复杂样品，仍需采

用萃取或吸附方法分离富集铌和钽，以消除干

扰［１９，３３］。流动注射在线萃取直接测定铌和钽，则更

加快捷、方便［２２］。

２．２　电感耦合等离子体质谱法
相对于 ＩＣＰ－ＯＥＳ法，ＩＣＰ－ＭＳ法的检测限更

低、干扰更少，自２０世纪８０年代被应用以来，迅速
成为微量及痕量铌钽分析的优选方法。

２．２．１　样品引入技术
将现代先进的样品引入技术与 ＩＣＰ－ＭＳ结合

是分析测试技术研究的前沿领域。激光剥蚀可使样

品瞬间熔蚀气化，由载气将样品微粒送入ＩＣＰ－ＭＳ，
这样不仅可以避免湿法消解样品的繁琐，还能消除

因水和酸所致的多原子离子干扰。第五春荣等［４６］

研究了１９３ｎｍＡｒＦ准分子ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ直接测定
岩石中铌和钽的分析方法，硅与铌钽具有相近剥蚀

特征，以２９Ｓｉ为内标能获得更高的信号响应，用玻璃
标准参考物质ＮＩＳＴＳＲＭ６１２为外标，能有效地校正
仪器漂移、基体效应、激光剥蚀进样量及剥蚀效率等

引起的变化，该方法分析铌和钽的检出限分别为

０．００３μｇ／ｇ和０．００６μｇ／ｇ，控制激光斑深度与直径
的比值小于４，能够很好地提高铌钽元素测定的准
确度［４７］。Ｗｅｙｅｒ等［４８］采用激光剥蚀 －多接收器电
感耦合等离子体质谱仪，通过加入１８０Ｔａ作同位素示
踪剂，利用同位素稀释技术测定钽，铌从基体溶液中

定量分离后直接进行测定。该方法用于分析含铌４
～１０ｎｇ／ｇ、钽０．４８～１．１ｎｇ／ｇ的超贫岩石（如橄榄
岩），铌和钽的精密度分别达到±８％和±５％。

同样，用聚四氟乙烯乳状液作氟化改性剂，将电

热蒸发装置与ＩＣＰ－ＭＳ联用，直接测定五氧化二铌
粉末中的痕量钽杂质，２００ｍｇ／Ｌ五氧化二铌不干扰
测定，钽的检测限达到０．０２８μｇ／ｇ［３６］。
２．２．２　干扰及校正

９３Ｎｂ同位素丰度为１００％，钽有１８０Ｔａ和１８１Ｔａ两
个同位素，其中１８１Ｔａ同位素丰度为 ９９．９８７７％，选
用９３Ｎｂ和１８１Ｔａ为测定同位素是唯一选择。在质谱
干扰方面，９３Ｎｂ几乎没有质谱干扰，可能存在的双
电荷离子干扰仅有１６Ｏ７７Ｓｅ，１８１Ｔａ主要受１６Ｏ１６５Ｈｏ、
４０Ａｒ１４１Ｐｒ和１２Ｃ１６９Ｔｍ双电荷离子的干扰，且无严重的
多原子离子干扰。常用数学校正方法扣除干扰，干

扰严重时，需要采用萃取等方法分离干扰［４９］。

—４—
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由于ＩＣＰ－ＭＳ测定铌钽的干扰相对较少，主要
研究工作集中在样品分解和内标元素的选择方面，

有关样品分解方法参见本文１．１节。对于非质谱干
扰一般采用内标进行校正，９３Ｎｂ和１８１Ｔａ同位素相距
较远，选择１８５Ｒｅ和１０３Ｒｈ双内标进行校正的效果较
好［１４，２５－２６，２８，５０］。用单一内标校正时，最好选择质量

数介于铌钽之间的元素，如１１５Ｉｎ［１２，５１－５３］。测定时，
铌用高分辨率，钽用标准分辨率，可克服仪器漂移的

影响［５４］。

２．３　Ｘ射线荧光光谱法
ＸＲＦ测定铌钽的优点在于范围宽、精密度好、

分析速度快、高度自动化。合金材料的化学组成及

其物理化学状态基本一致，基体效应小，采用理论

α系数就能够校正元素间的吸收和增强效应［５５］。

ＸＲＦ法的主要问题是金属合金材料没有足够国家
级标准物质用于建立标准曲线。针对这一情况，一

种解决方法是将样品用酸分解，制备成待测溶液，配

制混合标准溶液制作标准曲线，ＸＲＦ直接测定溶液
中铌［５６］。但这种方法未必优于ＩＣＰ－ＭＳ，长期使用
酸溶液，也有腐蚀荧光仪器的危险。另一种方法是

先将五氧化二铌或五氧化二钽经四硼酸锂和碳酸锂

熔融制样制备成单一氧化物熔融细粉，再称取不同

质量熔融细粉与高纯基体金属氧化物（如钨基硬质

合金则用高纯三氧化钨）混合，二次熔融合成铌或

钽含量不同的人工标准样品，每一件人工标准样品

配制时，要求氧化物合量（五氧化二铌或钽 ＋三氧
化钨）与待测样品的称样量一致，保证标准样品和

待测样品具有相同的制备条件和一致的基体，用人

工配制样品制作校准工作曲线［５７］。该方法能够解

决无标准物质的难题，只是制备人工标准样品过程

较繁琐。金属样品先用氢氟酸和硝酸溶解预处理，

再用四硼酸锂熔融制片，可以有效避免金属样品在

熔融过程中对铂金坩埚的腐蚀［５８］。

受早期仪器性能和标准物质的限制，ＸＲＦ法用
于测定地质样品中的微量铌钽不多，仅限于铌钽钇矿

和铌钽精矿之类含量较高的样品，如用ＬｉＦ４２０晶体，
选择ＴａＫα作钽的分析线，测定铌钽铁矿中钽［５９］，对

于测定高含量铌会产生自吸现象，适当降低管电流、

管电压予以消除［６０］。随着新技术的使用，新型高功

率Ｘ射线荧光光谱仪的检测性能得到大幅度提
升［６１］，同时，地质标准物质的研制也有了长足进步。

目前有铌、钽定值的国家一级地质标准物质有近百

个，为开展ＸＲＦ法测定地质样品中的铌和钽创造了
良好条件。通过选择与待测样品岩性相近的标准物

质，加入光谱纯五氧化二铌、五氧化二钽配制人工标

样，用国家一级标准物质结合人工配制标样建立铌钽

含量间隔合理的标准系列，采用干扰系数法和经验系

数法校正谱线重叠干扰和基体效应，粉末压片法制样

测定地质样品中的铌钽，检出限可达到１．５μｇ／ｇＮｂ
和４．０μｇ／ｇＴａ［６２］。地质矿产行业标准《区域地球化
学样品分析方法　三氧化二铝等２４个成分量测定：
粉末压片 －Ｘ射线荧光光谱法》（ＤＺ／Ｔ０２７９．１—
２０１６）中，铌的测定下限为 ６μｇ／ｇ（该方法不测定
钽）。熔片制样测定岩石中的铌钽，检出限也能达到

２．４３μｇ／ｇＮｂ和１０．８μｇ／ｇＴａ，需要采用低稀释比
（样品与熔剂质量比为１∶５）熔片，且适当提高管电
压和电流［６３］。但是，在实际应用中，低于１０μｇ／ｇ的
铌、钽，采用ＸＲＦ法很难准确测定。
２．４　其他方法

化学发光法（ＣＬ）测定铌和钽，是基于铌和钽对
化学发光体系抑制时间差别实现的。将流动注射

（ＦＩ）进样技术与化学发光结合，可以有效地提高分
析速度和精度。在碱性介质条件下，铌和钽对鲁米

诺－过氧化氢－铁氰化钾化学发光反应产生较强抑
制作用，且呈线性关系，在草酸铵存在下，用阳离子

交换树脂分离干扰元素，测定 Ｎｂ的方法检出限为
０．０３μｇ／ｍＬ，测定 Ｔａ的方法检出限为 ０．０４
μｇ／ｍＬ［６４］。流动注射 －Ｋａｌｍａｎ滤波化学计量学方
法，可有效解析铌和钽混合发光动力学曲线，并分别

测出铌钽浓度，以沉淀分离和掩蔽剂 ＥＤＴＡ消除干
扰，可以同时快速测定地质样品中的痕量铌钽［２３］。

中子活化分析（ＮＡＡ）是一种有效的核分析技
术，具有灵敏度高、速度快、不破坏样品等优点，在生

物样品［６５］和地质样品［６６－６７］铌钽测定中得到应用。

相对于传统的中子活化分析技术，超热中子活化分

析（ＥＮＡＡ）的灵敏度和精密度更高，Ｄａｍｐａｒｅ等［６８］

用碳化硼（Ｂ４Ｃ）作热中子过滤器，选择铌、钽的γ射
线能量分别为８７１ｋｅＶ和１７２ｋｅＶ，应用ＥＮＡＡ法测
定了铌钽铁矿中的铌、钽，精密度小于５％，该方法
无需进行样品化学处理和干扰修正。Ｅｌ－Ｔａｈｅｒ［６９］

利用仪器中子活化分析技术（ＩＮＡＡ）测定花岗岩样
品中的铌钽等元素时，选择辐照中子通量为７×１０１１

ｎ／（ｃｍ２·ｓ），将测定钽的 γ射线能量大幅提高至
１２２１ｋｅＶ，检出限降低到２．２μｇ／ｇＮｂ和０．１１μｇ／ｇ
Ｔａ，测定过程几乎无干扰。但中子活化法的仪器设
备昂贵，成本较高，目前使用较少。

分析含铌钽的各类样品处理方法和主要分析测

试技术的重要内容汇总于表２。
—５—
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表 ２　分析铌钽的各类样品处理方法和主要分析测试技术重要内容汇总
Ｔａｂｌｅ２　Ｓｕｍｍａｒｙｏｆｉｍｐｏｒｔａｎｔｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｖａｒｉｏｕｓｓａｍｐｌｅｓｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓａｎｄａｎａｌｙｔｉｃａｌｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ

测定

元素
物料

分析

方法
样品前处理 主要分析测试技术

参考

文献

铌、钽 钢 ＣＯＬ
氢氟酸－硝酸分解样品，反相高效液相

色谱分离

铌（钽）－２－（５－溴 －２吡啶偶氮）－５－二乙氨基苯酚

－酒石酸三元显色体系，柱前螯合
［７］

铌、钽
合金钢、水、

地质物料
ＣＯＬ 氢氟酸－硝酸分解样品，色谱分离

铌（钽）－２－［２－（５－溴喹啉）－偶氮］－５－二乙氨基苯

酚显色体系，柱前螯合，在线浓缩
［８］

铌 磁性合金 ＣＯＬ

盐酸－硝酸－硫酸分解样品，８％酒石酸

溶液提取。ｐＨ２～３，在 ＥＤＴＡ存在下，

０．１ｍｏｌ／Ｌ三正辛胺萃取Ｎｂ分离干扰

Ｎｂ－苯基荧光酮显色体系，在５１０ｎｍ波长测定 ［９］

铌、钽 矿石 ＣＯＬ 氢氟酸－盐酸－硝酸－硫酸分解样品

水杨基荧光酮 －氯化十六烷基吡啶体系，采用 Ｋ比例

Ｈ点标准加入分光光度法，结合Ｏｒｉｇｉｎ７．５软件，有效地克

服了光谱重叠干扰问题

［１５］

钽 石煤渣 ＣＯＬ
过硫酸钾 －氢氧化钠熔融分解样品，

流动注射技术－离子交换分离富集
钽－偶氮氟胂－Ⅲ显色体系 ［３２］

钽 石煤渣 ＣＯＬ
过硫酸钾 －氢氧化钠熔融分解样品，

巯基棉交换分离富集
钽－ＴｒｉｔｏｎＸ１００－丁基罗丹明显色体系 ［３３］

铌、钽 工业溶液 ＣＥ 控制溶液ｐＨ＝１２左右

用无涂层石英毛细管（５０μｍ×３０ｃｍ，有效长度８．５ｃｍ）

为分离柱，１０ｍｍｏｌ／Ｌ氢氧化锂和 ３５ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸锂为

背景电解液，在分离电压１６ｋＶ、温度３１．０℃最佳条件下

分离铌钽。用０．０８５ｍｍｏｌ／Ｌ的１，５－萘二磺酸盐作内标，

在波长２１１ｎｍ直接测定铌和钽

［３８］

铌、钽
稀土

金属
ＩＣＰ－ＯＥＳ

氢氟酸－硝酸分解样品，在氢氟酸存在

下沉淀分离稀土元素

铌用３０９．４１８ｎｍ作分析谱线，氢氟酸络合铌和钽，加入

硼酸保护雾化器
［１０］

铌、钽
钨基硬质

合金
ＩＣＰ－ＯＥＳ硝酸－磷酸分解样品

采取基体匹配和同步背景校正等措施消除高钨基体效应

和光谱干扰等影响
［１１］

铌、钽 锂辉石 ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－硫酸分解样品
样品中加入碘化铵，在４２５～４７５℃下灼烧，锡生成碘化锡

挥发消除干扰
［１３］

铌、钽 稀土铌钽矿 ＩＣＰ－ＯＥＳ
氢氟酸 －硝酸 －硫酸冒烟，过硫酸钾

熔融分解样品
焦硫酸钾熔融分解酸不溶物 ［１６］

铌、钽 矿石、矿物 ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－盐酸－硝酸微波消解分解样品 ５１种地质标准物质微波溶样效果进行了评估 ［１７］

钽
高纯铌及

铌化合物
ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－硝酸分解样品

少量铌酸沉淀用过氧化氢－草酸溶解，测定波长２４０．０６３

ｎｍ
［１８］

钽
铌及铌

化合物

ＩＣＰ－ＯＥＳ

ＩＣＰ－ＭＳ

氢氟酸 －硝酸 －硫酸微波消解分解

样品，甲基异丁酮溶剂萃取分离Ｔａ

４％（ｍ／Ｖ）草酸铵反萃取。铌钽质量比（ｍＮｂ∶ｍＴａ）

在１０～１００００００范围内，钽萃取回收率达９４％～１０８％
［１９］

钽 生物组织 ＩＣＰ－ＯＥＳ
硝酸－过氧化氢－微波消解或灰化分解

样品

肝脏、血液和股骨采用微波消解；尿液用敞开方式消化；

肌肉、肝脏和粪便通过干法灰化处理
［２１］

铌、钽 土壤和化探 ＩＣＰ－ＯＥＳ过氧化钠熔融分解样品 甲基异丁酮－磷酸三丁脂混台溶剂在线萃取，直接测定 ［２２］

铌、钽 钽铌矿渣 ＩＣＰ－ＯＥＳ碳酸钾－硼酸熔融分解样品 基体匹配法消除干扰 ［２４］

铌、钽 铌钽矿石 ＩＣＰ－ＯＥＳ
氢氟酸－硝酸 －硫酸酸溶及过氧化钠

熔融分解样品

比较硝酸－氢氟酸－硫酸和过氧化钠熔融两种样品分解

方法后，用过氧化钠熔融，氨性介质，乙二胺四乙酸二钠－

草酸－硅酸钠沉淀分离干扰

［２７］

—６—
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测定

元素
物料

分析

方法
样品前处理 主要分析测试技术

参考

文献

铌、钽 岩石
ＩＣＰ－ＯＥＳ

ＩＣＰ－ＭＳ

氢氟酸－硫酸酸溶／硫酸氢钾碱熔分解

样品。ｐＨ＝３，活性炭或甲壳素定量

吸附铌、钽

活性炭或甲壳素在６５０℃灰化，氢氟酸 －硫酸处理残渣，

０．０２％柠檬酸介质，铌３０９．４１８ｎｍ和钽２４０．０６３ｎｍ作分析

谱线。除＞２ｍｇ的Ｍｎ外，其他主要基体元素不干扰测定

［３４］

铌、钽 模拟样品 ＩＣＰ－ＯＥＳ电热蒸发分解、分离样品

在ＰＴＦＥ存在时，当石墨炉温升至４１５℃时 ＰＴＦＥ发生分

解，其分解产物主要为 Ｃ２Ｆ４，Ｃ２Ｆ４迅速与铌、钽的氧化物

反应生成相应的易挥发氟化物，将挥发性氟化物直接引入

ＩＣＰ－ＯＥＳ进行测定

［３５］

铌、钽 铌钽矿石 ＩＣＰ－ＯＥＳ
氢氟酸－硝酸小罐型、多罐体组合的封闭

性双层结构消解罐，微波消解分解样品
直接利用耐氢氟酸系统测定 ［３９］

铌、钽 铌钽矿石 ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－硝酸－硫酸分解样品

乙醇浓度为６％时，铌和钽测定信号分别增强１８０．５％和

２６５．５％，铌、钽的检出限由不加乙醇的５．８５μｇ／ｇ、１０．６５

μｇ／ｇ降低到３．２２μｇ／ｇ、５．０３μｇ／ｇ

［４０］

铌、钽 铌铁 ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－硝酸－硫酸分解样品 酒石酸钾钠络合的方法，防止铌钽易水解 ［４１］

铌 钽金属 ＩＣＰ－ＯＥＳ硝酸高压分解样品
通过扫描空白、铌溶液及钽基体溶液的谱图，建立多光谱

拟合（ＭＳＦ）模型，校正高含量钽基体对微量铌的光谱干扰
［４２］

铌、钽
铌钽矿石、

土壤
ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－硫酸分解样品

铌３１９．４９８ｎｍ和钽２４０．０６３ｎｍ作分析谱线，可避免元素

间和共存离子的干扰
［４３］

铌、钽
岩石、土壤、

水系沉积物
ＩＣＰ－ＯＥＳ氢氟酸－硝酸－硫酸分解样品 铌３１６．３２４ｎｍ和钽２６８．５１７ｎｍ作分析谱线，酒石酸助溶 ［４４］

铌、钽 地质物料 ＩＣＰ－ＭＳ
氢氟酸－硝酸分解样品，反相高效液相

色谱分离

铌（钽）－２－（５－溴－２－吡啶偶氮）－５－（Ｎ－丙基－Ｎ

－磺丙氨）－酚 －柠檬酸三元显色体系，柱前螯合。
１１５Ｉｎ作内标校正铌钽元素

［１２］

铌、钽 化探 ＩＣＰ－ＭＳ氢氟酸－硝酸－高氯酸分解样品 １８１Ｔａ选择１８５Ｒｅ作内标，王水介质 ［１４］

铌、钽 人肺 ＩＣＰ－ＭＳ过氧化氢－硝酸微波消解分解样品 检出限：０．０００５μｇ／ｇ铌，０．００２μｇ／ｇ钽 ［２０］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ
氢氟酸 －硝酸 －硫酸／过氧化钠熔融

分解样品
比较微波消解酸溶和过氧化钠碱熔两种前处理方法 ［２５］

铌、钽 化探／稀土矿
ＩＣＰ－ＭＳ

ＩＣＰ－ＯＥＳ

氢氟酸 －硝酸 －硫酸／过氧化钠熔融

分解样品

比较硝酸 －氢氟酸 －硫酸混合酸恒温电热板消解

ＩＣＰ－ＭＳ方法测定低含量和过氧化钠高温熔融 ＩＣＰ－ＯＥＳ

方法测定高含量两种方法的优势与不足

［２６］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ过氧化钠／偏硼酸锂熔融分解样品
对比过氧化钠熔矿水提取沉淀分离、偏硼酸锂熔融水提取沉

淀分离、偏硼酸锂－氢氧化钠熔融水提取沉淀分离的效果
［２８］

钽 五氧化二铌 ＩＣＰ－ＭＳ电热蒸发分解、分离样品

当石墨炉温升至４１５℃时聚四氟乙烯发生分解，其分解产

物主要为１２Ｃ２１９Ｆ４和１２Ｃ１９Ｆ３，它们迅速与钽的氧化物反应

生成相应的易挥发氟化物，将挥发性氟化物直接引入

ＩＣＰ－ＭＳ进行测定

［３６］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ四硼酸锂熔融分解样品
以２９Ｓｉ为内标，用玻璃标准参考物质 ＮＩＳＴＳＲＭ６１２为

外标，校正灵敏度漂移、基体效应、激光剥蚀进样量及剥蚀

效率的变化，１９３ｎｍＡｒＦ准分子激光剥蚀进样

［４６］
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测定
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方法
样品前处理 主要分析测试技术

参考

文献

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ偏硼酸锂－四硼酸锂熔融分解样品
以２９Ｓｉ为内标，用玻璃标准参考物质ＮＩＳＴＳＲＭ６１２为外标，

低稀释比（样品 ∶熔剂 ＝１∶２）熔片，控制激光斑深度与

直径的比值小于４，Ｎｄ：ＹＡＧＵＶ２１３ｎｍ激光剥蚀进样

［４７］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ激光剥蚀样品
加入１８０Ｔａ作同位素示踪剂，利用同位素稀释技术测定钽

对于单一同位素的铌，采用从基体溶液中定量分离后测定
［４８］

铌、钽 海水 ＩＣＰ－ＭＳ
Ｎ－苯甲酰 －Ｎ－苯基羟胺色谱柱富集

铌钽

１ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质，Ｎ－苯甲酰－Ｎ－苯基羟胺色谱柱吸附

铌钽，６ｍｏｌ／Ｌ氢氟酸 ＋１ｍｏｌ／Ｌ盐酸洗脱，２％硝酸介质，

ＩＣＰ－ＭＳ测定

［４９］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ
氢氟酸－硝酸 －高氯酸分解／偏硼酸锂

熔融样品，色谱分离

色谱柱填充 Ｎ－苯甲酰 －Ｎ－苯基羟胺微孔聚合树脂，

保持少量氢氟酸，防止钽水解损失聚四氟乙烯坩埚溶矿，

钽空白较高

［５０］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ甘露醇－氢氟酸分解样品

比较焦硫酸钾熔融酒石酸提取、微波消解处理样品、０．０１５

ｍｏｌ／Ｌ氢氟酸 －０．１２ｍｏｌ／Ｌ硝酸混合酸为测定介质，
１１５Ｉｎ作内标校正９３Ｎｂ

［５１］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ
偏硼酸锂－四硼酸锂熔融样品，氢氟酸

－盐酸－硝酸－高氯酸溶解玻璃熔片

２０％偏硼酸锂－８０％四硼酸锂作熔剂，样品∶熔剂＝１∶２

熔融分解，四酸溶解熔片，５％硝酸 －０．１％氢氟酸为测定

介质，１１５Ｉｎ作内标

［５２］

铌、钽 岩石 ＩＣＰ－ＭＳ
偏硼酸锂熔融样品，氢氟酸 －硝酸溶解

玻璃熔片

偏硼酸锂作熔剂，样品∶熔剂＝１∶１０熔融分解，氢氟酸－

硝酸溶解熔片，２％硝酸为测定介质，１０ｎｇ／ｍＬ的１１５Ｉｎ作

内标

［５３］

铌、钽
岩石、土壤、

水系沉积物
ＩＣＰ－ＭＳ氢氟酸－高氯酸－硝酸－硫酸分解样品 铌采用高分辨率，钽采用标准分辨率，克服仪器漂移 ［５４］

铌
镍铬

合金
ＸＲＦ 粉末压片法制样

用二元合金样品求得的校正系数对镍铬合金中元素间的谱

线重叠干扰进行校正，理论α系数校正元素间的吸收和增

强效应，试验了不同粒度和不同材质砂带研磨样品的影响

［５５］

铌
镍基

合金
ＸＲＦ 氢氟酸－盐酸－硝酸分解样品

酸分解制备成待测溶液，配制混合标准溶液做标准曲线，

ＸＲＦ直接测定溶液中的铌
［５６］

铌、钽 硬质合金 ＸＲＦ 四硼酸锂和碳酸锂熔融制片

用五氧化二铌或五氧化二钽经四硼酸锂和碳酸锂熔融制

样制备单一氧化物熔融细粉，称取不同质量单一熔融细粉

与高纯基体金属氧化物混合后二次熔融合成铌或钽含量

不同的人工标准样品

［５７］

铌、钽 铌铁 ＸＲＦ
盐酸－硝酸溶解样品，四硼酸锂熔融

制片

采用氢氟酸和硝酸溶解试样的前处理方法，避免熔融过程

中铂金坩埚腐蚀的问题。选用铌铁标准物质，向标准物质

中添加单元素标准溶液和高纯五氧化二铌的方式合成铌

铁校准样品系列，拓宽标准曲线含量范围

［５８］

钽 铌钽铁矿 ＸＲＦ
样品与纤维素（１∶１）混合，硼酸镶边，

粉末压片法制样

５％～８０％ Ｔａ２Ｏ５的天然铌钽铁矿作标准系列，用 ＬｉＦ４２０

晶体，选择 ＴａＫα作钽的分析线，克服 ＮｂＫα、ＮｂＫβ和

ＴａＬα１、ＴａＬβ１的干扰

［５９］

铌、钽 岩石、土壤 ＸＲＦ 粉末压片法制样 高含量铌产生自吸现象，降低管电流、管电压可以消除 ［６０］
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（续表２）

测定

元素
物料

分析

方法
样品前处理 主要分析测试技术

参考

文献

铌、钽
岩石、土壤、

水系沉积物
ＸＲＦ 粉末压片法制样

用标准物质结合人工配制标样制作标准曲线，以经验系数

和散射线内标法校正基体效应和元素谱线重叠干扰
［６２］

铌、钽 岩石、土壤 ＸＲＦ 偏硼酸锂－四硼酸锂熔融制片

偏硼酸锂－四硼酸锂（质量比４∶１）作熔剂，样品与熔剂

比１∶５熔融制片，电压４０～６０ｋＶ，电流７０ｍＡ，ＳＵＰＥＲＱ

３．０建立校正曲线

［６３］

铌、钽 岩石 ＣＬ
过硫酸钾熔融分解样品，ｐＨ５～６水解

沉淀分离

ＥＤＴＡ掩蔽消除干扰元素，流动注射 －Ｋａｌｍａｎ滤波化学

计量学方法
［２３］

铌、钽 模拟样品 ＣＬ
在草酸铵介质中，用阳离子交换树脂

分离干扰元素

在碱性介质条件下，铌和钽对鲁米诺－过氧化氢－硫氰酸

钾化学发光反应产生较强抑制作用，铌和钽对化学发光体

系抑制的线性关系

［６４］

铌、钽 铌钽铁矿 ＮＡＡ －
用碳化硼（Ｂ４Ｃ）作热中子过滤器，铌、钽射线能量分别为

８７１ｋｅＶ和１７２ｋｅＶ，超热中子活化分析法测定
［６８］

铌、钽 花岗岩 ＮＡＡ －
选择γ射线能量为７６５ｋｅＶ（铌）、１２２１ｋｅＶ（钽），辐照中

子通量为７×１０１１ｎ／（ｃｍ２·ｓ），仪器中子活化分析技术
［６９］

３　问题和展望
电感耦合等离子体发射光谱／质谱法是测定微

量铌钽很好的选择，主要问题在于样品前处理，既要

考虑样品完全分解，又要避免引入大量盐类和干扰

组分，尚有不少问题需要研究解决。微波消解、色谱

分离、电热蒸发和毛细管电泳等样品前期处理技术

是解决这些问题的有效手段。Ｘ射线荧光光谱法和
中子活化分析法采用固体进样，避免了前期样品处

理的繁琐步骤和杂质的引入，操作简单，自动化程度

高，特别是中子活化分析法干扰很少，是值得期待的

铌钽元素分析方法，但是这些方法在测定精密度和

检出限方面存在着一定程度的不足。

钽铌的分析需要广大分析工作者继续开拓新思

路，研究新设备和新测试技术。新的区域地球化学

勘查规范（１∶２５００００）拟将钽纳入分析范畴，要求
铌、钽检出限达到２μｇ／ｇ和０．１μｇ／ｇ，目前的大多
数分析测试技术还难以满足要求。氟化辅助电热蒸

发－电感耦合等离子体质谱法和低稀释比（样品与
熔剂质量比小于１∶５）熔片－激光剥蚀电感耦合等
离子体质谱法是最有希望的方法，值得进一步研究。

４　参考文献
［１］　 ＧｕｎｎＧ．ＣｒｉｔｉｃａｌＭｅｔａｌｓＨａｎｄｂｏｏｋ：１５．Ｔａｎｔａｌｕｍａｎｄ

Ｎｉｏｂｉｕｍ［Ｍ］．ＵＳＡ：ＡｍｅｒｉｃａｎＧｅｏｐｈｙｓｉｃａｌＵｎｉｏｎ，
２０１４：３６１－３８２．

［２］　 王登红，王瑞江，李建康，等．中国三稀矿产资源战略

调查研究进展综述［Ｊ］．中国地质，２０１３，４０（２）：
３６１－３７０．
ＷａｎｇＤＨ，ＷａｎｇＲＪ，ＬｉＪＫ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｐｒｏｇｒｅｓｓｉｎ
ｔｈｅｓｔｒａｔｅｇｉｃｒｅｓｅａｒｃｈａｎｄｓｕｒｖｅｙｏｆｒａｒｅｅａｒｔｈ，ｒａｒｅｍｅｔａｌ
ａｎｄｒａｒｅｓｃａｔｔｅｒｅｄｅｌｅｍｅｎｔｓｍｉｎｅｒａｌｒｅｓｏｕｒｃｅｓ［Ｊ］．
ＧｅｏｌｏｇｙｉｎＣｈｉｎａ，２０１３，４０（２）：３６１－３７０．

［３］　 岩石矿物分析编委会．岩石矿物分析（第四版 第三分
册）［Ｍ］．北京：地质出版社，２０１１：３７８－３８０．
ＴｈｅＥｄｉｔｏｒｉａｌＣｏｍｍｉｔｔｅｅｏｆＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＴｈｅＦｏｕｒｔｈＥｄｉｔｉｏｎ，Ｖｏｌ．

Ⅲ）［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＰｕｂｌｉｓｈｉｎｇＨｏｕｓｅ，２０１１：
３７８－３８０．

［４］　 有色金属工业分析丛书编辑委员会．难熔金属和稀散
金属冶金分析［Ｍ］．北京：冶金工业出版社，１９９２：
６３－１３３．
Ｔｈｅ Ｅｄｉｔｏｒｉａｌ Ｃｏｍｍｉｔｔｅｅ ｏｆ Ｎｏｎｆｅｒｒｏｕｓ Ｍｅｔａｌ
ＩｎｄｕｓｔｒｙＡｎａｌｙｓｉｓＳｅｒｉｅｓ．ＲｅｆｒａｃｔｏｒｙＭｅｔａｌａｎｄＲａｒｅ
ＭｅｔａｌＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
ＩｎｄｕｓｔｒｙＰｒｅｓｓ，１９９２：６３－１３３．

［５］　 ＮａｇｉｅｖＫＤ．Ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｍ
ｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙｐｒｅｓｅｎｔｎｉｏｂｉｕｍａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２００４，５９（１０）：９３０－９３４．

［６］　 童春临，刘勇胜，胡圣虹，等．ＩＣＰ－ＭＳ分析用地质样
品制备过程中 Ｎｂ、Ｔａ等元素的特殊化学行为［Ｊ］．
地球化学，２００９，３８（１）：４３－５２．
ＴｏｎｇＣＬ，ＬｉｕＹＳ，ＨｕＳＨ，ｅｔａｌ．Ｓｐｅｃｉｆｉｃｃｈｅｍｉｃａｌ
ｂｅｈａｖｉｏｒｏｆＮｂａｎｄＴａｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ
ｗｉｔｈＰＴＦＥｂｏｍｂｆｏｒＩＣＰＭＳａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ｇｅｏｃｈｉｍｉｃａ，

—９—

第１期 李刚，等：铌钽元素分析技术新进展 第３７卷



２００９，３８（１）：４３－５２．
［７］　ＬｉＤＬ，ＨｕＸＹ，ＷａｎｇＨＺ．Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｓｔｅｅｌｂｙ
ｒｅｖｅｒｓｅｄｐｈａｓｅｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ
ｕｓｉｎｇ２（２ｐｙｒｉｄｙｌａｚｏ）５ｄｉｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｐｈｅｎｏｌａｓａｐｒｅ
ｃｏｌｕｍｎｄｅｒｉｖａｔｉｚｉｎｇｒｅａｇｅｎｔ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２００４，６３（２）：
２３３－２３７．

［８］　ＬｉＧＰ，ＷｅｉＱＹ，ＨｕａｎｇＺＪ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｖａｎａｄｉｕｍ，ｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｂｙ
ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｅｑｕｉｐｐｅｄｗｉｔｈ
ｏｎｌｉｎｅ ｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔ ｕｓｉｎｇ ２［ ２（ ５
ｂｒｏｍｏｑｕｉｎｏｌｉｎｙｌａｚｏ）］５ｄｉｅｔｈｙｌａｍｉｎｏｐｈｅｎｏｌ ａｓ ｐｒｅ
ｃｏｌｕｍｎｄｅｒｉｖａｔｉｚａｔｉｏｎｒｅａｇｅｎｔ［Ｊ］．ＭｉｃｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，
２００７，１５８（１－２）：９５－１０２．

［９］　ＫｕｔｙｒｅｖＩＭ，ＮｅｃｈｅｐｕｒｅｎｋｏＧＮ，ＧａｉｄｕｋｏｖａＹＡ．Ｅｘ
ｔｒａｃｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍｉｎ
ｍａｇｎｅｔｉｃａｌｌｏｙｓ［Ｊ］．ＩｎｏｒｇａｎｉｃＭａｔｅｒｉａｌｓ，２０１４，５０（１４）：
１４０５－１４０７．

［１０］　崔爱端，杜梅，刘晓杰．ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定稀土金属中
的钛、钼、钨、铌和钽［Ｊ］．稀土，２００５，２６（１）：５７－５９．
ＣｕｉＡ Ｄ，ＤｕＭ，ＬｉｕＸ Ｊ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎｇｍｅｔｈｏｄｆｏｒ
ｔｉｔａｎｉｕｍ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｔｕｎｇｓｔｅｎ，ｎｉｏｂｉｕｍａｎｄｔａｎｔａｌｕｍｉｎ
ｒａｒｅｅａｒｔｈｍｅｔａｌｓ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＲａｒｅＥａｒｔｈｓ，２００５，２６
（１）：５７－５９．

［１１］　ＣｈｅｎｇＹ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｌｌｏｙａｎｄｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓ
ｉｎｔｈｅＷＣＣｏｂａｓｅｄｃｅｍｅｎｔｅｄｃａｒｂｉｄｅｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＡｐｐｌｉｅｄＭｅｃｈａｎｉｃｓａｎｄＭａｔｅｒｉａｌｓ，
２０１２，２７１－２７２：２２２－２２６．

［１２］　ＶａｃｈｉｒａｐａｔａｍａＮ，ＤｏｂｌｅＰ，ＨａｄｄａｄＰＲ．Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ（Ⅴ）ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ（Ⅴ）ａｓ２
（５ｂｒｏｍｏ２ｐｙｒｉｄｙｌａｚｏ）５［ＮｐｒｏｐｙｌＮ（３ｓｕｌｆｏｐｒｏｐｙｌ）
ａｍｉｎｏ］ｐｈｅｎｏｌｃｉｔｒａｔｅｔｅｒｎａｒｙｃｏｍｐｌｅｘｅｓｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌ
ｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇｉｏｎｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，２０００，４０９
（１）：３５－４３．

［１３］　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ＡＥＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＮｂａｎｄＴａｉｎｐｒｏｄｕｃｔｓｏｆｏｒｅｄｒｅｓｓｉｎｇｏｆｓｐｏｄｕｍｅｎｅ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２００６，４２（９）：７１５－７１６．

［１４］　赵朝辉，雷勇，易建春．ＩＣＰ－ＭＳ同时测定地球化学
样品中的铌钽［Ｊ］．矿产综合利用，２０１２（６）：３８－４０．
ＺｈａｏＣＨ，ＬｅｉＹ，ＹｉＪＣ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ＮｂａｎｄＴａｉｎｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｕｌｔｉｐｕｒｐｏｓｅ

ＵｔｉｌｉｚａｔｉｏｎｏｆＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，２０１２（６）：３８－４０．
［１５］　陶慧林，朱仕毅，郑省政．Ｋ比例 Ｈ点标准加入吸光

光度法同时测定矿样中铌和钽［Ｊ］．岩矿测试，２０１０，
２９（６）：６９９－７０２．
ＴａｏＨ Ｌ，Ｚｈｕ Ｓ Ｙ，Ｚｈｅｎｇ Ｓ Ｚ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍａｎｄｔａｎｔａｌｕｍｉｎｏｒｅｓａｍｐｌｅｓｂｙ
ＫｒａｔｉｏａｎｄＨｐｏｉｎｔｓｔａｎｄａｒｄａｄｄｉｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９（６）：
６９９－７０２．

［１６］　许涛，崔爱端，杜梅，等．稀土铌钽矿中铌、钽、锆量的
电感耦合等离子 －原子发射光谱法测定［Ｊ］．分析科
学学报，２００７，２３（３）：３４６－３４８．
ＸｕＴ，ＣｕｉＡＤ，ＤｕＭ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂ，Ｔａａｎｄ
ＺｒｉｎＲＥＮｂＴａｏｒｅｂｙＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅ，２００７，２３（３）：３４６－３４８．

［１７］　ＬａｍｏｔｈｅＰＪ，ＦｒｉｅｓＴＬ，ＣｏｎｓｕｌＪＪ．Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆａｍｉｃ
ｒｏｗａｖｅｏｖｅｎｓｙｓｔｅｍ ｆｏｒｔｈｅ ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆｇｅｏｌｏｇｉｃ
ｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，１９８６，５８（８）：１８８１－
１８８６．

［１８］　ＳｍｏｌｉｋＭ，ＴｕｒｋｏｗｓｋａＭ．Ｍｅｔｈｏｄｏｆｌｏｗｔａｎｔａｌｕｍａｍ
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ＩＣＰＯＥＳｔｅｃｈｎｉｑｕｅ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２０１３，１１５：１８４－１８９．

［１９］　ＴｕｒｋｏｗｓｋａＭ，ＳｍｏｌｉｋＭ．ＰｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＴａ（Ⅴ）
ｂｙｓｏｌｖｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｂｅｆｏｒｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｔｒａｃｅ
ａｍｏｕｎｔｓｏｆＴａｉｎＮｂａｎｄＮｂｃｏｍｐｏｕｎｄｓ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ
Ｍｅｔｈｏｄｓ，２０１６，８：５３０４－５３１０．

［２０］　ＭｏｒｔｏｎＪ，ＴａｎＥ，ＳｕｖａｒｎａＳＫ．Ｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓ
ｏｆｈｕｍａｎｌｕｎｇｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＴｒａｃｅＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ＭｅｄｉｃｉｎｅａｎｄＢｉｏｌｏｇｙ，２０１７，４３：６３－７１．

［２１］　ＪａｎｅｌｌＭＣ，ＮｏｅｌＢ，ＪｅａｎｎｅｔｔｅＲ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔａｎｔａｌｕｍ ｆｒｏｍ ｔａｎｔａｌｕｍ ｏｘｉｄｅｎａｎｏｐａｒｔｉｃｌｅＸｒａｙ／ＣＴ
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ＯＥＳ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，
２０１６，３１（６）：１３１１－１３１７．

［２２］　艾军，汤志勇．流动注射在线液－液萃取－ＩＣＰ－ＡＥＳ
测定土壤和化探样品中痕量铌和钽［Ｊ］．光谱学与光
谱分析，２００１，２１（５）：６５８－６６０．
ＡｉＪ，ＴａｎｇＺＹ．Ｏｎｌｉｎｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍａｎｄ
ｔａｎｔａｌｕｍｉｎｓｏｉｌａｎｄｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎｓａｍｐｌｅｓｂｙ
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ｗｉｔｈｓｏｌｖｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｌｏｗｉｎｊｅｃｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
ａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００１，２１（５）：６５８－６６０．

［２３］　ＷａｎｇＨＸ，ＬｉＪＦ，ＣｈｅｎＺＸ，ｅｔａｌ．Ｆａｓｔｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
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ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，２００５，２１（９）：１０５１－１０５５．

［２４］　王晓辉，郑诗礼，徐红彬，等．ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定难分
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解钽铌矿渣中多种金属元素［Ｊ］．光谱学与光谱分析，
２００９，２９（３）：８０５－８０８．
ＷａｎｇＸＨ，ＺｈｅｎｇＳＬ，ＸｕＨＢ，ｅｔａｌ．Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆ
ｍｅｔａｌｌｉｃｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｒｅｆｒａｃｔｏｒｙｔａｎｔａｌｕｍｎｉｏｂｉｕｍｓｌａｇｂｙ
ＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００９，
２９（３）：８０５－８０８．

［２５］　时晓露，刘洪青，孙月婷，等．电感耦合等离子体质谱
法测定岩石样品中的锆铌铪钽两种预处理方法的比

较［Ｊ］．岩矿测试，２００９，２８（５）：４２７－４３０．
ＳｈｉＸＬ，ＬｉｕＨＱ，ＳｕｎＹＴ，ｅｔａｌ．Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｗｏ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓｉｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｚｒ，Ｎｂ，Ｈｆ，Ｔａｉｎｒｏｃｋｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２００９，２８（５）：４２７－４３０．

［２６］　高会艳．ＩＣＰ－ＭＳ和ＩＣＰ－ＡＥＳ测定地球化学勘查样
品及稀土矿石中铌钽方法体系的建立［Ｊ］．岩矿测试，
２０１４，３３（３）：３１２－３２０．
ＧａｏＨＹ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｙｓｔｅｍｓｏｆＮｂａｎｄＴａｉｎｇｅｏ
ｃｈｅｍｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓａｎｄｒａｒｅｅａｒｔｈｏｒｅｓｂｙＩＣＰＭＳａｎｄ
ＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３（３）：
３１２－３２０．

［２７］　张军，陈慧连，曾宇斌．两种铌钽矿石消解方法的对
比研究［Ｊ］．广州化工，２０１４，４２（１０）：１２０－１２２．
ＺｈａｎｇＪ，ＣｈｅｎＨＬ，ＺｅｎｇＹＢ．Ａｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅｓｔｕｄｙｏｆ
ｔｗｏｋｉｎｄｓｏｆｎｉｏｂｉｕｍｔａｎｔａｌｕｍｏｒｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．
ＧｕａｎｇｚｈｏｕＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１４，４２（１０）：１２０－
１２２．

［２８］　王蕾，何红蓼，李冰．碱熔沉淀 －等离子体质谱法测
定地质样品中的多元素［Ｊ］．岩矿测试，２００３，２２（２）：
８６－９２．
ＷａｎｇＬ，ＨｅＨＬ，ＬｉＢ．Ｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎ
ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｆｔｅｒｆｕｓｉｏｎｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｔｒｅａｔｍｅｎｔ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００３，２２（２）：８６－９２．

［２９］　ＭｏｔｌａｌｅｐｕｌａＮ，ＷａｌｔｅｒＰ，ＪｏｈａｎｎＴＮ．Ｈｙｄｒｏｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
ｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ：Ａ ｆｕｎｄａｍｅｎｔａｌ
ａｐｐｒｏａｃｈ［Ｊ］．ＪＯＭ，２０１６，６８（２）：５５６－５６６．

［３０］　杨秀丽，王晓辉，孙青，等．低浓度氢氟酸体系中
ＭＩＢＫ萃取分离钽铌的研究［Ｊ］．有色金属（冶炼部
分），２０１２（１１）：２６－２９．
ＹａｎｇＸＬ，ＷａｎｇＸＨ，ＳｕｎＱ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎ
ｏｆｔａｎｔａｌｕｍａｎｄｎｉｏｂｉｕｍｂｙｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｗｉｔｈＭＩＢＫｆｒｏｍ
ｌｏｗ ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃ ａｃｉｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｓｙｓｔｅｍ ［Ｊ］．
ＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓ（ＥｘｔｒａｃｔｉｖｅＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ），２０１２（１１）：
２６－２９．

［３１］　ＭａｋａｎｙｉｒｅＴ，ＳａｎｃｈｅｚＳｅｇａｄｏＳ，ＪｈａＡ．Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄ
ｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｃｒｉｔｉｃａｌｍｅｔａｌｉｏｎｓｕｓｉｎｇｉｏｎｉｃｌｉｑｕｉｄｓ［Ｊ］．
ＡｄｖａｎｃｅｓｉｎＭａｎｕｆａｃｔｕｒｉｎｇ，２０１６，４（１）：３３－４６．

［３２］　罗道成，宁立波．流动注射 －离子交换分离富集 －分
光光度法测定石煤渣中痕量钽［Ｊ］．化学试剂，２００５，
２７（９）：５５６－５５８．
ＬｕｏＤＣ，ＮｉｎｇＬＢ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｔａｎｔａｌｕｍｉｎ
ｓｔｏｎｅ ｃｏａｌｓｌａｇ ｗｉｔｈ ｆｌｏｗ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎｉｏｎ ｅｘｃｈａｎｇｅ
ｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｐｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＣｈｅｍｉｃａｌＲｅａｇｅｎｔｓ，２００５，２７（９）：５５６－５５８．

［３３］　罗道成，刘俊峰．巯基棉富集分光光度法测定石煤渣
中痕量钽［Ｊ］．冶金分析，２０１０，３０（８）：５４－５７．
ＬｕｏＤＣ，ＬｉｕＪＦ．Ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｒａｃｅｔａｎｔａｌｕｍｉｎｓｔｏｎｅｃｏａｌｓｌａｇａｆｔｅｒｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔｗｉｔｈ
ｓｕｌｆｈｙｄｒｙｌｃｏｔｔｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０
（８）：５４－５７．

［３４］　ＰａｄｍａｓｕｂａｓｈｉｎｉＶ，ＭｕｒｔｙＤＳＲ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉ
ｏｂｉｕｍａｎｄｔａｎｔａｌｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰＡＥＳ
ａｆｔｅｒｐｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｂｙｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｏｎ
ａｃｔｉｖａｔｅｄｃａｒｂｏｎｏｒｃｈｉｔｉｎ［Ｊ］．ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，
２０１１，３２（１）：１７－２６．

［３５］　胡斌，江祖成，曾云鹗．难熔元素铌钽铀锆在电热蒸
发－等离子体发射光谱中氟化蒸发行为研究［Ｊ］．岩
矿测试，１９９３，１２（３）：１８３－１８８．
ＨｕＢ，ＪｉａｎｇＺＣ，ＺｅｎｇＹＨ．Ｖａｐｏｒｉｚａｔｉｏｎｂｅｈａｖｉｏｒｏｆ
ｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｕｒａｎｉｕｍ ａｎｄｚｉｒｃｏｎｉｕｍ ｉｎｇｒａｐｈｉｔｅ
ｆｕｒｎａｃｅＥＴＶＩＣＰＡＥＳｕｓｉｎｇｐｏｌｙｔｅｔｒａｆｌｕｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅａｓ
ｆｌｕｏｒｉｎａｔｉｎｇａｇｅｎｔ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，１９９３，
１２（３）：１８３－１８８．

［３６］　ＬｉＳＱ，ＨｕＢ，ＪｉａｎｇＺＣ．Ｄｉｒｅｃｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓｉｎｎｉｏｂｉｕｍｐｅｎｔａｏｘｉｄｅｓｏｌｉｄｐｏｗｄｅｒｗｉｔｈｓｌｕｒｒｙ
ｓａｍｐｌｉｎｇｆｌｕｏｒｉｎａｔｉｏｎａｓｓｉｓｔｅｄｅｌｅｃｔｒｏｔｈｅｒｍａｌｖａｐｏｒｉｚａｔｉｏｎ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，２００４，１９（３）：
３８７－３９１．

［３７］　ＧａｚｉｅｖａＭＴ，ＰｏｍｅｔｕｎＥＡ，ＰａｃｈａｄｚｈａｎｏｖＤＮ．Ｄｅｔｅｒ
ｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ，ａｎｄｈａｆｎｉｕｍｂｙ
ａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｕｓｉｎｇ ｄｉｒｅｃｔｅｄ
ｔｈｅｒｍｏｃｈｅｍｉｃａｌｒｅａｃｔｉｏｎｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌ
Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２００６，６１（３）：２５０－２５２．

［３８］　ＤｅｂｌｏｎｄｅＧＪ，ＣｈａｇｎｅｓＡ，ＣｏｔｅＧ，ｅｔａｌ．Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆ
ａｃａｐｉｌｌａｒｙｅｌｅｃｔｒｏｐｈｏｒｅｓｉｓｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅａｎａｌｙｓｉｓｉｎ
ａｌｋａｌｉｎｅｍｅｄｉａａｓｐｏｌｙｏｘｏａｎｉｏｎｓｏｆｔｗｏｓｔｒａｔｅｇｉｃｍｅｔａｌｓ：
Ｎｉｏｂｉｕｍａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙＡ，
２０１６，１４３７：２１０－２１８．

［３９］　马生凤，温宏利，李冰，等．微波消解 －耐氢氟酸系统
电感耦合等离子体发射光谱法测定铌钽矿中的铌和

钽［Ｊ］．岩矿测试，２０１６，３５（３）：４９－５３．
ＭａＳＦ，ＷｅｎＨＬ，ＬｉＢ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂａｎｄ
ＴａｉｎＮｂＴａｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌ
ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ ａ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ
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ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｒｅｓｉｓｔａｎｔｓｙｓｔｅｍ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（３）：４９－５３．

［４０］　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）：２２４－２２８．
ＹａｏＹＬ，ＷｕＬＫ，ＬｉｕＷ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＮｂ
ａｎｄＴａｉｎｏｒｅｓａｎｄｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ
ｅｔｈａｎｏｌａｓａｓｅｎｓｉｔｉｚｅｒ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，
２０１５，３４（２）：２２４－２２８．

［４１］　李韶梅，王国增，赵军，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定铌铁中铌和钽［Ｊ］．冶金分析，２０１２，３２
（３）：４８－５０．
ＬｉＳＭ，ＷａｎｇＧＺ，ＺｈａｏＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍ ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（３）：４８－５０．

［４２］　徐娟，郑诗礼，郭奋，等．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定钽中微量铌的多元光谱拟合干扰校正方

法研究［Ｊ］．冶金分析，２０１０，３０（８）：１－６．
ＸｕＪ，ＺｈｅｎｇＳＬ，ＧｕｏＦ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｔｈｅ
ｍｕｌｔｉｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｐｅｃｔｒａｌｆｉｔｔｉｎｇｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆｏｒ
ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｉｃｒｏｎｉｏｂｉｕｍ ｉｎｔａｎｔａｌｕｍ ｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（８）：１－６．

［４３］　ＳａｒａｎＲ，ＫｈｏｒｇｅＣＲ，ＰｒｅｍａｄａｓＡ，ｅｔａｌ．ＩＣＰＯＥＳ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ａｎｄｔｉｔａｎｉｕｍａｔｔｒａｃｅ
ｔｏｐｅｒｃｅｎｔａｇｅｌｅｖｅｌｓｉｎｖａｒｙｉｎｇｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｍａｔｒｉｃｅｓ［Ｊ］．
ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２００４，２５（５）：２２６－２３１．

［４４］　潘钢，易建春．恒温电热板湿法消解 －ＩＣＰ－ＡＥＳ对
地质样品中铌和钽的连续测定［Ｊ］．光谱实验室，
２０１２，２９（３）：１５９７－１６００．
ＰａｎＧ，ＹｉＪＣ．Ｃｏｎｔｉｎｕｏｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍａｎｄ
ｔａｎｔａｌｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＩＣＰＡＥＳｗｉｔｈｃｏｎｓｔａｎｔ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｅｌｅｃｔｒｉｃｈｅａｔｉｎｇｐｌａｔｅｗｅｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１２，２９
（３）：１５９７－１６００．

［４５］　邹阳，杨远，罗悠，等．电感耦合等离子体原子发射光
谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）法测定锂云母中的锂、钽、铌等７种元
素［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１６，６（１）：４１－４４．
ＺｏｕＹ，ＹａｎｇＹ，ＬｕｏＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｖｅｎ
ｅｌｅｍｅｎｔｓ（ｌｉｔｈｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｎｉｏｂｉｕｍ ｅｔａｌ．） ｉｎ
ｌｅｐｉｄｏｌｉｔｅ ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌ
Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１６，６（１）：４１－４４．

［４６］　第五春荣，柳小明，袁洪林，等．１９３ｎｍＡｒＦ准分子激
光剥蚀等离子体质谱法测定熔融玻璃中微量铌和钽

［Ｊ］．岩矿测试，２００７，２６（１）：１－３．

ＤｉｗｕＣＲ，ＬｉｕＸＭ，ＹｕａｎＨＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍｉｃｒｏａｍｏｕｎｔｏｆｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｆｕｓｅｄｇｌａｓｓ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙａｒｇｏｎｆｌｕｏｒｉｄｅ１９３ｎｍｅｘｃｉｍｅｒｌａｓｅｒａｂｌａｔｉｏｎ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００７，２６（１）：１－３．

［４７］　ＰａｒｋＣＳ，ＳｈｉｎＨＳ，ＯｈＨ，ｅｔａｌ．Ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆ
ｗｈｏｌｅｒｏｃｋｇｌａｓｓｂｅａｄｓｏｆｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙ
Ｎｄ：ＹＡＧ ＵＶ ２１３ｎｍ ＬＡＩＣＰＭＳ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２０１６，７：１５．

［４８］　ＷｅｙｅｒＳ，ＭüｎｋｅｒＣ，ＲｅｈｋｍｐｅｒＭ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｕｌｔｒａｌｏｗＮｂ，Ｔａ，ＺｒａｎｄＨｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓａｎｄｔｈｅ
ｃｈｏｎｄｒｉｔｉｃＺｒ／ＨｆａｎｄＮｂ／Ｔａｒａｔｉｏｓｂｙｉｓｏｔｏｐｅｄｉｌｕｔｉｏｎ
ａｎａｌｙｓｅｓｗｉｔｈｍｕｌｔｉｐｌｅｃｏｌｌｅｃｔｏｒＩＣＰＭＳ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ｇｅｏｌｏｇｙ，２００２，１８７（３）：２９５－３１３．

［４９］　ＳｕｎＳＬ，ＬｉＪ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＺｒ，Ｎｂ，Ｍｏ，Ｓｎ，Ｈｆ，Ｔａ，
ａｎｄＷｉｎｓｅａｗａｔｅｒｂｙＮｂｅｎｚｏｙｌＮｐｈｅｎｙｌｈｙｄｒｏｘｙｌａｍｉｎｅ
ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃｒｅｓｉｎａｎｄｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｉｃｒｏｃｈｅｍｉｃａｌＪｏｕｒｎａｌ，
２０１５，１１９：１０２－１０７．

［５０］　ＹａｎｇＸＪ，ＰｉｎＣ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ ａｎｄ ｈａｆｎｉｕｍ ｉｎ ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙ
ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ａｎｄ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＡｎａｌｙｔｉｃａＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，
２００２，４５８（２）：３７５－３８６．

［５１］　ＮａｇａｉｓｈｉＫ，ＩｓｈｉｋａｗａＴ．Ａｓｉｍｐｌｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｐｒｅｃｉｓｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｂｏｒｏｎ，ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ，ｎｉｏｂｉｕｍ，ｈａｆｎｉｕｍａｎｄ
ｔａｎｔａｌｕｍｕｓｉｎｇＩＣＰＭＳａｎｄｎｅｗｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒｒｏｃｋｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．ＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＪｏｕｒｎａｌ，２００９，４３（２）：
１３３－１４１．

［５２］　ＫａｍｅｉＡ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔａｂｕｎｄａｎｃｅｓｉｎ
ＧＳＪｒｅｆｅｒｅｎｃｅｒｏｃｋｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇｌｉｔｈｉｕｍ ｍｅｔａｂｏｒａｔｅ
ｌｉｔｈｉｕｍ ｔｅｔｒａｂｏｒａｔｅ ｆｕｓｅｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ ａｎｄ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｇｅｏｓｃｉｅｎｃｅ
ＲｅｐｏｒｔｓｏｆＳｈｉｍａｎｅＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，２０１６，３４：４１－４９．

［５３］　ＡｍｏｓｏｖａＡＡ，ＰａｎｔｅｅｖａＳＶ，ＣｈｕｂａｒｏｖＶＭ，ｅｔａｌ．
Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｊｏｒ ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｂｙ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ
ｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎｄｔｒａｃｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｂｙ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｉｎｉｇｎｅｏｕｓｒｏｃｋｓｆｒｏｍ ｔｈｅｓａｍｅｆｕｓｅｄ
ｓａｍｐｌｅ（１１０ｍｇ）［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａＰａｒｔＢ：
ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１６，１２２：６２－６８．

［５４］　吴赫，淮鑫斌，韩张雄，等．电感耦合等离子体质谱法
测定地球化学样品中的铌和钽［Ｊ］．光谱实验室，
２０１３，３０（５）：２４５２－２４５６．
ＷｕＨ，ＨｕａｉＸＢ，ＨａｎＺＸ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｎｉｏｂｉｕｍ ａｎｄ ｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎ ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌ ｓａｍｐｌｅｓ ｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１３，３０
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（５）：２４５２－２４５６．
［５５］　陆晓明，金德龙，胡莹．Ｘ射线荧光光谱法测定镍铬合

金中１５种元素［Ｊ］．冶金分析，２０１３，３３（１０）：４９－５５．
ＬｕＸ Ｍ，ＪｉｎＤ Ｌ，ＨｕＹ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｆｉｆｔｅｅｎ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｎｉｃｋｅｌｃｈｒｏｍｉｕｍａｌｌｏｙｂｙＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３３（１０）：
４９－５５．

［５６］　安身平，王树安，廖志海，等．Ｘ射线荧光光谱法测定
镍基合金中镍、铬、钼、铌含量［Ｊ］．理化检验（化学分
册），２００９，４５（１１）：１３３９－１３４０．
ＡｎＳＰ，ＷａｎｇＳＡ，ＬｉａｏＺＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｎｉｃｋｅｌ，ｃｈｒｏｍｉｕｍ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｎｉｏｂｉｕｍ ｉｎｔｈｅｎｉｃｋｅｌ
ｂａｓｅａｌｌｏｙｂｙＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２００９，４５（１１）：１３３９－１３４０．

［５７］　彭慧仙．熔融制样－Ｘ射线荧光光谱法测定硬质合金
中钨钴镍铁铌钽铬［Ｊ］．冶金分析，２０１５，３５（７）：
２０－２６．
ＰｅｎｇＨＸ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎ，ｃｏｂａｌｔ，ｎｉｃｋｅｌ，
ｉｒｏｎ，ｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍａｎｄｃｈｒｏｍｉｕｍｉｎｈａｒｄａｌｌｏｙＸｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｆｕｓｉｏｎｓａｍｐｌｅｓｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（７）：２０－２６．

［５８］　邵常丽．Ｘ射线荧光光谱法测定铌铁中铌钽铜钛铝磷
［Ｊ］．冶金分析，２０１７，３７（６）：５０－５４．
ＳｈａｏＣＬ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｃｏｐｐｅｒ，
ｔｉｔａｎｉｕｍ，ａｌｕｍｉｎｕｍａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍｂｙ
Ｘｒａｙ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（６）：５０－５４．

［５９］　ＶｉｓｗａｎａｔｈａｎＳ，ＡｎｊａｎＣ，ＹａｍｕｎａＳ．Ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒ
ｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔａｎｔａｌｕｍｉｎｃｏｌｕｍｂｉｔｅｔａｎｔａｌｉｔｅｕｓｉｎｇＴａＫαａｎｄａｎＬｉＦ
４２０ａｎａｌｙｓｉｎｇｃｒｙｓｔａｌ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｏｃｉｅｔｙｏｆ
Ｉｎｄｉａ，２０１０，７６（２）：１７１－１７４．

［６０］　陈静．Ｘ射线荧光光谱法测定地质样品中铌和钽的探
讨［Ｊ］．冶金分析，２０１５，３５（１０）：２４－２９．
ＣｈｅｎＪ．Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍａｎｄ
ｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（１０）：
２４－２９．

［６１］　吉昂．Ｘ射线荧光光谱三十年［Ｊ］．岩矿测试，２０１２，３１
（３）：３８３－３９８．
ＪｉＡ．ＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｉｎ
ｔｈｅ３０ｙｅａｒｓ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３１
（３）：３８３－３９８．

［６２］　刘江斌，赵峰，余宇，等．Ｘ射线荧光光谱法同时测定
地质样品中铌钽锆铪铈镓钪铀等稀有元素［Ｊ］．岩矿

测试，２０１０，２９（１）：７４－７６．
ＬｉｕＪＢ，ＺｈａｏＦ，ＹｕＹ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆＮｂ，Ｔａ，Ｚｒ，Ｈｆ，Ｃｅ，Ｇａ，ＳｃａｎｄＵｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ
ｂｙＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９（１）：７４－７６．

［６３］　ＫｒｉｓｈｎａＡＫ，ＫｈａｎｎａＴＣ，ＭｏｈａｎＫＲ．Ｒａｐｉｄｑｕａｎ
ｔｉｔａｔｉｖｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍａｊｏｒａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ｓｉｌｉｃａｔｅｒｏｃｋｓａｎｄｓｏｉｌｓｅｍｐｌｏｙｉｎｇｆｕｓｅｄｇｌａｓｓｄｉｓｃｓｕｓｉｎｇ
ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅＸｒａｙｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａＰａｒｔＢ：ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，
２０１６，１２２：１６５－１７１．

［６４］　刘丽莉，王洪艳，李俊峰．流动注射化学发光法测定
复杂物料中的铌和钽［Ｊ］．现代科学仪器，２００２（１）：
４８－５０．
ＬｉｕＬＬ，ＷａｎｇＨＹ，ＬｉＪＦ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍ
ａｎｄｔａｎｔａｌｕｍ ｉｎｃｏｍｐｌｅｘｓａｍｐｌｅｓｂｙｆｌｏｗ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ
ｃｈｅｍｉｌｕｍｉｎｅｓｃｅｎｃｅ ｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｍｏｄｅｒｎ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ
Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ，２００２（１）：４８－５０．

［６５］　ＫｌｏｓＡ，ＡｌｅｋｓｉａｙｅｎａｋＹＡ，ＺｉｅｍｂｉｋＺ，ｅｔａｌ．Ｔｈｅｕｓｅｏｆ
ｎｅｕｔｒｏｎａｃｔｉｖａｔｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓｉｎｔｈｅｂｉｏｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇｏｆｔｒａｃｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｄｅｐｏｓｉｔｉｏｎｉｎｔｈｅｏｐｏｌｅｐｒｏｖｉｎｃｅ［Ｊ］．Ｅｃｏｌｏｇｉｃａｌ
ＣｈｅｍｉｓｔｒｙａｎｄＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇＳ，２０１３，２０（４）：６７７－６７８．

［６６］　ＨｕｎｔＡＭＷ，ＤｖｏｒａｃｅｋＤ，ＧｌａｓｃｏｃｋＭＤ，ｅｔａｌ．Ｍａｊｏｒ，
ｍｉｎｏｒａｎｄｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｕｓｉｎｇ
ＥＤＸＲＦ，ＷＤＸＲＦａｎｄＩＮＡＡｆｏｒｔｈｒｅｅｓｙｎｔｈｅｔｉｃｍｕｌｌｉｔｅ
ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ（ＮＣＳＨＣ１４８０７；ＮＣＳＨＣ１４８０８；
ａｎｄＮＣＳＨＣ１４８０９）ａｎｄｆｉｖｅｓｔｒｅａｍｓｅｄｉｍｅｎｔｒｅｆｅｒｅｎｃｅ
ｍａｔｅｒｉａｌｓ（ＧＢＷ０７３０２； ＧＢＷ０７３１０； ＧＢＷ０７３１１；
ＧＢＷ０７３１２； ａｎｄ ＧＢＷ０７４０５） ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ
ＲａｄｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌａｎｄＮｕｃｌｅａｒＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，３０３（１）：
１００５－１００７．

［６７］　ＡｌｈａｒｂｉＷＲ，ＥｌＴａｈｅｒＡ．Ｅｌｅｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓａｎｄｎａｔｕｒａｌ
ｒａｄｉｏａｃｔｉｖｉｔｙｌｅｖｅｌｓｏｆｃｌａｙｂｙｇａｍｍａｒａｙｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ
ａｎｄｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌｎｅｕｔｒｏｎａｃｔｉｖａｔｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ｓｃｉｅｎｃｅ
ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｏｆ Ｎｕｃｌｅａｒ Ｉｎｓｔａｌｌａｔｉｏｎｓ，２０１６，
ＩＤ８７２６２６０：１－５．

［６８］　ＤａｍｐａｒｅＳＢ，ＮｙａｒｋｏＢＪＢ，ＯｓａｅＳ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔａｎｔａｌｕｍ，ｎｉｏｂｉｕｍ，ｔｈｏｒｉｕｍａｎｄｕｒａｎｉｕｍ
ｉｎｐｌａｃｅｒｃｏｌｕｍｂｉｔｅｔａｎｔａｌｉｔｅｄｅｐｏｓｉｔｓｆｒｏｍｔｈｅＡｋｉｍＯｄａ
ＤｉｓｔｒｉｃｔｏｆＧｈａｎａｂｙｅｐｉｔｈｅｒｍａｌｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌｎｅｕｔｒｏｎ
ａｃｔｉｖａｔｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＲａｄｉｏａｎａｌｙｔｉｃａｌａｎｄ
ＮｕｃｌｅａｒＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２００５，２６５（１）：５３－５９．

［６９］　ＥｌＴａｈｅｒＡ．Ｅｌｅｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓｏｆｇｒａｎｉｔｅｂｙｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ
ｎｅｕｔｒｏｎ ａｃｔｉｖａｔｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓ（ＩＮＡＡ） ａｎｄ Ｘｒａｙ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅａｎａｌｙｓｉｓ（ＸＲＦ）［Ｊ］．ＡｐｐｌｉｅｄＲａｄｉａｔｉｏｎ
Ｉｓｏｔｏｐｅ，２０１２，７０（１）：３５０－３５４．
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ＬＩＧａｎｇ１，ＹＡＯＹｕｌｉｎｇ１，ＬＩＪｉｎｇｙｉ２，ＺＨＡＯＣｈａｏｈｕｉ１，ＬＵＯＴａｏ３，ＬＩＣｈｏｎｇｙｉｎｇ３
（１．ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＭｕｌｔｉｐｕｒｐｏｓｅＵｔｉｌｉｚａｔｉｏｎｏｆＭｉｎｅｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，
　Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００４１，Ｃｈｉｎａ；
２．ＳｉｃｈｕａｎＳＮＳＡｎａｌｙｓｉｓａｎｄＤｅｔｅｃｔｉｏｎＣｏ．Ｌｔｄ．，Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００２３，Ｃｈｉｎａ；
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Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００５９，Ｃｈｉｎａ）
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ｔａｎｔａｌｕｍ ａｒｅｔｈｅｆｕｎｃｔｉｏｎａｌａｎｄｓｔｒｕｃｔｕｒａｌ
ｍａｔｅｒｉａｌｓｎｅｅｄｅｄ ｆｏｒｔｈｅｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆ
ｅｍｅｒｇｉｎｇｉｎｄｕｓｔｒｉｅｓ．Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅ，ｃｏｎｄｕｃｔｉｎｇ
ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉｕｍａｎｄ
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