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微波消解 －电感耦合等离子体发射光谱法测定粉煤灰中的镓

黄靖，王英滨，周冠轩，马真乾

（中国地质大学（北京）数理学院，北京 １０００８３）

摘要：粉煤灰中镓元素含量为１２～２３０μｇ／ｇ，测定粉煤灰中的镓对实现粉煤灰高附加值利用具有重要的意
义。传统敞口酸溶法作为样品的预处理方法存在局限性，如需使用大量氢氟酸，对分析仪器腐蚀大，溶样时

间长，在开放容器中易造成元素损失和环境污染。微波消解法具有消解完全、元素损失量少、消解时间短等

优点，可以有效解决酸溶法的不足。本文选取内蒙古某电厂采集的粉煤灰，采用硝酸－氢氟酸－盐酸－高氯
酸微波消解法对粉煤灰样品进行预处理，电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定元素含量。结果表
明：使用硝酸－氢氟酸－盐酸－高氯酸（５∶１∶５∶１），消解温度１９０℃，消解时间３０ｍｉｎ，微波功率１４００Ｗ时，
镓被浸出完全。方法检出限为０．００４ｍｇ／Ｌ，相对标准偏差（ＲＳＤ）为１．７％，加标回收率为９５．１％～１００．９％。
本方法在体系中引入盐酸，减少了氢氟酸的用量，显著缩短了除氟时间，降低了对分析仪器的损害，且操作方

便，可应用于粉煤灰中微量元素镓的测定。

关键词：粉煤灰；镓；微波消解；硝酸－氢氟酸－盐酸－高氯酸酸溶；电感耦合等离子体发射光谱法
要点：

（１）选取镓含量未知的实际样品与粉煤灰标准样品进行了实验。
（２）探究了硝酸、盐酸、氢氟酸用量对样品中镓浸出效果的影响。
（３）引入盐酸，减少了氢氟酸的使用量，大大缩短了除氟时间。
中图分类号：Ｏ６５７．３１；ＴＱ５３６．４ 文献标识码：Ａ

镓是一种重要的稀散金属，镓及其化合物在半

导体材料、超导体材料、太阳能电池、光电二极管等

方面具有广泛的应用［１－３］。镓在地壳中分布很广，

以独立矿物的形式存在极为罕见，常伴生于铝土矿、

铅锌矿和煤层中［４］。目前９０％镓从铝土矿中获得，
我国高品位铝土矿的储量逐渐减少，寻求一种铝土

矿的替代资源具有重要的现实意义［５］。由于粉煤

灰中镓含量为１２～２３０μｇ／ｇ［６］，与铝土矿相比更为
丰富，因此从粉煤灰中回收镓，既能缓解我国铝土矿

资源日益匮乏的现状，又能实现粉煤灰的高附加值

利用［７］。

目前，样品的前处理方法主要包括敞口酸溶法、

碱熔法和微波消解法。敞口酸溶法通常采用电热板

加热消化样品，在开放容器中进行的敞口酸溶法反

应时间长，而且容易造成试剂交叉污染［８－９］。碱熔

法主要采用碳酸钠或过氧化钠熔融［１０］，过程较为繁

琐，易引入大量盐分造成强烈的基体效应，过高的盐

分容易堵塞雾化器，影响电感耦合等离子体发射光

谱仪（ＩＣＰ－ＯＥＳ）的雾化效果［１１－１２］。近年来，微波

消解技术被广泛地应用于地质样品的前处理操作

中，该方法利用高压反应条件可以缩短消解时间，同

时使样品分解更完全［１３］。在密闭容器内反应可以
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有效地避免溶剂蒸发导致的环境污染问题和挥发性

元素的损失［１４］，且密闭容器内使用腐蚀性酸相对

安全。

分析结果的准确度和精密度不但受样品前处理

效果的影响，还与分析方法相关［１５－１６］。研究人员通

常采用分光光度法、电感耦合等离子体质谱法

（ＩＣＰ－ＭＳ）和ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定镓。如赵慧玲等［１７］

采用分光光度法测定粉煤灰中的镓，该方法检出限

高，需先采用聚氨酯泡沫塑料分离富集镓，而且需使

用有机试剂，易造成环境污染。刘环等［１８］采用氢氧

化钾碱熔处理地质样品，ＩＣＰ－ＭＳ测定样品中的镓
含量，该方法具有检出限较低、灵敏度较高、干扰较

少等特点，但运行成本高。刘冰冰等［１９］采用硝酸 －
盐酸－高氯酸在敞口容器中溶解样品，ＩＣＰ－ＯＥＳ测
定粉煤灰样品中的镓，该方法运行成本低［２０］，缺点

是溶样时间较长，同时需使用大量氢氟酸（氢氟酸／
样品：４０ｍＬ／ｇ），易对分析仪器造成损害，且在开放
环境中反应容易造成元素损失和环境污染。

本文在前人工作的基础上，拟通过引入盐酸减

少氢氟酸的用量以缩短除氟时间，并降低对分析仪

器的损害，即采用硝酸 －氢氟酸 －盐酸 －高氯酸微
波消解处理粉煤灰样品，实验中对试剂用量、消解温

度、微波功率及消解时间进行了优化，再利用

ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定镓的含量，测定结果与Ｘ射线荧光
光谱法（ＸＲＦ）测定得到样品中镓的含量进行对比
验证，旨在建立简便、快速和准确测定粉煤灰中镓的

分析方法。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

Ｏｐｔｉｍａ８０００电感耦合等离子体发射光谱仪
（美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司），仪器工作条件为：射频功
率１３００Ｗ；辅助气流量 ０．２Ｌ／ｍｉｎ；冷却气流量
１５Ｌ／ｍｉｎ；载气流量 ０．５５Ｌ／ｍｉｎ；溶液提升量 １．５
ｍＬ／ｍｉｎ；进样稳定延时１５ｓ；读数稳定延时２０ｓ；读数
次数为３次；观测方式：轴向。

Ｍａｒｓ６高通量密闭微波消解仪（美国 ＣＥＭ
公司）。

Ａｘｉｏｓ型 Ｘ射线荧光光谱仪（荷兰帕纳科
公司）。

１．２　实验样品
实验样品采集于内蒙古某电厂（样品编号：

ＣＦＡ－１），其矿物组成包括莫来石、石英和赤铁矿，
此外含有少量刚玉和锐钛矿。经 ＸＲＦ分析该粉煤

灰中主要成分为氧化铝（含量４２％）和二氧化硅（含
量２３％），属于高铝粉煤灰。样品中的镓含量为
７５μｇ／ｇ，较为丰富。

粉煤灰标准样品 ＳＲＭ１６３３ｃ：美国国家标准与
技术研究院（ＮＩＳＴ）研制。
１．３　标准溶液和主要试剂

镓单元素标准储备溶液：浓度为 １０００μｇ／ｍＬ，
国家有色金属及电子材料分析测试中心研制。

实验所需的盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸均为优

级纯。

实验用水为去离子水，电阻率１８ＭΩ·ｃｍ。
１．４　微波消解处理样品

称取０．５ｇ（准确至０．０００１ｇ）粉煤灰样品放置于
微波消解罐中，加入 １．０ｍＬ氢氟酸、５．０ｍＬ硝酸、
５．０ｍＬ盐酸和１．０ｍＬ高氯酸，密封后放入微波消解
仪中，按表１设定的程序进行消解。冷却后打开消
解罐，溶液移至５０ｍＬ聚四氟乙烯烧杯中，将烧杯置
于１８０℃电热板上蒸至白烟冒尽，取下，稍冷，加入
５．０ｍＬ硝酸，再用少量去离子水冲洗烧杯壁，微热
２０ｍｉｎ至盐类完全溶解。取下，冷却至室温，将溶液
移至５０ｍＬ容量瓶中，去离子水定容，过滤，待测。

表１　微波消解程序

Ｔａｂｌｅ１　Ｐｒｏｇｒａｍｏｆｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

微波消解

步骤

控制温度

（℃）
升温时间

（ｍｉｎ）
保温时间

（ｍｉｎ）
功率

（Ｗ）

１ １２０ ７ ５ １４００
２ １５０ ７ ５ １４００
３ １９０ ７ ３０ １４００

１．５　ＩＣＰ－ＯＥＳ测定
将浓度为１０００μｇ／ｍＬ的镓标准储备溶液配制

成浓度分别为０．１、０．５、２．０μｇ／ｍＬ的标准溶液，稀
释介质为１０％硝酸。使用标准溶液和空白溶液对
ＩＣＰ－ＯＥＳ进行校准，建立标准曲线，分析波长为
２９４．３６４ｎｍ。将待测溶液通过ＩＣＰ－ＯＥＳ进行测定，
分析样品中镓的含量。

２　结果与讨论
２．１　方法条件实验
２．１．１　酸用量对镓浸出的影响

由于不同的消解试剂和试剂使用量对粉煤灰的

消解效果具有不同的影响［２１－２２］，为了使样品消解完

全，本实验分别考察了不同用量的硝酸、盐酸和氢氟
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酸对镓浸出效果的影响，并将不同试剂酸浸后的残

渣进行物相分析。结果表明：硝酸反应后，残渣中的

莫来石和玻璃体含量较少，刚玉的特征衍射峰基本

消失。硝酸用量与样品中镓的测试结果如图 １所
示。保持氢氟酸用量１．０ｍＬ，盐酸用量３．０ｍＬ，微波
功率１０００Ｗ，消解时间３０ｍｉｎ，消解温度１８０℃，结果
表明，随着硝酸用量的增大，镓的浸出量逐渐增大，

过量的硝酸不能将镓浸出完全。因此，硝酸用量为

５．０ｍＬ时粉煤灰中镓浸出效果最佳。
使用盐酸反应后的残渣中出现了新物相———霞

石，霞石的存在有利于样品中镓的浸出［２３］。使用硝

酸优化用量５．０ｍＬ，并保持其他参数不变，由图１中
可以看出盐酸对镓的浸出影响显著，增加盐酸用量

明显改善了镓的浸出效果。当盐酸用量大于５．０ｍＬ
时，利用微波消解法获得镓的含量趋于平衡。因此

盐酸的最佳用量为５．０ｍＬ。该结论与刘冰冰等［１９］

指出加入盐酸反而减少镓的浸出量相反，这是由于

使用密闭的微波消解仪消解样品可以避免三氯化镓

的挥发。

氢氟酸可以有效地溶解粉煤灰中的硅铝氧化

物，加入氢氟酸反应后的残渣中观察到莫来石、玻璃

体和刚玉的特征衍射峰基本消失，残渣中还含有部

分石英。由于粉煤灰中的镓主要赋存于莫来石、玻

璃体和刚玉中［２４］，因此本实验进一步探讨了氢氟酸

用量对粉煤灰浸出效果的影响。保持其他参数不

变，随着氢氟酸加入量由０．５ｍＬ增大到１．０ｍＬ时，
溶液中镓的含量迅速增大，氢氟酸加入量为１．０ｍＬ
时测得溶液中镓的含量最多，氢氟酸使用量大于

１．０ｍＬ后测得镓的含量逐渐趋于恒定，因此以氢氟
酸加入量１．０ｍＬ为最佳。实验结果说明，与传统的
敞口酸溶法（氢氟酸／样品：４０ｍＬ／ｇ）相比［１９］，使用

微波消解仪并引入盐酸溶解粉煤灰样品，大大减少

了氢氟酸消耗量（氢氟酸／样品：２ｍＬ／ｇ），有利于降
低前处理试剂对分析仪器造成的损害。

２．１．２　微波消解条件的优化
微波消解过程中，消解温度、微波功率、消解时

间等参数直接影响样品最终溶解效果［２５］，因此分别

对消解温度、微波功率、消解时间进行了优化。

微波消解温度直接影响消解效率［２６］，在硝酸－
盐酸－氢氟酸－高氯酸的溶样体系下进一步考察消
解温度对镓浸出的影响。由于一步升温容易导致消

解罐内压力过大，因此本研究采用分段升温方

法［２７］。按照实验方法，选取消解时间为 ３０ｍｉｎ，微
波功率为 １０００Ｗ，消解温度分别为 １２０℃、１５０℃、

图１　微波消解各酸用量对镓含量的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｃｉｄｓｕｓｅｄｉｎｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

ｏｎｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｇａｌｌｉｕｍ

１８０℃、１９０℃、２００℃。消解完毕后使用 ＩＣＰ－ＯＥＳ
测定溶液中镓。不同的消解温度下镓的浸出效果如

图２ａ所示。结果表明，当消解温度低于１８０℃时，
粉煤灰样品无法完全消解。当温度达到１９０℃时，
粉煤灰中镓基本浸出完全，测得溶液中镓的含量为

６９．９１μｇ／ｇ，此时镓的浸出率为 ９３％。当温度为
２００℃时，测得溶液中镓含量减少（５９．９４μｇ／ｇ），这
是由于较高的消解温度会造成溶液挥发，从而导致

测定结果偏低。因此实验选定消解温度为１９０℃。
采用微波消解仪消解样品时，由于消解目的、仪

器类型、试剂种类等条件的不同，使用的微波功率并

不完全一致，一般在４００～１６００Ｗ之间［２８－２９］。本实

验在现有方法的基础上对微波功率进行优化。按照

实验方法，选取消解时间为 ３０ｍｉｎ，消解温度为
１８０℃，将微波功率分别设为 ８００、１０００、１２００、
１４００Ｗ，考察微波功率对粉煤灰中镓浸出效果的影
响。不同微波功率下测得的镓含量如图 ２ｂ所示。
结果表明，使用微波功率为８００Ｗ时未能将镓完全
浸出，因此实验需使用更高的微波功率。随着微波

功率的增大，溶液中的镓含量逐渐增大。说明适当

地增大微波功率促进了粉煤灰样品的溶解，该结论

与朱霞萍等［３０］所得结论一致。当微波功率为

１４００Ｗ时，测得溶液中镓含量达７２．２７μｇ／ｇ，此时样
品基本消解完全。

在选定最佳消解温度、微波功率后，进一步对微

波消解时间进行优化。固定上述条件，改变消解的

持续时间，考察消解后粉煤灰样品溶解情况来确定

最佳消解时间。当消解时间为１５ｍｉｎ时，测得溶液
中镓的含量为 ６６．４９μｇ／ｇ，样品未能被消解完全。
消解时间延长到３０ｍｉｎ时，样品中镓基本浸出完全，
此时浸出率为１０６％。之后消解时间延长至４５ｍｉｎ，
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图２　消解温度（ａ）和微波功率（ｂ）对镓含量的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆ（ａ）ｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄ

（ｂ）ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｐｏｗｅｒｏｎｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆ
ｇａｌｌｉｕｍ

溶液中镓含量略有降低，因此最佳消解时间为

３０ｍｉｎ。传统的敞口酸溶法处理流程长，本方法与其
溶样时间（３～５ｈ）相比大大缩短［３１］。

２．２　方法技术指标
２．２．１　检出限

方法的检出限是分析测试的重要参数。按照上

述分析方法，本研究对样品空白连续测定１０次，以
三倍标准偏差计算方法检出限，测定下限为五倍检

出限，得到的方法检出限为０．００４ｍｇ／Ｌ，测定下限为
０．０２ｍｇ／Ｌ。相对于分光光度法和火焰原子吸收光
谱法的方法检出限０．００８ｍｇ／Ｌ和０．０３ｍｇ／Ｌ［１７，３２］，
本方法具有更低的检出限。

２．２．２　精密度
称取５份粉煤灰样品（ＣＦＡ－１），按实验方法对

粉煤灰样品中的镓进行测定，镓含量的５次测定结
果分别为７８．６６、７９．３、７９．８、７７．４７、８１．１２μｇ／ｇ，平
均值为７９．２７μｇ／ｇ，该方法的相对标准偏差（ＲＳＤ）
为１．７０％，说明方法精密度较好。
２．２．３　准确度

（１）粉煤灰标准样品分析结果
选取美国 ＮＩＳＴ的 ＳＲＭ１６３３ｃ粉煤灰标准物

质，考察优化的微波消解方法的精密度和准确度。

按照方法步骤制备溶液各５份，在优化条件下进行
测试，样品中镓的分析结果为５０．２３、５２．７４、５２．６２、
５６．４４、５１．８μｇ／ｇ，平均值为 ５２．７７μｇ／ｇ，ＲＳＤ为
４．３％。由于 ＳＲＭ１６３３ｃ中镓的含量仅为 ５５μｇ／ｇ
（信息值，ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｖａｌｕｅ），相对误差为４．０４％，属
在可接受范围内。

（２）加标回收试验和方法比对
使用微波消解法对样品ＣＦＡ－１进行加标回收

试验，分析结果列于表２。微波消解法的回收率为
９５．１％ ～１００．９％，ＲＳＤ为０．９％ ～２．４％。该方法
的加标回收率符合微量元素的分析要求（加标回收

率要求在７０％～１３０％）［３３］。
进一步采用 ＸＲＦ对样品 ＣＦＡ－１进行测定，测

得的粉煤灰中镓含量为７５μｇ／ｇ。使用微波消解法
溶解样品，ＩＣＰ－ＯＥＳ分析测得镓含量为 ７９．２７
μｇ／ｇ，该结果与ＸＲＦ测得值基本一致。

表２　加标回收率测定结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｓｐｉｋｅｄｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

加标量

（μｇ／ｇ）
回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

４０ ９５．１ ２．４
８０ １００．９ ０．９
１２０ ９９．１ １．４

３　结论
建立了采用硝酸－氢氟酸－盐酸－高氯酸溶样

体系，微波消解法溶解粉煤灰样品，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定
粉煤灰中镓的方法。本研究通过优化粉煤灰的消解

条件，实现了粉煤灰中镓的完全溶出。与传统的敞

口酸溶法相比，本方法中的氢氟酸试剂用量大大减

少，解决了传统方法因使用大量酸试剂对环境造成

的污染问题，具有溶样效率高的特点，样品前处理流

程缩短，且检出限比分光光度法和火焰原子吸收光

谱法低。本方法为实现地质样品中镓元素的分析提

供了参考。
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ｏｆｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｉｎｔｏｍａｔｏｓａｍｐｌｅｓａｔ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｔａｇｅｓｏｆｍａｔｕｒａｔｉｏｎｂｙＩＣＰ－ＯＥＳａｎｄＩＣＰ－
ＭＳ ｆｏｌｌｏｗｉｎｇｍｉｃｒｏｗａｖｅ－ａｓｓｉｓｔｅｄ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＭｉｃｒｏｃｈｅｍｉｃａｌＪｏｕｒｎａｌ，２０１３，１０９：１４５－１４９．

［１５］　ＹｉｎＸ，ＷａｎｇＸ，ＣｈｅｎＳ，ｅｔａｌ．Ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｉｎｓｕｌｆｕｒｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇａｎｏｖｅｌｄｉｇｅｓｔｉｏｎｂｏｍｂｐｒｉｏｒｔｏ
ＩＣＰ－ＭＳａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１８，３９
（４）：１３７－１４１．

［１６］　ＢａｋｉｒｃｉｏｇｌｕＤ，ＴｏｐｒａｋｓｅｖｅｒＮ，ＹｕｒｔｓｅｖｅｒＳ，ｅｔａｌ．ＩＣＰ－
ＯＥＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｏｍｅｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｈｅｒｂａｌｏｉｌｓ
ｕｓｉｎｇａｔｈｒｅｅ－ｐｈａｓｅｅｍｕｌｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｎｄｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ
ｗｉｔｈｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｍｅｔｈｏｄｓ［Ｊ］．ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，
２０１８，３９（１）：３８－４５．

［１７］　赵慧玲，刘建．泡塑吸附分离萃取光度法测定粉煤灰
中的镓［Ｊ］．岩矿测试，２０１０，２９（４）：４６５－４６８．
ＺｈａｏＨＬ，ＬｉｕＪ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｃｏａｌｆｌｙａｓｈ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙａｆｔｅｒｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｐｒｅ－
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｗｉｔｈｐｏｌｙｕｒｅｔｈａｎｅｆｏａｍａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｏｌｖｅｎｔ
ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９（４）：
４６５－４６８．

［１８］　刘环，康佳红，王玉学．碱熔 －电感耦合等离子体质
谱法测定地质样品中铍铯镓铊铌钽锆铪铀钍［Ｊ］．
冶金分析，２０１９，３９（３）：２６－３２．
ＬｉｕＨ，ＫａｎｇＪＨ，ＷａｎｇＹＸ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｂｅｒｙｌｌｉｕｍ，
ｃｅｓｉｕｍ，ｇａｌｌｉｕｍ，ｔｈａｌｌｉｕｍ，ｎｉｏｂｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ，
ｈａｆｎｉｕｍ，ｕｒａｎｉｕｍａｎｄｔｈｏｒｉｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈａｌｋａｌｉ
ｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３９（３）：
２６－３２．

［１９］　刘冰冰，王英滨．电感耦合等离子体原子发射光谱法

—６９—

第１期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０２０年



测定粉煤灰中的镓［Ｊ］．光谱实验室，２０１２，２９（６）：
３８４０－３８４４．
ＬｉｕＢＢ，ＷａｎｇＹＢ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｆｌｙａｓｈ
ｂｙＩＣＰ－ＡＥＳ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ　Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１２，２９（６）：３８４０－３８４４．

［２０］　ＡｒａｎｔｅｓｄｅＣａｒｖａｌｈｏＧＧ，ＫｏｎｄａｖｅｅｔｉＳ，ＰｅｔｒｉＤＦＳ，ｅｔ
ａｌ．ＥｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆｃａｌｃｉｕｍａｌｇｉｎａｔｅｂｅａｄｓｆｏｒＣｅ，Ｌａａｎｄ
ＮｄｐｒｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｆｒｏｍｇｒｏｕｎｄｗａｔｅｒｐｒｉｏｒｔｏＩＣＰ－ＯＥＳ
ａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，２０１６，１６１：７０７－７１２．

［２１］　张小东，赵飞燕．粉煤灰中镓提取与净化技术的研究
［Ｊ］．煤炭技术，２０１８，３７（１１）：３３６－３３９．
ＺｈａｎｇＸ Ｄ，ＺｈａｏＦ Ｙ．Ｓｔｕｄｙｏｎ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ
ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｆｌｙａｓｈ［Ｊ］．Ｃｏａｌ
Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２０１８，３７（１１）：３３６－３３９．

［２２］　侯新凯，梁爽，刘柱遷，等．粉煤灰中玻璃体含量的化
学物相分析［Ｊ］．硅酸盐通报，２０１７，３６（１１）：３５８７－
３５９４．
ＨｏｕＸＫ，ＬｉａｎｇＳ，ＬｉｕＺＳ，ｅｔａｌ．Ｃｈｅｍｉｃａｌｐｈａｓｅ
ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｇｌａｓｓｃｏｎｔｅｎｔｉｎｆｌｙａｓｈ［Ｊ］．Ｂｕｌｌｅｔｉｎｏｆｔｈｅ
ＣｈｉｎｅｓｅＣｅｒａｍｉｃＳｏｃｉｅｔｙ，２０１７，３６（１１）：３５８７－３５９４．

［２３］　李婷，辛志峰，徐梦，等．煅烧活化粉煤灰对镓酸浸效
果的实验研究［Ｊ］．无机盐工业，２０１６，４８（５）：４０－４３．
ＬｉＴ，ＸｉｎＺＦ，ＸｕＭ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎａｃｉｄｌｅａｃｈｉｎｇｏｆ
ｇａｌｌｉｕｍ ｆｒｏｍ ｆｌｙａｓｈａｃｔｉｖａｔｅｄｂｙｃａｌｃｉｎａｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＣｈｅｍｉｃａｌｓＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１６，４８（５）：４０－４３．

［２４］　ＳｈａｏＰ，ＷａｎｇＷ Ｆ，ＣｈｅｎＬ，ｅｔａｌ．Ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ，ｏｃｃｕ－
ｒｒｅｎｃｅ，ａｎｄｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｔｈｅＭｉｄｄｌｅＪｕｒａｓｓｉｃ
ｃｏａｌｓｏｆｔｈｅＭｕｌｉＣｏａｌｆｉｅｌｄ，Ｑｉｎｇｈａｉ，Ｃｈｉｎａ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，２０１８，１８５：１１６－１２９．

［２５］　王珲，宋蔷，姚强，等．ＩＣＰ－ＯＥＳ／ＩＣＰ－ＭＳ测定煤中
多种元素的微波消解方法研究［Ｊ］．光谱学与光谱分
析，２０１２，３２（６）：１６６２－１６６５．
ＷａｎｇＨ，ＳｏｎｇＱ，ＹａｏＱ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｏｆｃｏａｌｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｕｌｔｉ－ｅｌｅｍｅｎｔ
ｂｙＩＣＰ－ＯＥＳａｎｄＩＣＰ－ＭＳ［Ｊ］．Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄ
ＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３２（６）：１６６２－１６６５．

［２６］　李晓敬，边朋沙，金倩，等．高压微波消解 －电感耦合
等离子体质谱法测定地质样品中分散元素镓铟铊锗

碲镉［Ｊ］．冶金分析，２０１９，３９（４）：３８－４４．
ＬｉＸＪ，ＢｉａｎＰＳ，ＪｉｎＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｄｉｓｐｅｒｓｅ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｏｆｇａｌｌｉｕｍ，ｉｎｄｉｕｍ，ｔｈａｌｌｉｕｍ，ｇｅｒｍａｎｉｕｍ，
ｔｅｌｌｕｒｉｕｍ ａｎｄ ｃａｄｍｉｕｍ ｉｎ ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ ｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｈｉｇｈ
－ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３９（４）：３８－４４．

［２７］　霍红英．微波消解 －电感耦合等离子体原子发射光
谱法测定钒铁中７种杂质元素［Ｊ］．冶金分析，２０１８，
３８（２）：６５－７０．

ＨｕｏＨ Ｙ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ７ｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ
ｆｅｒｒｏｖａｎａｄｉｕｍａｌｌｏｙｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（２）：６５－７０．

［２８］　徐玉宏，张静，王静媛，等．微波消解 －分光光度法测
定农用粉煤灰中的硼［Ｊ］．土壤，２００９，４１（５）：
８３３－８３５．
ＸｕＹＨ，ＺｈａｎｇＪ，ＷａｎｇＪＹ．ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｂｏｒｏｎｉｎｆｌｙａｓｈｆｏｒａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌｕｓｅｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｓｏｉｌｓ，２００９，４１（５）：
８３３－８３５．

［２９］　赵学沛．微波消解 －石墨炉原子吸收光谱法测定痕
量银的研究［Ｊ］．岩石矿物学杂志，２０１９，３８（２）：
２５４－２５８．
ＺｈａｏＸＰ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅａｍｏｕｎｔｓｏｆｓｉｌｖｅｒｂｙ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｇｒａｐｈｉｔｅｆｕｒｎａｃｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＡｃｔａＰｅｔｒｏｌｏｇｉｃａｅｔＭｉｎｅｒａｌｏｇｉｃａ，２０１９，
３８（２）：２５４－２５８．

［３０］　朱霞萍，尹继先，陈卫东，等．微波消解 ＩＣＰ－ＯＥＳ快
速测定难溶钒钛磁铁矿中铁、钛、钒［Ｊ］．光谱学与光
谱分析，２０１０，３０（８）：２２７７－２２８０．
ＺｈｕＸＰ，ＹｉｎＪＸ，ＣｈｅｎＷＤ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＦｅ，
ＴｉａｎｄＶｉｎｖａｎａｄｉｕｍａｎｄｔｉｔａｎｉｕｍｍａｇｎｅｔｉｔｅｂｙＩＣＰ－
ＯＥＳ ａｎｄ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ － ａｓｓｉｓｔｅｄ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．
ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（８）：
２２７７－２２８０．

［３１］　冯永明，邢应香，刘洪青，等．微波消解 －电感耦合等
离子体质谱法测定生物样品中微量硒的方法研究

［Ｊ］．岩矿测试，２０１４，３３（１）：３４－３９．
ＦｅｎｇＹＭ，ＸｉｎｇＹＸ，ＬｉｕＨＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｒａｃｅｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎｂｉｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３（１）：
３４－３９．

［３２］　申明乐，黄雪征．煤中镓的火焰原子吸收光谱法测定
［Ｊ］．分析测试学报，２００８，２７（６）：６５７－６５９．
ＳｈｅｎＭ Ｌ，ＨｕａｎｇＸ Ｚ．Ｆｌａｍｅａｔｏｍｉｃａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇａｌｌｉｕｍ ｉｎｃｏａｌ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００８，２７（６）：
６５７－６５９．

［３３］　张杰芳，闫玉乐，夏承莉，等．微波碱消解 －电感耦合
等离子体发射光谱法测定煤灰中的六价铬［Ｊ］．岩矿
测试，２０１７，３６（１）：４６－５１．
ＺｈａｎｇＪＦ，ＹａｎＹＬ，ＸｉａＣＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｃｒ（Ⅵ）ｉｎｃｏａｌａｓｈｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅａｌｋａｌｉｎｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ｏｐｔｉｃａｌ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３６
（１）：４６－５１．
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ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＧａｌｌｉｕｍｉｎＣｏａｌＦｌｙＡｓｈｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａ
－ＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＭｉｃｒｏｗａｖｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎ

ＨＵＡＮＧＪｉｎｇ，ＷＡＮＧＹｉｎｇ－ｂｉｎ，ＺＨＯＵＧｕａｎ－ｘｕａｎ，ＭＡＺｈｅｎ－ｑｉａｎ
（ＳｃｈｏｏｌｏｆＳｃｉｅｎｃｅ，ＣｈｉｎａＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＧｅｏｓｃｉｅｎｃｅｓ（Ｂｅｉｊｉｎｇ），Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００８３，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ａｃｏａｌｆｌｙａｓｈｓａｍｐｌｅｗｉｔｈｕｎｋｎｏｗｎｇａｌｌｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔａｎｄａｓｔａｎｄａｒｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｗｅｒｅｓｅｌｅｃｔｅｄｆｏｒｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ．
（２）Ｔｈｅｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ，ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｏｎｔｈｅｌｅａｃｈｉｎｇｅｆｆｅｃｔｗａｓ

ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ．
（３）Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｎｔｒｏｄｕｃｅｓｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄｒｅｄｕｃｅｓｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ，ｇｒｅａｔｌｙｓｈｏｒｔｅｎｉｎｇｔｈｅ

ｔｉｍｅｏｆｒｅｍｏｖｉｎｇｆｌｕｏｒｉｄｅ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｃｏａｌｆｌｙａｓｈｉｓ１２－２３０μｇ／ｇ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｃｏａｌｆｌｙ
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ｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｏｐｅｎｗｅｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｈａｓｌｉｍｉｔａｔｉｏｎｓｉｎｃｌｕｄｉｎｇａｌａｒｇｅａｍｏｕｎｔｏｆｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ，ｃｏｒｒｏｓｉｏｎｏｆ
ａｎａｌｙｔｉｃａｌｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓ，ｌｏｎｇｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｔｉｍｅ，ｔｈｅｌｏｓｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓ，ａｎｄｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｐｏｌｌｕｔｉｏｎ．Ｍｉｃｒｏｗａｖｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎｈａｓｔｈｅａｄｖａｎｔａｇｅｓｏｆｃｏｍｐｌｅｔｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ，ｍｉｎｉｍａｌｌｏｓｓ，ａｎｄｓｈｏｒｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｉｍｅ，ｗｈｉｃｈｃａｎｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙ
ｓｏｌｖｅｔｈｅｓｈｏｒｔｃｏｍｉｎｇｓｏｆｔｈｅｏｐｅｎｗｅｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｄｅｖｅｌｏｐａｇｏｏｄｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｇａｌｌｉｕｍｉｎｃｏａｌｆｌｙａｓｈ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：ＴｈｅｃｏａｌｆｌｙａｓｈｗａｓｃｏｌｌｅｃｔｅｄｆｒｏｍａｐｏｗｅｒｐｌａｎｔｉｎＩｎｎｅｒＭｏｎｇｏｌｉａ．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｗａｓｄｉｇｅｓｔｅｄｗｉｔｈ
ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ（５．０ｍＬ），ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ（１．０ｍＬ），ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ（５．０ｍＬ）ａｎｄｐｅｒｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ（１．０ｍＬ）ｂｙ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄｔｈｅｎｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
（ＩＣＰ－ＯＥＳ）．
ＲＥＳＵＬＴＳ：ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｅｄｔｈａｔｇａｌｌｉｕｍｃｏｕｌｄｂｅｌｅａｃｈｅｄｔｏｔａｌｌｙｕｓｉｎｇＨＮＯ３－ＨＦ－ＨＣｌ－ＨＣｌＯ４（５∶１∶５∶
１，Ｖ／Ｖ）ｗｈｅｎｔｈｅｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｗａｓ１９０℃，ｔｈｅｔｉｍｅ３０ｍｉｎｕｔｅｓａｎｄｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｐｏｗｅｒ１４００Ｗ．Ｔｈｅｌｉｍｉｔｏｆ
ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｓ０．００４ｍｇ／Ｌ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ）ｗａｓ１．７％ ｗｉｔｈｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｒａｎｇｉｎｇｆｒｏｍ
９５．１％ ｔｏ１００．９％．
ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮＳ：ＩＣＰ－ＯＥＳｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｄｄｓｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄｒｅｄｕｃｅｓｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆ
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