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摘要：钨钼矿石是重要的战略性矿产资源，中国是钨钼矿的产出和消费大国，准确、高效地分析钨钼及其共

伴生的有益有害元素含量对钨钼矿的矿床评价和综合利用有重要意义。钨钼矿石中钨钼及伴生元素的分析

目前主要采用酸溶和碱熔方式消解样品，酸溶方式在处理高钨钼样品时无法克服水解问题，过氧化钠、氢氧

化钠等碱熔方式通常会引入大量碱金属，不能完成钾钠的测定。本文建立了一种偏硼酸锂熔融，盐酸－酒石
酸超声浸取，电感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）同时测定钨钼矿石中钨钼铜铅锌铝铁钙镁钛锰钾钠的
方法。利用偏硼酸锂熔融的强解离作用使样品完全分解，溶液除硼锂外不引入其他金属元素，在盐酸提取液

中加入酒石酸络合能够有效抑制钨钼水解，经超声浸取加快了熔块溶解。实验优化了各元素的分析谱线和

观测方式，对熔剂用量以及仪器条件进行对比实验以获得最佳条件，采用基体匹配法绘制标准曲线消除了基

体效应的影响。标准曲线线性相关系数均大于０．９９９０，方法检出限为１．３４～４６．２μｇ／ｇ，标准物质测定结果
的相对误差为０．１４％～８．７％，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１０）为１．４％～７．６％。该方法能够准确、高效地完成
钨钼矿石样品中多元素的同时测定。

关键词：钨钼矿石；偏硼酸锂熔融；盐酸；酒石酸；电感耦合等离子体发射光谱法

要点：

（１）建立一种适用于钨钼矿中１３种有用有益有害元素测定的方法。
（２）采用偏硼酸锂分解样品，不引入碱金属，实现了钾、钠等造岩元素与成矿元素的同时测定。
（３）使用盐酸浸取－酒石酸络合－超声波振荡提取熔块，快速获取稳定的样品溶液。
中图分类号：Ｏ６５７．３１；Ｏ６１４．６１２；Ｏ６１４．６１３ 文献标识码：Ａ

金属钨、钼具有优异的物理化学性质，被广泛应

用于冶金、船舶、航空航天和国防工业等行业，使得

钨钼矿石成为非常重要的战略矿产资源［１］。中国

是钨钼资源生产和消费大国，随着工业的蓬勃发展，

对钨钼资源的产出和需求与日俱增。钨的主要矿物

是白钨矿和黑钨矿，钼的主要矿物为辉钼矿。钨、钼

矿石中除了钨、钼外，还含有铜铅锌铁钾钠钙等多种

共伴生有益有害元素［２］，铜铅锌铁等元素的含量对

矿物综合回收利用有重要参考价值，钾钠钙等主量

元素的含量在矿物选冶过程中作为有害元素对矿物
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浮选工艺亦有较大影响［３］。建立一种能够准确、高

效地测定钨钼矿石中钨钼及多种伴生元素的分析方

法，对于矿床综合评价、矿物有效利用和地质学研究

等相关领域具有重要意义［４－５］。

对于钨矿石和钼矿石中钨钼及其共（伴）生元

素的测定，已有国家标准分析方法《钨矿石、钼矿石

化学分析方法》（ＧＢ／Ｔ１４３５２—２０１０），以光度法测
定钨钼，火焰原子吸收法（ＡＡＳ）测定铜铅锌，化学方
法测定铝铁等主量元素。近年来，电感耦合等离子

体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）、Ｘ射线荧光光谱（ＸＲＦ）、电感耦
合等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）等现代仪器设备
在钨钼矿石分析测试中被大量应用。ＡＡＳ法的线
性范围窄且基体干扰大。ＩＣＰ－ＭＳ法多用于微量元
素、稀土元素和部分低含量主量元素分析［６－８］，当样

品中钨钼含量较高时，仪器进样系统受到较为严重

的污染而影响测定，且对铁、铝等高含量主量元素的

测定效果不理想。ＸＲＦ法应用于主次量元素的同
时测定有较好的效果［９－１１］，但仪器设备较为昂贵。

ＩＣＰ－ＯＥＳ法具有线性范围宽、精密度好、检测下限
低等特点［１２］，在冶金、矿产、化工等诸多行业的分析

测试中应用广泛［１３－１５］。

钨钼矿石分析的常用前处理方式包括酸

溶［１６－１７］和碱熔［１８］。酸溶方式操作简便，适用于钨

钼矿石中主微量元素的同时测定，但当钨含量较高

时易发生钨溶解不完全、测定结果偏低的问题。碱

熔方式对钨钼的解离效果较好，常用的熔剂主要有：

过氧化钠、碳酸钠、氢氧化钠等［１９－２１］，但这类熔剂会

引入大量碱金属元素，不能完成主量元素钾钠的同

时测定。

本文在前人工作基础上，从样品处理和钨钼及

共（伴）生元素同时测定两个方面出发，尝试利用偏

硼酸锂熔融的强解离作用制样，针对钨、钼在酸性溶

液易水解问题，在提取液中加入络合剂酒石酸使溶

液稳定，样品溶液中除硼锂外不引入其他金属元素，

借助ＩＣＰ－ＯＥＳ完成钾钠等主量元素的同时测定。
以基体匹配的方式消除基体干扰，优化 ＩＣＰ－ＯＥＳ
工作条件以达到最佳仪器状态，建立了一种 ＩＣＰ－
ＯＥＳ同时测定钨钼矿石中钨钼铜铅锌铁铝锰钛钙镁
钾钠共１３种元素的高效、准确的分析方法。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

Ｏｐｔｉｍａ８３００全谱直读电感耦合等离子体发射
光谱仪（美国 ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司），ＳＣＤ检测器，宝石

喷嘴十字交叉雾化器（耐高盐），Ｗｉｎｌａｂ３２操作
软件。

仪器工作条件：射频发生器功率１．３ｋＷ，冷却
气（Ａｒ）流速１２Ｌ／ｍｉｎ，雾化气（Ａｒ）流速０．７Ｌ／ｍｉｎ，
辅助气（Ａｒ）流速０．２Ｌ／ｍｉｎ，进样速度１．０ｍＬ／ｍｉｎ，
进样时间３０ｓ。

高纯氩气：质量分数大于９９．９９９％。
１．２　标准溶液和主要试剂

钨钼铜铅锌铁铝钾钠钙镁钛锰单元素标准储备

液：浓度均为 １０００μｇ／ｍＬ，购自中国计量科学研
究院。

盐酸：优级纯，购自国药集团化学试剂有限

公司。

酒石酸：分析纯，购自天津科密欧化学试剂有限

公司。

无水偏硼酸锂（含水偏硼酸锂在７００℃脱水２ｈ
后待用）：分析纯，购自天津大茂化学试剂有限

公司。

去离子水：电阻率≥１８ＭΩ·ｃｍ。
１．３　样品处理方法

以钨钼含量较高的钨矿石成分分析国家一级标

准物质ＧＢＷ０７２４１、钼矿石成分分析国家一级标准
物质ＧＢＷ０７２３８，以及河南洛阳栾川钨钼矿石实际
样品（经碎样工序制备成粒度为≤７４μｍ）为实验
对象。

称取０．１０００ｇ样品于铂坩埚中，加入０．５ｇ无水
偏硼酸锂混匀，表面再覆盖一薄层无水偏硼酸锂，置

于已升温至１０００℃的马弗炉中熔融１５ｍｉｎ，从马弗
炉中取出坩埚冷却，放入已提前加入２５ｍＬ２０％盐
酸－０．２５ｇ酒石酸的１００ｍＬ烧杯中，将烧杯置于超
声振荡器中，超声振荡溶解熔块后将溶液转移至

１００ｍＬ容量瓶中定容，随同样品做空白实验。
１．４　标准溶液系列的配制

使用各单元素标准储备溶液逐级稀释配制成钨

钼（０、１、５、２０、５０、１００μｇ／ｍＬ），铜铅锌（０、０．１、０．５、
２、５、１０μｇ／ｍＬ），铝铁钙（０、１０、２０、５０、１００、２００
μｇ／ｍＬ），镁钾钠（０、２、５、１０、２０、５０μｇ／ｍＬ），钛锰
（０、１、２、５、１０、２０μｇ／ｍＬ）混合标准溶液系列。各标
准溶液中分别加入２５ｍＬ的２０％盐酸 －０．２５ｇ酒石
酸溶液匹配基体。

２　结果与讨论
２．１　样品处理方式的选择

如前所述，钨钼矿石分析常用的消解方式包括
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酸溶法和碱熔法，对钨钼元素的分析，碱熔法更为常

用。为考察两类方法对钨钼矿石样品的处理效果，

选取钨钼含量较高的钼矿石成分分析国家一级标准

物质 ＧＢＷ０７２３８按下列４种方法进行了以下对比
实验。

方法１：０．１０００ｇ样品＋５ｍＬ氢氟酸、７．５ｍＬ盐
酸、２．５ｍＬ硝酸、２ｍＬ高氯酸，于 １５０℃敞口酸溶，
２００℃使白烟冒尽，５ｍＬ５０％硝酸加热提取，定容至
１００ｍＬ。

方法 ２：０．１０００ｇ样品 ＋０．５ｇ过氧化钠，
于７００℃熔融 １０ｍｉｎ，５０ｍＬ２０％盐酸浸取，定容至
１００ｍＬ。

方法 ３：０．１０００ｇ样品 ＋０．５ｇ过氧化钠，
于７００℃熔融１０ｍｉｎ，５０ｍＬ２０％盐酸 ＋０．２５ｇ酒石
酸浸取，定容至１００ｍＬ。

方法４：０．１０００ｇ样品 ＋０．５ｇ无水偏硼酸锂，
于１０００℃熔融１５ｍｉｎ，２５ｍＬ２０％盐酸 ＋０．２５ｇ酒石
酸超声振荡浸取，定容至１００ｍＬ。

表１　国家标准物质ＧＢＷ０７２３８采用不同样品分解方式测定结果
Ｔａｂｌｅ１　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎＧＢＷ０７２３８ｄｉｓｓｏｌｕｔｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｉｇｅｓｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

元素
ＧＢＷ０７２３８中各元素含量

标准值（％） 方法１测定值（％） 方法２测定值（％） 方法３测定值（％） 方法４测定值（％）

Ｗ ０．３６±０．０３ ０．３０ ０．３１ ０．３５ ０．３７
Ｍｏ １．５１±０．０３ １．４２ １．２３ １．５２ １．５３
Ｃｕ ０．００９３６±０．００１２３ ０．００９２ ０．００９７ ０．００９６ ０．００９５
Ｐｂ ０．００１８７±０．０００３２ － － － －
Ｚｎ ０．００６５５±０．００１１２ ０．００６８ ０．００７０ ０．００７０ ０．００７１
Ａｌ２Ｏ３ ３．４６±０．２１ ３．４３ ３．４８ ３．４５ ３．４８
ＴＦｅ２Ｏ３ ２１．３４±０．３６ ２１．１７ ２１．２５ ２１．４１ ２１．３１
ＣａＯ ３１．４４±０．３６ ３１．３０ ３１．５７ ３１．４９ ３１．３７
ＭｇＯ ０．８６±０．０５ ０．８４ ０．８７ ０．８７ ０．８８
ＴｉＯ２ ０．１３±０．０１ ０．１３ ０．１２ ０．１３ ０．１２
ＭｎＯ １．４０±０．０７ １．４３ １．３７ １．４２ １．３９
Ｋ２Ｏ ０．０４６±０．０１４ ０．０４５ － － ０．０４２
Ｎａ２Ｏ ０．０７５±０．０５１ ０．０７６ － － ０．０８１

注：表中“－”表示无法检出。

４种处理方法的测定结果列于表１。方法１敞
口酸溶－硝酸提取和方法２过氧化钠碱熔－盐酸提
取所得钨、钼测定结果偏低，这是由于钨、钼在酸性

介质中易产生微溶的钨酸、钼酸沉淀，而 ＩＣＰ－ＯＥＳ
的测定需要在酸性介质中进行，因此需采取措施增

强溶液稳定性［２２］。王蕾等［２３］以封闭压力酸溶的方

式使钨含量（０．２２％）较高的钨矿石样品分解完全，
并用氢氟酸－硝酸混合酸为介质使钨形成稳定的易
溶解的六价配合物，运用耐氢氟酸进样系统 ＩＣＰ－
ＯＥＳ仪器直接测定钨含量取得了较好的效果，封闭

酸溶用时２０ｈ，需使用耐氢氟酸进样系统，对设备要
求较高。方法３过氧化钠碱熔，盐酸 －酒石酸提取
的测定结果准确。王风等［２４］采用过氧化钠碱熔，盐

酸－柠檬酸提取测定钼矿石中的钨钼；林学辉等［２５］

采用过氧化钠碱熔，硝酸 －酒石酸提取测定矿石中
的高含量钨均取得较好的效果，说明络合剂的加入

能够有效增强溶液的稳定性。方法 ４测定结果准
确，说明偏硼酸锂可使钨钼矿分解完全，同时酒石酸

能有效络合钨钼，得到稳定的待测溶液，且该方法中

熔融－超声浸取过程用时３ｈ左右，溶样效率较高。
门倩妮等［２６］和冯晓军等［２７］分别以偏硼酸锂熔

融作为前处理方式对多金属矿和磷矿石进行多元素

分析，取得了很好的效果。偏硼酸锂熔融具有较强

的解离作用，对难熔金属和主量元素等有较好的处

理效果，其在处理样品过程中除硼、锂外不引入其他

金属元素。本文以偏硼酸锂熔融，盐酸 －酒石酸超
声提取处理样品，偏硼酸锂熔融相较过氧化钠、氢氧

化钠等常规碱熔熔剂不引入待测元素钾钠，能够实

现钨钼钾钠等元素的同时测定，酒石酸可与钨、钼生

成配合物从而获得稳定的样品溶液，此方法适合钨

钼矿石样品的多元素同时分析，可同时测定钨钼矿

石中的钨钼铜铅锌铁铝钾钠钙镁锰钛。

２．２　ＩＣＰ－ＯＥＳ分析谱线和观测方式的选择
ＩＣＰ－ＯＥＳ测定过程中应综合考虑谱线信号强

度、共存元素干扰、元素含量等因素选择分析谱线。

钨的分析谱线常用：Ｗ２０７．９１２ｎｍ、Ｗ２２４．８７６ｎｍ、
Ｗ２３９．７０８ｎｍ。测定结果表明，Ｗ ２０７．９１２ｎｍ和
Ｗ２２４．８７６ｎｍ测定结果均较好，但 Ｗ２０７．９１２ｎｍ易
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受到 Ｚｎ２０７．９０８ｎｍ谱线的重叠干扰［２８］，而 Ｗ
２２４．８７６ｎｍ相较Ｗ２０７．９１２ｎｍ共存元素干扰小且强
度更高，本文选择 Ｗ２２４．８７６ｎｍ作为钨分析谱线。
钼常用分析谱线有：Ｍｏ２０２．０３０ｎｍ、Ｍｏ２０３．８４５ｎｍ，
两条谱线上机测定结果总体相同，基本没有共存谱

线干扰，其中Ｍｏ２０２．０３０ｎｍ谱线强度更高，选作本
方法的分析谱线。针对钨钼矿石中钙含量通常较高

的特点，选择低灵敏度的Ｃａ３１７．９３３ｎｍ作为分析谱
线。钨钼矿石中钾钠含量通常较低，选用高灵敏线

Ｋ７６６．４９０ｎｍ、Ｎａ５８９．５９２ｎｍ。结合上机测定结果，
选择灵敏度高共存元素干扰小的Ｃｕ３２４．７５２ｎｍ、Ｐｂ
２２０．３５３、Ｚｎ２１３．８５７ｎｍ、Ａｌ３９６．１５３ｎｍ、Ｆｅ２３８．２０４
ｎｍ、Ｍｇ２８５．２１３ｎｍ、Ｔｉ３３４．９４０ｎｍ、Ｍｎ２５７．６１０ｎｍ
作为分析谱线。

表２　国家标准物质ＧＢＷ０７２３８在不同熔剂－试样比条件下的测定结果
Ｔａｂｌｅ２　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎＧＢＷ０７２３８ｄｉｓｓｏｌｕｔｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆｌｕｘａｎｄｓａｍｐｌｅｒａｔｉｏ

元素 标准值（％）
ＧＢＷ０７２３８各元素测定值（％）

剂样比３∶１ 剂样比５∶１ 剂样比７∶１ 剂样比１０∶１

Ｗ ０．３６±０．０３ ０．１９ ０．３７ ０．３４ ０．３５
Ｍｏ １．５１±０．０３ ０．８６ １．５３ １．４８ １．４６
Ｃｕ ０．００９３６±０．００１２３ ０．００６１ ０．００９５ ０．００９１ ０．００９７
Ｐｂ ０．００１８７±０．０００３２ － － － －
Ｚｎ ０．００６５５±０．００１１２ ０．００３８ ０．００７１ ０．００６１ ０．００６８
Ａｌ２Ｏ３ ３．４６±０．２１ ２．０８ ３．４８ ３．４３ ３．４１
ＴＦｅ２Ｏ３ ２１．３４±０．３６ １３．５６ ２１．３１ ２１．２５ ２１．３７
ＣａＯ ３１．４４±０．３６ １７．６９ ３１．３７ ３１．２９ ３１．３１
ＭｇＯ ０．８６±０．０５ ０．４８ ０．８８ ０．８５ ０．８５
ＴｉＯ２ ０．１３±０．０１ ０．０７１ ０．１２ ０．１３ ０．１２
ＭｎＯ １．４０±０．０７ ０．０８２ １．３９ １．４１ １．３７
Ｋ２Ｏ ０．０４６±０．０１４ ０．０２８ ０．０４２ ０．０４２ ０．０４４
Ｎａ２Ｏ ０．０７５±０．０５１ ０．０４３ ０．０８１ ０．０８２ ０．０７４

ＩＣＰ－ＯＥＳ的观测方式有轴向和径向，轴向观测
方式灵敏度高但受基体干扰更强，径向观测方式所

受基体干扰小但灵敏度更低［２９］，故应结合样品中的

元素含量和基体干扰程度选择观测方式。本文方法

中，钨钼铜铅锌钾钠选择轴向观测，铝铁钙镁钛锰用

径向观测。

２．３　偏硼酸锂用量的优化和基体干扰的消除
在偏硼酸锂熔融制样过程中，熔剂用量过低无法

使样品消解完全；用量过高会使样品溶液盐度增大，

增加溶液黏度，影响雾化效率和中心管状态［３０］。因

此，固体熔剂的用量应严格控制，既要保证样品分解

完全，又要最大程度地降低对测试的影响［３１］。为考

察熔剂用量的影响，分别以３∶１、５∶１、７∶１、１０∶１的
熔剂试样比以钼矿石成分分析国家一级标准物质

ＧＢＷ０７２３８为实验对象进行试验。当熔剂 －试样比

为３∶１时肉眼可见样品只有部分熔融；当熔剂－试
样比为５∶１、７∶１、１０∶１时可得到完全透明熔块，测
定结果（表２）准确，可见样品已消解完全。综合考虑
控制熔剂用量以降低盐度和节省试剂，本文选择５∶１
作为方法的熔剂－试样比。

曹磊等［３２］以 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定土壤中的主次量
元素，提出基体干扰对测定结果有很大影响，尤其是

高含量元素受干扰更为明显，以标准物质与样品共

同消解作为工作曲线可有效消除基体干扰。陈忠颖

等［３３］以基体加入方式匹配基体，测定高纯铁中多种

元素取得了很好的测试效果，标准溶液进行基体匹

配亦是一种比较简便、高效的消除基体效应方式。

本文样品溶液的基体主要是偏硼酸锂和酒石酸，在

ＩＣＰ－ＯＥＳ测定过程中会产生一定的盐基体效应，分
析元素的信号强度受到较大影响，雾化效率更低，针

对这种情况，在标准溶液中加入与样品溶液等量的

偏硼酸锂和盐酸－酒石酸，提取液测定结果准确，有
效消除了基体效应。

２．４　仪器条件的优化
王雪平等［３４］讨论了 ＩＣＰ－ＯＥＳ发生器功率对

元素激发强度的影响，提出功率过高会使背景强度

增大引起信噪比降低，功率过低会使原子蒸发和解

离效果减弱［３５］。本实验保持其他仪器参数不变，分

别以１１００Ｗ、１２００Ｗ、１３００Ｗ、１４００Ｗ、１５００Ｗ的功率
对同一份样品溶液进行测定，对比测定结果可知，随

着发生器功率的增大，元素信号强度明显增强，当功

率为１３００Ｗ时激发强度达到较高水平。考虑发生
器功率过高会带来信噪比降低、降低矩管寿命等影

响，选择１３００Ｗ作为发生器功率。
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表４　钨矿石和钼矿石标准物质测定结果
Ｔａｂｌｅ４　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎｏｒｅａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓ

元素

ＧＢＷ０７２４１（钨矿石） ＧＢＷ０７２３８（钼矿石）

标准值

（％）
测定值

（％）
相对误差

（％）
ＲＳＤ
（％）

标准值

（％）
测定值

（％）
相对误差

（％）
ＲＳＤ
（％）

Ｗ ０．２２±０．０２ ０．２３ ４．５０ １．８ ０．３６±０．０３ ０．３７ ２．８０ ３．２
Ｍｏ ０．０９８±０．００６ ０．１０４ ６．１０ ６．８ １．５１±０．０３ １．５３ １．３０ ２．０
Ｃｕ ０．０９６±０．００４ ０．０９８ ２．１０ １．４ ０．００９３６±０．００１２３ ０．００９５ １．５０ ５．４
Ｐｂ ０．００８１２±０．０００３１ ０．００８７ ７．１０ ７．６ ０．００１８７±０．０００３２ － － －
Ｚｎ ０．１０３±０．００８ ０．１００ ２．９０ ２．６ ０．００６５５±０．００１１２ ０．００７１ ８．４ ４．８
Ａｌ２Ｏ３ １１．１５±０．１８ １１．２２ ０．６３ １．８ ３．４６±０．２１ ３．４８ ０．５８ ２．２
ＴＦｅ２Ｏ３ ５．６０±０．０７ ５．５８ ０．３６ １．５ ２１．３４±０．３６ ２１．３１ ０．１４ １．４
ＣａＯ ４．１７±０．０８ ４．１５ ０．４８ １．７ ３１．４４±０．３６ ３１．３７ ０．２２ １．４
ＭｇＯ ０．１４±０．０１ ０．１３ ７．１０ ２．８ ０．８６±０．０５ ０．８８ ２．３０ １．７
ＴｉＯ２ ０．０４４±０．００６ ０．０４２ ４．５０ ２．２ ０．１３±０．０１ ０．１２ ７．７０ ２．１
ＭｎＯ ０．０９０±０．００６ ０．０８７ ３．３０ ２．１ １．４０±０．０７ １．３９ ０．７１ １．５
Ｋ２Ｏ １．５８±０．０７ １．５４ ２．５０ ３．９ ０．０４６±０．０１４ ０．０４２ ８．７０ ３．５
Ｎａ２Ｏ ０．１２±０．０１ ０．１１ ８．３０ ３．４ ０．０７５±０．０５１ ０．０８１ ８．００ ４．１

　　偏硼酸锂熔融制样的溶液由于盐分的大量引入
需使用高盐雾化器进行测样，高盐雾化器相较石英

雾化器雾化效果降低，因此提高雾化效率以维持较

高的信号强度非常重要。严子心等［３６］提出雾化气

流速过低不能使溶液雾化完全，雾化气流速过高会

使气溶胶在发生器中停留时间变短从而引起信号强

度变低。固定其他仪器条件，仅改变雾化气流速进

行测定，当雾化气流速为０．７Ｌ／ｍｉｎ时信号强度达到
最高，说明雾化效率同样已达最高，因此选择

０．７Ｌ／ｍｉｎ作为雾化气流速。
进样速度过小无法使雾化效率最大化，过大则会

加大溶液和泵管的损耗且会增加高盐溶液堵塞雾化

器的风险［３７］。保持其他仪器条件不变，仅改变进样

速度进行测定，当进样速度为１．０ｍＬ／ｍｉｎ时信号增
强程度开始放缓，因此选择进样速度为１．０ｍＬ／ｍｉｎ。
２．５　分析方法评价
２．５．１　标准曲线和方法检出限

以元素质量浓度为横坐标、信号强度值为纵坐

标，测定１．４节标准溶液，绘制标准曲线，各元素标准
曲线相关系数大于０．９９９０（表３），满足分析要求。

在仪器最佳条件下连续测定全流程空白溶液

１１次，以 ３倍标准偏差计算方法各元素检出限为
１．３４～４６．２μｇ／ｇ（表３）。姜云军等［３８］以氢氧化钠

碱熔ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定钨钼矿石中的钨钼，方法检
出限为１１～１５μｇ／ｇ；王小强等［３９］以过氧化钠碱熔

ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定多金属矿中的主次量元素，方法检
出限为７～９９５μｇ／ｇ。碱熔法相较酸溶法引入的盐
类较多，基体效应更大，所以检出限水平更高。本文

方法的检出限与姜云军等［３８］碱熔方法的检出限基

本处于同一水平，略优于王小强等［３９］方法，能够满

足钨钼矿石分析测试的需求。

表３　各元素的分析谱线、标准曲线与方法检出限
Ｔａｂｌｅ３　Ｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅ，ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｃｕｒｖｅａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｏｆ

ｅｌｅｍｅｎｔｓ

元素
测定波长

（ｎｍ）

线性范围

（μｇ／ｍＬ）
相关系数

方法检出限

（μｇ／ｇ）

Ｗ ２２４．８７６ １．０～１００．０ ０．９９９６ ２．７１
Ｍｏ ２０２．０３０ １．０～１００．０ ０．９９９８ ４．６７
Ｃｕ ３２４．７５２ ０．１～１０．０ ０．９９９２ ４．１１
Ｐｂ ２２０．３５３ ０．１～１０．０ ０．９９９１ ７．２７
Ｚｎ ２１３．８５７ ０．１～１０．０ ０．９９９５ ０．９０
Ａｌ ３９６．１５３ １０．０～２００．０ ０．９９９１ ２７．１
Ｆｅ ２３８．２０４ １０．０～２００．０ ０．９９９６ ３８．９
Ｃａ ３１７．９３３ １０．０～２００．０ ０．９９９１ ４６．２
Ｍｇ ２８５．２１３ ２．０～５０．０ ０．９９９２ １９．６
Ｔｉ ３３４．９４０ １．０～２０．０ ０．９９９９ ２．３２
Ｍｎ ２５７．６１０ １．０～２０．０ １．００００ １．３４
Ｋ ７６６．４９０ ２．０～５０．０ ０．９９９５ ３１．２
Ｎａ ５８９．５９２ ２．０～５０．０ ０．９９９２ ４３．８

２．５．２　方法准确度和精密度
以钨矿石 成 分 分 析 国 家 一 级 标 准 物 质

ＧＢＷ０７２４１、钼矿石成分分析国家一级标准物质
ＧＢＷ０７２３８为验证样品，按照实验方法分别平行测
定１０份样品，计算方法相对误差和相对标准偏差
（ＲＳＤ）。方法各元素测定相对误差（主量元素以氧
化物计）为０．１４％～８．７０％，ＲＳＤ（主量元素以氧化
物计）为１．４％～７．６％（表４）。张世龙等［４０］以氢氧
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化钠－过氧化钠混合熔剂碱熔 ＩＣＰ－ＯＥＳ测定钨矿
石中的铝铁钨钼，该方法的相对误差为 ２．４２％ ～
６．６７％，ＲＳＤ为０．５％ ～５．１％。经比较，本文与前
人方法基本处于用一水平，符合钨钼矿石分析的技

术参数要求。

２．５．３　实际样品分析
分别采用光度法测定钨钼、ＡＡＳ法测定铜铅

锌、敞口酸溶 ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定钾钠铝铁等元素以
及本文方法，对取自河南洛阳栾川钨钼矿石实际样

品（经碎样工序制成粒度为≤７４μｍ）进行测定。对
比测定结果可知，不同方法测定结果的相对误差在

０．２４％～４．６５％（表５），说明本文方法能够准确测
定钨钼矿石，相较传统方法也更加高效。

表５　方法结果对比
Ｔａｂｌｅ５　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

元素
相关分析

方法

测定值

（％）

本文方法测定值

（％）

与相关方法的

相对误差（％）

Ｗ 光度法 ０．９３ ０．９４ ０．５３
Ｍｏ 光度法 ０．６７ ０．６５ １．５２
Ｃｕ ＡＡＳ ０．０９１ ０．０８４ ４．００
Ｐｂ ＡＡＳ ０．０３４ ０．０３７ ４．２３
Ｚｎ ＡＡＳ ０．０４５ ０．０４１ ４．６５
Ａｌ２Ｏ３ ＩＣＰ－ＯＥＳ ９．７３ ９．６６ ０．３６
ＴＦｅ２Ｏ３ ＩＣＰ－ＯＥＳ ８．４１ ８．４５ ０．２４
ＣａＯ ＩＣＰ－ＯＥＳ １５．２１ １５．３０ ０．２９
ＭｇＯ ＩＣＰ－ＯＥＳ ２．３６ ２．４１ １．０５
ＴｉＯ２ ＩＣＰ－ＯＥＳ ０．１７ ０．１６ ３．０３
ＭｎＯ ＩＣＰ－ＯＥＳ １．１５ １．１４ ０．４４
Ｋ２Ｏ ＩＣＰ－ＯＥＳ ０．７５ ０．７３ １．３５
Ｎａ２Ｏ ＩＣＰ－ＯＥＳ ０．４２ ０．４４ ２．３３

３　结论
建立了一种偏硼酸锂熔融，盐酸 －酒石酸超声

浸取，ＩＣＰ－ＯＥＳ同时测定钨钼矿中钨钼铜铅锌铝铁
钙镁钛锰钾钠的方法，利用偏硼酸锂熔融的强解离

作用使样品分解完全，酒石酸络合抑制钨钼在酸性

介质中的水解，相较常规碱熔熔剂，溶液中除硼锂外

不引入其他金属元素，可同时完成钨钼钾钠等多元

素的同时测定，确定以剂样比５∶１熔样能够获得较
好效果，以基体匹配方式消除基体干扰，在发生器功

率１３００Ｗ、雾化气流速 ０．７Ｌ／ｍｉｎ、进样速度 １．０
ｍＬ／ｍｉｎ条件下，仪器达到最佳工作状态。实验中偏
硼酸锂熔块超声浸取可考虑熔块骤冷淬裂以缩短处

理时间，在以后的工作中可进一步优化。

本方法测定结果与传统方法基本一致，能够准

确地分析钨钼矿石样品中钨钼铜铅锌铝铁钙镁钛锰

钾钠，且相较传统方法的效率更高，能够为钨钼矿石

评价及综合利用提供技术支撑。
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Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆａｔｅｃｈｎｉｑｕｅｆｏｒａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎ－
ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇｓｌｕｄｇｅｕｓｉｎｇｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ
ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰ－ＡＥＳ）［Ｊ］．
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＭａｔｅｒｉａｌｓ，２０２０，５６（１４）：１３６９－１３７３．

［１４］　王力强，魏双，王家松，等．敞口酸溶 －电感耦合等离
子体发射光谱法测定多金属矿中的铝锰钾钠钙镁硫

［Ｊ］．地质调查与研究，２０１９，４２（４）：２５９－２６２．
ＷａｎｇＬＱ，ＷｅｉＳ，ＷａｎｇＪＳ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｌ，
Ｍｎ，Ｋ，Ｎａ，Ｃａ，Ｍｇ，Ｓｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｓｂｙｏｐｅｎａｃｉｄ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ － ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙａｎｄＲｅｓｅａｒｃｈ，２０１９，
４２（４）：２５９－２６２．

［１５］　ＭｏｕｎｔｅｎｅｙＩ，ＢｕｒｔｏｎＡＫ，ＦａｒｒａｎｔＡＲ，ｅｔａｌ．Ｈｅａｖｙ
ｍｉｎｅｒａｌａｎａｌｙｓｉｓｂｙＩＣＰ－ＡＥＳａｔｏｏｌｔｏａｉｄｓｅｄｉｍｅｎｔ
ｐｒｏｖｅｎａｎｃｉｎｇ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｅｏｃｈｅｍｉｃａｌＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，
２０１８，１８４：１－１０．

［１６］　高小飞，倪文山，毛香菊，等．电感耦合等离子体质谱
法测定钨钼矿中锗［Ｊ］．冶金分析，２０１８，３８（８）：
３７－４２．
ＧａｏＸＦ，ＮｉＷ Ｓ，ＭａｏＸＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｇｅｒｍａｎｉｕｍｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（８）：３７－４２．

［１７］　杨小莉，杨小丽，李小丹，等．敞开酸溶 －电感耦合等
离子体质谱法同时测定钨矿石和锡矿石中１４种微
量元素［Ｊ］．岩矿测试，２０１４，３３（３）：３２１－３２６．
ＹａｎｇＸＬ，ＹａｎｇＸＬ，ＬｉＸＤ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｅｕｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１４ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎｏｒｅａｎｄ
ｔｉｎｏｒｅｗｉｔｈｏｐｅｎａｃｉｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３（３）：３２１－３２６．

［１８］　蒋常菊，范志平，雷占昌，等．ＩＣＰ－ＭＳ法同时测定青
海省柴北缘某地区多金属矿石中的钨锡［Ｊ］．黄金，
２０１７，３８（８）：７６－７９．
ＪｉａｎｇＣ Ｊ，ＦａｎＺＰ，ＬｅｉＺＣ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎａｎｄｔｉｎｉｎａｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅ
ｆｒｏｍａｒｅｇｉｏｎｉｎｔｈｅｎｏｒｔｈｅｒｎｍａｒｇｉｎｏｆＱａｉｄａｍＢａｓｉｎｉｎ
ＱｉｎｇｈａｉＰｒｏｖｉｎｃｅｂｙＩＣＰ－ＭＳ［Ｊ］．Ｇｏｌｄ，２０１７，３８（８）：
７６－７９．

［１９］　吴葆存，于亚辉，闫红岭，等．碱熔 －电感耦合等离子
体质谱法测定钨矿石和钼矿石中稀土元素［Ｊ］．冶金
分析，２０１６，３６（７）：３９－４５．
ＷｕＢＣ，ＹｕＹＨ，ＹａｎＨＬ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒａｒｅ
ｅａｒｔｈｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎｏｒｅａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈａｌｋａｌｉ
ｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３６（７）：
３９－４５．

［２０］　杨新能，陈德，李小青．碱熔 －电感耦合等离子体原
子发射光谱法测定铁矿石中铬铌钼钨锡［Ｊ］．冶金分
析，２０１９，３９（１２）：５５－６０．
ＹａｎｇＸＮ，ＣｈｅｎＤ，ＬｉＸＱ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍｉｕｍ，
ｎｉｏｂｉｕｍ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｔｕｎｇｓｔｅｎ，ｔｉｎｉｎｉｒｏｎｏｒｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｗｉｔｈａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３９
（１２）：５５－６０．

［２１］　高小飞，肖芳，姚明星，等．电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定钡精矿中钡、钨的含量［Ｊ］．理化检验
（化学分册），２０１７，５３（７）：７７１－７７４．
ＧａｏＸ Ｆ，ＸｉａｏＦ，ＹａｏＭ Ｘ，ｅｔａｌ．ＩＣＰ－ＡＥＳ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｂａｒｉｕｍ ａｎｄ ｔｕｎｇｓｔｅｎ ｉｎ ｂａｒｉｕｍ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ
（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１７，５３（７）：７７１－７７４．

［２２］　刘正红，高振广，陈永红，等．电感耦合等离子体原子
发射光谱法测定矿石中的钼钨［Ｊ］．黄金，２０１９，４０
（６）：８２－８４．
ＬｉｕＺＨ，ＧａｏＺＧ，ＣｈｅｎＹＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｕｎｇｓｔｅｎａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｉｎｏｒｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｇｏｌｄ，２０１９，
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４０（６）：８２－８４．
［２３］　王蕾，张保科，马生凤，等．封闭压力酸溶 －电感耦合

等离子体光谱法测定钨矿石中的钨［Ｊ］．岩矿测试，
２０１４，３３（５）：６６１－６６４．
ＷａｎｇＬ，ＺｈａｎｇＢＫ，ＭａＳＦ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｗｏｌｆｒａｍｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎｏｒｅｂｙｐｒｅｓｓｕｒｉｚｅｄａｃｉｄｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３
（５）：６６１－６６４．

［２４］　王风，程相恩，陈传伟．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定钼矿石中的钨钼［Ｊ］．冶金分析，２０１４，３４
（６）：５３－５６．
ＷａｎｇＦ，ＣｈｅｎｇＸ Ｅ，ＣｈｅｎＣ Ｗ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｕｎｇｓｔｅｎ ａｎｄ ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｉｎ ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｏｒｅ ｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３４（６）：５３－５６．

［２５］　林学辉，辛文彩，徐磊．过氧化钠熔融 －电感耦合等
离子体发射光谱法快速测定稀散元素矿石中高含量

钨［Ｊ］．分析试验室，２０１８，３７（１１）：１３２４－１３２６．
ＬｉｎＸ Ｈ，ＸｉｎＷ Ｃ，ＸｕＬ．Ｒａｐｉｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｕｎｇｓｔｅｎｓｃａｔｔｅｒｅｄｅｌｅｍｅｎｔｍｉｎｅｒａｌｂｙＩＣＰ－ＡＥＳｗｉｔｈ
ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｓｉｓＬａｂｏｒａｔｏｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｓｉｓ
Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１８，３７（１１）：１３２４－１３２６．

［２６］　门倩妮，沈平，甘黎明，等．敞开酸溶和偏硼酸锂碱熔
ＩＣＰ－ＭＳ法测定多金属矿中的稀土元素及铌钽锆铪
［Ｊ］．岩矿测试，２０２０，３９（１）：５９－６７．
ＭｅｎＱＮ，ＳｈｅｎＰ，ＧａｎＬＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｒａｒｅ
ｅａｒｔｈｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄＮｂ，Ｔａ，Ｚｒ，Ｈｆｉｎｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｍｉｎｅｒａｌ
ｓｕｒｖｅｙｓａｍｐｌｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｃｏｕｐｌｅｄｗｉｔｈｏｐｅｎａｃｉｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄ
ｌｉｔｈｉｕｍｍｅｔａｂｏｒａｔｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０２０，３９（１）：５９－６７．

［２７］　冯晓军，姜威，薛菁，等．电感耦合等离子体原子发射
光谱法同时测定磷矿中 １２种组分［Ｊ］．冶金分析，
２０１７，３７（５）：５３－５８．
ＦｅｎｇＸ Ｊ，Ｊｉａｎｇ Ｗ，Ｘｕｅ Ｊ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｗｅｌｖｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｐｈｏｓｐｈａｔｅｏｒｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（５）：５３－５８．

［２８］　吕振生，赵庆令，李清彩，等．电感耦合等离子体原子
发射光谱法测定钨矿石中８种成分［Ｊ］．冶金分析，
２０１０，３０（９）：４７－５０．
ＬｖＺＳ，ＺｈａｏＱＬ，ＬｉＱＣ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｉｇｈｔ
ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄ
ｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（９）：４７－５０．

［２９］　龙光花，梅毅，杨加强，等．电感耦合等离子体原子发

射光谱法测定湿法磷酸中８种元素［Ｊ］．冶金分析，
２０１７，３７（６）：５５－６０．
ＬｏｎｇＧＨ，ＭｅｉＹ，ＹａｎｇＪＱ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｅｉｇｈｔ
ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｗｅｔ－ｐｒｏｃｅｓｓｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃａｃｉｄｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３７（６）：５５－６０．

［３０］　龚琦．对电感耦合等离子体发射光谱法中一些问题
的认识［Ｊ］．冶金分析，２０１８，３８（９）：３１－３５．
ＧｏｎｇＱ．Ｕｎｄｅｒｓｔａｎｄｉｎｇｏｆｓｏｍｅｉｓｓｕｅｓａｂｏｕｔｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（９）：３１－３５．

［３１］　王树英，左文家，郭雅尘，等．电感耦合等离子体发射
光谱（ＩＣＰ－ＯＥＳ）法测定石灰石中５种氧化物含量
［Ｊ］．中国无机分析化学，２０１９，９（３）：１７－２２．
ＷａｎｇＳＹ，ＺｕｏＷＪ，ＧｕｏＹＣ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｆｉｖｅ
ｏｘｉｄｅｓｉｎｌｉｍｅｓｔｏｎｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｏｐｔｉｃａｌ
ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＩｎｏｒｇａｎｉｃ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，９（３）：１７－２２．

［３２］　曹磊，陈微微，高孝礼，等．基体干扰对 ＩＣＰ－ＡＥＳ分
析土壤样品中主、次量元素的影响研究［Ｊ］．光谱学
与光谱分析，２０１６，３６（７）：２２６０－２２６５．
ＣａｏＬ，ＣｈｅｎＷ Ｗ，ＧａｏＸＬ，ｅｔａｌ．Ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｔｈｅ
ｍａｔｒｉｘｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｎｍａｊｏｒａｎｄｍｉｎｏｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｏｉｌ
ｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈＩＣＰ－ＡＥＳ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３６（７）：２２６０－２２６５．

［３３］　陈忠颖，刘巍，郭颖．电感耦合等离子体质谱法测定
高纯铁中２１种元素时的基体效应［Ｊ］．理化检验（化
学分册），２０１７，５３（１２）：１４１６－１４１８．
ＣｈｅｎＺＹ，ＬｉｕＷ，ＧｕｏＹ．ＭａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔｉｎｔｈｅＩＣＰ－ＭＳ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ２１ｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｈｉｇｈｐｕｒｉｔｙｉｒｏｎ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１７，５３（１２）：１４１６－１４１８．

［３４］　王雪平，闫凯．电感耦合等离子体原子发射光谱法测
定污水中的总磷［Ｊ］．理化检验（化学分册），２０１７，５３
（３）：２９５－２９８．
ＷａｎｇＸＰ，ＹａｎＫ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎ
ｓｅｗａｇｅｓｂｙＩＣＰ－ＡＥＳ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１７，
５３（３）：２９５－２９８．

［３５］　李清彩，赵庆令，荀红梅．电感耦合等离子体原子发
射光谱法测定多金属矿石中砷镉铟硫锑［Ｊ］．冶金分
析，２０１５，３５（２）：６１－６４．
ＬｉＱＣ，ＺｈａｏＱＬ，ＸｕｎＨＭ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ａｒｓｅｎｉｃ，ｃａｄｍｉｕｍ，ｉｎｄｉｕｍ，ｓｕｌｆｕｒａｎｄ ａｎｔｉｍｏｎｙ ｉｎ
ｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃ
ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，
３５（２）：６１－６４．

［３６］　严子心，曲景奎，余志辉，等．多谱线拟合 －电感耦合
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等离子体原子发射光谱法测定高纯镍中痕量钴［Ｊ］．
分析化学，２０１９，４７（３）：４２３－４２８．
ＹａｎＺＸ，ＱｕＪＫ，ＹｕＺＨ，ｅｔａｌ．Ｍｕｌｔｉ－ｓｐｅｃｔｒａｌｆｉｔｔｉｎｇ－
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｃｏｂａｌｔｉｎｈｉｇｈｐｕｒｉｔｙｎｉｃｋｅｌｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，４７
（３）：４２３－４２８．

［３７］　刘佳，刘冰冰，韩梅，等．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定水中总磷的方法研究［Ｊ］．光谱学与光谱
分析，２０１８，３８（６）：１８８０－１８８３．
ＬｉｕＪ，ＬｉｕＢＢ，ＨａｎＭ，ｅｔａｌ．Ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙｒｅｓｅａｒｃｈｆｏｒ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｏｔａｌｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｗａｔｅｒｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｅｃｔｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３８（６）：
１８８０－１８８３．

［３８］　姜云军，李星，姜海伦，等．碱熔 －离子交换树脂分离
－电感耦合等离子体原子发射光谱法测定钨钼矿石
中的钨、钼、硼、硫和磷［Ｊ］．理化检验（化学分册），
２０１８，５４（９）：１０３０－１０３４．
ＪｉａｎｇＹＪ，ＬｉＸ，ＪｉａｎｇＨ Ｌ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｔｕｎｇｓｔｅｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｂｏｒｏｎ，ｓｕｌｆｕｒａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎ

ｔｕｎｇｓｔｅｎｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｓｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
－ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｃｏｍｂｉｎｅｄｗｉｔｈａｌｋａｌｉ
ｆｕｓｉｏｎａｎｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎｕｓｉｎｇｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎ［Ｊ］．
ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１８，５４（９）：１０３０－１０３４．

［３９］　王小强，夏辉，秦九红，等．过氧化钠碱熔 －电感耦合
等离子体发射光谱法测定多金属矿中的锡钨钛等主

次量成分［Ｊ］．岩矿测试，２０１７，３６（１）：５２－５８．
ＷａｎｇＸＱ，ＸｉａＨ，ＱｉｎＪＨ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｎ，
Ｗ，Ｔｉａｎｄ ｏｔｈｅｒｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ ｐｏｌｙｍｅｔａｌｌｉｃｏｒｅｂｙ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ｏｐｔｉｃａｌ ｅｍｉｓｓｉｏｎ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ
ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，３６（１）：５２－５８．

［４０］　张世龙，黄启华，胡小明，等．电感耦合等离子体原子
发射光谱法测定钨矿石中硅、铁、铝、钛、钨、锡和钼

的含量［Ｊ］．理化检验（化学分册），２０１６，５２（１０）：
１２３７－１２４０．
ＺｈａｎｇＳＬ，ＨｕａｎｇＱＨ，ＨｕＸＭ，ｅｔａｌ．ＩＣＰ－ＡＥＳ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｉ，Ｆｅ，Ａｌ，Ｔｉ，Ｗ，ＳｎａｎｄＭｏｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎ
ｏｒｅｓ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（Ｐａｒｔ
Ｂ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１６，５２（１０）：１２３７－１２４０．

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆＷ， Ｍｏ ａｎｄ １１ ＯｔｈｅｒＥｌｅｍｅｎｔｓｉｎ Ｔｕｎｇｓｔｅｎ－
Ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ＯｒｅｓｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎ
ＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＬｉｔｈｉｕｍＭｅｔａｂｏｒａｔｅＦｕｓｉｏｎ

ＷＡＮＧＬｉ－ｑｉａｎｇ１，２，ＷＡＮＧＪｉａ－ｓｏｎｇ１，２，ＷＥＩＳｈｕａｎｇ１，２，ＺＨＥＮＧＺｈｉ－ｋａｎｇ１，２，
ＷＵＬｉａｎｇ－ｙｉｎｇ１，２，ＺＨＡＮＧＮａｎ１，２，ＺＥＮＧＪｉａｎｇ－ｐｉｎｇ１，２，３

（１．ＴｉａｎｊｉｎＣｅｎｔｒｅｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，Ｔｉａｎｊｉｎ３００１７０，Ｃｈｉｎａ；
２．ＮｏｒｔｈＣｈｉｎａＣｅｎｔｒｅｆｏｒＧｅｏｓｃｉｅｎｃｅＩｎｎｏｖａｔｉｏｎ，Ｔｉａｎｊｉｎ３００１７０，Ｃｈｉｎａ；
３．ＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔｏｆＭｕｄｄｙＣｏａｓｔａｌＺｏｎｅ，ＣｈｉｎａＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｕｒｖｅｙ，Ｔｉａｎｊｉｎ３００１７０，
Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）Ａｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ１３ｕｓｅｆｕｌ，ｂｅｎｅｆｉｃｉａｌａｎｄｈａｒｍｆｕｌｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｔｕｎｇｓｔｅｎａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｓ

ｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ．
（２）Ｕｓｉｎｇｌｉｔｈｉｕｍ ｍｅｔａｂｏｒａｔｅｔｏｄｅｃｏｍｐｏｓｅｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｏｕｔｉｎｔｒｏｄｕｃｉｎｇａｌｋａｌｉｍｅｔａｌｓ，ｔｈｅｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＫ，Ｎａａｎｄｏｔｈｅｒｒｏｃｋ－ｆｏｒｍｉｎｇｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｏｒｅ－ｆｏｒｍｉｎｇｅｌｅｍｅｎｔｓｃａｎｂｅｒｅａｌｉｚｅｄ．
（３）Ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ－ｔａｒｔａｒｉｃａｃｉｄｃｏｍｐｌｅｘａｔｉｏｎ－ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｏｓｃｉｌｌａｔｉｏｎｗａｓｕｓｅｄｔｏｅｘｔｒａｃｔｆｒｉｔａｎｄｔｏ

ｏｂｔａｉｎａｓｔａｂｌｅｓａｍｐｌｅｓｏｌｕｔｉｏｎｑｕｉｃｋｌｙ．
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ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｔｕｎｇｓｔｅｎｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｓａｒｅｓｔｒａｔｅｇｉｃｍｉｎｅｒａｌｒｅｓｏｕｒｃｅｓ．Ｃｈｉｎａｉｓａｌａｒｇｅｐｒｏｄｕｃｅｒａｎｄ
ｃｏｎｓｕｍｅｒｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅ．Ａｃｃｕｒａｔｅａｎｄｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎａｎｄｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｉｔｓ
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