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摘要：铝是稀土矿石常检的杂质元素，目前采用电感耦合等离子体发射光

谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）基体匹配校正模式测定矿石中的铝量，对基体中铝的空
白及基体量有一定的要求；且稀土矿石的品种很多，铝在其中的存在形式

也较复杂，简单的酸溶很难彻底地将铝转入溶液中进行准确测定。本文采

用碱熔法处理样品，滤液酸化后用 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定稀土矿石中的 Ａｌ２Ｏ３。
通过共存元素干扰实验发现样品中的稀土元素及钍对铝的测定产生严重

的光谱干扰，提出预先以碱分离除去消除干扰，有效地降低了检测下限；

采用基体校正模式，消除了盐分对测定的影响。方法检出限为０．０２１～
０．０３５ｍｇ／ｇ，测定范围为０．５０％ ～８．００％，精密度（ＲＳＤ）＜７．１％。对不
同含量的样品进行分析，测定值与化学容量法测定结果基本相符。该方法

具有测定含量范围宽、分析速度快、结果准确等优点。
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我国的稀土矿产资源丰富，是世界稀土矿产资

源的８０％［１］。准确地分析评价稀土矿石的品位和

杂质含量对于更好地开发和利用这种资源是至关重

要的。稀土矿石中铝含量太高会使萃取效率降低，

对后续的冶炼工艺带来不利影响［２－３］，因此快速、准

确地测定稀土矿石中铝的含量对于生产和科研具有

重要的指导意义。目前，测定矿石中铝量的方法有

分光光度法［４－６］、ＥＤＴＡ容量法［７－１３］，这些方法操作

繁琐，耗时长，分析效率低，难以满足日常生产中快

速检测的要求。也有利用电感耦合等离子体光谱法

（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测定矿石中的铝量［１４－１９］，一般采用基

体匹配的方法进行测定，当基体发生变化时，测定有

一定的局限性，且要求基体中铝的空白含量尽量低；

样品的基体量应与标准曲线相匹配。

铝是稀土矿石常检的杂质元素，且稀土矿石的

品种很多，铝在其中的存在形式也较复杂，简单的酸

溶很难彻底地将铝转入溶液中进行准确测定。针对

ＩＣＰ－ＡＥＳ分析中存在的问题，本文采用碱熔法处理
样品，以碱分离的方式消除样品中的稀土元素及钍

对铝的测定干扰，降低了方法的测定下限。因铝的

激发温度受基体（盐分）影响较为明显，本文考察了

基体效应对测定的影响，确立采用纯试剂校正与基

体效应校正因子相结合的测定模式，建立了 ＩＣＰ－
ＡＥＳ法测定稀土矿石中Ａｌ２Ｏ３含量的分析方法。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

７２５ＥＳ型全谱直读等离子体光谱仪（美国
Ｖａｒｉａｎ公司）。仪器工作条件为：射频功率１．１ｋＷ，
载气流量０．７２Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量０．５Ｌ／ｍｉｎ，等离
子气流量１５Ｌ／ｍｉｎ，观测高度１０ｍｍ。
１．２　标准溶液及主要试剂

Ｌａ、Ｃｅ、Ｐｒ、Ｎｄ、Ｓｍ、Ｅｕ、Ｇｄ、Ｔｂ、Ｄｙ、Ｈｏ、Ｅｒ、Ｔｍ、
Ｙｂ、Ｌｕ、Ｙ、Ｃａ、Ｍｇ、Ｆｅ、Ｍｎ、Ｎｉ、Ｐ、Ｔｈ标准溶液
（５０μｇ／ｍＬ），Ａｌ标准溶液（１．０ｍｇ／ｍＬ）：按常规方
法配制。

氢氧化钠、过氧化钠、过氧化氢（３０％）、盐酸
（试剂均为优级纯）。
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１．３　实验方法
（１）试样溶液的制备：称取试料０．５０００ｇ于预

先已加入４ｇ氢氧化钠的镍坩埚中，样品上盖上１ｇ
过氧化钠，低温烘去水分，置于马弗炉中，７５０℃熔融
７ｍｉｎ，取出，冷却至室温，将坩埚置于盛有约７０ｍＬ
水的３００ｍＬ聚四氟乙烯烧杯中，加热提取，以水洗
出坩埚，加热至沸，取下，冷却，将其转移至１００ｍＬ
塑料容量瓶中，以水定容，混匀。移取２ｍＬ此液于
预先盛有约３０ｍＬ２０％盐酸的１００ｍＬ烧杯中，加热
煮沸，取下冷却，转移至５０ｍＬ或１００ｍＬ容量瓶中，
以水定容，混匀。

（２）标准溶液的配制：将铝标准溶液稀释使铝
含量分别为０、１、２、５μｇ／ｍＬ，其酸度为２％的盐酸。

（３）ＩＣＰ－ＡＥＳ测定：将试样溶液与标准溶液同
时进行氩等离子体光谱测定。

２　结果与讨论
２．１　分解样品方法的确立
２．１．１　分解样品熔融碱种类的确定

稀土矿石品种很多，而铝在其中的存在形式也

较复杂，简单的酸溶法分解样品很不彻底，有大量残

渣。本文采用碱熔法，对几类稀土矿石样品分别用

氢氧化钠＋过氧化钠于７５０℃熔融、碳酸钠 ＋硼酸
（质量比２∶１）于９５０℃熔融分解，进行对照试验，样
品分解情况见表１。结果表明采用氢氧化钠 ＋过氧
化钠于７５０℃熔融样品，是分解稀土矿石测定铝量
的最佳方案。

表 １　熔剂的选择
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｈｏｉｃｅｏｆａｌｋａｌｉｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｆｌｕｘ

稀土矿石

样品种类
氢氧化钠＋过氧化钠

碳酸钠＋硼酸
（质量比２∶１）

包头矿 清亮 清亮

四川矿 清亮 有不溶物（少量）

独居石 清亮 有不溶物（大量）

２．１．２　熔剂配比的影响实验
分别采用不同配比的氢氧化钠＋过氧化钠分解

包头稀土矿，考察空白及矿石中铝的溶解情况，实验

结果见表２。不同配比的熔剂熔融样品，标准样品
的测定值变化不大，且熔剂量对空白值影响不大，因

此熔剂配比以氢氧化钠 ＋过氧化钠（４ｇ＋２ｇ）
即可。

２．１．３　碱分离后滤液的讨论
按照实验方法测定铝量。有两种方案取得滤

液，第一种是碱分离过滤，用热碱液洗涤５～６次，
再酸化滤液。第二种是水提熔块，冷却后直接定容

于容量瓶中，干过滤取得滤液，分取再酸化，定容，待

测。对比实验结果见表３，两种方案测定结果的相
对误差＜１０％；干过滤结果略高些，且操作方便简单
快速。本文采用第二种方案。

表 ２　熔剂配比的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｆｌｕｘｒａｔｉｏ

氢氧化钠＋
过氧化钠配比

空白测定值

ρ（Ａｌ）／（μｇ·ｍＬ－１）
ｗ（Ａｌ２Ｏ３）／％

５ｇ＋１ｇ ０．００７ ２．０３
５ｇ＋２ｇ ０．００７ ２．０４
４ｇ＋１ｇ ０．００７ ２．０９
４ｇ＋２ｇ ０．００７ ２．０８

表 ３　过滤条件选择
Ｔａｂｌｅ３　Ｃｈｏｉｃｅｏｆｆｉｌｔｅｒｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｗ（Ａｌ２Ｏ３）／％

稀土矿石

样品种类

碱分离，过滤洗涤测定

滤液中

Ａｌ２Ｏ３的含量
残渣中

Ａｌ２Ｏ３的含量

直接定容，

干过滤滤液中

Ａｌ２Ｏ３的含量

包头矿 ０．４０ ０．０２ ０．４５
四川矿 １．４７ ０．０７ １．６２
独居石 ４．１２ ０．０５ ４．３４

包头矿标准样品 １．９０ ０．１０ ２．０９

２．１．４　碱分离干过滤的吸附讨论
样品碱熔并碱分离定容后，通过溶液放置时间

不同，讨论氢氧化物沉淀对铝的吸附问题，实验结果

见表４。实验数据表明在碱分离过程中，氢氧化物
沉淀对铝的吸附量随着放置时间的增加而增加，吸

附现象比较明显，但放置１ｈ之内铝的吸附可忽略。
因此碱分离后，溶液放置时间应小于１ｈ，立即过滤
测定。

表 ４　放置时间的选择
Ｔａｂｌｅ４　Ｃｈｏｉｃｅｏｆｓｔａｎｄｉｎｇｔｉｍｅ ｗ（Ａｌ２Ｏ３）／％

放置时间

ｔ／ｈ

包头稀土矿标准样品

Ａｌ２Ｏ３测定值
放置时间

ｔ／ｈ

包头稀土矿标准样品

Ａｌ２Ｏ３测定值

０ ２．０９ １．０ １．９７
０．２５ ２．０７ ２．０ １．８１
０．５０ ２．０９ ３．０ １．６９
０．７５ ２．００ ２４．０ １．５０

２．２　分析波长的选择
采用全谱等离子体光谱仪测定样品中 Ａｌ２Ｏ３的

含量。考虑到测定下限，因此尽量选择灵敏度高、干

扰少的谱线作为最佳分析线，本文初选分析线为：

３０９．２ｎｍ、３０８．２ｎｍ、２３７．３ｎｍ、３９４．４ｎｍ、３９６．１ｎｍ。
—７３４—
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２．３　共存元素的干扰实验
将 Ｌａ、Ｃｅ、Ｐｒ、Ｎｄ、Ｓｍ、Ｅｕ、Ｇｄ、Ｔｂ、Ｄｙ、Ｈｏ、Ｅｒ、

Ｔｍ、Ｙｂ、Ｌｕ、Ｙ、Ｃａ、Ｍｇ、Ｆｅ、Ｍｎ、Ｎｉ、ＴｈＯ２、Ｐ等标准溶
液（浓度为５０μｇ／ｍＬ）在各分析谱线上进行光谱扫
描，得到各共存元素的干扰限量（干扰量以待测元

素下限的１０％计），实验结果见表５（“－”表示无干
扰）。数据表明在铝所选的灵敏的分析谱线上，稀

土矿石中的共存元素稀土元素及钍产生的光谱干扰

较严重，且样品中稀土及钍的含量大多在干扰限量

之上。例如，稀土精矿中大约含镨２％，含钕８％，在
铝的３０８．２ｎｍ、２３７．３ｎｍ、３９４．４ｎｍ、３９６．１ｎｍ处有
干扰，严重影响铝的测定。因此，提出须预先以碱分

离除去稀土元素和钍。综合共存元素的干扰情况及

谱线灵敏度等因素，本文选择铝的最佳分析波长为：

３０８．２ｎｍ、３０９．２ｎｍ、２３７．３ｎｍ、３９６．１ｎｍ。

表 ５　共存元素的干扰实验
Ｔａｂｌｅ５　Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｔｅｓｔｏｆｃｏｅｘｉｓｔｉｎｇｉｏｎｓ

分析波长

λ／ｎｍ

干扰元素限量／％

Ｃａ Ｍｇ Ｆｅ Ｍｎ Ｔｈ Ｐ Ｎｉ

３０８．２ － － ４０ ３２ ０．６１ － ８９
３０９．２ － － ４０ ５６ － － ８９
２３７．３ ２０ ２５ － ５８ － － －
３９４．４ ２６ ８０ １０ ６４ － － ２３
３９６．１ ４０ － ７０ ５０ － － －

分析波长

λ／ｎｍ

干扰元素限量／％

Ｌａ Ｃｅ Ｐｒ Ｎｄ Ｓｍ Ｅｕ Ｇｄ Ｔｂ

３０８．２ － － ０ ３６ － ５０ ０．４ １．５
３０９．２ － － － ０ １６ １２ ２５ ３６
２３７．３ － － ２ ４８ ５ ３６ － －
３９４．４ ３ ０ ０．５ ４ ３ １０ ６ －
３９６．１ － １７ ２ ３ － － ２１ ２５

分析波长

λ／ｎｍ

干扰元素限量／％

Ｄｙ Ｈｏ Ｅｒ Ｔｍ Ｙｂ Ｌｕ Ｙ

３０８．２ － － ０ ２１ ５０ － －
３０９．２ ３６ ６ ３２ － － １３ ３６
２３７．３ － １４ － ２３ － － ４５
３９４．４ － １３ － － － － －
３９６．１ ２５ １６ － － － － －

２．４　基体效应的校正
由于碱分离后，滤液中含大量的盐分及磷，本文

实验分别稀释５倍、１０倍、２０倍，考察测定各类稀土
矿石中铝量的标加回收情况，测得基体效应校正因

子。表６为不同基体量的基体校正因子。由于铝的
激发温度受基体（盐分及磷）影响较明显，因此待测

溶液的基体量应尽量小，在不影响测定稳定性的情

况下，本文选择盐分稀释大于１０倍；而每次测定时，

仪器稳定情况不同，基体效应校正因子也不恒定，因

此每次测定要考察样品的标加回收情况，得到基体

效应校正因子。

２．５　方法检测下限的确定
测定流程空白１１次，计算分析结果的标准偏差

ｓ，以３ｓ为检出限，３０ｓ为测定下限，数据见表７。实
验数据表明，本方法检出限为０．０２１～０．０３５ｍｇ／ｇ，
可满足生产和科研的分析要求。

表 ６　基体效应
Ｔａｂｌｅ６　Ｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔ

稀土矿石

样品种类

基体校正因子

盐分稀释５倍 盐分稀释１０倍 盐分稀释２０倍

包头矿 ０．７８ ０．９１ ０．９５
四川矿 ０．８２ ０．９２ ０．９５
独居石 ０．８５ ０．９１ ０．９６
铁矿石 ０．８１ ０．９１ ０．９５

表 ７　方法测定下限
Ｔａｂｌｅ７　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

分析波长

λ／ｎｍ
标准偏差

ｓ／（ｍｇ·ｇ－１）
方法检出限

３ｓ／（ｍｇ·ｇ－１）
测定下限

３０ｓ／（ｍｇ·ｇ－１）

３０８．２ ０．０１２ ０．０３５ ０．３５
３０９．２ ０．００９６ ０．０２９ ０．２９
２３７．３ ０．０１１ ０．０３４ ０．３４
３９６．１ ０．００７０ ０．０２１ ０．２１

２．６　方法精密度
选用包头稀土矿、四川稀土矿（加标，即为加入

４ｍＬ１ｍｇ／ｍＬ的Ａｌ标准溶液）、独居石三种稀土矿
石，采用本文分析方法进行１１次平行测定 Ａｌ２Ｏ３含
量，结果见表８，方法精密度（ＲＳＤ）小于７．１％。

表 ８　方法精密度
Ｔａｂｌｅ８　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

稀土矿石

样品种类

ｗ（Ａｌ２Ｏ３）／％

１１次测定值 平均值
ＲＳＤ／％

包头矿
０．５１０．４８０．４６０．４４０．４２０．４９
０．４７０．４８０．４５０．４２０．４１ 　　

０．４５７ ７．１

四川矿

（加标）

１．６７１．６２１．７１１．７４１．７９１．５９
１．５９１．６９１．６０１．６９１．７９ 　　

１．６８０ ４．４

独居石
４．３５４．３４４．３８４．２４４．２４４．３５
４．３０４．２９４．３３４．２１４．３８ 　　

４．３１０ １．４

２．７　方法对照实验
将各类稀土矿石样品采用 ＩＣＰ－ＡＥＳ法与化学

容量法进行测定，两种方法的对照结果基本吻合，相

对偏差小于４％（见表９）。
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表 ９　方法对照实验
Ｔａｂｌｅ９　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＡｌ２Ｏ３ｂｙａｎａｌｙｔｉｃａｌ

ｍｅｔｈｏｄｓ

稀土矿石

样品种类

ｗ（Ａｌ２Ｏ３）／％

ＩＣＰ－ＡＥＳ法 化学容量法
相对偏差／％

独居石 ４．３１０ ４．２８０ ０．７０
包头矿 ０．４５７ ０．４７２ －３．１８

四川矿（加标） １．６８０ １．６９７ １．００

３　结语
由于稀土元素和钍对铝测定的干扰严重，样品

的分解及干扰元素的分离成为 ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定稀
土矿石中Ａｌ２Ｏ３含量的关键。本文对样品的分解方
法及碱分离的条件进行了考察，实现了样品的彻底

分解及共存元素干扰的消除；另外，铝在等离子体中

较难激发，分析测定受基体的影响明显，本文采用基

体校正模式消除了基体效应对测定的影响。

本文采用的分析仪器是全谱直读等离子体光谱

仪，对于铝的测定下限较单道、高分辨仪器有一定的

局限性。如果条件允许，采用高分辨 ＩＣＰ－ＡＥＳ测
定稀土矿石中的Ａｌ２Ｏ３，测定下限有望再降低一些，
但也要考察仪器的稳定性对测定的影响。
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