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电感耦合等离子体原子发射光谱法测定
云南昆阳磷矿黑色页岩中７种组分

冯晓军,薛　菁,张江坤,张　慧,梅连平,刘丽芬
(国家磷资源开发利用工程技术研究中心,云南昆明６５０６００)

摘　要:黑色页岩中硅和有机质含量较高,实验采用在７５０℃马弗炉中灼烧除碳后,经盐酸Ｇ氢

氟酸Ｇ硝酸在２００℃消解处理样品,使四氟化硅逸出.选择 P２１３􀆰６１８nm、Mg２８５􀆰２１３nm、Fe
２５９􀆰９４０nm、Al３９６􀆰１５２nm、Ca３１７􀆰９３３nm、Mn２５７􀆰６１０nm、Ti３３４􀆰９４１nm 为分析谱线,选

取耐氢氟酸进样系统,直接用电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)测定五氧化二磷、
氧化镁、氧化铁、氧化铝、氧化钙、氧化锰、二氧化钛,从而建立了云南昆阳磷矿黑色页岩中五氧

化二磷、氧化镁、氧化铁、氧化铝、氧化钙、氧化锰、二氧化钛的分析方法.在仪器最佳工作条件

下,各组分校准曲线的线性相关系数均不小于０􀆰９９９６;方法检出限为０􀆰００１２~０􀆰０２８μg/g.方

法应用于云南昆阳磷矿黑色页岩样品中五氧化二磷、氧化镁、氧化铁、氧化铝、氧化钙、氧化锰、
二氧化钛的测定,结果的相对标准偏差(RSD,n＝１１)为０􀆰２９％~１􀆰５％;加标回收率为９７％~
１０５％.按照实验方法测定西藏地区沉积物国家标准物质(GBW０７３２０、GBW０７３２８、GBW
０７３３１)中五氧化二磷、氧化镁、氧化铁、氧化铝、氧化钙、氧化锰、二氧化钛,测定值与认定值基

本一致.
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　　云南昆阳磷矿黑色页岩属于陆源碎屑物质沉积

岩,主要包括硅酸盐类、碳酸盐类等,其中,SiO２ 含

量为４０％~７０％(质量分数,下同),P２O５ 含量为

０􀆰１％~０􀆰７％,MgO 含量为０􀆰５％~１０％,Fe２O３

含量为２％~７％,Al２O３ 含量为６％~１６％,CaO含

量为 １％ ~１６％,MnO 含 量 为 ０􀆰０１％ ~０􀆰２％,

TiO２ 含量为０􀆰２％~０􀆰８％.通过研究元素含量及

其比值来识别沉积环境,对于下寒武统的沉积环境

及成矿过程具有重要的参考价值[１].

　　电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)
具有检出限低、精密度高、动态线性范围宽,可进行

多元素同时测定等特点,已成为岩矿样品中金属元

素测定的常用分析方法[２].其中,采用 HF溶样后,
使用耐氢氟酸系统进样的ICPＧAES测定矿石中元

素已 有 报 道[３Ｇ６].但 ICPＧAES 测 定 黑 色 页 岩 中

P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、CaO、MnO、TiO２ 鲜见

报道.由于云南昆阳磷矿黑色页岩样品中含有大量

有机质,导致样品烧失量较高,最高达２４％.冯晓

军[７]等采用在７５０℃马弗炉中灼烧除碳后,经 HFＧ
HNO３ＧHClO４ 消解法前处理样品,使用ICPＧAES
测定云南昆阳磷矿黑色页岩中 V、Mo、Ni,有效地消

除了碳质残渣因消解不完全会堵塞仪器进样系统对

测定元素的干扰.岳小金[８]采用 HClＧHFＧHNO３

消解进行页岩样品的前处理并使用ICPＧAES测定

页岩中微量元素,但没有考虑碳对测定元素的影响.
孙友宝[９]等采用封闭高温、高压消解罐法前处理页

岩矿石样品,存在过压隐患,消解时间长,操作繁琐,
不适合大批量样品的快速测定等问题.本文采用高

温灼烧除碳后,用 HClＧHFＧHNO３ 在２００℃消解黑

色页岩样品.使SiF４ 逸出,避免了长时间赶酸等复

杂操 作.讨 论 了 分 别 采 用 HClＧHF、HNO３ＧHF、

HClＧHFＧHNO３ 消解体系对测定结果的影响、HClＧ
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HFＧHNO３ 消解温度对Si的影响、HClＧHFＧHNO３

消解体系的用量、HCl介质对待测元素的影响以及

待测元素之间的干扰.建立了ICPＧAES测定云南

昆阳磷矿黑色页岩中 P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、

CaO、MnO、TiO２ 的方法,结果满意.

１　实验部分

１􀆰１　仪器及工作参数

　　iCAP７４００型全谱直读等离子体发射光谱仪

(美国 ThermoFisher公司):配置耐氢氟酸进样系

统;iTEVA操作软件.仪器工作参数见表１.

表１　仪器最佳工作参数

Table１　Optimaloperatingconditionsforinstrument

仪器参数

Instrumentparamter
设定值

Value
仪器参数

Instrumentparamter
设定值

Value

发射功率/W １１５０ 蠕动泵泵速/(r/min) ５０
冷却气流量/(L/min) １２ 样品提升量/(mL/min) １．５
辅助气流量/(L/min) ０．５０ 样品冲洗时间/s ３０

雾化气压力/MPa ０．２０ 短波积分时间/s ７
垂直观测高度/mm １２ 长波积分时间/s ５

１􀆰２　主要试剂

　　西藏地区沉积物国家标准物质 GBW０７３２０、

GBW０７３２８、GBW０７３３１(中国地质科学院地球物

理地球化学勘查研究所).

　　P、Mg、Fe、Al、Ca、Mn、Ti单元素标准储备溶液

(钢铁研究总院):１０００mg/L;P、Mg、Fe、Al、Ca、

Mn、Ti标准工作溶液:１００mg/L,由各元素标准储

备溶液逐级稀释而成.

　　HCl、HF、HNO３ 均为优级纯;高纯氩气(纯度

大于９９􀆰９９％);实验用水为超纯水(电阻率１８M􀅰

cm,２０℃).

１􀆰３　实验方法

１􀆰３􀆰１　样品的前处理

　　准确称取０􀆰１０g(精确至０􀆰０００１g)试样放于瓷

坩埚中,将瓷坩埚放入马弗炉,由室温升至７５０℃后

灼烧１h,取出冷却.用少量水将样品残渣全部转移

至聚四氟乙烯烧杯中,依次加入６mL HCl、２mL
HF、２mLHNO３,于控温电热板２００℃加热至近干,
稍冷后,加入２５mLHCl溶解盐类,冷却,溶液转移

至２５０mL塑料容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀,
过滤后,待测.随同试样做空白试验.

１􀆰３􀆰２　标准溶液系列的配制

　　 准 确 分 取 一 定 体 积 的 各 元 素 标 准 溶 液 于

２５０mL塑料容量瓶中,并控制溶液介质为１０％(V/

V)HCl,标准溶液系列中各组分的质量浓度见表２.

表２　标准溶液系列中各组分质量浓度

Table２　Massconcentrationofeachcomponentforstandardsolutionseries　　　　mg/L

组分

Component
空白

Blank
标准１

Standard１
标准２

Standard２
标准３

Standard３
标准４

Standard４
标准５

Standard５
P２O５ ０ ２．２９ ４．５８ ６．８７ ９．１６ １３．７４
MgO ０ １６．６０ ３３．２０ ４９．８０ ６６．４０ ９９．６０

Fe２O３ ０ ７．１５ １４．３０ ２８．６０ ４２．９０ ５７．２０
Al２O３ ０ １８．９０ ３７．８０ ７５．６０ １１３．４ １５１．２
CaO ０ １４．００ ２８．００ ５６．００ ８４．００ １４０．０
MnO ０ ０．０６４ ０．１３ ０．６４ １．２８ ２．５６
TiO２ ０ １．６８ ３．３６ ５．０４ ６．７２ １０．０８

２　结果与讨论

２􀆰１　样品前处理方法

２􀆰１􀆰１　消解体系

　　在酸溶消解样品前处理过程中,不同的消解体

系对样品消解的程度不同,需要选择适当的消解体

系.按１􀆰３􀆰１方法在加入酸量不变的情况下,选择

西藏地区沉积物国家标准物质 GBW０７３２０,分别比

较了 HClＧHF、HNO３ＧHF、HClＧHFＧHNO３ 消解体

系消解样品,采用ICPＧAES测定P２O５、MgO、Fe２O３、

Al２O３、CaO、MnO、TiO２,结果见表３.由表３可知:
采用 HClＧHFＧHNO３ 消解体系消解样品,各组分的

测定 结 果 正 确 度 较 高,因 此 实 验 选 择 HClＧHFＧ
HNO３ 消解体系.

２􀆰１􀆰２　HClＧHFＧHNO３ 消解温度对试样中Si的影响

　　HF能有效溶解试样中Si,在一定温度下可形

成SiF４ 逸出,因此用 HClＧHFＧHNO３ 消解黑色页岩

样品,关键在于控制加热温度.为了验证不同温度

下SiF４ 逸出情况,选择西藏地区沉积物国家标准物

质GBW０７３２８、云南昆阳磷矿黑色页岩KＧ１１、KＧ１７,
—６４—
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表３　不同消解体系对样品中各组分测定结果的影响

Table３　Effectofdifferentdigestionsystemson
determinationresultsofcomponentsinsamples

w/％ 　

组分

Component
认定值

Certified

不同消解体系测定值

Foundofdifferentdigestionsystems

HClＧHF HNO３ＧHF HClＧHFＧHNO３

P２O５ ０．１３ ０．０７２ ０．０８０ ０．１２
MgO １．５５ １．２９ １．３４ １．５３

Fe２O３ ５．８４ ５．３６ ５．２４ ５．７８
Al２O３ １４．１８ １３．６９ １３．７８ １４．１９
CaO ３．６９ ３．４７ ３．２４ ３．６５
MnO ０．１３ ０．０５２ ０．０６０ ０．１５
TiO２ ０．６５ ０．４８ ０．５４ ０．６６

按１􀆰３􀆰１方法在９０、１１０、１２０、１６０、２００、２２０℃条件

下,采用SN/T１０１４􀆰１—２００１«出口硅铁中硅含量的

测定 氟硅酸钾容量法»[１０]测定Si含量,结果见表４.
由表４可知:在１６０、２００、２２０℃时,未检测出Si,在

１２０℃时,Si测定结果与认定值或参考值相差较大,
在９０℃、１１０℃时,Si测定结果与认定值或参考值基

本一致.因此本文选择消解温度为２００℃,可以较

好的溶解样品中Si,并使其转化为SiF４ 逸出.

２􀆰１􀆰３　HClＧHFＧHNO３ 用量

　　为了考察 HClＧHFＧHNO３ 消解体系中 HF用量

对测定结果的影响,按１􀆰３􀆰１方法预处理云南昆阳磷

表４　HClＧHFＧHNO３ 消解温度对试样中Si的影响

Table４　EffectofHClＧHFＧHNO３dissolutiontemperatureonSiinsamples　　　　w/％

元素

Element

温度

Temperature/
℃

GBW０７３２８ KＧ１１ KＧ１７

测定值

Found
认定值

Certified
测定值

Found
参考值∗

Referenced
测定值

Found
参考值∗

Referenced

Si

９０
１１０
１２０
１６０
２００
２２０

３２．８５
３２．６８
２２．７２

０
０
０

３２．８８

２９．８９
２９．８０
１９．９８

０
０
０

２９．９１

２８．０５
２７．９２
１８．４６

０
０
０

２８．０８

　　　　　　注:∗ 云南昆阳磷矿黑色页岩 KＧ１１和 KＧ１７中Si的参考值由德国汉诺威地质科学与自然科学研究所采用 X射线

荧光光谱法测定.

矿黑色页岩 KＧ１３,分别加入６mL HClＧ５mL HFＧ
２mLHNO３、６mLHClＧ３mLHFＧ２mLHNO３、６mL
HClＧ２mLHFＧ２mL HNO３ 消解体系消解样品,采
用ICPＧAES测定 P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、CaO、

MnO、TiO２,结果见表５.由表５可知:３种消解体

系都 可 以 很 好 地 溶 解 黑 色 页 岩 中 P２O５、MgO、

Fe２O３、Al２O３、CaO、MnO、TiO２,测定结果和参考值

基本一致.由于 HF的腐蚀性和对环境的污染,实
验最终选择６mL HClＧ２mL HFＧ２mL HNO３ 消解

体系消解样品.

表５　不同用酸量对样品中各组分测定结果的影响

Table５　Effectofdifferentacidamountondeterminationresultsofcomponentsinsamples　　　　w/％

组分

Component
参考值∗

Referenced

不同用酸量的测定值 Foundofdifferentacidamount

６mLHClＧ５mLHFＧ２mLHNO３ ６mLHClＧ３mLHFＧ２mLHNO３ ６mLHClＧ２mLHFＧ２mLHNO３

P２O５ ０．３６ ０．３４ ０．３７ ０．３５
MgO ４．０５ ４．０７ ４．０６ ４．０４

Fe２O３ ４．１８ ４．１６ ４．１７ ４．１９
Al２O３ １３．８０ １３．７２ １３．７８ １３．７９
CaO ２．５５ ２．５７ ２．５３ ２．５６
MnO ０．０５２ ０．０５４ ０．０５１ ０．０５１
TiO２ ０．７４ ０．７２ ０．７６ ０．７５

　　注:∗ 云南昆阳磷矿黑色页岩 KＧ１３中各组分的参考值由德国汉诺威地质科学与自然科学研究所采用 X射线荧光光谱法测定.

２􀆰２　酸介质对各组分测定的影响

　　由于不同的酸介质会使发射强度发生变化,在
样品前处理时,一般采用黏度、密度及表面张力小,
雾化效率高的 HCl、HNO３,本方法选择 HCl.为了

考察 HCl对 P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、CaO、MnO、

TiO２ 测定的影响,按１􀆰３􀆰２方法配制标准溶液系列标

准３并控制 HCl介质浓度为１０％(V/V),与未加 HCl
介质标准溶液系列标准３的各组分比较.按照实验
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方法测定标准３中各组分质量浓度,结果见表６.由

表６可知:１０％ HCl介质的测定结果与理论值较为

一致,因此本方法选择标准溶液介质为１０％HCl.

表６　酸介质对各组分测定的影响

Table６　Influenceofacidmediumonthedetermination
ofvariouscomponents

mg/L 　

组分

Component

理论值

Theoretical
value

测定值 Found

有酸介质

Acidicmedium
无酸介质

AcidＧfreemedium
P２O５ ６．８７ ６．８５ ６．７６
MgO ３３．２０ ３３．１８ ３３．０９

Fe２O３ ２８．６０ ２８．５９ ２８．４１
Al２O３ ３７．８０ ３７．８１ ３７．５９
CaO ２８．００ ２８．０２ ２７．６８
MnO ０．５１ ０．５２ ０．４２
TiO２ ５．０４ ５．０３ ４．８５

２􀆰３　分析谱线

　　从仪器iTEVA操作软件谱线库中初选P、Mg、

Fe、Al、Ca、Mn、Ti等元素各３条谱线作为分析谱线

进行筛选.按表１配制各单组分标准溶液系列绘制

校准曲线,选择云南昆阳磷矿黑色页岩 KＧ６、KＧ７样

品溶液对待测组分各分析谱线进行扫描后对谱图进

行叠加,考察光谱干扰情况,按照选择“峰形好、干扰

小、背景简单、信噪比高”的分析谱线为原则,最终从

上述谱线中确定了各元素的分析谱线,见表７.

２􀆰４　共存元素的干扰

　　云南昆阳磷矿黑色页岩中含有大量的Si、Mg、

Fe、Al、Ca,而Si在样品前处理时已基本消除.试验

考察了P、Mg、Fe、Al、Ca、Mn、Ti各待测元素之间的

干扰情况.配制混合标准溶液中 P 质量浓度为

５􀆰００mg/L、Mg质量浓度为５０􀆰００mg/L、Fe质量浓

度为２５􀆰００mg/L、Al质量浓度为５０􀆰００mg/L、Ca质

表７　各元素分析线

Table７　Spectrallineofeachelement

元素

Element
波长

Wavelength/nm
背景校正方式

Modeofbackgroundcorrection
P ２１３．６１８ 左

Mg ２８５．２１３ 左、右

Fe ２５９．９４０ 左、右

Al ３９６．１５２ 左、右

Ca ３１７．９３３ 右

Mn ２５７．６１０ 左、右

Ti ３３４．９４１ 左、右

量浓度为５０􀆰００mg/L、Mn质量浓度２􀆰００mg/L、Ti
质量浓度为５􀆰００mg/L.按照实验方法测定上述混

合标准溶液中各待测元素的质量浓度,结果见表８.
由表８可知:各待测元素间基本无干扰.

表８　共存元素的干扰试验

Table８　Interferencetestofcoexistingelement
mg/L　　

元素 Element 理论值 Theoreticalvalue 测定值 Found

P ５．００ ４．９７
Mg ５０．００ ５０．０１
Fe ２５．００ ２４．９８
Al ５０．００ ４９．９９
Ca ５０．００ ５０．０２
Mn ２．００ １．９９
Ti ５．００ ４．９８

２􀆰５　校准曲线和检出限

　　按照仪器设定的工作条件对标准溶液系列进行

测定,以待测组分的质量浓度为横坐标,发射强度为

纵坐标,绘制校准曲线,线性回归方程和线性相关系

数见表９.在仪器最佳工作条件下对空白溶液连续

测定１０次,以３倍标准偏差计算方法中各元素的检

出限,以１０倍标准偏差计算方法中各元素的测定下

限,结果见表９.

表９　校准曲线的线性范围、线性回归方程、相关系数,检出限和测定下限

Table９　Linearrange,linearregressionequation,correlationcoefficientofcalibrationcurve,detectionlimitand
lowlimitofdetermination

组分

Component

波长

Wavelength/
nm

线性范围

Linearrang/
(mg/L)

线性回归方程

Linearregression
equation

相关系数(r)
Correlation
coefficient

检出限

Detectionlimit/
(μg/g)

测定下限

Lowlimitof
determination/(μg/g)

P２O５ ２１３．６１８ ２．２９~１３．７４ y＝１６１．８５４x＋０．４９６７ ０．９９９９ ０．００４６ ０．０１５
MgO ２８５．２１３ １６．６０~９９．６０ y＝４９３２．５２８x＋１３４．６９３ ０．９９９７ ０．００２７ ０．００９１

Fe２O３ ２５９．９４０ ７．１５~５７．２０ y＝２０６７．８４５x＋３４．３２７ ０．９９９７ ０．００３８ ０．０１３
Al２O３ ３９６．１５２ １８．９０~１５１．２ y＝１１３２．４７８x＋１９．７９２ ０．９９９６ ０．０２８ ０．０９３
CaO ３１７．９３３ １４．００~１４０．０ y＝３２４７．６３２x＋４５７．５８２ ０．９９９８ ０．００８６ ０．０２９
MnO ２５７．６１０ ０．０６４~２．５６ y＝１３５５８．２５７x＋６．３６１ ０．９９９８ ０．００１２ ０．００４１
TiO２ ３３４．９４１ １．６８~１０．０８ y＝７６８３．２９１x＋５．６５２ ０．９９９９ ０．００３４ ０．０１１
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２􀆰６　精密度与回收率试验

　　按照实验方法测定云南昆阳磷矿黑色页岩 KＧ
１０、KＧ１１中P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、CaO、MnO、

TiO２,并进行精密度和回收率试验,结果见表１０.
从表１０可以看出:测定结果的相对标准偏差(RSD,

n＝１１)在 ０􀆰２９％ ~１􀆰５％ 之间,回收率为 ９７％ ~
１０５％,均满足分析测试要求.

３　样品分析

　　按照实验方法测定 GBW０７３２０、GBW０７３２８、

GBW０７３３１ 共 ３ 个西藏地区沉积物标准物质中

P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、CaO、MnO、TiO２,结果

见表１１.由表１１可见,P２O５、MgO、Fe２O３、Al２O３、

CaO、MnO、TiO２ 测定值与认定值基本一致.

表１０　精密度和回收率试验结果

Table１０　Testresultsofprecisionandrecovery

组分

Component

KＧ１０ KＧ１１

测定值

Found
w/％

RSD
(n＝１１)/

％

加标量

Added
w/％

测定总量

Totalfound
w/％

回收率

Recovery/
％

测定值

Found
w/％

RSD
(n＝１１)/

％

加标量

Added
w/％

测定总量

Totalfound
w/％

回收率

Recovery/
％

P２O５ ０．６０ ０．８４
０．３０
０．６０

０．８９
１．１９

９７
９８

０．３２ ０．９６
０．１５
０．３０

０．４７
０．６１

１００
９７

MgO ９．０９ ０．６１
３．００
９．００

１２．０８
１８．０７

１００
１００

２．９１ ０．７８
１．５０
３．００

４．４０
５．８９

９９
９９

Fe２O３ １．９２ ０．７３
１．００
２．００

２．９３
３．９０

１０１
９９

２．８０ ０．８１
１．５０
３．００

４．３１
５．７９

１０１
１００

Al２O３ ６．０３ ０．６８
３．００
６．００

９．０１
１１．９９

９９
９９

１３．３０ ０．３３
７．００
１３．００

２０．２５
２６．１８

９９
９９

CaO １３．９０ ０．２９
７．００
１４．００

２０．８６
２７．６６

９９
９８

２．３４ ０．８４
１．００
２．００

３．３３
４．３０

９９
９８

MnO ０．１２ １．１
０．０５０
０．１０

０．１７
０．２２

１００
１００

０．０３１ １．５
０．０１５
０．０３０

０．０４６
０．０６０

１００
９７

TiO２ ０．２３ ０．９５
０．１０
０．２０

０．３３
０．４４

１００
１０５

０．６８ ０．９１
０．３０
０．７０

０．９７
１．３６

９７
９７

表１１　西藏地区沉积物标准物质中各组分测定结果

Table１１　DeterminationresultsofeachcomponentintibetansedimentsCRMs　　　　　　w/％

组分

Component

GBW０７３２０ GBW０７３２８ GBW０７３３１

测定值 Found 认定值 Certified 测定值 Found 认定值 Certified 测定值 Found 认定值 Certified

P２O５ ０．１２ ０．１３ ０．１４ ０．１３ ０．１１ ０．１２
MgO １．５６ １．５５ ０．９４ ０．９３ ０．７６ ０．７８

Fe２O３ ５．８５ ５．８４ ３．２１ ３．２０ ５．４８ ５．４７
Al２O３ １４．１９ １４．１８ １３．９３ １３．９５ １１．８８ １１．８９
CaO ３．７１ ３．６９ ２．４１ ２．４０ ７．７８ ７．７７
MnO ０．１２ ０．１３ ０．０５８ ０．０５９ ０．０７９ ０．０７８
TiO２ ０．６６ ０．６５ ０．４７ ０．４６ ０．５５ ０．５６
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DeterminationofsevencomponentsinblackshaleofKunyang
phosphatemineinYunnanbyinductivelycoupled

plasmaatomicemissionspectrometry

FENGXiaoＧjun,XUEJing,ZHANGJiangＧkun,ZHANGHui,
MEILianＧping,LIULiＧfen

(NationalPhosphateResourceDevelopmentandUtilizationEngineeringTechnologyResearchCenter,

Kunming６５０６００,China)

Abstracts:Thecontentsofsiliconandorganicmattersinblackshalearerelativelyhigh．AfterburningcarＧ
boninmufflefurnaceat７５０℃,thesamplesweredigestedbyhydrochloricacidＧhydrofluoricacidＧnitricacid
at２００℃toreleasesilicontetrafluoride．P２１３􀆰６１８nm,Mg２８５􀆰２１３nm,Fe２５９􀆰９４０nm,Al３９６􀆰１５２nm,

Ca３１７􀆰９３３nm,Mn２５７􀆰６１０nmandTi３３４􀆰９４１nmwereselectedastheanalyticallines．Thehydrofluoric
acidresistantsampleinjectionsystemwasusedforthedirectdeterminationofphosphoruspentoxide,magＧ
nesiumoxide,ironoxide,aluminumoxide,calciumoxide,manganeseoxideandtitaniumdioxide．Thus
theanalysismethodofphosphoruspentoxide,magnesiumoxide,ironoxide,aluminumoxide,calciumoxＧ
ide,manganeseoxideandtitaniumdioxideinblackshaleofKunyangphosphatemineinYunnanbyinducＧ
tivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry (ICPＧAES)wasestablished．Undertheoptimum
workingconditionsoftheinstrument,thelinearcorrelationcoefficientsofcalibrationcurveswereallgreaＧ
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冶金分析,２０１９,３９(８):４５Ｇ５１

terthan０􀆰９９９６．Thedetectionlimitsofthemethodwerebetween０􀆰００１２μg/gand０􀆰０２８μg/g．TheproＧ
posedmethodwasappliedforthedeterminationofphosphoruspentoxide,magnesiumoxide,ironoxide,

aluminumoxide,calciumoxide,manganeseoxideandtitaniumdioxideinblackshalesampleofKunyang
phosphatemineinYunnan．Therelativestandarddeviations(RSD,n＝１１)oftheresultswerebetween
０􀆰２９％and１􀆰５％,andthespikedrecoverieswerebetween９７％and１０５％．Thecontentsofphosphorus
pentoxide,magnesiumoxide,ironoxide,aluminumoxide,calciumoxide,manganeseoxideandtitanium
dioxideincertifiedreferencematerialsofsedimentinTibetregion(GBW０７３２０,GBW０７３２８andGBW
０７３３１)weredeterminedaccordingtotheexperimentalmethod．Thefoundresultswerebasicallyconsistent
withthecertifiedvalues．
Keywords:hydrochloricacidＧhydrofluoricacidＧnitricacid;inductivelycoupledplasmaatomicemissionspecＧ
trometry;blackshaleofKunyangphosphatemineinYunnan;phosphoruspentoxide;magnesiumoxide;iron
oxide;aluminumoxide;calciumoxide;manganeseoxide;titaniumdioxide
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材料物理力学性能表征、无损检测及失效分析技术交流会征文通知(第一轮)

２０１９．１０．１６—１７北京􀅰北邮科技酒店

　　为了提高我国物理测试专业技术人员的分析能力和企业竞争力,建立失效分析、微观解析、力学性能、无
损检测等技术人员的学习交流平台,加强产学研合作,促进科研院所与企业间的经验共享和教训共鉴,钢铁

研究总院«物理测试»杂志社将于２０１９年１０月１６—１７日召开“材料物理力学性能表征、无损检测及失效分

析技术交流会”.

　　本次交流会将以特邀报告、学术论文等方式展开交流,交流范围涵盖(但不局限于)材料物理力学性能表

征、无损检测、失效分析、腐蚀防护、智能制造、橡胶性能试验、材料高通量表征等方向,热忱欢迎冶金、材料、
矿山、化工、机械、地质、环保、国防、商检等单位、部门及科研院所从事相关工作的技术人员和管理者积极参

会并踊跃投稿.
一、征稿范围

　　本次会议的征稿范围涵盖(但不局限于)材料表面/界面分析、金相分析、微束分析、材料微观解析、失效

分析及动态断裂、力学测试、物性分析、无损检测、腐蚀与防护、橡胶性能试验、材料高通量表征等领域.
二、论文提交

　　请登录«物理测试»官方在线投稿网站 www．chinamet．cn,点击“物理测试”杂志,投稿时请选择“２０１９物

理测试会议”栏目.论文格式要求请参照«物理测试»正刊.

　　会议论文经外审后择优陆续安排«物理测试»正刊刊出,请勿一稿多投.会议论文征集截止时间为２０１９
年９月１日.
三、联系方式

　　«物理测试»编辑部 杨希,王晓辉.电话:０１０Ｇ６２１８２６１７;EＧmail:wuliceshi＠１６３．com.
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