
冶金分析,２０１９,３９(１２):２５Ｇ３０
MetallurgicalAnalysis,２０１９,３９(１２):２５Ｇ３０

DOI:１０．１３２２８/j．boyuan．issn１０００Ｇ７５７１．０１０７２９
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李秋莹１,甘建壮１,王应进２,方海燕１,何　姣１,孙　祺１

(１．贵研检测科技(云南)有限公司,云南昆明６５０１０６;２．贵研铂业股份有限公司,稀贵金属综合利用新技术

国家重点实验室,云南昆明６５０１０６)

摘　要:准确测定稀土元素含量,对是否开采含难熔金属岩石的矿山中稀土元素具有重要指导

意义.实验采用 Na２O２ 在７５０℃马弗炉中熔融样品,熔融体冷却后用盐酸(１＋４)转入烧杯

中,往溶液中加入氨水,以样品做载体,共沉淀分离除去钠盐及能与氨水形成络氨离子的金属

元素,沉淀物用稀氨水洗涤、热稀盐酸溶解,以电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)
测定试液中La、Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、Tm、Yb、Y,建立了含难熔金属岩石中１２种

稀土元素的测定方法.各元素校准曲线的线性范围为０􀆰１０~２５μg/mL,方法的检出限０􀆰２０~
１􀆰０μg/g.按照实验方法测定含难熔金属岩石物料中 La、Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、

Tm、Yb、Y等１２种稀土元素,结果的相对标准偏差(RSD,n＝９)为３􀆰２％~６􀆰２％,加标回收

率为９０％~１１０％.实验方法可用于含难溶金属岩石中稀土元素含量为０􀆰００１％~０􀆰５０％(质

量分数)的测定.
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　　作为世界上稀土资源最丰富的国家之一,我国

目前关于矿石及土壤样品中稀土元素含量分析的报

道较多,国家标准 GB/T１８８８２􀆰１—２０００中采用电

感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)测定离

子型稀土矿混合稀土中１５种稀土氧化物的配分

量[１].然而,该标准只适用于离子型稀土矿混合稀

土氧 化 物 的 稀 土 元 素 分 析. 国 家 标 准 GB/T
１８１１６􀆰１—２０００中采用ICPＧAES测定Y２O３ 中其他

稀土氧化物[２].由于稀土矿石种类多,成分复杂,溶
样、分离、富集困难,其他矿石中单一稀土元素采用

ICPＧAES分析,尚未有统一的标准.化学湿法有国

家标准,但只针对纯的稀土金属及氧化物[３].岩石、
矿藏中微量及痕量 Nb、Ta、Zr、Hf、Ga等元素测定

的报道也较多[４Ｇ６],但是由于不同地质矿藏的复杂

性,也没有形成统一的标准.同时,针对含难熔金属

Nb、Ta、Si、Zr、Ti的岩石中稀土元素的分析方法鲜

见文献报道.

　　ICPＧAES具有简便快速、灵敏度高、检出限低、
稳定性好、可同时测定多种元素等优点,在各个领域

的分析中获得了越来越广泛的应用,其中也包括稀

土元素的微量分析[７Ｇ１０].ICPＧAES测定稀土元素的

主要优点在于检出限低、动态线性范围宽、可实现多

元素连续或同时检测.在以往的稀土分析中,为了

提高分析结果的准确性,消除或减小基体效应,通常

采用标准加入法、基体匹配法、内标法.但标准加入

法操作繁琐、低效、消耗试剂多,故一般不宜作为常

规的例行分析方法;基体匹配法一般情况下很难做

到与样品基体一致,而且操作繁琐;内标法不适用于

基体复杂、多变的分析样品.而含难熔金属岩石物

料复杂,且物料中Si、Ti、Zr熔点高、化学稳定性好.
这给含难熔金属岩石物料中稀土元素的同时测定带

来了极大的难度.通常样品前处理一般采用酸溶法

和碱熔Ｇ酸化法,酸溶法虽然消解效率高,但消耗试

剂量大,对于成分复杂的样品会出现溶样不完全的
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现象,导致结果偏低.碱熔Ｇ酸化法可以彻底地将样

品溶解完全,但大量碱及基体的存在会影响ICPＧ
AES对稀土的测定.

　　本文采用 Na２O２ 在７５０℃马弗炉中熔融样品,
共沉淀分离除去钠盐及能与氨水形成络氨离子的金

属元素,富集了稀土元素,该法既能将含难熔金属岩

石物料完全熔解,又能除去钠盐,并且还消除了能与

氨水形成络氨离子的金属元素对稀土测定的干扰,
再使用ICPＧAES测定含难熔金属稀土岩石中 La、

Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、Tm、Yb、Y 等１２
种稀土元素,结果满意.

１　实验部分

１􀆰１　仪器及工作条件

　　５３００DV型电感耦合等离子体发射光谱仪(美
国PE公司).

　　ICPＧAES工作条件:高频功率为１􀆰２kW;载气

流量为０􀆰８L/min;辅助气流量为０􀆰２L/min;冷却

气流量为１５L/min;样品提升量为１􀆰５mL/min;轴
向观测;峰面积积分;预燃时间为３５s;积分时间

为５s.

１􀆰２　主要试剂

　　La、Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、Tm、Yb、Y
单元素标准储备溶液(国家钢铁材料测试中心提

供):１􀆰００mg/mL;混合稀土元素标准溶液:各元素

质量浓度均为１００μg/mL,由上述各稀土单元素标准

储备溶液逐级稀释而成,介质为１０％(V/V)盐酸.

　　Na２O２:分析纯;盐酸:分析纯;H２O２:分析纯;
氨水:分析纯;氩气(φ(Ar)＝９９􀆰９９％);实验用水均

为二次蒸馏水;３０mL聚四氟乙烯消化罐;３０mL镍

坩埚.

１􀆰３　实验方法

　　称取０􀆰２０~０􀆰３０g(精确至０􀆰０００１g)样品至３０

mL镍坩埚中,加入约４gNa２O２,放入７５０℃马弗炉

中熔融１２min,取出冷却,用盐酸(１＋４)将其转入

３００mL烧杯中,再加入５mL H２O２,煮到 H２O２ 分

解完全为止.冷却,加入３０mL 氨水,静置１h以

上,进行共沉淀.

　　用ϕ１１cm 中速定量滤纸过滤沉淀物,用３％
(V/V)氨水洗烧杯３次,洗液倾入漏斗中,再用３％
(V/V)氨水洗漏斗及沉淀５~８次,保留沉淀.用移

液管移取１０mL盐酸(１＋１)淋洗共沉淀烧杯,盖上

表面皿,低温加热５min,将上述溶液倾入漏斗中溶

解富集物沉淀,再将溶解液收集于５０mL 容量瓶

中,用热盐酸(１＋４)冲洗共沉淀烧杯５次,洗液倾入

漏斗中,再用热盐酸(１＋４)冲洗滤纸,至容量瓶中溶

液体积约４９mL,冷至室温.加水至刻度,混匀,待
测.随同样品做试剂空白.

１􀆰４　标准溶液系列的配制

　　于 ６ 个 １００mL 容量瓶中分别移入 ０、０􀆰１０、

１􀆰００、５􀆰００、１０􀆰００、２５􀆰００mL混合稀土元素标准溶

液,加入１５mL盐酸,用水稀释至刻度,混匀.此标

准溶液系列中 La、Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、

Tm、Yb、Y 的质量浓度分别为０、０􀆰１０、１􀆰０、５􀆰０、

１０、２５μg/mL.

２　结果与讨论

２􀆰１　溶样方法

　　含难熔金属岩石物料复杂,且物料中Si、Ti、Zr
熔点高、化学稳定性好.这给含难熔金属岩石物料

中稀土元素的同时测定带来了极大的难度,因此要

实现对含难熔金属岩石物料中稀土元素的同时测

定,溶样方法的选择是关键.分别采用增压三酸(盐
酸Ｇ硝酸Ｇ氢氟酸)、增压二酸(盐酸Ｇ硝酸)、Na２O２ 碱

熔共３种方法对１１Ｇ１１６＃ 含难熔金属岩石物料进行

溶样,具体如表１.试验现象发现,采用增压酸溶的

表１　样品溶解方式

Table１　Diggestionmodeofsamples

溶样方式

Dissolution
mode

溶样方法

Dissolution
method

试验过程

Experimental
process

试验现象

Experimental
phenomenon

增压法
盐酸Ｇ硝酸Ｇ

氢氟酸

于３０mL聚四氟乙烯消化罐中称入０．２５g样品,加入１０mL盐酸、
２􀆰５mL硝酸、６mL氢氟酸,盖上聚四氟乙烯消化罐盖,于１５０℃烘箱中

溶解１０h.取出冷却后将溶解液转入１００mL烧杯中.
溶样后底部有残渣

增压法 盐酸Ｇ硝酸
于３０mL聚四氟乙烯消化罐中称入０．２５g样品,加入１０mL盐酸、

３mL硝酸,盖上聚四氟乙烯消化罐盖,于１５０℃烘箱中
溶解１０h.取出冷却后将溶解液转入１００mL烧杯中.

溶样后底部有残渣

常压法 Na２O２ 按照１．３进行熔样 样品溶解完全,溶液清亮
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方法,样品溶解后仍然有残渣,说明溶样不完全.原

因可能是:(１)采用增压三酸(盐酸Ｇ硝酸Ｇ氢氟酸),稀
土与氢氟酸形成氟化物难溶沉淀;(２)采用增压二酸

(硝酸Ｇ盐酸)则无法将物料中Si、Ti、Zr充分氧化,导
致化学反应不完全.而采用碱熔方法,溶样效果好,
样品溶解后所得试液清亮无残渣,溶解效果较为理

想,而且用时短、速度快.因此本法选择 Na２O２ 碱

熔法.

２􀆰２　共存元素干扰

　　含难熔金属岩石物料中除稀土元素外,还掺杂

有 Al、Si、Fe、Zr、Ti等杂质元素.使用ICPＧAES对

部分样品处理液进行测定,结果表明:Al最高含量

为１０％(质量分数,下同),Fe最高含量为１０％,Si
最高含量为５％,Zr最高含量为３％,Ti最高含量为

０􀆰５％,其他元素含量均低于１％.为了考察各共存

元素对待测元素的干扰情况,于一组１００mL容量瓶

中分别加入 La、Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Dy、Ho、Er、

Tm、Yb、Y 标 准 溶 液,使 各 元 素 质 量 浓 度 均 为

１􀆰００μg/mL,分别按照表２和表３中共存元素含量,
将共存元素加入至标准溶液中进行干扰试验,测定

结果(已扣除基体空白)见表２和表３.根据实验结

果可知:在±８％的误差允许范围内,上述离子加入

量的条件下,共存离子对测定元素干扰较小.因此,
在本法中,共存元素不影响La、Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、

表２　单元素干扰试验的测定结果

Table２　Determinationresultsofinterferencetestofsingleelement　　　　　　　　μg/mL

干扰元素及其质量浓度

Interferenceelementand
itsmassconcentration

测定值 Found

La Ce Sm Eu Gd Tb Ho Er Dy Tm Yb Y

０ １．０６ １．０３ ０．９８ ０．９９ １．０３ １．００ ０．９６ ０．９７ ０．９７ ０．９９ １．０３ ０．９７
１０００μg/mLAl １．０３ ０．９９ １．００ ０．９６ １．０２ １．０１ ０．９７ ０．９８ ０．９９ ０．９８ ０．９６ ０．９５
１０００μg/mLSi １．０１ ０．９９ ０．９９ ０．９７ １．０１ ０．９９ １．０１ １．０１ ０．９６ １．０２ ０．９７ ０．９７
１０００μg/mLFe ０．９９ １．００ １．００ ０．９８ １．０４ ０．９８ ０．９９ ０．９７ ０．９８ ０．９７ ０．９６ ０．９８
１０００μg/mLZr ０．９７ １．０１ ０．９３ １．０１ １．００ １．０２ １．０１ ０．９８ １．０１ １．０２ １．０１ ０．９６
１０００μg/mLTi １．０２ １．０１ ０．９９ ０．９８ １．０３ １．０１ １．０５ １．０４ ０．９８ ０．９２ ０．９４ ０．９４

表３　混合元素干扰试验的测定结果

Table３　Determinationresultsofinterferencetestofmixedelements　　　　　μg/mL

元素

Element
共存元素

Coexistingions
测定值

Found
La １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi １．０５
Ce １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi １．０４
Sm １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi ０．９６
Eu １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi ０．９５
Gd １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi １．０３
Tb １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi １．０１
Ho １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi １．０３
Er １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi １．０１
Dy １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi ０．９７
Tm １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi ０．９４
Yb １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi ０．９５
Y １０００μg/mLAlＧ１０００μg/mLSiＧ１０００μg/mLFeＧ１０００μg/mLZrＧ１０００μg/mLTi ０．９２

Ho、Er、Dy、Tm、Yb、Y的测定.

２􀆰３　稀土元素之间的影响

　　考察稀土元素之间的影响时,用单一稀土元素

溶液(２０μg/mL,介质为２０％盐酸),采用ICPＧAES
测定在其余１１个稀土元素分析谱线处的干扰浓度

值,测定结果均小于０􀆰０５μg/mL.因稀土元素含量

低,它们之间的影响可以忽略.

２􀆰４　分析线

　　ICPＧAES在分析样品时谱线的选择非常重要.
分析谱线的选择直接影响到测定结果的准确性,含
难熔金属岩石物料中含有 Al、Fe、Si、Zr、Ti及稀土

等共存元素,选择合适的谱线,可以避免其他元素谱

线的干扰,极大地提高分析结果的准确性.为了考

察这些共存元素对稀土的干扰情况,在分析测试时,
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LIQiuＧying,GANJianＧzhuang,WANGYingＧjin,etal．Determinationoftwelverareearthelementsinrock
containingrefractorymetalsbyinductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometrywith

coprecipitationseparation．MetallurgicalAnalysis,２０１９,３９(１２):２５Ｇ３０

根据仪器推荐对各元素分别选择２~５条谱线;分别

测定１０μg/mL混合标准溶液及待测样品溶液.剔

除元素之间相互干扰的谱线,保留灵敏度高、强度适

中、背景干扰小的谱线,并选择合适的背景点扣除背

景.最终确定了各元素的分析线,结果见表４.

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测

定,以待测元素的质量分数为横坐标,发射强度为纵

坐标,绘制校准曲线.在仪器最佳工作条件下对空

白溶液连续测定１１次,以测定结果标准偏差的３倍

计算各待测元素的检出限,以１０倍检出限为测定下

限,结果见表５.

２􀆰６　加入载体与不加载体共沉淀的情况

　　称取两份０􀆰２５g样品,加入所测稀土元素混合标

表４　各元素分析谱线

Table４　Spectrallineofeachelement

元素

Element
波长

Wavelengh/nm
背景校正方式

Typeofbackgroundcorrection

La ４０８．６７２ L０．０４７R０．０２７
Ce ４１３．７６４ L０．０２８R０．０２９
Sm ４２８．０７９ L０．０５１R０．０４７
Eu ３８１．９６７ L０．０２８R０．０２６
Gd ３４２．２４７ L０．０３１R０．０４９
Tb ３５０．９１７ L０．０２６R０．０４３
Ho ３４７．４２６ L０．０５８R０．０３５
Er ３４９．９１０ L０．０５２R０．０３３
Dy ３５３．１７０ L０．０２５R０．０３３
Tm ３４６．２２０ L０．０４８R０．０３２
Yb ３２８．９３７ L０．０３０R０．０３０
Y ３７１．０２９ L０．０２７R０．０３４

　注:L为左侧背景,R为右侧背景.

表５　校准曲线的线性范围、线性回归方程、相关系数和检出限

Table５　Linearrange,linearregressionequation,correlationcoefficientofcalibrationcurveanddetectionlimit

元素

Element

波长

Wavelength/
nm

线性范围

Linearrange/
(μg/mL)

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)

La ４０８．６７２ ０．１０~２５ y＝－４５９５．２＋３８７７００x ０．９９９９７ ０．９４ ９．４
Ce ４１３．３７６ ０．１０~２５ y＝９５３０．３８＋７４７６０x ０．９９９９９ ０．５４ ５．４
Sm ４２８．０７９ ０．１０~２５ y＝３３２４．３＋４７９３０x ０．９９９９２ ０．２０ ２．０
Eu ３８１．９６７ ０．１０~２５ y＝－１０４４４７．５＋８６１９００x ０．９９９９８ ０．８０ ８．０
Gd ３４２．２４７ ０．１０~２５ y＝１２０４１．７＋１１４１００x ０．９９９９１ １．０ １０
Tb ３５０．９１７ ０．１０~２５ y＝４４０３．６＋６６１７０x ０．９９９９３ ０．６２ ６．２
Ho ３４７．４２６ ０．１０~２５ y＝７８３４．０＋１２３１００x ０．９９９９１ ０．７０ ７．０
Er ３４９．９１０ ０．１０~２５ y＝８６１３．４＋１１３７００x ０．９９９９６ ０．８６ ８．６
Dy ３５３．１７０ ０．１０~２５ y＝３９８５６．８＋３６１０００x ０．９９９９２ ０．６２ ６．２
Tm ３４６．２２０ ０．１０~２５ y＝１１５００．８＋１１１６００x ０．９９９９７ ０．７０ ７．０
Yb ３２８．９３７ ０．１０~２５ y＝３５５３３０．７＋１３５９０００x ０．９９９９８ ０．３４ ３．４
Y ３７１．０２９ ０．１０~２５ y＝１８２０６４．５＋９３１９００x ０．９９９９８ ０．９４ ９．４

准溶液,烘干,加入４g左右 Na２O２ 放入７５０℃马弗

炉中熔融 １２min,取出冷却,用盐酸 (１＋４)转入

３００mL烧杯中,加入５mLH２O２,煮到 H２O２ 分解完

全为止,取下冷却.一份加入５mL５mg/mLFe标

液载体、３０mL氨水进行共沉淀分离富集;另一份直

接加入３０mL氨水进行共沉淀分离富集.静置１h
以后,用ϕ１１cm 中速定量滤纸过滤,接下来的处理

同１􀆰３,结果见表６.从表６可以看出,两份结果基本

一致,因样品中含有的 Fe、Al、Ti、Zr在碱性条件下

都能起到载体的作用,说明样品自身所携载体的量

能够使待测稀土完全得到富集,不用再另外加入载

体试剂.

２􀆰７　加标回收试验

　　按照实验方法测定含难熔金属岩石物料中La、

Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、Tm、Yb、Y等１２种

表６　载体对稀土元素测定结果的影响

Table６　Effectofcarrierondeterminationresultsof

rareearthelements　 　 　 w/％

元素

Element

测定值 Found

加５mL载体

With５mLcarrier
不加载体

Withoutcarrier
La ０．０２０ ０．０２０
Ce ０．０３８ ０．０３７
Sm ０．００２１ ０．００２３
Eu ０．００６８ ０．００６７
Gd ０．００４７ ０．００４９
Tb ０．００２４ ０．００２５
Ho ０．００５０ ０．００５１
Er ０．００１０ ０．００１１
Dy ０．００３１ ０．００３０
Tm ０．００２７ ０．００２６
Yb ０．００１４ ０．００１４
Y ０．０１５ ０．０１６
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含难熔金属岩石中１２种稀土元素．冶金分析,２０１９,３９(１２):２５Ｇ３０

稀土元素,并进行加标回收试验,结果见表７.

表７　加标回收试验结果

Table７　Resultsofrecoverytest

元素

Element

测定值

Found/
(μg/mL)

加标量

Added/
(μg/mL)

测定总量

Totalfound/
(μg/mL)

回收率

Recovery/
％

La ０．８２１
０．１００
１．００

０．９２２
１．９２

１０１
１１０

Ce １．５９
０．１００
１．００

１．７０
２．６２

１１０
１０３

Sm ０．１７９
０．１００
１．００

０．２８１
１．１３

１０２
９５

Eu ０．１８４
０．１００
１．００

０．２７６
１．１３

９２
９５

Gd ０．１９２
０．１００
１．００

０．２８６
１．１３

９４
９４

Tb ０．１７９
０．１００
１．００

０．２７５
１．０８

９６
９０

Ho ０．１６０
０．１００
１．００

０．２５１
１．１６

９１
１００

Er ０．１０６
０．１００
１．００

０．１９６
１．０８

９０
９７

Dy ０．１６５
０．１００
１．００

０．２６０
１．０９

９５
９３

Tm ０．１８４
０．１００
１．００

０．２７６
１．２２

９２
１０４

Yb ０．１３５
０．１００
１．００

０．２３０
１．１５

９５
１０２

Y ０．５５４
０．１００
１．００

０．６５２
１．６０

９８
１０５

２􀆰８　精密度试验

　　按照实验方法测定含难熔金属岩石物料中 La、

Ce、Sm、Eu、Gd、Tb、Ho、Er、Dy、Tm、Yb、Y等１２种

稀土元素,并进行精密度试验,结果见表８.

表８　精密度试验结果(n＝９)

Table８　Resultsofprecisiontest

元素 Element 测定值 Foundw/％ 相对标准偏差 RSD/％

La ０．０３９ ４．１
Ce ０．０６３ ３．２
Sm ０．０１９ ６．２
Eu ０．０１８ ５．２
Gd ０．０２０ ５．６
Tb ０．０２０ ４．７
Ho ０．０１６ ５．４
Er ０．０１２ ５．９
Dy ０．０２０ ３．５
Tm ０．０１７ ５．６
Yb ０．０１８ ５．６
Y ０．０３４ ３．３

２􀆰９　标准物质分析

　　选择含有Zr、Ti、Si、Al、Fe难熔金属稀有稀土

矿标准物质 GBW０７１８６、GBW０７１８７(地质矿产部沈

阳综合岩矿测试中心提供),按１􀆰３方法进行处理后

测定,结果见表９.

表９　难熔金属稀有稀土矿标准物质测定结果

Table９　Determinationresultsofrareearthminerals
CRMsforrefractorymetals　 　　w/％

元素

Element

GBW０７１８６ GBW０７１８７

测定值

Found
认定值

Certified
测定值

Found
认定值

Certified
La ０．００５７８ ０．００５９０ ０．２０４ ０．２１３
Ce ０．０１２４ ０．０１３１ ０．０４４２ ０．０４７６
Sm ０．０５３１ ０．０５６９
Eu ０．０００９０５ ０．０００８２６
Gd ０．０７６６ ０．０７９０
Tb ０．０１４６ ０．０１６１
Ho ０．０１９５ ０．０２０１
Er ０．００１３２ ０．００１４３ ０．０６２４ ０．０５９５
Dy ０．００１１７ ０．００１３０ ０．０９６７ ０．１０５
Tm ０．００７３７ ０．００７２６
Yb ０．００２１９ ０．００２２７ ０．１９２ ０．１８４
Y ０．０１２０ ０．０１１２ ０．０６５２ ０．６３０
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Determinationoftwelverareearthelementsinrockcontaining
refractorymetalsbyinductivelycoupledplasmaatomic
emissionspectrometrywithcoprecipitationseparation

LIQiuＧying１,GANJianＧzhuang１,WANGYingＧjin２,FANGHaiＧyan１,HEJiao１,SUNQi１

(１．GuiyanDetectionTechnology(yunnan)Co．,Ltd．,Kunming６５０１０６,China;２．StateKeyLaboratoryofAdvanced
TechnologiesforComprehensiveUtilizationofPlatinum Metals,SinoＧPlatinum MetalsCo．,Ltd．,Kunming６５０１０６,China)

Abstract:Theaccuratedeterminationofrareearthelementswasofgreatsignificancefortheminingofrare
earthelementsinmineofrockcontainingrefectorymetals．Thesamplewasfusedwithsodiumperoxidein
mufflefurnaceat７５０℃．Aftercooling,themeltwastransferredintoabeakerwithhydrochloricacid(１＋
４)followedbyaddingammoniawaterintosolution．Thesamplewasusedascarriertoremovesodiumsalts
andmetalionswhichcouldreactwithammoniatoformammoniacomplexationionsbycoprecipitationsepＧ
aration．TheprecipitateswerewashedwithdilutedammoniawaterandthendissolvedwithhotdilutedhyＧ
drochloricacid．La,Ce,Sm,Eu,Gd,Tb,Ho,Er,Dy,Tm,YbandYinthetestsolutionweredeterＧ
minedbyinductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry(ICPＧAES)．Consequently,adetermiＧ
nationmethodoftheabovetwelverareearthelementsinrockcontainingrefectorymetalswasestablished．
Thelinearrangesofcalibrationcurvesoftheseelementswerebetween０􀆰１０μg/mLand２５μg/mL．ThedeＧ
tectionlimitsofmethodwerebetween０􀆰２０μg/gand１􀆰０μg/g．Thecontentsoftwelverareearthelements
(includingLa,Ce,Sm,Eu,Gd,Tb,Ho,Er,Dy,Tm,YbandY)inrocksamplescontainingrefectory
metalsweredeterminedaccordingtotheexperimentalmethod．Therelativestandarddeviations(RSD,n＝
９)ofdeterminationresultswerebetween３􀆰２％ and６􀆰２％,andtherecoverieswerebetween９０％ and
１１０％．Theproposedmethodwasapplicableforthedeterminationofrareearthelements(themassfracＧ
tionswereinrangeof０􀆰００１％Ｇ０􀆰５０％)inrockcontainingrefectorymetals．
Keywords:alkalifusion;coprecipitationseparation;inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectromＧ
etry(ICPＧAES);rockcontainingrefractorymetal;rareearthelement
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