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摘要:试样通过高压密闭消溶前处理后ꎬ采取 ＩＣＰ－ＯＥＳ 法直接测定氟碳铈矿的稀土元素ꎮ 考察了酸度以及共存离子的干

扰ꎬ探究实验的准确性和精密度ꎬ采用干扰系数校正法消除氟碳铈矿中主量稀土元素 Ｃｅ、Ｌａ 对其他元素的影响ꎮ 在最适的工作

条件下ꎬ检出限为 ０􀆰 ０００ ２４~０􀆰 ０５５ ２６ꎬ样品的加标回收率在 ９５􀆰 ２５％~１０９􀆰 ７２％ꎬ相对标准偏差 ＲＳＤ<２％ꎮ 该方法可用于氟碳铈

矿日常检测分析稀土元素ꎮ
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　 　 氟碳铈矿是我国不可再生的稀土矿产资源ꎬ通
常与一些稀土元素矿物褐帘石、硅铈石、氟铈矿等共

存ꎬ其中的稀土是以稀土碳酸盐的形式存在[１－３]ꎮ
由于该矿物稀土储存量大(１％ ~ ２０％)以及矿床易

开采的特点ꎬ准确测定氟碳铈矿中稀土元素的总量

对我国稀土工业的发展具有重要的意义[４－５]ꎮ 目前

大多数采用草酸沉淀法、Ｘ 射线荧光光谱法测定氟

碳铈矿中的稀土元素ꎬ但是过程烦琐ꎬ而电感耦合等

离子体发射光谱仪( ＩＣＰ －ＯＥＳ)能快速满足工业生

产分析要求ꎬ该方法准确度高、线性范围宽、基体干

扰少ꎬ对于测定低含量的稀土元素灵敏度极高ꎬ能够

完全满足氟碳铈矿同时测定 １５ 种稀土元素的要

求[６－１２]ꎮ 此外ꎬ相比用过氧化钠熔融ꎬ试样采用高

压密闭消溶法处理ꎬ耗酸量小ꎬ省时ꎬ消解效果好ꎬ
不易被污染[１２－１５] ꎮ 实验分析采取 ＩＣＰ－ＯＥＳ 法ꎬ通
过选择最佳分析谱线ꎬ对待测元素的共存离子影

响、酸度的影响以及基体元素干扰的影响进行了

研究ꎬ为进一步开发利用该稀土矿产资源提供重

要数据参考ꎮ

１　 实验

１􀆰 １　 仪器及工作条件

仪器:电感耦合等离子体发射光谱仪ꎬＵＩｔｉｍａ 型

Ｅｘｐｅｒｔ ＬＴＩＣＰ－ＯＥＳ(ＨＯＲＩＢＡ ＪＹ 公司)ꎬ该仪器工作

参数见表 １ꎮ 移液枪:１００ ~ １ ０００ μＬꎬ１０ ~ １００ μＬ
(瑞士 ＳＯＣＯＲＥＸ)ꎮ ＤＨＧ－９０７１Ａ 电子恒温干燥箱ꎮ

􀅰３２２􀅰
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表 １　 ＩＣＰ－ＯＥＳ 的工作参数

项目 工作参数

入射狭缝 / ｍｍ ０􀆰 １２

雾化器压力 / ＭＰａ ３􀆰 ０１

辅助气体流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) ０􀆰 ９４

蠕动泵泵速 / (ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１) １２

等离子体气流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) １２􀆰 ６２

护套气流量 / (Ｌ􀅰ｍｉｎ－１) ０􀆰 ２８

反射功率 / Ｗ １０００

观测高度 / ｍｍ ６

１􀆰 ２　 主要试剂

稀土单元素标准储备溶液:(１ ０００ ｍｇ / Ｌꎬ国家

有色金属及电子材料分析测试中心)均采用国家标

准物质光谱标准溶液ꎮ ６８％硝酸(ＧＲ)、４０％氢氟酸

(ＡＲ)、７０％高氯酸(ＧＲ)、３６％盐酸(ＧＲ)、氩气(纯
度>５ Ｎ)ꎮ 所用的 ＰＴＦＥ 消解罐用王水浸泡 ２~４ ｈꎬ
用超纯水冲洗ꎬ烘干备用ꎮ 实验室用水均为电阻率

小于 １８ ＭΩ􀅰ｃｍ 的超纯水ꎮ
１􀆰 ３　 实验步骤

试样的粒度经过研磨通过 ２００ 目的筛网ꎬ置于

１０５~１１０℃烘箱烘干ꎬ冷却到室温备用ꎮ 实验所用

ＰＴＦＥ 消解罐用王水浸泡ꎬ去离子水清洗干净ꎬ放入

烘箱烘干ꎬ备用ꎮ 准确称量 ０􀆰 ２００ ０ ｇ 氟碳铈矿(山
东某铝厂)于 ＰＴＦＥ 消解罐ꎬ分别向消解罐内加入

６ ｍＬ ＨＣｌ、３ ｍＬ ＨＮＯ３ 和 ０􀆰 ５ ｍＬ ＨＦꎬ放入磁子ꎬ用
磁力搅拌器搅拌ꎬ静置后密闭ꎻ将样品装入不锈钢钢

套中置于 １００℃ 烘箱中预热 １ ｈꎬ再继续升温到

１７０℃消解ꎬ温度保持 ５ ｈꎮ 待样品消解完冷却取出

加入 ２ ｍＬ ＨＣｌＯ４ꎬ继续加热消解罐内溶液至 １ ｍＬ
左右ꎬ再加入 ６ ｍＬ 硝酸ꎬ溶解试样中的盐类物质ꎮ
趁热过滤ꎬ用 ２％的 ＨＮＯ３ 溶液洗消解罐及滤纸 ５~６
次(滤纸上的滤渣经烘干后质量小于 ０􀆰 ００１ ｇ)ꎬ滤
液转移至 １００ ｍＬ 容量瓶ꎬ用 ＩＣＰ－ＯＥＳ 法测定稀土

含量ꎮ
混合标准溶液的配制:根据测定稀土含量的需

要ꎬ依次加入各单个元素标液ꎬ用 ２％ ＨＮＯ３ 逐级稀

释ꎬ与待测样品的基体酸度都要保持一致ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 样品处理

２􀆰 １􀆰 １　 样品前处理的方法优化

样品的称样应选择在 ０􀆰 １ ~ ０􀆰 ２ ｇꎬ反之样品量

过多ꎬ含量高的元素需要稀释而引起测定误差ꎮ 在

ＩＣＰ－ＯＥＳ 分析中ꎬ无机酸黏度的影响大小为 Ｈ２ＳＯ４>
Ｈ３ＰＯ４>ＨＣｌ>ＨＮＯ３ꎬ不采用 Ｈ２ＳＯ４ 是因为黏度过大

会导致样品溶液提升量发生变化ꎮ 样品进样采取液

体进样ꎬ元素以离子状态存在ꎬ为了消除各元素从固

体样品中因蒸发而产生的分馏现象ꎬ在 ＩＣＰ 中ꎬ用雾

化法引入光源ꎬ提高分析的准确性和精密度ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 样品消溶方法的选择

采用高压密闭法消溶样品是因为在密闭的环境

中可以防止酸挥发造成测定结果误差ꎬ提高消解效

率和精密度ꎮ 该方法的基体干扰少ꎬ能够直接进行

多元素测定ꎬ传统所用的电热板法不仅用酸量高ꎬ而
且加热过程中元素会有所损失ꎮ 采用过氧化钠熔融

过程烦琐ꎬ具有用酸量高的缺点ꎮ 综合考虑ꎬ实验采

用高压密闭消解氟碳铈矿ꎮ
２􀆰 ２　 最佳分析谱线选择和方法检出限

分析线的选择直接影响测定含量的准确性、方
法的可信度ꎮ 为了避免谱线干扰ꎬ可通过干扰系数

校正方法进行校正ꎬ根据线性拟合程度、元素含量、
峰形确定灵敏度高、干扰少、信背比小、检出限低的

最佳分析谱线ꎮ 而对于低含量元素的分析采用灵敏

线ꎻ对于高含量元素的分析ꎬ则采用弱线ꎮ 微量元素

用灵敏线ꎮ 在设定的实验条件下测定空白 １０ 次及

标准样校准ꎬ计算标准偏差 ＳＤꎬ以 ３ 倍的标准偏差

为检出限ꎬ按 ＤＬ＝ＫＳ 计算得到各元素的检出限值ꎮ
最佳分析谱线和方法检出限见表 ２ꎮ

表 ２　 分析谱线波长、标准曲线的 Ｒ２ 及检出限

元素 分析线 / ｎｍ 相关系数 标准偏差 检出限 / (ｍｇ􀅰Ｌ－１)

Ｌａ ３７９􀆰 ４７８ ０􀆰 ９９９９２６ ０􀆰 ００２４５ ０􀆰 ００７３６

Ｃｅ ４１３􀆰 ７３９ ０􀆰 ９９９９６９ ０􀆰 ００１０２ ０􀆰 ００３０６

Ｐｒ ４２２􀆰 ２８３ ０􀆰 ９９９８３６ ０􀆰 ００７５８ ０􀆰 ０２２７４

Ｎｄ ４０１􀆰 ２０７ ０􀆰 ９９９８５８ ０􀆰 ００２１６ ０􀆰 ００６４８

Ｓｍ ４４３􀆰 ４２３ ０􀆰 ９９９８２９ ０􀆰 ０１４６５ ０􀆰 ０４３９５

Ｅｕ ４１２􀆰 ９６９ ０􀆰 ９９９９８２ ０􀆰 ０００９７ ０􀆰 ００２９１

Ｇｄ ３１０􀆰 ０６１ ０􀆰 ９９９９９６ ０􀆰 ００８０４ ０􀆰 ０２４１２

Ｔｂ ３３２􀆰 ４４２ ０􀆰 ９９９８１６ ０􀆰 ００７１５ ０􀆰 ０２１４５

Ｄｙ ３５３􀆰 １８３ ０􀆰 ９９９９２８ ０􀆰 ０００６２ ０􀆰 ００１８６

Ｈｏ ３４１􀆰 ６５１ ０􀆰 ９９９８４６ ０􀆰 ０００１２ ０􀆰 ０００３６

Ｅｒ ３２６􀆰 ４８５ ０􀆰 ９９９６９８ ０􀆰 ００００８ ０􀆰 ０００２４

Ｔｍ ３１３􀆰 １３４ ０􀆰 ９９９７６３ ０􀆰 ０００１７ ０􀆰 ０００５１

Ｙｂ ２８９􀆰 １４７ ０􀆰 ９９９８７０ ０􀆰 ００３７９ ０􀆰 ０１１３７

Ｌｕ ２６１􀆰 ５２９ ０􀆰 ９９９９９２ ０􀆰 ００４７９ ０􀆰 ０１４３７

Ｙ ２４２􀆰 ２０２ ０􀆰 ９９９９８９ ０􀆰 ０１８４２ ０􀆰 ０５５２６

􀅰４２２􀅰



２０２１ 年 １１ 月 梁玉仪等:高压密闭－ＩＣＰ－ＯＥＳ 法测定氟碳铈矿的 １５ 种稀土元素

２􀆰 ３　 酸度影响

样品以 ＨＮＯ３ 和 ＨＣｌ 混合酸溶解ꎮ 考察了在

ＨＣｌ 存在下 ＨＮＯ３ 用量对被测元素的影响ꎮ 因此选

取氟碳铈矿中的主要元素 Ｃｅ 作为检测元素ꎬ取浓

度为 ５ ｇ / ｍＬ 的 Ｃｅ 的标准溶液ꎬ实验了硝酸体积分

数 ０％、０􀆰 ５％、１􀆰 ０％、１􀆰 ５％、２􀆰 ０％、２􀆰 ５％、３􀆰 ０％对其

测定的影响ꎬ如图 １ 所示ꎬ结果表明 ２􀆰 ０％、１􀆰 ５％时

对各元素的测定基本无影响ꎬ同时考虑酸度大溶液

能保存时间长ꎬ药品损耗少ꎬ故选择 ２％的 ＨＮＯ３ 作

为介质ꎮ

图 １　 浓度随介质酸度的影响

２􀆰 ４　 共存离子干扰试验

考察了氟碳铈矿主次量元素相互之间干扰的影

响ꎮ 取已知质量浓度稀土元素混合溶液ꎬ以单一标

准溶液做标准曲线ꎬ进行元素之间共存离子干扰实

验ꎬ结果见表 ３ꎮ 在±５％的允许误差范围内ꎬ按选定

的分析方法ꎬ共存元素对测定结果的干扰可忽略

不计ꎮ
表 ３　 共存离子干扰实验 ｍｇ / Ｌ

元素 配制浓度 测定浓度 元素 配制浓度 测定浓度

Ｌａ ２０ １９􀆰 ８７６ Ｄｙ ５ ５􀆰 １２７

Ｃｅ ２０ １９􀆰 ９０３ Ｈｏ ５ ５􀆰 ２３８

Ｐｒ １０ ９􀆰 ８６３ Ｅｒ １０ ９􀆰 ６５７

Ｎｄ ２０ ２０􀆰 ００３ Ｔｍ ５ ５􀆰 ０１８

Ｓｍ ５ ５􀆰 ０１６ Ｙｂ ５ ４􀆰 ８６５

Ｅｕ ５ ４􀆰 ９３２ Ｌｕ ５ ５􀆰 ２１４

Ｇｄ １０ １０􀆰 ２３６ Ｙ １０ ９􀆰 ９６５

Ｔｂ ５ ４􀆰 ９９６ 　 　 　

２􀆰 ５　 基体干扰及校正

ＩＣＰ－ＯＥＳ 中的基体干扰效应存在的干扰较少ꎬ
但是基体干扰的产生来源于分析样品与标准溶液之

间的黏度差别ꎬ为避免系列中各标准样品可溶性固

体差别太大同时能降低基体效应影响ꎬ配制标准溶

液可以采用高低搭配法ꎮ 另外ꎬ选择做校准曲线的

标准样品要与试样的基体大致相同ꎬ能有效消除基

体效应的影响ꎮ
２􀆰 ６　 背景干扰及校正

ＩＣＰ－ＯＥＳ 仪器的工作参数与背景干扰相关ꎬ当
温度较低时ꎬ仪器的功率过小ꎬ观测高度不够高ꎬ载
气量小的时候产生的背景干扰大ꎬ可以通过调节仪

器的参数减少干扰ꎮ 若谱线的背景在分析通道中引

起背景干扰ꎬ则可以通过干扰系数校正或扣背景的

方法进行校正ꎬ背景校正系数见表 ４ꎮ
２􀆰 ７　 干扰系数校正法

干扰系数也称为 Ｋ 系数ꎬ是指含量为 １％的干

扰元素在待测样品的分析线中所产生的相当于待测

样品含量的干扰量ꎮ 其校正方法是一种在峰的校正

法ꎬ为了计算干扰系数 Ｋ 值ꎬ首先通过喷入试样的

标准溶液对待测溶液分析通道进行校正ꎬ再加入一

定浓度的干扰元素溶液ꎮ 主要考察 Ｃｅ、Ｌａ 对待测

元素的干扰ꎮ 在分辨率相同的仪器上ꎬ干扰元素

Ｃｅ、Ｌａ 的干扰影响基本一致ꎬ采用 １ ｇ / Ｌ 的 Ｃｅ、Ｌａ
可以进行该方法检测ꎬ开机进入元素干扰测量程序ꎬ
干扰系数校正自动进行ꎬ干扰系数见表 ４ꎮ

表 ４　 元素干扰系数及背景干扰系数

待测元素
基体元素

Ｃｅ Ｌａ

背景校正系数

ＢＲＣ

Ｐｒ －０􀆰 ００６８ －０􀆰 ０００２　 ０􀆰 ９８

Ｎｄ －０􀆰 ００１２ －０􀆰 ００００３２ ０􀆰 ８５

Ｓｍ ０􀆰 ００６４ ０􀆰 ０００４ １􀆰 ４１

Ｅｕ ０􀆰 ０４９０ －０􀆰 ０００００６ ０􀆰 ９０

Ｇｄ ０􀆰 ０００２ －０􀆰 ０００１８１ １􀆰 ２１

Ｔｂ －０􀆰 ００７６ －０􀆰 ００００２６ ０􀆰 ８７

Ｄｙ ０􀆰 １０２３ ０􀆰 ００００３２ １􀆰 ０９

Ｈｏ －０􀆰 ０９９２ －０􀆰 ０００５２８ ０􀆰 ８９

Ｅｒ －０􀆰 ２４３１ －０􀆰 ０００４７１ ０􀆰 ９１

Ｔｍ ０􀆰 ０４６２ －０􀆰 ０００００１ １􀆰 １８

Ｙｂ －０􀆰 ０４７６ －０􀆰 ０００１０２ ０􀆰 ８８

Ｌｕ －０􀆰 ００３７ －０􀆰 ０００３８３ ０􀆰 ９３

Ｃｅ — ０􀆰 ００００２９２ ０􀆰 ９８

Ｙ －０􀆰 ０５４２ －０􀆰 ００００７１ １􀆰 ２４

Ｌａ －０􀆰 ０２３８ — １􀆰 １７
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２􀆰 ８　 氟碳铈矿样品分析

氟碳铈矿样品平行测定 ３ 次ꎬ测定各元素含量

的平均值ꎬ测定结果见表 ５ꎮ
表 ５　 氟碳铈矿中稀土元素的质量分数分析结果 ％

元素 质量分数 元素 质量分数

Ｐｒ ６􀆰 ２５５ Ｅｒ ０􀆰 ０５５

Ｎｄ １８􀆰 ５４７ Ｔｍ ０􀆰 ０００２１

Ｓｍ ０􀆰 ６６６ Ｙｂ ０􀆰 ００７

Ｅｕ ０􀆰 １２０ Ｌｕ ０􀆰 ００９

Ｇｄ １􀆰 ２５１ Ｃｅ ４３􀆰 ０３９

Ｔｂ ０􀆰 ０５０ Ｙ ０􀆰 ２６５

Ｄｙ ０􀆰 ４１４ Ｌａ ２８􀆰 ９３５

Ｈｏ ０􀆰 ３８７ 　 　

２􀆰 ９　 加标回收试验

为了准确验证该方法的可行性ꎬ在试样中加入

一定量的国家标准溶液进行考察ꎬ平行测定 ３ 次ꎬ加
标回收试验结果见表 ６ꎬ加标回收率在 ９５􀆰 ２５％ ~
１０９􀆰 ７２％ꎮ
２􀆰 １０　 精密度实验(ｎ＝６)

按照该实验相同的方法进行多次独立测试ꎬ各

　 　 　 　 　 　 　 表 ６　 加标回收试验

元素
原始测定值 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

加标量 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

测定值 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

平均回收率 /

％

Ｐｒ ３６􀆰 ７７７ ２０ ５６􀆰 １４９ ９８􀆰 ８９

Ｎｄ １０９􀆰 ０５２ ６０ １７０􀆰 ０２６ １００􀆰 ５８

Ｓｍ ３􀆰 ９１７ ２ ５􀆰 ８４６ ９８􀆰 ８０

Ｅｕ ０􀆰 ７０３７ ０􀆰 ５ １􀆰 ２１１ １００􀆰 ６１

Ｇｄ ７􀆰 ３５５ ５ １２􀆰 ２８２ ９９􀆰 ４１

Ｔｂ ０􀆰 ２９６３ ０􀆰 ２ ０􀆰 ４９２１ ９９􀆰 １５

Ｄｙ ２􀆰 ４３１ １ ３􀆰 ３５６ ９７􀆰 ８１

Ｈｏ ２􀆰 ２７５ １ ３􀆰 １２５ ９５􀆰 ４２

Ｅｒ ０􀆰 ３２５３ ０􀆰 ２ ０􀆰 ５１３２ ９７􀆰 ７０

Ｔｍ ０􀆰 ００１２ ０􀆰 ２ ０􀆰 ２０４７ １０１􀆰 ７４

Ｙｂ ０􀆰 ０４１０ ０􀆰 ２ ０􀆰 ２３６２ ９８􀆰 ０１

Ｌｕ ０􀆰 ０５１２ ０􀆰 １ ０􀆰 １６５９ １０９􀆰 ７２

Ｃｅ ２５３􀆰 ０６６ １００ ３５２􀆰 ９８３ ９９􀆰 ９８

Ｙ １􀆰 ５５９ ２ ３􀆰 ３９０ ９５􀆰 ２５

Ｌａ １７０􀆰 １４１ １００ ２７０􀆰 ２５６ １００􀆰 ０４

元素的实验相对偏差 ０􀆰 ０６％ ~ １􀆰 ９５％ꎬ方法准确且

精密性高ꎬ氟碳铈矿中稀土元素的含量分析结果见

表 ７ꎮ

表 ７　 精密度试验

元素 样品质量分数 / ％ 平均值 / ％ 相对标准偏差 ＲＳＤ / ％

Ｐｒ ６􀆰 ２５５ ６􀆰 ２７１ ６􀆰 ２５８ ６􀆰 ２４９ ６􀆰 ２６２ ６􀆰 １９５ ６􀆰 ２４８ ０􀆰 ４４

Ｎｄ １８􀆰 ５４７ １８􀆰 ４９６ １８􀆰 ４２８ １８􀆰 ２６２ １８􀆰 ５０６ １８􀆰 ３７２ １８􀆰 ４３５ ０􀆰 ５７

Ｓｍ ０􀆰 ６６６ ０􀆰 ６５８ ０􀆰 ６４８ ０􀆰 ６５２ ０􀆰 ６６１ ０􀆰 ６４７ ０􀆰 ６５５３ １􀆰 １６

Ｅｕ ０􀆰 １２ ０􀆰 １２２ ０􀆰 １１８ ０􀆰 １２４ ０􀆰 １２１ ０􀆰 １１９ ０􀆰 １２０７ １􀆰 ７９

Ｇｄ １􀆰 ２５１ １􀆰 ２５３ １􀆰 ２５８ １􀆰 ２６４ １􀆰 ２７２ １􀆰 ２２９ １􀆰 ２５４５ １􀆰 １７

Ｔｂ ０􀆰 ０５ ０􀆰 ０５２１ ０􀆰 ０４９９ ０􀆰 ０４９５ ０􀆰 ０５０７ ０􀆰 ０５１２ ０􀆰 ０５０６ １􀆰 ９１

Ｄｙ ０􀆰 ４１４ ０􀆰 ４０７ ０􀆰 ４１８ ０􀆰 ４２ ０􀆰 ４１１ ０􀆰 ３９８ ０􀆰 ４１１３ １􀆰 ９５

Ｈｏ ０􀆰 ３８７ ０􀆰 ３７６ ０􀆰 ３９１ ０􀆰 ３７７ ０􀆰 ３８５ ０􀆰 ３７３ ０􀆰 ３８１５ １􀆰 ８７

Ｅｒ ０􀆰 ０５５ ０􀆰 ０５４４ ０􀆰 ０５６ ０􀆰 ０５４３ ０􀆰 ０５４９ ０􀆰 ０５５２ ０􀆰 ０５５０ １􀆰 １２

Ｔｍ ０􀆰 ０００２１ ０􀆰 ０００２０８ ０􀆰 ０００２１６ ０􀆰 ０００２１５ ０􀆰 ０００２１７ ０􀆰 ０００２１４ ０􀆰 ０００２ １􀆰 ６７

Ｙｂ ０􀆰 ００７ ０􀆰 ００６９８ ０􀆰 ００７１４ ０􀆰 ００６９２ ０􀆰 ００７０１ ０􀆰 ００７１１ ０􀆰 ００７０ １􀆰 １８

Ｌｕ ０􀆰 ００９ ０􀆰 ００９３５ ０􀆰 ００９２３ ０􀆰 ００９４ ０􀆰 ００８９９ ０􀆰 ００９１２ ０􀆰 ００９２ １􀆰 ９０

Ｃｅ ４３􀆰 ０３９ ４３􀆰 ０２８ ４３􀆰 ０４２ ４３􀆰 ０２８ ４３􀆰 ０３４ ４３􀆰 １２６ ４３􀆰 ０４９５ ０􀆰 ０９

Ｙ ０􀆰 ２６５ ０􀆰 ２６ ０􀆰 ２６８ ０􀆰 ２５９ ０􀆰 ２６９ ０􀆰 ２５８ ０􀆰 ２６３２ １􀆰 ８２

Ｌａ ２８􀆰 ９３５ ２８􀆰 ９４２ ２８􀆰 ９７３ ２８􀆰 ９６８ ２８􀆰 ９８２ ２８􀆰 ９５４ ２８􀆰 ９５９０ ０􀆰 ０６
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３　 结论

方法经过实验验证ꎬ采用 ＨＣｌ－ＨＮＯ３ －ＨＦ 混酸

体系和高压密闭的方法对样品进行消溶ꎬ通过 ＩＣＰ－
ＯＥＳ 法直接测定氟碳铈矿中的 １５ 种稀土元素ꎮ 该

消溶方法容易操作ꎬ试剂消耗少而且实验分析速度

快ꎬ具有强抗干扰性且相关系数 ｒ>０􀆰 ９９９ ５ꎬ可以获

得良好的精密度ꎮ 同时实验选择了干扰最少的分析

线作为最佳谱线ꎮ 探究酸度、共存离子带来的影响ꎬ
应用干扰系数校正法对基体产生的干扰进行校正ꎬ
消除各类因素的干扰ꎮ 该方法检出限低ꎬ线性范围

高ꎬ分析质量满足氟碳铈矿的综合利用和样品分析

的要求ꎮ
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