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内容提要：本文系统总结了自２０１１年以来在三稀矿产实验测试方面取得的新进展。重点介绍了离子相稀土

单元素浸泡提取实验研究、稀土原产地Ｎｄ同位素与微量元素示踪技术研究、离子吸附型稀土样品野外现场快速定

性定量手持Ｘ射线荧光（ＸＲＦ）分析研究成果。结果表明，采用２．５％硫酸铵浸泡提取，电感耦合等离子体光、质谱

（ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰＭＳ）测定，可以清晰反映出各稀土元素的浸泡提取率；采用高精度多接收电感耦合等离子体质谱仪

（ＭＣＩＣＰＭＳ）进行稀土矿石中Ｎｄ１４３／Ｎｄ１４４同位素比值测定，其比值差异可以示踪不同稀土矿石产地；通过精确测

试分析不同产地稀土精矿样品中的稀土和其他微量元素含量，并进行数据相关性分析和数据分类分析，通过Ｙ、Ｂｅ

和Ｂｉ三种元素含量的比较，可以判断稀土精矿来源；野外现场快速分析，２０分钟可完成１件样品测试，不仅可定性

判断是否为离子吸附型稀土，同时可定量各离子相稀土单元素含量，与室内精确分析结果符合性良好，可为我国离

子吸附型稀土矿床的找矿快速筛查提供技术支撑。同时介绍了混合酸微波分解样品电感耦合等离子体光、质谱

（ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰＭＳ）同时测定钨矿石、钼矿石、铌钽矿石中的多种稀有稀散稀土元素含量的方案。该方案的特点在

于采用了耐氢氟酸体系，尤其对高含量 Ｗ、Ｎｂ、Ｔａ样品更具优势，否则易产生水解，导致测定结果系统偏低。同时

梳理总结了我国常见三稀矿石地质样品的特点，针对不同矿种、不同矿床样品类型与基体特点，以及所测试元素种

类的不同，研究建立了专门针对“稀有、稀散、稀土元素”现代仪器分析的１０个全新的配套方法及其相应的技术指

标（准确度、精密度、检出限），可满足地质矿产实验室测试质量管理的规范要求，而且为我国三稀金属矿产资源的

战略调查、国家重点研发计划“深地锂资源探测”和四川甲基卡等地找矿突破做出了贡献。

关键词：稀有稀土稀散元素；实验测试方法；电感耦合等离子体质谱；电感耦合等离子体光谱；微波消解

　　稀有、稀土、稀散元素（简称三稀元素，ｃｒｉｔｉｃａｌ

ｅｌｅｍｅｎｔｓ）独特的物理、化学性质决定了其在高科技

领域中的广泛应用前景（Ｃｒｉｓｔｉａｎｅｔａｌ．，２０１８），因而

也是地质学家关注的热点（ＷａｎｇＤｅｎｇｈｏｎｇｅｔａｌ．，

２０１３；ＬｉｎＲｏｎｇｈｏｎｇｅｔａｌ．，２０１８；ＷａｎｇＣｈｅｎｇｈｕｉ

ｅｔａｌ．，２０１８）。而无论是从资源评价、综合利用、环

境保护的需要，还是从矿政管理的角度考虑，均离不

开室内精确分析及现场快速分析的实验测试手段。

目前的现状是针对三稀元素测定的行业及国家标准

分析方法大多数还是上世纪八十或九十年代颁布

的，规定的方法主要是经过化学手段分离后采用重

量法、容量法、比色法等经典化学分析方法，或是用

原子吸收光谱仪、火焰光度计、极谱仪等单元素分析

仪器进行逐个元素的测定。

例如，代替 ＧＢ／Ｔ１７４１５—１９９８钽铌矿石化学

分析方法的新国标（ＧＢ／Ｔ１７４１５—２０１０），仍然规定

采用硅胶富集分离丁基罗丹明Ｂ光度法测定钽量，

硅胶富集分离硫氰酸盐光度法测定铌量，并且方法

也适用于锂、铷、铯矿石。这些分析方法，流程冗长，

同时还是单元素测定，并且痕量元素测定能力差，另

外在分析过程中除使用常规的酸碱之外还需使用大

量的其他化学试剂，不仅不利于环保，而且效率较
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低，显然不能满足批量样品测试要求。

与之形成鲜明对比的是，随着科技的进步及计

算机技术的发展，具有灵敏度高、精密度好、抗干扰

能力强且具备多元素同时分析特点的电感耦合等离

子体质谱仪（ＩＣＰＭＳ）、电感耦合等离子体光谱仪

（ＩＣＰＡＥＳ）以及Ｘ射线荧光光谱仪（ＸＲＦ）等三大

现代化的分析仪器，已经成为目前国际地质分析实

验室的主流。当然，这些技术手段的推广采用，需要

提出相应的技术要求和实验方法，同时也需要地质

勘查的行业规范改进。如，稀土元素的测定，实验室

可以精确给出的是单个元素的含量，但《稀土矿产地

质勘查规范》仍然要求计算稀土总量、轻稀土和重稀

土的资源储量，导致重稀土被混杂在轻稀土中，造成

珍贵的关键矿产资源要么浪费，要么被低价出口；实

验室已经研究出野外现场测试方法，也由于与勘查

规范不衔接而难以推广适用（ＷａｎｇＤｅｎｇｈｏｎｇｅｔ

ａｌ．，２０１３ａ，２０１３ｂ）。

本文系统总结了自２０１１年来在三稀矿产实验

测试方面取得的新进展。重点介绍了离子相稀土单

元素浸泡提取实验研究、稀土原产地Ｎｄ同位素与

微量元素示踪技术研究、离子吸附型稀土样品野外

现场快速定性定量手持Ｘ射线荧光（ＸＲＦ）分析研

究成果以及矿石样品中三稀元素现代仪器测试

方案。

１　浸泡提取离子吸附型稀土离子相单

元素实验研究

　　研究主要目的是以离子吸附型稀土样品为实验

对象，用硫酸铵溶液浸泡样品，采用ＩＣＰＭＳ测试浸

出液中的各稀土元素的含量，可计算出样品中各离

子相稀土元素含量，并与经过全溶解过程所测出的

样品中各稀土元素总量进行对比，从而得到各稀土

元素的浸泡率，为离子吸附型稀土矿床（ｉＲｅｅ）的勘

查评价与开发利用提供最重要的基础数据（Ｚｈａｏ

Ｚｈｉｅｔａｌ．，２０１７；ＷａｎｇＤｅｎｇｈｏｎｇｅｔａｌ．，２０１８）。

通过确定浸泡固液比值、称样量、硫酸铵浓度、

振荡时间对比等条件实验，本研究拟定浸泡实验条

件如下：样品称样量为４．０ｇ、浸泡液为２．５ ％

（ＮＨ４）２ＳＯ４溶液、固液比１∶８。实验流程如下：称

取４．０ｇ样品，加入３２ｍＬ、２．５％（ＮＨ４）２ＳＯ４溶

液，摇晃均匀后静置２４ｈ。取１ｍＬ上清液，加入９

ｍＬ５％ ＨＮＯ３溶液稀释，上机测定溶液中稀土元

素含量。实验过程中需带有不少于两个流程

空白。

表１为样品的各稀土元素的浸泡和总量结果，

从中可以清晰反映出各稀土元素的浸泡提取率，从

而为深入研究样品风化程度和矿床成因以及对离子

相轻重稀土元素含量精确评价提供参考。

表１　样品的各稀土元素（×１０－６）的浸泡和总量结果

犜犪犫犾犲１　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狊狅犪犽犻狀犵犪狀犱狋狅狋犪犾犮狅狀狋犲狀狋犳狅狉犻狀犱犻狏犻犱狌犪犾狉犪狉犲犲犪狉狋犺犲犾犲犿犲狀狋狊（×１０
－６）

样号 ＬＪ００１Ｈ１ ＬＪ００１Ｈ２ ＬＪ００１Ｈ３ ＬＪ００１Ｈ４ ＬＪ００１Ｈ５ ＬＪ００１Ｈ６

浸泡量 总量
浸泡率

（％）
浸泡量 总量

浸泡率

（％）
浸泡量 总量

浸泡率

（％）
浸泡量 总量

浸泡率

（％）
浸泡量 总量

浸泡率

（％）
浸泡量 总量

浸泡率

（％）

Ｓｃ ０．１ １１．２ １．１ ０．０ ９．７ ０．２ ０．０ １７．４ ０．１ ０．０ １３．２ ０．２ ０．０ １２．４ ０．１ ０．０ １５．１ ０．１

Ｙ ８．７ ９．１ ９５．６ ８．１ ８．３ ９７．５ １８．７ ４１．９ ４４．６ ３８．７ ８３．２ ４６．５ ８７．７ １２３ ７１．３ ７５．９ １４５ ５２．３

Ｌａ ４８．５ ５２．９ ９１．７ １２９ １２３ １０５ ３６８ ４３３ ８５．０ ５２３ ５３４ ９７．９ ７３１ ６２０ １１８ ６３７ ８８８ ７１．７

Ｃｅ ４９．４ １２９ ３８．３ １７．０ ６９．１ ２４．６ １４．３ ２９９ ４．８ ９．６ １８４ ５．２ ８．０ １６２ ４．９ ４．０ ２０８ １．９

Ｐｒ １５．３ １３．７ １１２ ３６．９ ４３．２ ８５．４ ８９．１ １３２ ６７．５ ９６．５ １３２ ７３．１ １２４ １３７ ９０．５ １５３ ２０１ ７６．１

Ｎｄ ５８．７ １２０ ４８．９ １４３ ２７０ ５３．０ ３２８ ７９５ ４１．３ ３３２ ７３９ ４４．９ ４２８ ７３９ ５７．９ ５１６ １０９２ ４７．３

Ｓｍ ５．７ ６．１ ９３．３ １１．６ １１．９ ９７．５ ３２．５ ４２．６ ７６．３ ４０．４ ５１．０ ７９．２ ６３．８ ５８．０ １１０ ７５．６ ８８．５ ８５．４

Ｅｕ １．１ ０．８ １２６ １．７ １．３ １３３ ５．３ ５．３ １００ ８．１ ８．６ ９４．５ １４．６ １０．９ １３４ １６．５ １５．７ １０５

Ｇｄ ３．６ ４．２ ８４．７ ４．１ ６．９ ５９．４ １４．４ ２５．３ ５６．９ ２７．８ ３９．７ ７０．０ ５３．５ ５１．８ １０３ ５７．１ ６９．６ ８２．０

Ｔｂ ０．５ ０．６ ８４．２ ０．４ ０．７ ５８．１ １．１ ２．４ ４６．７ ２．３ ３．９ ５９．０ ５．２ ５．４ ９５．２ ４．８ ６．９ ７０．７

Ｄｙ ３．０ ２．６ １１４ ３．７ ３．２ １１６ ８．６ ９．９ ８７．０ １３．８ １６．９ ８１．７ ２９．２ ２４．６ １１９ ２７．２ ３１．７ ８５．８

Ｈｏ ０．５ ０．５ １０２ ０．５ ０．５ ９８．０ １．３ １．６ ８０．６ ２．２ ２．９ ７５．１ ５．０ ４．４ １１４ ４．４ ５．５ ８１．１

Ｅｒ １．８ １．９ ９４．１ ２．２ ２．２ １０１ ５．２ ６．１ ８４．６ ７．２ ９．５ ７５．４ １４．８ １３．４ １１０ １３．６ １６．７ ８１．４

Ｔｍ ０．２ ０．３ ６３．３ ０．２ ０．３ ５５．２ ０．４ ０．８ ５１．３ ０．６ １．２ ４７．５ １．５ １．８ ８４．６ １．２ ２．２ ５４．５

Ｙｂ １．１ ２．２ ４９．６ ０．９ ２．１ ４２．３ ２．０ ５．１ ４０．１ ２．６ ７．６ ３４．１ ６．５ ９．９ ６５．８ ５．５ １２．８ ４２．８

Ｌｕ ０．１ ０．４ ３４．１ ０．１ ０．４ ２９．７ ０．３ ０．８ ３０．９ ０．３ １．１ ３０．２ ０．９ １．４ ６２．３ ０．７ １．８ ３６．８

∑ １９８ ３５５ ５５．７ ３５９ ５５２ ６５．０ ８８９ １８１８ ４８．９ １１０５ １８２８ ６０．５ １５７４ １９７５ ７９．７ １５９２ ２８００ ５６．９

注：∑对应“浸泡量”或“总量”为样品各稀土元素浸泡量或总量的加和；对应“浸泡率”为样品中稀土元素平均浸泡率，浸泡率＝（浸泡量／总量）

×１００。

５１５１
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２　稀土原产地同位素与微量元素示踪

技术方法研究

　　不同产地稀土样品的成矿时代与成矿地质条件

不同，因此，不同矿区矿石及矿产品中所记录的由母

体衰变产生的放射性子体的同位素组成也是不一致

的；同时，各产地样品稀土的配分曲线也有所差异，

具有指纹效应。根据这一地质规律，可以通过建立

“同位素＋稀土元素配分模式”来示踪稀土样品的来

源，不但可以分析稀土矿产品的质量，研究稀土矿床

的成因，而且可以追踪商业流通渠道中稀土矿产品

的源头，为矿政管理（尤其是追踪稀土走私的源头）

提供科学依据。比如，内蒙古的白云鄂博和四川的

牦牛坪都是轻稀土矿床，但白云鄂博是元古宙形成

的矿床，记录下了元古宙的成因信息；而牦牛坪是新

生代形成的，记录的是新生代的同位素信息，二者的

钐钕同位素组成是明显不同的。

考虑到样品的均匀性和不同样品分析中的系统

误差，同时考虑样品测定时的仪器测量误差，仅从稀

土元素分量这一指标难以区分矿产地。例如，从

ＩＣＰＭＳ测定稀土各分量来说，仪器的测定误差在

０．５％左右，而采用高精度的多接收等离子体质谱仪

（ＭＣＩＣＰＭＳ）进行同位素的测定，则有可能示踪稀

土原产地。此外，通过精确测试分析稀土精矿样品

中的稀土和其他微量元素的含量，采用数学统计手

段，探讨微量元素和稀土产地的关系，实现以微量元

素示踪稀土原产地的目标。

稀土样品经过酸全部溶解后，采用特殊的

ＦＬＮＡ１００８０４离子交换柱对ＳｍＮｄ进行分离，以消

除 ＭＣＩＣＰＭＳ测定时Ｓｍ对Ｎｄ的质谱重叠干扰。

表２为不同产地稀土 Ｎｄ１４３／Ｎｄ１４４表征结果（经过

ＳｍＮｄ的分离）。从表中结果看，不同稀土产地样

品之间的Ｎｄ１４３／Ｎｄ１４４比值有略微差别，由此可以初

步判别稀土产地，而江西产地稀土Ｎｄ１４３／Ｎｄ１４４比值

很难区分。这是因为江西的离子吸附型稀土矿不但

成矿时代一致，成因也一样。但是，不同矿区母岩特

征是不一样的，因此，可以采用其他微量元素识别标

志来区分。

通过精确测试分析不同产地稀土精矿样品中的

稀土和其他微量元素含量，进行数据相关性分析和

数据分类分析，来探讨微量元素和稀土产地的关系，

以实现以微量元素示踪稀土原产地的目标。结果表

明，通过Ｙ、Ｂｅ和Ｂｉ三种元素含量的分析，基本可

以判断稀土来源（表３）。

表２　不同产地稀土犖犱
１４３／犖犱１４４表征结果

（经过犛犿犖犱的分离）

犜犪犫犾犲２　犚犲狊狌犾狋狊狅犳犖犱
１４３／犖犱１４４狉犪狋犻狅犳狉狅犿犱犻犳犳犲狉犲狀狋

狆狉狅犱狌犮犻狀犵犪狉犲犪狊狊犪犿狆犾犲狊（狊犲狆犪狉犪狋犻狅狀犫狔犛犿犖犱）

实验室编号 样品编号 产地 Ｎｄ１４３／Ｎｄ１４４ ｓ

ＴＷＳＪＫ１ ＤＫｊｋ 江西 ０．５１２３３９ ０．００００１０

ＴＷＳＪＫ２ ＧＸｊｋ 江西 ０．５１２３９８ ０．００００１１

ＴＷＳＪＫ３ ＮＪｊｋ 江西 ０．５１２３２８ ０．００００１２

ＴＷＳＪＫ４ ＸＫｊｋ 江西 ０．５１２３２５ ０．００００１３

ＴＷＳＪＫ５ ＬＬＫＥＫｊｋ 江西 ０．５１２３７６ ０．００００１４

ＴＷＳＪＫ７ ＣＫＷｊｋ 江西 ０．５１２３６８ ０．００００１０

ＴＷＳＪＫ８ ＸＦＤＫＡＣＰ 江西 ０．５１２１１６ ０．０００００７

ＴＷＳＪＫ９ ＬＴｊｋ１ 江西 ０．５１２５２８ ０．００００３６

ＴＷＳＪＫ１０ ＣＣｊｋ 江西 ０．５１２３５６ ０．００００１２

ＴＷＳＪＫ１１ ＭＺＳｊｋ 江西 ０．５１２３５７ ０．００００２１

ＴＷＳＪＫ１２ ＬＲｊｋ 江西 ０．５１２５１３ ０．００００２８

ＴＷＳＪＫ１３ ＷＬｊｋ１ 江西 ０．５１２６２４ ０．００００４７

ＴＷＳＪＫ１４ ＷＡＨＺｊｋ 江西 ０．５１２３０１ ０．００００３２

ＴＷＳＪＫ１５ ＯＢＴｊｋ 江西 ０．５１２３６４ ０．００００１２

ＴＷＳＪＫ１６ ＬＳＫｊｋ 江西 ０．５１２３１７ ０．００００１０

ＴＷＳＪＫ１７ ＧＹ 江西 ０．５１２６４３ ０．０００４２３

ＴＷＳＪＫ１８ ＪＣＫＥｊｋ１ 江西 ０．５１２９２１ ０．０００４４５

ＴＷＳＪＫ１９ ＨＳＸｊｋ 江西 ０．５１３６９０ ０．０００７４３

ＴＷＳＪＫ２０ ＳＱＴｊｋ 江西 ０．５１１８０５ ０．０００４０２

ＴＷＳＪＫ２１ ｇｘＪ１ 江西 ０．５１３５００ ０．０００５５８

ＴＷＳＪＫ２３ ＧＸＤＰ 江西 ０．５１２４９４ ０．０００１６１

ＴＷＳＪＫ２４ ＨＹ 江西 ０．５１１９９８ ０．０００１１２

ＴＷＳＪＫ２５ ＪＣ１ｊｋ 江西 ０．５１２４７８ ０．００００５７

ＴＷＳＪＫ２６ ＬＣＫｊｋ 江西 ０．５１２６７７ ０．０００２３４

ＴＷＳＪＫ２７ ＪＨＨＬＫ２Ｊ１ 湖南 ０．５１２５４８ ０．００００４２

ＴＷＳＪＫ３１ ｌｏｎｇａ２１ｊｋ 云南 ０．５１２２６０ ０．００００５０

ＴＷＳＪＫ３６ ＷＳＪＫ２ 山东 ０．５０５９５５ ０．０００１６０

ＴＷＳＪＫ３７ ＷＳＪＫ３ 山东 ０．５０３７４２ ０．０００１５７

ＴＷＳＪＫ３８ ＷＳＪＫ４ 山东 ０．５０４７１６ ０．０００１６６

ＴＷＳＪＫ３９ ＬＴ１１ＪＫ 广西 ０．５０３３５６ ０．００００８４

ＴＷＳＪＫ４０ ｄａｌｃｈｃ２１ｊｋ（ａ） 四川 ０．４９７５２５ ０．００００９８

ＴＷＳＪＫ４１ ＭＮＰ１ＪＫ 四川 ０．４９９４３９ ０．００００７０

ＴＷＳＪＫ４２ ＮＭＧＺＤＫ０１ 内蒙 ０．５０３０４２ ０．００００９７

３　离子吸附型稀土样品野外现场快速

定性定量分析研究

　　通过野外现场的２．５％的硫酸铵浸泡样品实

验，浸泡液加入草酸以产生乳白色沉淀后，经过注射

器压滤处理，用便携式Ｘ射线荧光仪测试，定性判

断是否为离子吸附型稀土样品；需要指出的是，不是

所有的可产生乳白色沉淀现象的样品均判断为离子

吸附型稀土，如草酸钙也可形成乳白色沉淀，因此需

要使用Ｘ射线荧光仪进行进一步的确认。其次，通

过建立稀土样品浸泡液浓度与样品离子相稀土元素

含量之间的对应关系，为建立稀土原矿品位的野外

快速判定方法提供了理论依据。在江西某矿区野外
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表３　不同产地稀土精矿样品中微量元素含量（×１０－６）

犜犪犫犾犲３　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狋狉犪犮犲犲犾犲犿犲狀狋狊犮狅狀狋犲狀狋（×１０－６）犳狅狉

狉犪狉犲犲犪狉狋犺犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犲狊犪犿狆犾犲狊犳狉狅犿犱犻犳犳犲狉犲狀狋狅狉犻犵犻狀狊

产地 样品原号 检测编号 Ｂｅ Ｙ Ｂｉ

ＮＭ１ ＢＹＥＢＺＤ００１ ＱＴ１３０５０００２ ２．７２ １０８０ ２９．４

ＮＭ１ ＢＹＥＢＺＤ００１ ＱＴ１３０５０００９ ３．０１ １０９１ ２７．４

ＳＤ１ ＷＳＪＫ１ ＱＴ１３０５０００３ ０．５８ ２０９ ２２．６

ＳＤ１ ＷＳＪＫ２ ＱＴ１３０５０００４ ０．６６ ２１３ ２３．３

ＨＮ１ ＪＨＨＬＫ２Ｊ３ ＱＴ１３０５０００７ ０．１８ ９２８４３ ０．２３

ＨＮ１ ＪＨＨＬＫ２Ｊ１ ＱＴ１３０５０００８ ０．１５ ９０５５０ ０．２７

ＹＮ１ ｌｏｎｇａ２１ｊｋ ＱＴ１３０５００１１ ７５．３ ５３６６０ ０．０７

ＳＣ１ ＭＮＰ１１ＪＫ ＱＴ１３０５００１２ ５．４４ ７６６ １７６

ＳＣ１ ＭＮＰ１２ＪＫ ＱＴ１３０５００１３ ０．６ ５３３ １５２

ＳＣ２ ｄａｌｃＺｎ２ｊｋａ ＱＴ１３０５００１４ １０．５ ２９７ ０．７９

ＳＣ２ ｄａｌｃＺｎ２ｊｋｂ ＱＴ１３０５００１５ ５．１３ ７８１ ０．３３

ＪＸ１ ＪＣＥＫＪＫ ＱＴ１３０５００２０ ７０．６ １９４３００ ０．８

ＪＸ２ ＨＳＸＪＫ ＱＴ１３０５００２１ ２６．９ ２３２４００ ０．２９

ＧＸ１ ＬＴＪＫ ＱＴ１３０５００２７ ４５．８ １２３４００ ０．１３

ＧＤ１ ＨＹＪＫ ＱＴ１３０５００２８ １７５ １１０２５ １．２６

ＧＤ２ ＤＢＷＦＺ ＱＴ１３０５００２９ １８０ ９６１４０ ０．１９

现场进行了试用，并将野外现场分析结果与室内精

确分析结果进行了对比（表４），结果表明符合性

良好。

此方法的关键在于制备一套稀土元素含量标准

膜，从而建立便携式Ｘ荧光测试系列标准曲线。离

子吸附型稀土样品野外现场快速定性定量分析方法

已获得国家发明专利。

４　钨矿石、钼矿石、铌钽矿石中的稀有

稀散多元素同时测定方案

　　采用微波或封闭罐分解是当前样品前处理的新

方法，较常规的敞开体系溶样方法具有酸用量少的

特点，尤其是微波溶样，还具有溶样时间短的优势。

这两种溶样方式大有取代目前常规的敞开体系溶样

的趋势（ＬｕＹａｎｅｔａｌ．，２０１８；Ｇｕｉｌｈｅｒｍｅｅｔａｌ．，

２０１９）。本研究中钨矿石、钼矿石、铌钽矿石的稀有

稀散多元素测定，就采用硝酸、氢氟酸微波消解，稀

释后用ＩＣＰＭＳ外标法直接测定的新方法。该方法

的特点在于耐氢氟酸系统的使用，尤其对高含量

Ｗ、Ｎｂ、Ｔａ样品更具优势，否则易产生水解，导致结

果系统偏低。

本研究采用温度和时间梯度１２０℃１０ｍｉｎ 、

１５０℃１０ｍｉｎ、２００℃４０ｍｉｎ三步走的微波溶样方式，

以铌钽矿石（ＧＢＷ０７１８５）、钨矿石（ＧＢＷ０７２４１）成

分分析国家一级标准物质各进行１１次实验，用

ＩＣＰＭＳ测定，对该方法的准确度和精密度进行了

验证，以 钼矿 石成分分析 国家 一级 标 准 物 质

（ＧＢＷ０７２３８，ＧＢＷ０７２３９）进行实验，对方法的准确

表４　江西某矿区稀土野外现场与室内常规分析结果比较（×１０－６）

犜犪犫犾犲４　犆狅犿狆犪狉犻狊狅狀狅犳犳犻犲犾犱犪狀犱犻狀犱狅狅狉犪犮犮狌狉犪犮狔狉犲狊狌犾狋狊狅犳狉犪狉犲犲犪狉狋犺犻狀犪犿犻狀犻狀犵犪狉犲犪狅犳犑犻犪狀犵狓犻犘狉狅狏犻狀犮犲（×１０
－６）

样

号
原号

取样量

（ｇ）
Ｙ Ｌａ Ｃｅ Ｐｒ Ｎｄ Ｓｍ Ｅｕ Ｇｄ Ｔｂ Ｄｙ Ｈｏ Ｅｒ Ｔｍ Ｙｂ Ｌｕ 合计

现场结果

ＴＲＥ２Ｏ３％

室内结果

ＴＲＥ２Ｏ３％

１ Ｃ８８６ １．６３ １９６ １０５ ４８ ３６ ３８ １１ ５ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ２ ４ ４４５ ０．０５４ ０．０５２

２ Ｃ８９１ １．７８ ２８８ ４６６ １６１ １５４ ２２３ ４８ ２２ ４８ ８ ２９ ６ ２６ ４ １７ ５ １５０４ ０．１８０ ０．１５２

３ Ｃ８９２ １．８２ ２６８ ２５２ ７８ ８２ １００ ２３ １１ ８ ４ ２２ ４ ２０ ４ １７ ６ ８９８ ０．１０８ ０．１４４

４ Ｃ９１３ ２．４４ ５３８ ４５０ １５５ １４２ ２００ ４２ ２１ ７７ １４ ７３ １３ ５６ １０ ４６ ９ １８４８ ０．２２２ ０．１３２

５ Ｃ９１４ ２．０６ １７２ ０ ０ ３ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ２ ３ １８０ ０．０２３ ０．０４８

６ Ｃ９１９ １．８８ １９２ １０８７ ４１３ ３９５ ６８４ １３２ ５７ １５３ ２０ ５３ ９ ３０ ３ １０ ２ ３２３９ ０．３８４ ０．１５２

７ Ｃ９２３ １．８３ ４９５ ２３４ ７２ ７７ ９７ ２４ １２ ２４ ６ ４１ ８ ３９ ８ ３４ ６ １１７６ ０．１４３ ０．１３２

８ Ｃ９３１ １．８４ １８５ １６６ ５１ ５５ ６２ １６ ７ ０ ０ ３ ０ ５ １ ５ ３ ５６０ ０．０６８ ０．０６２

９ Ｃ６６０ １．９１ ３０８ ４０１ １３６ １３８ ２０１ ４３ ２０ ４１ ７ ３２ ７ ２９ ５ ２２ ４ １３９２ ０．１６７ ０．１７８

１０ Ｃ６６３ １．９８ ９４ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ １ ９５ ０．０１２ ０．０３９

１１ Ｃ６５２ ２．２２ ０ ７１６ ２７２ ２８１ ４９５ １００ ４３ ８９ １１ ２４ ５ １６ １ ２ ０ ２０５２ ０．２４３ ０．１２６

１２ Ｃ６５３ １．９６ ０ ５１０ １７２ １８５ ３０４ ６１ ２６ ３８ ３ ３ ２ ８ １ １ ０ １３１３ ０．１５５ ０．１００

１３ Ｃ６７０ １．８５ ３６ ４３７ １４３ １５４ ２３７ ４７ ２１ ３０ ３ ７ ３ １２ ２ ５ ０ １１３５ ０．１３５ ０．１０３

１４ Ｃ６７１ ２．１２ ２９７ ８３２ ２９９ ２８４ ４４３ ８６ ４０ １３４ ２１ ８０ １４ ５５ ９ ３６ ３ ２６２９ ０．３１３ ０．１１４

１５ Ｃ６８５ １．８５ ４００ ５８５ ２０７ １９５ ２８８ ６０ ２９ １１０ １７ ８３ １６ ６５ １１ ４７ ５ ２１１８ ０．２５３ ０．１８７

１６ Ｃ６８６ １．９４ ６２１ ３３１ １０７ １１３ １５８ ３５ １８ ６０ １２ ７７ １４ ６４ １３ ５５ ６ １６８３ ０．２０４ ０．１６０

１７ Ｃ７１２ １．８５ ０ ３１ ５ ３０ ４２ １２ ５ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ １２５ ０．０１５ ０．０５６

１８ Ｃ７１３ １．９２ ０ １３６ ５３ ６５ １０９ ２５ １１ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ３９８ ０．０４７ ０．０５９

１９ Ｃ６９７ １．９４ ６６ ８０９ ２８１ ２６５ ３９８ ７４ ３２ ８７ １１ ２６ ６ ２３ ３ １０ ０ ２０９２ ０．２４８ ０．１５９

２０ Ｃ６９８ １．８９ ２８６ ７９７ ２７２ ２５０ ３６０ ６８ ３２ １１５ １９ ７４ １３ ５０ ８ ３２ ３ ２３８０ ０．２８３ ０．１６７

２１ Ｃ６６６ １．９４ ０ ３２１ １０５ １２６ ２１０ ４４ １９ ７ ０ ０ ０ ２ ０ ０ ０ ８３４ ０．０９９ ０．１２０

２２ Ｃ６６７ １．８７ ５７ １２２４ ４４７ ４３３ ７３０ １３６ ６０ １６５ ２１ ５２ １０ ３３ ４ １１ ０ ３３８３ ０．４００ ０．１６０

注：现场分析单元素含量乘以相应的系数转化为氧化物，全部加和后转换为稀土全量氧化物结果（ＴＲＥ２Ｏ３％），其中Ｃｅ转化为ＣｅＯ２ 计算，系

数为１．２２８４；Ｐｒ转化为Ｐｒ６Ｏ１１计算，系数为１．２０８２；Ｔｂ转化为Ｔｂ４Ｏ７计算，系数为１．１７６２；其他均按三氧化二物形式计算。
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ｈｔｔｐ：／／ｗｗｗ．ｇｅｏｊｏｕｒｎａｌｓ．ｃｎ／ｄｚｘｂ／ｃｈ／ｉｎｄｅｘ．ａｓｐｘ ２０１９年

度进行了验证，测定结果见表５和表６。结果表明，

数据质量完全满足ＤＺ／Ｔ０１３０—２００６《地质矿产实

验室测试质量管理规范》要求。

表５　铌钽矿石、钨矿石成分分析标准物质精密度和

准确度结果（×１０－６）

犜犪犫犾犲５　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狆狉犲犮犻狊犻狅狀犪狀犱犪犮犮狌狉犪犮狔犳狅狉狀犻狅犫犻狌犿

狋犪狀狋犪犾狌犿狅狉犲犪狀犱狋狌狀犵狊狋犲狀狅狉犲狉犲犳犲狉犲狀犮犲犿犪狋犲狉犻犪犾狊（×１０
－６）

ＧＢＷ０７１８５ ＧＢＷ０７２４１

元素
平均值

（狀＝１１）
ｓ 推荐值 ｓ

平均值

（狀＝１１）
ｓ 推荐值 ｓ

Ｌｉ ５８．８４ ４．５ ４９ ２．８ ２９３ １６．６ （３００）＃

Ｃｕ １４．４７ １．３５ ! ９６１ ５１．５ ９６０ ４０

Ｚｎ ６４．２８ ２．９８ ! １０２０ ５．６３ １０３０ ８０

Ｇａ １８．９８ ０．７４ ! １７．７ ０．７５ １６．５ １．４

Ａｓ １．９１ ０．１９ ! ６６．５ ４．１７ ６９．９ ９．３

Ｎｂ ３８５１ １５６ ３６３５ ７０ ３８．５ ２．６９ !

Ｍｏ ０．２５ ０．０２ ! １０４０ ４６ ９８０ ６０

Ｉｎ ０．０２６ ０ ! １．８８ ０．１１ １．３ ０．３

Ｔａ ８２１１ ３７６ ８３５３ １６４ ８．５ ０．５６ !

Ｗ ２０．２ ０．７７ ２１．４ １．８ ２０２６ ８５ ２２００ ２００

Ｔｌ １．０２ ０．０６ ! ２．１ ０．１１ １．８ ０．４

注：＃括号内数值为参考值，以下同。

表６　钼矿石成分分析标准物质准确度结果（×１０－６）

犜犪犫犾犲６　犚犲狊狌犾狋狊狅犳犪犮犮狌狉犪犮狔犳狅狉犿狅犾狔犫犱犲狀狌犿狅狉犲

狉犲犳犲狉犲狀犮犲犿犪狋犲狉犻犪犾狊（×１０－６）

ＧＢＷ０７２３８ ＧＢＷ０７２３９

元素 测定值 推荐值 ｓ 测定值 推荐值 ｓ

Ｌｉ ２．６７ （３．２） １２．８ （１３）

Ｃｕ ９５．７ ９３．６ １２．３ ４８．３ ４８．６ ５．７

Ｚｎ ９１．６ ６５．５ １３４ １２０ １０

Ｇａ ２７．８ ２５．１ ２．１ ２１．７ ２３．１ １．５

Ａｓ １．２１ １．６ ０．４ １．４ １．０ ０．２

Ｎｂ ５．８７ ／ ９．６２ ／

Ｍｏ １５６４１ １５１００ ３００ ９６８ １１００ １０

Ｉｎ ３．８４ ／ １．５９ １．３ ０．３

Ｔａ ０．１９ ／ ０．５９ ／

Ｗ ３６２８ ３６００ ３００ ９７３ １０００ １００

Ｔｌ ０．０５６ ０．０６ ０．０３ ０．２２ ０．２１ ０．０２

５　我国常见三稀矿石地质样品的特点

及测试方法总结

　　因为三稀矿石样品类型复杂，需要测试的元素

较多，不可能用一种或几种测试方法就能解决所有

元素的测试问题，需要按照样品类型以及必测或可

表７　矿石样品三稀元素现代仪器实验测试方法

犜犪犫犾犲７　犕犲狋犺狅犱狊犳狅狉狋犺犲犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳犮狉犻狋犻犮犪犾犲犾犲犿犲狀狋狊犻狀狅狉犲狊狌狊犻狀犵犿狅犱犲狉狀犻狀狊狋狉狌犿犲狀狋狊

序号 方法名称 样品分解 技术特点 测定项目

１

混合 酸 分 解 稀 土 矿

石，ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰＭＳ

法测定

稀土矿石样品经硝酸＋盐酸＋氢氟酸

＋高氯酸＋硫酸敞开体系分解，盐酸

提取制备成溶液；或稀土矿石样品经

硝酸＋氢氟酸＋硫酸微波分解，盐酸

提取制备成溶液

适用测定稀土矿石（特别是高含量的稀土矿石样

品）中主次痕量元素。采用特性树脂分离，可有效

消除稀土间的质谱测定干扰。敞开体系分解方

法，适合大批量样品，但用酸量大。新型微波溶

样，速度快，试剂用量少，但设备比较昂贵

Ａｌ、Ｆｅ、Ｃａ、 Ｍｇ、

ＲＥＥｓ、Ｌｉ、Ｂｅ、Ｓｃ等

多元素

２

混合酸分解钨、铌钽、

铍矿 石、锂 辉 石 等，

ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰＭＳ测定

样品用高压密闭罐或微波分解，制备

成硝酸或氢氟酸体系的溶液，对于原

煤样品需加入适量双氧水

适用矿石样品范围广，氢氟酸体系可以防止钨矿

石、铌钽矿石中 Ｗ、Ｎｂ、Ｔａ等元素的水解。可准确

测定 Ｗ含量达到５０％的钨矿石样品

Ａｌ、Ｆｅ、Ｃａ、Ｍｇ、Ｌｉ、

Ｂｅ、Ｓｃ、Ｃｒ、Ｎｂ、Ｍｏ、

Ｔａ、Ｗ、ＲＥＥｓ等 多

元素

３

偏硼酸锂碱熔多类型

矿石，ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰ

ＭＳ测定

样品经偏硼酸锂碱熔分解，５％王水浸

取制备成溶液

可同时测定造岩元素和多个稀有稀散稀土元素，

适合不宜使用ＸＲＦ测定的多类型矿石的总量加和

Ｓｉ、Ａｌ、Ｆｅ、Ｃａ、Ｎｂ、

Ｔａ、Ｚｒ、Ｈｆ、ＲＥＥｓ等

多元素

４

混合酸分解硫化物矿

石，ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰ

ＭＳ测定

样品用硝酸＋氢氟酸高压密封罐分

解，硝酸提取制备成溶液；硝酸＋盐酸

＋氢氟酸＋高氯酸敞开体系分解，王

水提取制备成溶液

适用硫化物矿石样品主次痕量元素的测定，敞开

体系分解，对Ａｓ、Ｓｂ、Ｔｅ测定有影响

Ａｌ、Ｆｅ、Ｃａ、Ｍｇ、Ｗ、

Ｔｌ、Ｐｂ、Ｂｉ、Ｔｈ、ＲＥＥｓ

等多元素

５
王水 分 解 硫 化 物 矿

石，ＩＣＰＭＳ测定

王水于沸水浴上分解硫化物矿石，制

备成溶液
能够适应多种硫化物矿石矿物的测定

Ａｓ、Ａｇ、Ｃｄ、Ｈｇ、Ｉｎ、

Ｂｉ等多元素

６

碳酸钠碱熔分解天青

石，ＩＣＰＡＥＳ、ＩＣＰＭＳ

测定

通过置换反应分解硫酸锶和硫酸钡，

过滤，盐酸溶解沉淀制备成溶液
可替换容量法、光度法测定天青石中的锶钡铝等

Ａｌ、Ｓｒ、Ｂａ、Ｎｂ、Ｔａ、

Ｚｒ、Ｈｆ、ＲＥＥｓ等多

元素

７
过氧化钠碱熔分解铝

土矿，ＩＣＰＭＳ测定
过氧化钠分解，盐酸提取制备成溶液

适用于高铝含量的多种难熔矿石的分解。由于高

倍稀释，检出限有影响

Ｌｉ、Ｇａ、Ｇｅ、Ｔｈ、Ｕ、

ＲＥＥｓ等元素

８
混合酸分解多类型样

品，ＡＡＳ、ＡＦＳ法测定
混合酸分解样品，制备成盐酸溶液

ＡＡＳ测定能消除形成氢化物的金属离子的干扰，适

用于岩石土壤矿石样品；经过微色谱柱分离，ＡＦＳ测

定，可消除干扰元素，适合铜精矿等多类型的样品

Ｓｅ

９
王水 分 解 金 矿 石 样

品，ＩＣＰＭＳ测定

样品经灼烧后，以王水溶解，后用泡塑吸

附，灰化后采用王水解脱并制备成溶液
解决石墨炉测定速度慢，低含量准确度差的问题 Ａｕ

１０
卤 水 多 组 分 ＩＣＰ

ＡＥＳ、ＩＣＰＭＳ法测定
卤水经简单稀释后直接测定 解决原子吸收光谱测定的多级稀释问题

Ｃａ、Ｍｇ、Ｋ、Ｎａ、Ｌｉ、

Ｂ、Ｌｉ、Ｒｂ、Ｃｓ、Ｂｒ、Ｉ
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表８　我国常见三稀矿石地质样品的特点及测试方法

犜犪犫犾犲８　犆犺犪狉犪犮狋犲狉犻狊狋犻犮狅犳犮狅犿犿狅狀狅狉犲狊犮狅狀狋犪犻狀犻狀犵犮狉犻狋犻犮犪犾犲犾犲犿犲狀狋狊犪狀犱犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀犿犲狋犺狅犱狊

序号
寄主岩

石类型
工业矿物 特征矿物

主矿种

及含量

共伴生

元素

可选用测

试方法

可综合分析

测试的元素

三稀矿

石类型

矿产地

实例

１ 铝土矿 铝土矿 Ａｌ

Ｓｃ、Ｇａ、

Ｇｅ、Ｌｉ、

ＲＥＥｓ

（２）、（７）
Ｓｃ、 Ｇａ、 Ｇｅ、

Ｌｉ、ＲＥＥｓ

含稀散元素的

铝土矿

广西平果 铝、山 西

阳泉

２ 金银矿石 金银矿物 Ａｕ、Ａｇ Ｓｅ、Ｔｅ ⑸、（８）、（９） Ｓｅ、Ｔｅ
含 硒 碲 金 银

矿石

３
含 绿 柱 石 花

岗岩
绿柱石 Ｂｅ （２）、（３） 铍矿石

４
流 纹 质 凝 灰

岩、流纹岩
羟硅铍石 Ｂｅ Ｕ （２）、（３） Ｕ 铍铀矿石 新疆白杨河

５ 绿柱石石英脉 绿柱石 Ｂｅ （２）、（３） 铍矿石

６ 绿柱石伟晶岩 绿柱石 Ｂｅ （２）、（３） 铍矿石 福建大湾

７ 矽卡岩 含铍条纹岩 香花石 Ｂｅ （２）、（３） 铍矿石 湖南香花岭

８ 石英脉 绿柱石
Ｂｅ、ＮｂＴａ、

ＨＲｅｅ

（２）、（３）、

（１）

含铍 矿 石、含

铌钽 矿 石、含

重稀土矿石

江西荡坪、画眉坳

９
绿柱石黑钨矿

石英脉

绿 柱 石、黑

钨矿
Ｂｅ、Ｗ Ｓｃ （２）、（３） Ｓｃ 钨铍矿石 云南麻花坪

１０ 碲铋矿石 碲铋矿等 磁黄铁矿 Ｂｉ、Ｔｅ
（２）、（４）、

（５）、（８）
碲铋矿石 四川大水沟

１１ 含铜砂页岩 铜矿物 Ｃｕ Ｓｅ
（２）、（４）、

（５）、（８）
Ｓｅ 砂岩铜矿矿石

１２ 铜钼矿石
黄 铜 矿、辉

钼矿
Ｃｕ、Ｍｏ

Ｇｅ、Ｒｅ、

Ｉｎ、Ｔｅ

（２）、（４）、

（５）、（８）
Ｇｅ、Ｒｅ、Ｉｎ、Ｔｅ

含稀散元素铜

钼矿石
江西德兴、城门山

１３ 铜镍矿石

黄 铜 矿、磁

黄 铁 矿、镍

黄铁矿

Ｃｕ、Ｎｉ Ｓｅ、Ｔｅ
（２）、（４）、

（５）、（８）
Ｓｅ、Ｔｅ、ＰＧＥ 铜镍矿石 甘肃金川

１４ 铜多金属矿石 铜矿物 Ｃｕ、Ｐｂ、Ｚｎ
Ｇｅ、Ｉｎ、

Ｓｅ、Ｔｅ

（２）、（４）、

（５）、（８）
Ｇｅ、Ｉｎ、Ｓｅ、Ｔｅ

含稀散元素铜

矿石
广东大宝山

１５ 赤铁矿石 赤铁矿 Ｆｅ Ｇｅ、Ｉｎ （２）、（３） Ｇｅ、Ｉｎ 锗可独立开采

１６ 钒钛磁铁矿 磁铁矿
钒 钛 磁

铁矿
Ｆｅ

Ｖ、 Ｔｉ、

Ｓｃ、Ｇａ等
（２）、（３） Ｖ、Ｔｉ、Ｓｃ、Ｇａ等

伴生稀散元素

的钒钛磁铁矿

矿石

四川攀枝花

１７
锂 辉 石锂 云

母伟晶岩

锂 辉 石、锂

云母
Ｌｉ （２）、（８） 锂矿石 四川甲基卡

１８ 钨锡石英脉 铁锂云母 Ｌｉ Ｗ、Ｓｎ （２）、（８） Ｗ、Ｓｎ
钨 锡 矿 石 伴

生锂

１９ 盐湖卤水 Ｌｉ Ｒｂ、Ｃｓ、Ｂ （１０）

ＫＣｌ、 ＭｇＣｌ２、

ＮａＣｌ、Ｎａ２ＳＯ４、

Ｂ、Ｂｒ、Ｒｂ、Ｃｓ、

Ｎａ２ＣＯ３等

盐湖锂矿
西藏扎布耶、湖北潜

江、青海一里坪

２０ 云英岩

绿柱石、硅铍

钇矿、日光榴

石、锂云母、

铌钽矿物

Ｌｉ、Ｂｅ Ｓｃ （２）、（８） Ｓｃ
铍矿 石、锂 矿

石、铌钽矿石

广东惠阳杓麻山、潮

安万峰山、湖南临湘

虎形山、江西星子枭

木山

２１ 风化壳样 铌铁矿 Ｎｂ （２）、（８） 铌矿石 广东博罗５２４、５２５

２２ 碱性花岗岩
稀 土 矿 物、

铌矿物
Ｎｂ、Ｒｅｅ

（１）、（２）、

（８）
铌稀土矿石 内蒙古８０１

２３
碱 性 长 石 花

岗岩
铌钽矿物

钠 长 石

白云母
Ｎｂ、Ｔａ

（１）、（２）、

（８）
钽铌矿石

广西恭城栗木、江西

大吉山

２４
碱 性 长 石 花

岗岩
铌钽矿物

钠 长 石

黑鳞云母
Ｎｂ、Ｔａ

（１）、（２）、

（８）
铌钽矿石

江西会昌旱叫山、葛

源灵山，广 东 博 罗

５２４、５２５矿

２５
碱 性 长 石 花

岗岩
铁锂云母 钠长石 Ｎｂ、Ｔａ

（１）、（２）、

（８）
铌钽矿石 江西石城姜坑里
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续表８

序号
寄主岩

石类型
工业矿物 特征矿物

主矿种

及含量

共伴生

元素

可选用测

试方法

可综合分析

测试的元素

三稀矿

石类型

矿产地

实例

２６
碱 性 长 石 花

岗岩
锂云母 钠长石

Ｎｂ、Ｔａ、Ｌｉ、

Ｒｂ、Ｃｓ、Ｔｌ

（１）、（２）、

（８）

锂矿 石、铌 钽

矿石、含 铷 矿

石、含铯矿石

江西宜春４１４

２７ 碱性伟晶岩 Ｎｂ、Ｔｈ、Ｕ
（１）、（２）、

（８）

铌矿 石、放 射

性矿石
新疆拜城、四川会理

２８ 铅锌矿石
方 铅 矿、闪

锌矿
Ｐｂ、Ｚｎ

Ｇｅ、Ｇａ、

Ｔｌ、 Ｉｎ、

Ｓｅ、Ｔｅ

（４）、（５）、

（８）

Ｇｅ、Ｇａ、Ｔｌ、Ｉｎ、

Ｓｅ、Ｔｅ

含稀散元素的

铅锌矿石
广东凡口、云南会泽

２９ 含稀土碳酸岩 氟碳铈矿等
萤 石、重

晶石
Ｒｅｅ Ｆ

（１）、（２）、

（８）

Ｆ、Ｂａ、Ｍｏ、Ｐｂ、

Ｚｎ等
稀土矿石 四川牦牛坪

３０
碱 性 岩碳 酸

盐岩（碳酸岩）

稀 土 矿 物、

铌矿物
Ｒｅｅ、Ｎｂ

（１）、（２）、

（８）
铌稀土矿石 湖北庙垭

３１
稀土铁矿

石
氟碳铈矿等

磁铁矿、

萤石、重

晶石

Ｒｅｅ、Ｎｂ Ｆｅ
（１）、（２）、

（８）
Ｆｅ等

稀土 矿 石、铌

矿石
内蒙古白云鄂博

３２ 锑砷汞矿石

辉 锑 矿、毒

砂、 雄 黄、

雌黄

Ｓｂ、Ａｓ、Ｈｇ
Ｔｌ、

Ａｕ、Ｓｅ

（４）、（５）、

（８）、（９）
Ｔｌ、Ａｕ、Ｓｅ

含稀散元素的

锑砷汞矿石

３３
锡 石 硫 化 物

矿石

锡 石、闪 锌

矿等

Ｓｎ、Ｚｎ、Ｐｂ、

Ｓｂ等

Ｓｃ、 Ｃｄ、

Ｉｎ、 Ｇｅ、

Ｓｅ、Ｔｅ

（４）、（５）、

（８）

Ｓｃ、Ｃｄ、Ｉｎ、Ｇｅ、

Ｓｅ、Ｔｅ

含稀散元素的

锡矿 石、硫 化

物矿石

广西大厂、云南都龙

３４
菱 锶 矿 型 锶

矿石
菱锶矿 Ｓｒ （２）、（６） Ｂａ、Ｃａ、Ｆ等 锶矿石

３５ 天青石型锶矿 天青石 Ｓｒ （２）、（６） Ｂａ、Ｃａ、Ｆ等 锶矿石
重庆干沟、江苏溧水

爱景山

３６ 花岗伟晶岩

锂辉石、绿柱

石、钽 铁 矿、

细晶石、铌钽

铁 矿、铌 钽

锰矿

含铷矿物

天河石、

铯沸石、

铯榴石具

有指示性

Ｔａ、Ｎｂ、Ｌｉ、

Ｒｂ、 Ｃｓ、

Ｂｅ、Ｔｌ

（１）、（２）、

（８）

铌钽 矿 石、锂

矿石、含 铷 矿

石、含铯矿石、

铍矿石等

新疆阿尔泰可可托

海、内蒙古大青山、

湖北幕阜山、四川康

定、江西石城

３７
碱 性 长 石 花

岗岩

钽 铌 矿 物、

稀土矿物

钠 长 石

锂云母
Ｔａ、Ｎｂ、Ｒｅｅ

（１）、（２）、

（８）

钽铌 矿 石、稀

土矿石
江西牛岭坳

３８ 砂样 锆石

钍 石、钛

铁 矿、金

红石

Ｚｒ、Ｈｆ
（１）、（２）、

（８）
铌钽矿石 海南海滨砂矿

３９ 碳酸岩

斜 锆 石、铌

钽 矿 物、稀

土矿物

方 解 石、

白云石

Ｚｒ、Ｈｆ、Ｎｂ、

Ｔａ、Ｒｅｅ

（１）、（２）、

（８）

铌钽 矿 石、锆

铪矿石

４０ 磷块岩 磷
Ｒｅｅ、Ｕ、

Ｖ、Ｓｅ

（１）、（２）、

（８）
Ｒｅｅ、Ｕ、Ｖ、Ｓｅ 含稀土磷块岩 贵州织金新华磷矿

４１ 自然硫矿石 自然硫 硫 Ｓｅ Ｓｅ 含硒自然硫

４２ 砂样
独 居 石、磷

钇矿
稀土

（１）、（２）、

（８）
稀土砂矿

４３ 黑色页岩

Ｇｅ、 Ｔｌ、

Ｕ、 Ｖ、

Ｎｉ、Ｒｅ等

（１）、（２）、

（８）

Ｇｅ、Ｔｌ、Ｕ、Ｖ、

Ｎｉ、Ｒｅ等

含稀散元素黑

色页岩

４４ 硫铁矿矿石
黄 铁 矿、磁

黄铁矿

Ｇａ、

Ｉｎ、Ｔｌ

（４）、（５）、

（８）
Ｇａ、Ｉｎ、Ｔｌ

含稀散元素硫

铁矿

４５ 煤岩 煤 Ｇｅ、Ｔｌ （２）、（８） Ｇｅ、Ｔｌ、Ｕ等 含锗煤矿 云南临沧锗矿

４６ 明矾石矿石 明矾石 Ｇａ
（１）、（２）、

（８）
Ｇａ 含镓明矾石

４７ 天河石花岗岩 云母 天河石
Ｒｂ、

Ｃｓ、Ｔｌ

（１）、（２）、

（８）
Ｒｂ、Ｃｓ、Ｔｌ

含 稀 散 元 素

矿石

４８ 土壤 Ｓｅ （２）、（８） Ｓｅ 含硒土壤

４９ 油页岩 油页岩 Ｇｅ Ｇｅ 油页岩

注：“可选用测试方法”同表７序号。

０２５１



第６期 屈文俊等：稀土稀有稀散元素现代仪器测试全新方法的建立

测元素的种类来选择不同的单一或组合测试方法。

表７是按照氧化物矿石、硫化物矿石、难溶矿石及特

殊矿石（稀土矿石、金矿石、卤水）类型，研究总结出

１０个专门针对三稀元素的实验测试方法（Ｗａｎｇ

Ｄｅｎｇｈｏｎｇｅｔａｌ．，２０１６）。表８对我国常见三稀矿石

地质样品的特点及配套的测试方法进行了总结，但

尚不全面，因为有些特殊类型的样品，如自然硫矿

石、油页岩等，目前尚未有合适的仪器分析方法测定

其中的三稀元素，需要进一步研究。

６　结论

（１）离子吸附型稀土样品硫酸铵溶液浸泡流程

及ＩＣＰＭＳ测试流程的建立，可精确测试浸出液中

各稀土元素的含量，从而可计算样品中各离子相稀

土元素含量。

（２）采用高精度的多接收等离子体质谱仪（ＭＣ

ＩＣＰＭＳ）进行Ｎｄ１４３／Ｎｄ１４４同位素比值测定，可示踪

稀土样品不同产地；通过精确测试分析稀土精矿样

品中的稀土和其他微量元素的含量，采用数学统计

手段，可示踪稀土精矿产地。

（３）将浸泡实验、薄膜标准制备技术和手持式

ＸＲＦ结合，实现了离子吸附型稀土元素的野外现场

快速定性定量分析。无需外接电源条件下进行野外

现场测试工作，２０分钟可完成１件样品测试，可为

我国离子吸附型稀土矿床的找矿快速筛查提供技术

支撑。

（４）针对钨矿石、钼矿石、铌钽矿石的稀有稀散

多元素测定，建立了采用硝酸、氢氟酸微波消解，稀

释后用ＩＣＰＭＳ外标法直接测定的新方法。该方法

的特点在于耐氢氟酸系统的使用，尤其对高含量

Ｗ、Ｎｂ、Ｔａ样品更具优势，否则易产生水解，导致结

果系统偏低。该方法同样适用于封闭罐溶样及锂、

铷、铯等矿石类型。

（５）按照氧化物矿石、硫化物矿石、难溶矿石及

特殊矿石（稀土矿石、金矿石、卤水）类型，研究总结

出１０个专门针对三稀元素的实验测试方法。同时

对我国常见三稀矿石地质样品的特点及配套的测试

方法进行了总结。有些特殊类型的样品，如自然硫

矿石、油页岩等，目前尚未有合适的仪器分析方法测

定其中的三稀元素，需要进一步研究。

致谢：本文得到了中国地质科学院矿产资源研

究所李建康研究员、四川省地质调查院付小方教授

的支持与帮助。
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