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前言

本文件按照GB/T I . 1- 2020 （标准化工作导则 第1部分： 标准化文件的结构和1起草规则》和1
GB汀 20001牛－2015 《标准编写规则 第4部分： 试验方法标准》的规定起草。

本文件是DZIT 0452-2023 《串串土矿石化学分析方法》 的第1部分。 DZ汀 0452 已经发布了以下

部分：

一一统l部分． 二氧化磁、 三氧化二俗、 三氧化二铁、 氧化钙、 氟化钱、氧化仰、氧化销、 二氧化徽、 氧化

铭、 五氧化二确、德平a~贝含量的测定俯溯酸键熔融一咆感秘合等离子体原子发射光说法．

一一第2部分· 铝、 铁、 钙、 镇、仰、刷、铁、 饭、 西哥及15个稀土元素含量的测定说合酸分解一电感稍

合等离子体原子发射光诺i法：

一一如部分： 银、饿、 锐、馆、筒、 侠、 钢、僻、 练、铀1、 饶、假、制、饱、 钮、鸽、 tt、饰、 锐、锐、 饱及151、稀

土元素含量的测定说合酸分解一电感粮合等离子体质谱法。

本文件由中华人民共J阳国自然资源部提出。

本文件由全国自然资源与国土空间规划标准化技术委员会（SAC/TC 93）归υ．

本文件起草单位： 国家地质实验测试中心。

本文件主要e起草人· 子，l、红宾、 郭E障、张欣、 王酱、 马生凤、 于汀汀、 i句才发玉、 温宏利、 安子怡、 屈文t友。

Ill 
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引言

稀土是不可再生的亟要战略资源，是改造传统产业、发展新兴产业及国防科技不可或缺的关键元素．

在衍，土探矿、 开采、 选矿、 JJn工以及贸易过程中，各元素含量的测定贯穿其中。同时， 简单快速的分衍方法

为稀土矿石类矿床综合评价以及稀土If石的综合利用奠定了基础。本文件－以现代分析仪器为依托， 主tt立

了能够实现多元素同时测定的 ozrr0452-2023 《稀土矿石化学分析方法》。

DZ厅 0452-2023囱三个部分构成。

二二第l部分： 二氧化静、 三氧化二铝、 三氧化二铁、氧化钙、氧化镇、氧化仰、氧化纳、 二氧化饮、氧化

镇、五氧化二日峰、 饱和l锁含量的测定偏棚®银熔自由－ 11!感鹅合等离子体原子发射光谱法．目

的在于确立偏棚酸镶熔融一电感1割舍等离子体原子发射光谱法测定稀土矿石中二氧化硅、 三氧

化二铝、 二氧化二铁、氧化钙、氧化锐、氧化仰、氧化锅、 二氧化铁、氧化铭、五氧化二碗、 t~革a~贝含

量的分析方法．

二二第2部分： 铭、 铁、 钙、 镇、 仰、 智~ 、 铁、 镜、 西哥及15个稀土元素含量的测定混合西安分解一电感稍

合等离子体~、子发射光谱法． 目的在于确立混合酸分解一电感稿合等离子体原子发射光谱法

测定稀土矿石中锦、铁、钙、续、 4甲、饷、 －＼＇）＼、筒、碗及15个稀土元素含量的分析方法。

一一那部分： 假、镀、 锐、儒、 钻、 像、钢、 僻、徽、 协l、锐、棚、 钢、饱、 钮、鸽、 4t、铺、 锐、锐、铀及1:1个都

土元素含量的测定混合酸分解一电感秘合等离子体j员说法。目的缸子确立混合酸分解一电

盟问怡等离子体质i需时4定缆、徽、锐、锤、钻、锐、钢、铐、 t京、 伽、饶、细、锢、 饱、锢、鸽、钱、 银、 4忠

告士 、 铺及15个称土元素含量的分析方法。

目前，秘土矿石的标准分析为法中，主量元素以经典的化学分析为法为主体，没有应用也J毒祸合等离

子体发射光语仪同时测定稀土矿石中多元索的国家标准方法或者行业标准方法，没有体现出近年来分析

技术的进步， 本文件的建立完善了稀土矿石的分析方法． 本文件针对稀土矿石中的主最元素，明确了样

品分解和1测定条件， 确定了分析方法的检出限、测定范围和精密度，和IJJ且有标准方法相比缩短了样品分解

流手里， 为提高分析效率、保证数据质量、促进串串土矿产资源勘查与开发利用脚飞技术支撑。

v 
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稀土矿石化学分析方法

第 1 部分z 二氧化硅、三氧化二铝、三氧化二铁、氧化钙、氧化镶、
氧化何、氧化锅、二氧化敏、氧化锺、五氧化二辑、键和银含量的

测定偏翻酸锺熔融－电感藕合等离子体原子发射光谱法

警示－一使用本文件的人员应有正规察’由童工作的实践经验，应’属知所述及的化学处理操作和仪器
镰作安全．本文件并未指出所有可能的安全问·． 使用省有责任采取适当的安全糊，．．措施，并保证符

合国东有关法规规定的条件．

1 ’E圃

本文件规定了偏碗IHI主银熔触一也感剿合等)i!j子体原子发射光谱法测定稀土矿石中二氧化磁、 三氧化

二绍、 三氧化二铁、氧化钙、氧化锐、 氧化仰、 氧化纳、 二氧化锐、氧化镜、 :ti氧化二磷、铠非日锁含量的方法。

本文件适用于将土矿石中工氧化险、 三氧化二倒、 三氧化工铁、 氧化钙、 氧化续、 氧化僻、 氧化钧、 工氧

化敏、 氧化铭、 五氧化二碗、饱和锁合蓝的｛刷出自主银然融一也感锅台等离子体J,'i(子发射光谱法测定．

方法检出限和测定范剧见袋 I • 

表1方法检出限和测定范围

成分 方法险出限 测定范网

SiO, 0. 05 0. 2~80 

AJ,O, 0.01 0.04~30 

TFe,o, 0. 01 0. 04~40 

Cao 0. 015 0.05~25 

llgO 0.01 0.05~25 

K，。 0. 015 0.05~10 

Na,O 0. 015 0.05~10 

TiO 0. 005 0. 02~10 

llnO 0. 005 0.02~5 

民0. 0. 01 0. O•I~5 

Sr 5 20~20000 

Bu G 20 -20-000 

注元素Sr和I如顾最分数以“ pg/g” 表示其余成分以＂%”表示．

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性号I ffl i而构成本文件必不可少的条款． 其中， 注口期的号｜ 月1文
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件，仅该日期对应的版本运用于本文件 不然时期的号l用文件， 其最新版本（包指所有的修改单）适用于本

文件．

Garr 6379 .2 测量方法与结果的准确度（』正确度与精密度）第2部分． 确~标准测量方法原复性

与再现i生的基本方法

GB!r 6379.4 测最方法与结果的准确度（正确度与精密度）第4部分： 确定标准测最方法正确度

的基本方法

GB厅 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB!f 14505 岩石和矿石化学分析方法总则及一般规定

DZ/T 0 1 30（所有部分）地质矿产实验室测试质量管理规范

3 术语和定义

本文件没有盲目要界定的术语和定义。

4 原理

在高混下， 稀士矿石样，品被偏削l商量t里分解，用王水溶液通过超声波振荡溶解ffi,t,l;，样品中的被测元素

被溶解难入试液中，试浓经雾化后由童是气号l入叙等离子体1巨；焰中，符测元素的原子或病子被激发到激发

态，回到低能态时发射出特征光谱。在－~草原鼓浓度范国内，其特征光谐的强度与样品中待测元素的质

量浓度成正比，通过测量特征附线的强度计算样品中待测元索的含量。

5 试剂和材斜

说明z 除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上的化掌试剂．所用水符合GB/T 创82-Gt

水的要求．

5.1 无7.1<偏削l] ilj费银 取含水偏棚商量银（LiBO, ·SH, 0), 布，f自金皿中于700℃脱水7 min~ 10 mm, 

待J)＜ 分烤干后， 磨碎装瓶备用。 或闷市售无水偏删自童电盟。

5.2 就自主： p=l.19 8川L。

5.3 硝酸 ： 俨1.42 2阳L.

5. 4 王水用3份 Ii/;酸（见5 . 2）与 l份硝酸（见5 . 3）混合。

5.5 王水溶液（5+95） ’ 用5份王水 （见5 . 4）与95份7!＜混合，现用现配．

5.6 单元素标准储备浴浓 用有iiE标准物质配制，具体配和l方法参见附录A，也可购买市售有iiE的单元

素标准储备溶液．

5. 7 多元索混合校准溶液： 用单元索标准储备溶液｛见5 . 6）配制｜多元索混合校准溶液， 也可用市售（有

iiE标准物质）混合标准储备溶液用王水浴液（5+95 ) （见5 . 5）稀将得到。配制的校准溶液系列的元素组

合、 质量浓f.!f.和l内标无萦叨．袭2，校附t.浓液的介l.fJj 为5 g/L 的偏棚酸仰和平7ki＇仰自｛仰。5. 5）.保存期限为l

个月。

5.8 锅内标溶液（250 µ g/mL）：。 分取锦标准储备溶液（见5. 6) 50. 00 mL，放在1000 mL 容量瓶中， 用主

水溶液。÷95) （见5 . 5）定谷豆豆主If度。

5.9 校准空臼溶液· 称取0 . 25 g 无7]<偏侧面宽银（见5 . I ） 于I00 mL t是杯中，用30 mL 主水溶液（5÷95)

（见5. 5）溶解， 转移至50 mL 容量瓶中 ， 准确加入2. 0 mL 锅内标溶液（见5 . 8）后 ， 用主水溶液（5+95)

（见5. 5）定容至主1）度，；需匀备用。
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表 2 校；佳溶液系列的元素组合、质量浓度和内标

饺准溶液编号 元:if:！且合
系列。 系列l 系列2 系列3 系列4 系列5 内标元素 （Cd)

ug/ ml pg/ mL µ g/ ml ” sf此 ug/ mL pg/ mL µ s/n:l 

S i 。 50. 0 100 200 300 500 

A L、 Fe 。 20. 0 50. 0 LOO 200 300 
校准熔t缸 l 10 

Ca、 Mg 。 10. 0 25. 0 50. 0 JOO 200 

K、 Na 。 5. 00 10. 0 25.0 50.0 100 

Ti 、 Mn 。 5. 00 10.0 20.0 30.0 50.0 

校F佳游液2 P、 Ba 。 0.20 I. 00 5.00 10. 0 20. 0 10 

Sr 。 。 10 0.20 0.40 0.80 I. 00 

5. 1 0 氯气中（Ar注99996%.

6 仪器设备

6. 1 电感剿台等病子体原子发射光i告仪： 光学分辨率小于0 . 009 nm (200 nm处） 。

6.2 马弗炉： 最高温度 1000℃以上， 校溢满皮士 LO'C.

6.3 超声波淌洗呈li ： 温度为室温．

6 .4 石墨i甘垠· 具体尺寸参见附录B，也可使用市售类似产品。

6. 5 分析天平感簸。 l mg, 

6.6 瓷J:lffjij : 30 mL。

6 .7 控温鼓凤干燥＇￥~ ： 最高温度300℃， 控温粉皮士2℃．

7 样品

7. 1 核 RilGBrr 14505的相关规定，稀土矿石样品的加工粒径小子74 ” m o 样品在105℃±2℃；烘箱中

预干燃2 b~4 h，然后崽于干虫棋盘革中拎却至室温。

7.2 称JlXO. I g 样品， 精确至0. I mg。

8 试验步骤

8. I 空白试验

随同样品i茸行双份空白试验，所有试剂取自同一试剂瓶，加入同等的堡，采用与样品分解，相同的试验

步骤。

8. 2 5主ii[试验

随同样品分析基体相似、 含量相近的有证标准物质，制备验证试验溶液。

8. 3 样品分解

8 . 3. I 称驭。。 5 g （精确至0. 01 g） 无l)( j刷刷酸铿｛见5 . 1） 置于石墨柑编｛见6 . 4）中，冉将样品｛见7. 2) fl 

3 
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于无水偏棚酸银之上，并与之充分混匀－

8. 3. 2 将石墨Jttt目（见6 . 4）放入30 mL 瓷垠捐（见6 . 6）中，并将其放置在已升温至1000℃的马弗炉
（见6. 2）中 ， 在 1000℃条件下熔融l 5 min. 

8.3. 3 在LOO mL 烧杯中倒入约25 mL 主水溶液（5+95) （见5. 5） 。 从马列；炉中取出瓷柑锅，将石器刷

锅中的炼自由物立即倒入己备有王水溶液的烧杯中．

8. 3. 4 1每烧柿、放入超声波清洗榕（见6. 3）中， 在超声波消洗苦苦水浴中溶解烙捻 15 min~20 min，待俗

Ii／；完全浴血军后，将i在液转移至 100 mL 容量瓶中， 准确加入4 . 0 mL 销内标溶液（见5. 8），用王水、溶液 （5+

95) （见5. 5）稀释至刻度， 摇匀， 待i肌

8.4 测定

8. 4. 1 按照电感锅台等离子体原子发射光讲仪操作说明书规定条件启动仪器， 并诩节至最佳工作状态

（参见附录C）， 仪器稳定至少30 min. 

8.4.2 建立分析方法，逃努元素和波长（参见附录D），编制样品分析表．

8.4. 3 绘制｜校准山线： 以多元索混合校准i较浓（见5 . 7）系列中待坝。元素的质量浓度为横坐标、 符洲元索

谐线强度为纵坐标建立校｝作出l线。 校叶辛·曲线每点数据至少采集3次， 取平均值－

8. 4. <J i9l~ >t每批样品时， 同时测定实验室:i".臼浴液（见8. ！）和标准物质溶液（见8 . 2）。

8.4.5 样品测定中间用玉水溶液（5+95) （见5 . 5）消洗系统．

9 试验数据处理

样品中待i解成分含量以质萤；分数w(B）计，数值以“”g/g”农示时， 按式（1）计算：

th- - {f::'li'!'l 
；叫随·－··－」一

咽，E

数值以‘鸣”表示时，按式（2）计算：

4ι －A IV 
‘ CU> 古甘~XK.

式(l）和l式（2）中·

Pu一一样品iJ!•寇将液（见8 . 3 . 4） 中待测成分的质量浓度， 单位为微克每毫升（ µ g/mL) , 
p←一一空白i爷液（见8. l ） 中待＼）l~成分的质鱼浓度， 单位为微克每毫升（ υg/mL);

v 一一一样品测定溶液（见8. 3 . 4）的总体积，单位为遂开（mL),

m 一一称取样品（见7. 2）的质量， 单位为荒（g);

Kp一一待i别元素的氧化物转化系数．

·· α） 

W!IJ定结果按GBff 14505表示为： ××。××%、×．××%、 0. ×××%、 × × × µ gtg 、 川．×~·gig、

X ××µ g/g 、 0 ×× Jl g/g. 计算结果除饱和t贝外， 其他元素以氧化物形式拟出，分析元素与氧化物转

化系数参见附录 E。

1 0 精密度

LO. I t在 GBff 6379 2 规定的方法，得到偏栅酸镀m融一电感梢合等离子体原子发射光谱法测定稀二七

矿石中二氧化磁、 三氧化二俗、 三氧化二铁、 氧化钙、 氧化锐、氧化仰、 氧化俐、 二氧化lijt:、 氧化徽、五氧化二

俄、 惚和领含戴的重复性和再现性（即方法精密度），统计结果见表3.

IO. 2 袖，重复性条件下获得的两次独立测试结束的测定俑，在表3给出的水平范剧内，其绝对差债不超
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过亟复性限（r) （盟｛言概率95%）.重复性限的核表3所:Y!J方程式计算．

10. 3 在再现俭条件下获得的阿以；独立测试结果的测定饱，在表3给出的水平范围内，其绝对差值不超

过再现性限（R) （置信概率95%）.再现他限（R）核农3所列方程式计算．

袋 3 方法稽’度

成分 水平范围（m) 重复性限。｝ 再现他限（R)

Si乌 20. 86~70 92 r=O 22+0 007111 R=O. 70+0. 023m 

!\ 1,0, 2. 31~19. 00 r=O. 029+0. 0361” R=0. 25+0. 0SOm 

TFe,o, 0 71~20 77 L-0 032m R-0 061 +O. L Im 

Cao 0. 029~21 35 r=0. 007+0. 038111 R=0. 3Jm0. 6 

』lgO 0. 231~3.04 r=O. 008+0. 034111 R=O. OJ 5+0. 27m 

K,O 0 93~5 52 r-0 010＋。”7m R-0 19争0 054m 

Na，。 0. 064~2. 14 r=0. 019÷0.078m R=0.031+0.30m 

T i也 0. 018~I. 08 r=O. OO J+0. 057111 R=O. 003+0. 201自

MnO 0. 052~o. 72 r=0. 002喻o. 047’” R=O. 003+0. 14m 

r ,o. 0.0073~2 18 r=0. 003+0.03 Jm R=O. 004+0. J5m 

Sr 6 92~875 r= J 88+0 047m R=2. Jl 邸0. 6

Ila 15.8~18637 r=5 &I喻。 034111 R=0.42m 

注l f古密度量＇.ii届是依据G自／T6379. 2， 囱 12家实验室对5个含li!:水平的样品，分jJljtf'延复性条件下测定41虫，对数

精剔除离I悻值后计算得到．

lt2：元素Sr;fllBa质E过分敛以“ pg/g”表示， 其余成分以“姐”表示．

11 正确啤

按GB/T 6379.4规定的方法，选择3个不同含量范围的稀土矿石国家有iIE标准物质 ， 在山东实验

室间进行方法正确度试验， 得到的方法正确度相关数据参见附录F。

12 质量保证和撞倒

12. 1 r!itJ备校准溶液应该补加和样品同莹的偏棚酸魄，保持样品和校准浴扭扭的基体尽量相近。

12 .2 饺｝住脚线的相关系数大子或等于0 . 999 .

12. 3 如7届主盟划捐巾的；1$融体不能金啬~（ft！出 ， 发生粘锅底的现象， 可以适当减少样品或增加倍~J称样簸，

以增加t奋剂和样品的质最比。

12.4 分析每批样品时， 应同时边行全白试验、 报复i式样、标准物质分析，且符合ozrr 0130的要求。

12. 5 制备校准浓浓时注意元素间的相容f圭和稳定性， 并对单元素标准储备溶液进行核查，以遮兔杂质

影响杯浓的准确度．新配制的校？在溶液转移至干净的聚丙烯瓶中保存， 并定期核盗其稳定性．
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附豪 A

睛斜性｝

元’E标准储备溶液的配和j

警示－－个实’盘童部有责任雏妒有关法则中关于本方法所提及的化学物质量E全处理规定．参与
化学分析的所有人员都应有化学实验鑫安全常识．

A. l 硅标准溶液［p(Si)=lO. 00 mg/Ill..] 

准确称取经1000℃；的烧l h !'fl光谱纯二氧化硅（Si02 ) I 0.6960 g，置于销蚓士雨中， JJn 5 g 无水碳

般每句， 说匀，再毅盏少许Na2 C03 于1000℃JJn热熔融5 min~ I 0 min，冷却， 于~四氟杯JJn热煮沸水

；是取， 溶解于水后。将溶液移入500 ml g塑料容量瓶中， 稀释至主lj度，冷却至室温， 摇匀。

A. 2 锦标准溶液［p(AI}=lO. 00 吨／Ill..]

准确称取5.0000 g 金属铝（Al，纯度99. 95%），置于烧杯中， 递上表皿，沿杯里重加入100 mL 盐商量溶
液 (1＋！）及少量硝酸微热溶解。 1每溶液移入500 mL容量瓶中， 用水稀释至主lj度， 报匀－

A. 3 曾在标准露’液[p(Fe)=lO. 00 mg/llL] 

准确称取5.0000g 高纯铁丝（Fe， 纯度99 . 95也） ，置于烧杯中， JJn入 100 mL 盐酸浴液(I+ I ），低温

加热i容解。冷却后将溶液移入500 mL容量瓶中， 用7l<稀释至去lj度，如匀。

A.4 钙标准溶液［p(Ca.)=5. 000 mg/ml..] 

准确称取经1os·c～l 10℃干燥I h 的高纯碳酸钙（CaC03 )6.2430 g，置于烧杯中， 加入 100

mL 水， 再加入JOO mL 盐酸溶液(l+J）至溶解。将溶液移入500 mL 容量瓶中， 用＊稀移至主lj度，报匀

。

A. 5 4费标准溶液（p侃g)=5.000 略／mL)

准确称~800℃灼烧l h 的光谱纯氧化镇（Mg0)4. 1457 草，置于烧杯中， 盖上表团肌， 沿杯壁加入

I 00 mL盐商量溶液 (1+ 1)微热、溶解。将浴液移入500 mL 容量瓶中，用7J<.稀将至刻度， 击退匀。

A. 6 饵标准溶液［p但）=2.侧 鸣／ι］

准确利：取经500℃灼烧0. 5 h 的光谱纯氛化锦（KCI) I .9066 g，置于烧杯中，溶于少量水后， 加入

100 mL盐酸溶液（！＋！） ， 移入500 ml 容fil瓶中， 用水稀释至刻度， 撼匀－

A. 7 钢标准溶液［p恤J=2.删 鸣／ml.]

准确称取500℃灼烧lh 的光谱纯氯化纳(NaCl)2.542 I g， 置于烧杯中， 溶于少量水后， 加入100 mL 盐

酸溶液(I+ l），移入500 mL 容最瓶中， 用水平括释E医药l度， 摇匀－

A. 8 敏标准溶溃［p(Ti)=l. 000 mg/Ill..] 

准确称驭。. 50000 g 海绵钦σi），置于1范杯中， JJn入250 mL 盐酸(I+ l） ， 低温川热至溶解。冷却后

移入500 mL 容量痛中， 用盐酸溶液(1＋！）稀释到lj度，如匀。

• 
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A. 9 锺标准溶液［p(lln)=l. 000 町／ml]

准确称取经105℃烘2 h 的光讷纯四氧化三镇（Mn3 O, )0.6942g，盖子烧杯中， 加入50 mL i农盐般，

加热至i窑解。冷却后移入500 rnL 容量瓶中，用水平前1降至刻度， t击匀。

A.10 ．标准溶液［p(P) =l. 000 鸣／ml.]

准确狗、取105℃干燥lh 的高纯硫酸二氢仰

(KH2 PO, )2. 1966g, ｝！~(l+ J ），移入500 mL 容鼓瓶中， 用水稀释

至刻度， 摇匀。

A. 11 锦标准藩液［p(Cd)=5. 000 昭ι］

准确称取2 . 8550 g 高纯氧化锅（CdO），置于烧杯中，加入 JOO
J今仰后移入500 mL 容量瓶中， 用11<稀释至主1）度， f面匀。

A.12 领标准浪漫[p伽，）= 1. 000 mg/ι］ 

加水溶解后， 加入JOO mL 盐酸浴

mL 硝酸溶液（ I + l ）， 加热至溶解。

?!Un称取经105·c干燥2 h 的高纯破自主锁（BaC03 )0. 7 1850 8，置于烧杯中，加入水及 I00 ml 硝
酸

溶液(I+ I ） ， 加热至溶解．冷却后移入500 ml 容量瓶中 ， 用水稀释至刻度， 摇匀。

A. 13 锦标准溶液［p(Sr)=l.棚 Ilg ／叫

准确称取经70℃干；除2 h 的高纯硝商量惚［Sr(NO. )z ) i.2077 
ml 

8，置于烧杯中， 用11<il1却显．加入100

硝自责i窑液 (1+ 1） ， 低温加热至i窑解。冷却)f,移入500 mL 容量瓶中 ， 用水稀将至刻度， lffi匀。
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附’E 8 

（资料锥｝

石 At曾编

有．翁精的创作B. l 

行型！1jJ抖由f丘吉E度高纯石婴何j ~ $1Jj币ii说 ．

石·翁精的尺寸B.2 

II~据分析方法要求设计的瑞梢． 具体尺、l见创B. 1: 
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b） 石墨精t禹纵剖面回a』 石·煽精衔’R田固

树司l序号说明：
1, -35回回E

1, -26 ，田’·

注：石摸地祸尺寸z 内径18 mn. 外’位25 mn. 虫!!13. 5 ll1l\ 

石·蜻捐尺寸圄

外部f.113.5 llTilo 内部深篇m

圈 B. l 

石噩精捐清洁

II~川 kl；的石接划纲一个， 选择与J-11 J词内始－似的麻花俐钻头一支， f巴f占头版入l'll j间内 ． 稍微用力旋转

帖头， Jel'IJ 1月内壁上的附着物和石墨粉1串1J ll;i JI· f剑出 . I史内！笠干净光i吉．

I 

B.3 
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