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电感耦合等离子体原子发射光谱（犐犆犘犃犈犛）法

测定犣犔１０１铸铝合金中硅的含量
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摘　要　采用氢氧化钠溶解样品，建立了电感耦合等离子体原子发射光谱（ＩＣＰＡＥＳ）法测定ＺＬ１０１铸

铝合金中硅含量的分析方法。实验过程中优化了仪器的工作条件，选择硅测定最佳分析谱线。用含被

测元素的标准样品绘制工作曲线，代替常用的内标工作曲线来校正方法，以消除共存元素和基体物质的

影响。实验表明，硅测定的相关系数大于０．９９９，相对标准偏差为０．９２％（狀＝１０）。方法准确快速、精密

度高，分析结果完全能够满足工业化生产控制要求。
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前言

我国作为世界上有色金属铸件的生产和消费大国

之一，有色金属铸造已成为支撑国民经济发展的重要

新兴产业，而铸铝合金的生产更是其中强有力的支柱，

以其优越的性能广泛应用于航空工业及民用工业中。
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现代铸造铝合金按主要加入元素可分为四个系

列，即铝硅系、铝铜系、铝镁系及铝锌系。对于绝大

多数的铸铝合金，硅元素的添加于材料本身的各种

性能都有着不容忽视的作用。所以，准确、快速地测

定铸铝合金中硅的含量，将直接影响车间能否及时

生产出合格优质的产品。

对于铸铝合金中高含量硅的测定，一般采用重

量法［１］，适用范围是０．３０％～２５．００％，该法虽测定

范围较宽，具有较高的准确度，但是操作繁琐费时费

力且不适用于较大批量试样的分析。低含量硅的测

定通常采用硅钼蓝分光光度法［２］，适用范围为

０．００１０％～０．４０％，此方法虽灵敏度较高，但对其测

定条件ｐＨ值及温度的要求又较为苛刻。与经典的

化学分析法相比，电感耦合等离子体原子发射光谱

（ＩＣＰＡＥＳ）法具有检出限低、准确度高、线性范围灵

活可调，试样用量少且多种元素可同时测定等优点，

是当前适用范围较广的分析方法［３４］。本文利用电

感耦合等离子体原子发射光谱仪，探究试样溶解条

件及加酸量对铸铝ＺＬ１０１合金中硅含量测定的影

响，确定电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ

ＡＥＳ）测定铸铝ＺＬ１０１合金中硅含量的工作参数。

１　实验部分

１１　仪器和试剂

６３００型电感耦合等离子体原子发射光谱仪（美

国赛默飞世尔公司）；电子天平（梅特勒托利多（上

海）有限公司）；摩尔（ＭｏＬｅｃｕｌａｒ）纯水机。

高纯氩气（大于９９．９９％）；氢氧化钠溶液（ＧＲ，

４００ｇ／Ｌ）；盐酸（ＡＲ，１＋１）；硝酸（ＡＲ）；铸造铝合金

ＺＬ１０５Ａ标准物质（山东省冶金设计研究院）；实验

用水为去离子超纯水。

１２　仪器参数

ＩＣＰＡＥＳ仪的工作参数：观测模式为垂直，高

度１２ｍｍ，射频功率１１５０Ｗ，等离子气体压力０．５５～

０．７ＭＰａ，等离子体气流速１２Ｌ／ｍｉｎ，雾化气体流量

０．６Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量０．５Ｌ／ｍｉｎ，蠕动泵速度

５０ｒ／ｍｉｎ。

１３　实验方法

样品测定根据样品中的硅含量，称取０．１ｇ（精

确至０．０００１ｇ）样品（厚度小于１ｍｍ）置于３５０ｍＬ

聚乙烯塑料烧杯中，加水约１５ｍＬ，加６ｍＬ氢氧化

钠溶液，盖表面皿，待剧烈反应停止，于低温（低于

８０℃）处小心缓慢溶解至完全（温度过高，可使烧杯

变形损坏。为防止溶液迸溅干涸，导致试样溶解不

完全，溶样约２５ｍｉｎ），放置３～４ｍｉｎ，加１２ｍＬ盐

酸和３ｍＬ硝酸并加热至溶液清亮，待溶液冷却至

室温后转入１００ｍＬ容量瓶定容，摇匀（必要时，可

分取部分试液并补加３ｍＬ盐酸），随同试样处理方

法做空白实验。调整好ＩＣＰＡＥＳ仪，待测。

１４　标准工作曲线绘制

称取ＺＬ１０５Ａ铝合金标准物质０．１、０．１２、０．１４ｇ

（精确至０．０００１ｇ）分别置于三个３５０ｍＬ聚乙烯塑

料烧杯中，加约１５ｍＬ水、６ｍＬ氢氧化钠溶液，下同

实验方法操作，制作标准工作溶液。选定仪器测定硅

工作谱线为２８８．１５８ｎｍ，将标准工作溶液引入仪器测

定并绘制工作曲线，硅测定线性相关系数为０．９９９５。

２　结果与讨论

２１　标准物质的选择

绘制工作曲线选用的标准系列样品，必须是国

家一级标样，其组成成分与被测试样一致或相近，方

便较长时间保存和保证其化学性质稳定。所用其它

试剂等级，应根据生产对测定物质的精确度要求而

定。综合考虑，实验中选取分析纯试剂。

２２　元素分析谱线的选择

因为Ａｌ、Ｎａ是待测溶液中高含量的基体元素，

故对本方法的测定有影响的主要是 Ａｌ、Ｎａ两种元

素。因为所选择的含有被测元素的标准物质样品与

试样有相同的基质和相同的溶样条件，所以可以消

除Ａｌ、Ｎａ基体带来的干扰。第二方面的干扰来自

于光谱干扰，分析应该选择灵敏度高、干扰元素少、

干扰程度低、线性范围宽的谱线，同时参照仪器和文

献的推荐，本方法选取硅激发谱线为２８８．１５８ｎｍ。

２３　试样前处理对测定结果的影响

根据相关资料报道，若试样中硅的含量高于

０．５％，一般都会采用碱熔的方式，将试液蒸煮至糊

状，反复碱熔２～３次，手续相对繁琐，用时过长（大

于２ｈ）。实验采用较低温（＜８０℃）缓慢加热充分

溶解，一次操作可完成样品的溶解，将溶液酸化后即

可测定，节省了时间，简单且容易掌握。两种处理方

法测定的结果基本一致，详见表１。

表１　样品处理方法实验

犜犪犫犾犲１　犛犪犿狆犾犲狆狉狅犮犲狊狊犻狀犵犿犲狋犺狅犱犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狊 ／％

样品 元素
碱溶１次

测定结果

碱溶２次

测定结果

碱溶３次

测定结果

本方法

测定结果

ＺＬ１０５ Ｓｉ ５．６６ ５．６１ ５．６９ ５．６７

２４　盐酸用量对测定结果的影响

以购买的ＺＬ１０５Ａ标准物质为例，用氢氧化钠

４７
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溶解完全后，加盐酸使溶液酸化。此时，盐酸的用量

将对测定结果有直接的影响。为了得出对于本方法

合适的盐酸用量，分别实验不同盐酸用量下的测定

值。相关数据对比见表２。

表２　盐酸的加入量对测定结果的影响

犜犪犫犾犲２　犜犺犲犲犳犳犲犮狋狅犳狋犺犲犪犿狅狌狀狋狅犳犺狔犱狉狅犮犺犾狅狉犻犮

犪犮犻犱犪犱犱犲犱狅狀狋犺犲犿犲犪狊狌狉犲犿犲狀狋狉犲狊狌犾狋狊

元素 盐酸／ｍＬ 测定值／％ 标准值／％

Ｓｉ

２ ３．６６

４ ４．０２

６ ４．９６

８ ５．５６

１０ ５．６９

１２ ５．７１

５．６８

表２说明，盐酸用量２～１２ｍＬ，测定结果从负

偏差逐渐转向正确，本方法选择加入１０ｍＬ盐酸，

可以获得准确的测定结果，同时又不致造成浪费和

有利于环境保护要求。

２５　方法的精密度实验

为了考察方法的精密度，按照实验方法对ＺＬ１０１

铸铝合金中硅平行测定１０次，分析数据见表３。从

表３ 看出，测定结果的相对标准偏差 ＲＳＤ 为

０．９２％，有较高的测定精密度。

表３　方法的精密度

犜犪犫犾犲３　犘狉犲犮犻狊犻狅狀狅犳狋犺犲犿犲狋犺狅犱（狀＝１０） ／％

元素 测定值 平均值
标准

偏差

相对

标准偏差

Ｓｉ
６．９９　７．１１　７．１４　６．９８　７．１１

７．１２　７．１７　７．１２　７．１４　７．１５
７．１０ ０．０６５ ０．９２

２６　方法检出限

在相同条件下，对试样按实验方法以空白溶液

测定１０次，求得测定的标准偏差ＳＤ，以３倍标准偏

差作为本方法对硅测定检出限，结果见表４。

２７　准确度实验

为了验证本方法的准确度，取用铸造铝合金

ＺＬ１１４Ａ、ＺＬ１０５Ａ、ＺＬ１０１试样，分别采用拟定

实验方法和重量法测定硅的含量，测定结果见

表５。

表４　方法的检出限

犜犪犫犾犲４　犇犲狋犲犮狋犻狅狀犾犻犿犻狋狊狅犳狋犺犲犿犲狋犺狅犱 ／％

元素 测定值 平均值 标准偏差 检出限

Ｓｉ ７．０２　７．０４　７．０４　６．９８　７．０３　７．００　６．９８　７．０５　７．０３　６．９９ ７．０１ ０．０２６ ０．０７８

表５　准确度实验

犜犪犫犾犲５　犃犮犮狌狉犪犮狔犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狊 ／％

试样名称 元素 本方法测定值 重量法测定值

ＺＬ１１４Ａ ６．７６ ６．７３

ＺＬ１０５Ａ Ｓｉ ５．６１ ５．６８

ＺＬ１０１ ７．０５ ７．００

从表５可知，采用本方法与国家标准方法测定

的结果基本吻合，结果准确可靠。

３　结论

建立的电感耦合等离子体原子发射光谱（ＩＣＰ

ＡＥＳ）法测定ＺＬ１０１铸铝合金中硅含量的方法，硅测

定的标准偏差为０．０６５％，相对标准偏差为０．９２％，

标准系列中硅测定相关系数在０．９９９５～０．９９９８。由

于采用了组成与试样基本一致的标准样品制作标准

工作曲线，消除传统的常用方法中因基体元素匹配带

来的不便，基本排除了基体对试样测定的影响。此方

法在使用上具有操作简单、快速和准确等优点，完全

满足了生产配料方案设制和生产过程控制分析要求，

表现出在检验过程更多方面的灵活性和实用性。
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