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电感耦合等离子体原子发射光谱法#
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采用氢氟酸和高氯酸的混合酸为溶剂!微波消解法处理高碳铬铁样品!电感耦合等离子体原子

发射光谱"
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#测定溶液中的硅$磷和锰!利用仪器扣背景的功能消除高浓度基体的干扰%结果表

明!样品不经基体匹配可以直接测定%方法的线性相关系数大于
$HJJJJ=

!能够同时测定三种金属元

素!具有快速$高效$清洁$污染少等优点!完全能满足分析的要求%
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作者简介!李志华!男!工程师!主要从事原子光谱的应用方法技术开发和技术支持%

A8/'0

'

**&*

6

T

"

*&'8/OU-H4,8H4(

%

!

引言

高碳铬铁主要用作含碳较高的滚珠钢$工具钢

和高速钢的合金剂!提高钢的淬透性!增加钢的耐磨

性和硬度&用作铸铁的添加剂!改善铸铁的耐磨性和

提高硬度!同时使铸铁具有良好的耐热性&用作无渣

法生产硅铬合金和中$低$微碳铬铁的含铬原料&用

作电解法生产金属铬的含铬原料&用作吹氧法冶炼

不锈钢的原料%因其性能要求高!对其它低含量合

金的多少也有很高的要求%目前!对以上三种元素

的测量多以分光光度法测定!操作费时!结果易受其

它因素干扰&另外因高碳铬铁含碳量在
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不易被硝酸$硫酸等酸溶解!碱熔法则会因大量引入

钠离子而影响目标元素的测量*
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利用微波消解技术溶解样品!以
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法检

测高碳铬铁样品中硅$磷$锰元素含量!方法的精密

度和准确度均能满足要求%

$

!

实验部分
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仪器
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等离子体发射光谱仪"日本岛津公

司#!配氢氟酸进样系统%

仪器稳定后!按表
"

仪器工作条件测定%

表
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仪器工作条件

观测

方向

等离子体气(

"

M

)
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S"

#

辅助气

("

M

)

8'(

S"

#

载气

("

M
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#

高频频率(

"

>IU

#

高频输出

功率("

PX

#

矩管

类型
雾化器 雾化室

纵向
"= "H# $HG #GH"# "H#

普通 同心 旋流
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实验器皿及试剂

实验所用玻璃器皿均用硝酸溶液"

"Y"

#浸泡
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后!用去离子水冲洗!干燥备用&实验所用高氯

酸$氢氟酸均为优级纯!实验用水为超纯去离子水%
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样品的前处理

称取
$H#

3

"精确至
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#国家标准样品高

碳铬铁"标准编号'

VWX
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#置于消解

罐中!加入
E8M

高氯酸!

"8M

氢氟酸!放置
#&

后!

盖上消解罐盖!放入微波消解仪中按照设定程序消

解%消解结束后冷却!取出%置于电热板上赶酸完

全后!用去离子水定容至
F$8M

!摇匀备用&并按上

述手续操作!制备试剂空白溶液!样品稀释
"$

倍测

硅%由于氢氟酸进样系统的配备!样品不需要去除

氢氟酸!可以直接进样%
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仪器参数和分析线的选择

利用软件的定性分析功能!可以挑选出光谱干

扰少的$灵敏度高的合适波长&然后根据给出的半定

量结果制定合适的标准曲线浓度点%

根据表
#

制备硅!磷!锰三元素的混合标准溶

液!含硝酸"
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不同元素标准曲线浓度

元素
谱线(

(8

标准曲线浓度("

8
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)

M
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#

;BR$ ;BR" ;BR# ;BR!

硅
#F"HE"# $ #$H$$ =$H$$ E$H$$

磷
"GKH#KG $ $H"$ $HF$ "H$$

锰
#E$HFEJ $ #H$$ =H$$ EH$$
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结果与讨论
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标准曲线

各元素的标准曲线如图
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图
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硅的标准曲线

图
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磷的标准曲线
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方法的检出限

对空白标准溶液的分析元素进行
"$

次测定!取

!

倍的空白标准偏差所对应的浓度即为各元素的检

出限!其结果见表
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标准品测定结果的精密度及准确度

按实验方法对
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标准物质

图
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锰的标准曲线

进行分析!分析结果见表
=

%从表
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可以看出!方法

的相对标准偏差
C;R

都小于
#N

!测定结果与标准

值基本吻合%方法准确$可靠%
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各元素的检出限

元素名称 硅 磷 锰

检出限("
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$H$= $H$" $H!E
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质控
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的测定结果及标准值

"
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元素名称 硅 磷 锰

测定结果
#H!" $H$"F$" $H##

标准值
#H!̂ $H$= $H$"Ĝ $H$$#$H#!̂ $H$"

C;R $HG" $H!# "HE
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结论

重点研究了前处理过程!采用氢氟酸和高氯酸的

混合酸为溶剂!微波消解法处理高碳铬铁样品!样品消

解完全!去除了高碳的影响&
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测定溶液中的

硅$磷和锰!利用仪器高分辨率和扣背景的功能消除高

浓度基体的干扰!样品可以不经基体匹配直接测定!完

全能满足高碳铬铁样品中杂质元素的测试要求%
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