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摘　要：采用酸溶解试样，残渣经沉淀过滤、无水碳酸钠和硼酸的混合熔剂熔融处理后，与酸溶解试液混合、定容。
利用电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测定钛铁中硅、锰、磷、铝和铜的含量，该方法优选了待测元素
分析谱线、仪器工作参数，考察了基体元素钛和铁的干扰影响。采用基体匹配的方式消除干扰的影响，方法检出限

为００００３％～０００２７％。用本方法对标准样品进行测定，各成分的测定值与认定值吻合，相对标准偏差（ＲＳＤ，
ｎ＝１１）为０８５％～９０３％，满足钛铁分析要求。
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　　钛铁作为钢铁生产的冶炼原料，按照产品标准
规定，需要对常规元素及微量杂质元素提供准确的

成分含量，以便对炼钢生产提供指导，同时为公司入

厂原料验收提供依据。

按照传统钛铁合金元素的检测方法，常用的检

测分析方法多为经典的湿法化学分析方法，如重量
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法［１］、光度法［２－３］、滴定法［４］等。不仅分析流程较

长，处理分析干扰手段繁复，需要的试剂药品品种

多、用量大，不能满足目前分析时限的需求［５］。用

电感耦合等离子体光谱法分析钛铁中的微量杂质元

素，具有多元素同时分析、检测时限短、操作简单、分

析结果重现性好的特点，为此可以利用现有的仪器

设备，研发新的仪器分析方法替代传统湿法化学分

析合金元素的检测方法，达到提高检测效率、降低分

析成本、减少环境污染的目的，同时可满足现场生产

各种优质钢、合金钢的需求。

１　试验部分
１．１　仪器及工作参数

Ｉｃａｐ型电感耦合等离子光谱仪（美国 Ｔｈｅｒｍｏ
Ｆｉｓｈｅｒ公司）。固体检测器 （ＣＩＤ），波长范围
１６６～８４７ｎｍ，仪器工作参数见表１。

表１　ＩＣＰ－ＡＥＳ工作条件

参数 数值

射频发生器功率／Ｗ １１００

冷却气流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） １５

辅助气流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） ０．５

雾化器流量／（Ｌ·ｍｉｎ－１） ０．７

载气压力／ＭＰａ ０．３５

观测高度／ｍｍ １１

１．２　试剂
硅、锰、磷、铝、铜单元素标准溶液储备液，

１０００μｇ／ｍＬ；盐酸、硝酸、硫酸、无水碳酸钠均为优
级纯；硼酸为分析纯；实验室用水为二级纯水。

混合熔剂：由质量比为２∶１的无水碳酸钠、硼酸
配制而成；混合酸：由体积比为３∶１∶４的盐酸、硝酸、
水配制而成。

１．３　样品处理
称取 ０２０００ｇ试样置于 １５０ｍＬ烧杯中，加

３０ｍＬ混合酸，盖上表面皿，在低温电热板溶解
２０ｍｉｎ左右。待大部分试样溶解后，取下冷却，用中
速定量滤纸过滤于２００ｍＬ容量瓶中，用二次水洗净
烧杯和滤纸，将滤纸和沉淀一起放置在铂金坩埚中，

在低温下将滤纸灰化后，置于９５０℃马弗炉中灼烧
０５ｈ，取出冷却至室温。加１０ｇ混合熔剂混匀，置
于９５０℃马弗炉中灼烧熔融１０ｍｉｎ，取出冷却，用
４０ｍＬ盐酸（１＋２）浸取坩埚，与母液合并，用水稀释
至刻度，摇匀备用。随同试样做试剂空白。

２　结果与讨论
２．１　样品分解

常用的样品分解方法有酸溶法、碱熔法等。本

试验钛铁试样的称样量，分别使用盐酸、硝酸、盐

酸—硝酸体系、盐酸—硫酸体系等进行样品的分解

试验。结果发现，使用单纯的酸体系不能完全分解

试样，通过盐酸—硝酸体系对样品进行初步的分解，

经过滤洗涤沉淀，加１０ｇ混合熔剂于９５０℃马弗
炉中灼烧熔融沉淀１０ｍｉｎ，可完全分解试样。

具体的试验方案为：称取０２０００ｇ钛铁试样，
加３０ｍＬ混合酸进行低温溶解２０ｍｉｎ，过滤沉淀，加
１０ｇ混合熔剂于 ９５０℃马弗炉中灼烧熔融沉淀
１０ｍｉｎ，用４０ｍＬ盐酸（１＋２）提取坩埚，与母液合并
定容于２００ｍＬ容量瓶中作为待测试液。
２．２　基体干扰

为了考察基体钛和基体铁对待测元素的影响，

分别配制以下溶液进行基体干扰试验。待测元素相

当于样品中的质量分别为 ３０ｍｇＳｉ、１０ｍｇＭｎ、
００５ｍｇＰ、５０ｍｇＡｌ、０３ｍｇＣｕ的标准溶液定容于
１００ｍＬ容量瓶中；再分别进行基体的匹配，以
０１０００ｇ试样量进行计算，具体基体钛含量分别配
制为０、２５％、５０％、７５％；基体铁含量分别配制为０、
２０％、４０％、６０％。

分别测定不同钛基体和铁基体的标准溶液的强

度，具体结果见表２和表３。
表２　钛基体干扰试验结果

钛基

含量／％

各元素净强度值

Ｓｉ Ｍｎ Ｐ Ａｌ Ｃｕ

０ ６０８１．４０ ３３４４８．８８ ６．５６ １７２３１．４０ ２６３６．１９

２５ ５９４２．８４ ３３０４２．７４ ６．３８ １７２１５．８１ ２５６０．５２

５０ ５８６２．４８ ３２１２５．４３ ６．３７ １７１４３．１８ ２５５６．１３

７５ ５７９６．６２ ３１８３７．３９ ６．２９ １６９１７．６９ ２５４７．６８

表３　铁基体干扰试验结果

铁基

含量／％

各元素净强度值

Ｓｉ Ｍｎ Ｐ Ａｌ Ｃｕ

０ ６０８１．１４ ３３４４８．８８ ６．５６ １７２３１．４０ ２６３６．１９

２０ ６０２８．８０ ３２２６３．６７ ６．６８ １７５６０．１７ ２６２４．４０

４０ ６０４３．６９ ３２６８２．３１ ６．６４ １７５２６．８７ ２５９１．８６

６０ ６０３８．４０ ３２２２２．３８ ６．６１ １７５１７．３６ ２５４６．３４

２９
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由表２和表３可以看出，不同 Ｔｉ和 Ｆｅ含量对
各元素强度有一定的影响，但是增加或者降低变化

率均小于５％，因此，Ｔｉ和 Ｆｅ对各元素测定的影响
可以忽略。

２．３　分析谱线的选择
在ＩＣＰ－ＡＥＳ分析过程中，由于有些元素分析

波长相近，所以常出现不同元素分析线之间的干扰

或彼此重叠，选择合适的分析谱线对于元素检测的

准确度有直接影响。一般选择分析线不仅要考虑到

背景强度、分析元素浓度，还要考虑信噪比等因素，

同时也要考虑谱线是否存在干扰。

选择不同浓度的标准溶液进行谱线的选择试

验，选择附近无干扰谱线，在固定的仪器参数条件下

进行测定，通过综合考虑待测元素的含量浓度、背景

浓度、被测元素的强度及信噪比等因素，待测元素Ｓｉ
的谱线选择波长 ２５１６１１ｎｍ、Ｐ的谱线选择波长
１７８２８４ｎｍ／１７７４９５ｎｍ、Ｍｎ的谱线选择波长
２５７６１０ｎｍ、Ａｌ的谱线选择波长３９４４０１ｎｍ、Ｃｕ的
谱线选择波长３２４７５４ｎｍ。
２．４　校准曲线与检出限

准备７个１００ｍＬ容量瓶，按照表４所列加入所
需的标准溶液，再分别加入５ｍＬ盐酸、０５ｇ混合熔
剂，用水稀释至刻度，摇匀，作为绘制校准曲线的标

准溶液系列Ｓ０—Ｓ６。

表４　标准溶液系列中各元素的含量（质量分数） ％

元素 Ｓ０ Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６

Ｓｉ ０ ０．５０ １．００ ２．００ ４．００ ６．００ ８．００

Ｍｎ ０ ０．５０ １．００ ２．００ ４．００ ６．００ ８．００

Ｐ ０ ０．０１ ０．０２ ０．０４ ０．０８ ０．１２ ０．１６

Ａｌ ０ １２．００ １０．００ ８．００ ６．００ ４．００ ２．００

Ｃｕ ０ ０．１０ ０．２０ ０．４０ ０．８０ １．２０ １．６０

　　将配制的系列标准溶液，按照仪器设定的工作
条件进行测定，以待测元素的质量分数为横坐标，对

应的发射强度作为纵坐标，绘制校准曲线。绘制校

准曲线的结果显示，各元素校准曲线的相关系数均

优于０９９９。
同时在最佳仪器工作条件下，对空白溶液进行

１１次测定，以其标准偏差的３倍作为检出限，１０倍
的标准偏差为定量限，具体结果见表５。

表５　校准曲线、方法检出限及定量限

元素
分析谱线波长

／ｎｍ

线性范围

／％
校准曲线方程 相关系数

检出限

／％

定量限

／％

Ｓｉ ２５１．６１１ ０．３０～７．００ ｙ＝１８８２．５２ｘ－２１３．１８ ０．９９９９３ ０．００２７ ０．００９

Ｍｎ ２５７．６１０ ０．１０～７．９０ ｙ＝５２３８２．５２ｘ＋１４２．４７ ０．９９９９５ ０．０００３ ０．００１

Ｐ １７８．２８４ ０．０１０～０．１００ ｙ＝２５３．３５ｘ＋０．８３ ０．９９９３０ ０．００１８ ０．００６

Ａｌ ３９４．４０１ ０．３０～１１．００ ｙ＝４１７８．１２ｘ＋１２．０４ ０．９９９９３ ０．０００６ ０．００２

Ｃｕ ３２４．７５４ ０．０２５～１．３００ ｙ＝１３４８７．００ｘ＋１８．４７ ０．９９９９３ ０．０００６ ０．００２

２．５　精密度试验
选择编号为ＺＢＴ３８２、ＹＳＢＣ１９６０５－０５的钛铁

标准样品，按照试验方法进行样品处理后，在选定的

仪器最佳工作条件下进行精密度测定（ｎ＝１１），根
据校准曲线计算各元素含量，结果见表 ６。从表 ６
可以看出，按照试验方法平行测量１１次，所测定结
果的相对标准偏差均符合要求。

２．６　准确度试验
选择钛铁标准样品，按照试验方法进行样品处

理后，在选定的仪器最佳工作条件下进行准确度试

验，根据校准工作曲线计算各元素含量，结果见

表７。从准确度结果可以看出，本方法的测定结果与
标准物质的参考值比较，极差均在允许差范围内，准

确度较好。

３９
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表６　精密度结果 ％

样品编号 元素 认定值 测定值
相对标准偏差

ＲＳＤ（ｎ＝１１）

ＺＢＴ３８２

Ｓｉ ０．３００ ０．２４４０ ２．１

Ｍｎ ０．２５５ ０．２５１０ １．２

Ｐ ０．０１４ ０．０１２４ １１．６

Ａｌ ３．０００ ２．７６５０ ０．６

Ｃｕ ０．２８１ ０．２８９０ １．０

ＹＳＢＣ

１９６０５－０５

Ｓｉ ４．２００ ４．４３６０ ３．０

Ｍｎ ０．８１０ ０．８１２０ ３．２

Ｐ ０．０３２ ０．０３２２ ５．６

Ａｌ ８．６１０ ８．６２５０ ０．８

Ｃｕ ０．０２５ ０．０２３４ ９．０

表７　准确度结果 ％

样品编号 元素 认定值 测定值 偏差

ＹＳＢＣ１９６０５－０５

Ｓｉ ４．２００ ４．４１０ ０．２１０

Ｍｎ ０．８１０ ０．８１０ ０

Ｐ ０．０３２ ０．０３４ ０．００２

Ａｌ ８．６１０ ８．４６０ －０．１５０

Ｃｕ ０．０２５ ０．０２３ －０．００２

ＶＳＦ４２

Ｓｉ ６．７４０ ６．９１０ ０．１７０

Ｍｎ １．１００ １．１５０ ０．０５０

Ｐ ０．０５０ ０．０４７ －０．００３

Ａｌ １１．４１０ １１．２４０ －０．１７０

Ｃｕ １．３２０ １．３００ －０．０２０

ＱＤ１７－２６５

Ｓｉ ２．９８０ ３．０３０ ０．０５０

Ｍｎ ２．９８０ ２．９８０ ０

Ｐ ０．０８１ ０．０８１ ０

Ａｌ ６．４６０ ６．４５０ －０．０１０

Ｃｕ ０．１２１ ０．１１１ －０．０１０

３　结束语
通过试验建立了 ＩＣＰ－ＡＥＳ测定钛中硅、锰、

磷、铝、铜元素含量的检测方法，对标准溶液的配置、

校准曲线绘制、基体干扰的试验及试样分解进行了

研究，精密度、准确定满足要求。目前该方法已应用

于现场实际检测。
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