
第 ５１ 卷第 ４ 期
２０２５ 年 ８ 月

包　 钢　 科　 技
Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｏｆ Ｂａｏｔｏｕ Ｓｔｅｅｌ

Ｖｏｌ． ５１，Ｎｏ． ４
Ａｕｇｕｓｔ，２０２５

钒碳合金中钒、锰、磷、硅元素的检测方法


包　 杰，牛　 燕，梁艳芳，孙　 伟，钱胜文

（内蒙古包钢钢联股份有限公司化检验中心，内蒙古 包头　 ０１４０１０）

摘　 要：文章采用电感耦合等离子体发射光谱仪（ＩＣＰ － ＡＥＳ）对钒碳合金中钒、锰、磷、硅元素进行联合测定，利用
基体匹配法绘制校准曲线，消除基体效应的影响，同时对仪器参数进行了优化。精密度实验结果表明，钒、锰、磷、

硅元素的相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ ＝ １１）在 ０ ５％ ～ ３ ０％之间。通过加入不同浓度的标准溶液进行回收率实验，回
收率在 ９５％ ～１１０％之间。准确度实验结果表明，各测定元素的实验结果与标准值一致，满足检测方法要求，实现
了钒碳合金中钒、锰、磷、硅元素含量的快速、准确测定。

关键词：钒碳合金；硅；锰；磷；钒

中图分类号：Ｏ６５７ ３１　 　 　 　 　 文献标识码：Ｂ　 　 　 　 　 文章编号：１００９ － ５４３８（２０２５）０４ － ００８７ － ０５

Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ Ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ Ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｏｆ Ｖａｎａｄｉｕｍ，Ｍａｎｇａｎｅｓｅ，
Ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ａｎｄ Ｓｉｌｉｃｏｎ ｉｎ Ｖａｎａｄｉｕｍ － ｃａｒｂｏｎ Ａｌｌｏｙ

Ｂａｏ Ｊｉｅ，Ｎｉｕ Ｙａｎ，Ｌｉａｎｇ Ｙａｎｆａｎｇ，Ｓｕｎ Ｗｅｉ，Ｑｉａｎ Ｓｈｅｎｇｗｅｎ

（Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｉｎｓｐｅｃｔｉｏｎ Ｃｅｎｔｅｒ ｏｆ Ｉｎｎｅｒ Ｍｏｎｇｏｌｉａ Ｂａｏｔｏｕ Ｓｔｅｅｌ Ｕｎｉｏｎ Ｃｏ．，Ｌｔｄ．，Ｂａｏｔｏｕ ０１４０１０，
Ｉｎｎｅｒ Ｍｏｎｇｏｌｉａ Ａｕｔｏｎｏｍｏｕｓ Ｒｅｇｉｏｎ，Ｃｈｉｎａ）

　 　 Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｉｎ ｔｈｅ ｐａｐｅｒ，ｔｈｅ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｆｏｒ ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｏｆ ｖａｎａｄｉｕｍ，ｍａｎｇａｎｅｓｅ，ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ａｎｄ ｓｉｌｉｃｏｎ
ｉｎ ｖａｎａｄｉｕｍ － ｃａｒｂｏｎ ａｌｌｏｙ ｉｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｗｉｔｈ ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｐｌａｓｍａ － ａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ （ＩＣＰ － ＡＥＳ），
ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｉｓ ｄｒａｗｎ ｗｉｔｈ ｍａｔｒｉｘ ｍａｔｃｈｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄ ｔｏ ｅｌｉｍｉｎａｔｅ ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｍａｔｒｉｘ ｅｆｆｅｃｔｓ ａｓ ｗｅｌｌ ａｓ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ ｐａｒａｍ
ｅｔｅｒｓ ａｒｅ ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ． Ｔｈｅ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ＲＳＤ，ｎ ＝ １１）ｆｏｒ ｅｌｅｍｅｎｔｓ
ｏｆ ｖａｎａｄｉｕｍ，ｍａｎｇａｎｅｓｅ，ｐｈｏｓｐｈｏｒｏｕｓ ａｎｄ ｓｉｌｉｃｏｎ ｗａｓ ０． ５％ ～ ３． ０％ ． Ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅ ｗａｓ ９５％ ～１１０％ ｔｈｒｏｕｇｈ ａｄｄｉｎｇ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ． Ｔｈｅ ａｃｃｕｒａｃｙ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ ｒｅ
ｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｅａｃｈ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｅｌｅｍｅｎｔ ｗｅｒｅ ｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔ ｗｉｔｈ ｓｔａｎｄａｒｄ ｖａｌｕｅｓ，ｗｈｉｃｈ ｃｏｕｌｄ
ｍｅｅｔ ｔｈｅ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｓｏ ｔｈａｔ ｒａｐｉｄ ａｎｄ ａｃｃｕｒａｔｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｆｏｒ ｅｌｅｍｅｎｔｓ ｏｆ ｖａｎａｄｉｕｍ，ｍａｎｇａｎｅｓｅ
ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ａｎｄ ｓｉｌｉｃｏｎ ｉｎ ｖａｎａｄｉｕｍ － ｃａｒｂｏｎ ａｌｌｏｙ ｉｓ ｒｅａｌｉｚｅｄ．
　 　 Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ：ｖａｎａｄｉｕｍ － ｃａｒｂｏｎ ａｌｌｏｙ；ｓｉｌｉｃｏｎ；ｍａｎｇａｎｅｓｅ；ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ；ｖａｎａｄｉｕｍ

　 　 钒在钢中的作用是提高钢材强度，细化钢的晶
粒。钒的化合物具有高温稳定性，使钢的高温硬度提

高，具有二次硬化作用，能够稳定钢材结构，因此，钢

厂在冶炼特种钢时，往往需要添加钒提高钢的性能。

正常情况下，通过添加钒铁合金达到提高钢性能的目

的［１］。钢铁市场近几年一直处于低迷状态，为了节约

成本，提出由价格低的钒碳合金替代钒铁合金。

经查阅，钒碳合金没有相应的检测方法，只能参
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照钒铁的国家标准方法进行检测。因钒铁的钒含量

较高，一般在 ４０％ ～５０％，检测方法均为滴定分析，而
钒碳合金中钒含量远低于钒铁，一般在 ３ ０％ ～５ ０％
之间。国家标准 ＧＢ ／ Ｔ ８７０４ ５—２０２０《硫酸亚铁铵滴
定方法测定钒含量》中钒含量测定范围为 ３５ ０％ ～
８５ ０％之间，国家标准 ＧＢ ／ Ｔ ４１４９７—２０２２《钒铁 钒、
硅、磷、锰、铝、铁含量的测定 波长色散 Ｘ射线荧光光
谱法》中钒含量测定范围为 ４２ ０％ ～ ８２ ０％之间，包
钢企业标准 Ｑ ／ ＢＧＪＨ －０３ －２１３ －２００８《硫酸亚铁铵滴
定方法测定钒含量》中钒含量测定范围为 ３０ ０％ ～
８０ ０％之间，不满足钒碳合金钒含量测定下限要求；
包钢企业标准 Ｑ ／ ＢＧＪＨ －０２ －２１１ －２００８《钢铁及合金
中钒含量的测定》中钒含量测定范围为 ０ ００５％ ～
０ ５％之间，不满足钒碳合金钒含量测定上限要求，无
法准确测定钒碳合金中的钒元素含量。需开发新的

检测方法解决钒碳合金中硅、锰、磷、钒元素联合测

定，提高工作效率和数据的准确性。

１　 实验
１． １　 实验仪器

检测仪器采用 Ａｖｉｏ ２２０Ｍａｘ 型电感耦合等离子
体发射光谱仪（美国 ＰｅｒｋｉｎＥｉｍｅｒ 公司），工作参数
见表 １。

表 １　 ＩＣＰ － ＡＥＳ工作参数
项目 参数

ＲＦ功率 ／ Ｗ １ ３００
冲洗泵速 ／（ｒ·ｍｉｎ －１） １． ５
分析泵速 ／（ｒ·ｍｉｎ －１） １． ５
雾化器流量 ／（Ｌ·ｍｉｎ －１） ０． ７０
辅助气流量 ／（Ｌ·ｍｉｎ －１） ０． ３０

光室温度 ／ ℃ ２５． ０ ± ０． ５

１． ２　 实验试剂
硅标准储备溶液 （国家标准物质中心）：

１ ０００ μｇ ／ ｍＬ；硅标准工作溶液：１００ μｇ ／ ｍＬ，由硅标
准储备溶液稀释而成；磷标准储备溶液（国家标准

物质中心）：１ ０００ μｇ ／ ｍＬ；磷标准工作溶液：
１００ μｇ ／ ｍＬ、１０ μｇ ／ ｍＬ，由磷标准储备溶液稀释而
成；锰标准储备溶液 （国家标准物质中心）：

１ ０００ μｇ ／ ｍＬ；锰标准工作溶液：１００ μｇ ／ ｍＬ；钒标准
储备溶液（国家标准物质中心）：１ ０００ μｇ ／ ｍＬ；钒标
准工作溶液：１００ μｇ ／ ｍＬ，由钒标准储备溶液稀释而
成；盐酸、硝酸 混 合 酸 （１ ＋ １ ＋ ３）；高纯 铁
（ＧＢＷ０１４０２ － ｇ），纯度≥９９ ９９％。
１． ３　 样品处理

称取 ０ １００ ０ ｇ 样品放入 １００ ｍＬ 钢制容量瓶
中，加入 ２０ ｍＬ混合酸，在低温电炉加热溶解试样，
反应过程中适当补充二次水，样品分解完全后，将游

离碳过滤，使用二次水冲洗钢制容量瓶 ３ ～ ４ 次，洗
沉淀 ６ ～ ７ 次，过滤后的溶液定容于 １００ ｍＬ 容量瓶
中，摇匀，待测。

１． ４　 系列标准溶液配制
本方法采用基体匹配法配制系列标准溶液，并

绘制校准曲线。钒碳合金试样反应后，溶液中铁含

量一般在 ８０％ ～ ９０％（质量分数），因此，在配制系
列标准溶液时，每一份标准溶液中加入 １ ｍＬ铁标准
溶液（５０ ｍｇ ／ ｍＬ），配制成有一定梯度的系列标准溶
液。以质量分数为横坐标，谱线强度为纵坐标绘制

工作曲线［２ － ３］。配制的系列标准溶液（Ｓ０ ～ Ｓ６）的
质量分数见表 ２。

表 ２　 系列标准溶液中钒、锰、磷、硅元素含量（质量分数） ％

元素 Ｓ０ Ｓ１ Ｓ２ Ｓ３ Ｓ４ Ｓ５ Ｓ６

Ｓｉ ０ ０． １ ０． ５ １． ０ １． ５ ２． ０ ３． ０

Ｍｎ ０ ０． ５ １． ０ １． ５ ２． ０ ２． ５ ３． ０

Ｐ ０ ０． ０１ ０． １ ０． ５ １． ０ １． ５ ２． ０

Ｖ ０ ０． １ ０． ５ １． ０ ２． ０ ３． ０ ５． ０

２　 结果与讨论
２． １　 样品溶解实验

因钒碳合金中含有硅元素，在溶解试样时不能

使用氢氟酸。本方法选择盐酸、硝酸进行试样的溶

解实验。分别称取 ０ １００ ０ ｇ样品，加入不同酸度的

混酸进行实验，见表 ３。
由表 ３ 可以看出，使用盐酸和硝酸体系可以将

样品完全溶解，且盐酸和硝酸的比例为 １０ ｍＬ
ＨＣｌ － １０ ｍＬ ＨＮＯ３ － ３０ ｍＬ Ｈ２Ｏ时，溶解效果最好，
故本方法选择此比例进行样品溶解。

８８
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表 ３　 不同酸度配比钒碳试样的溶解效果

酸度配比 实验现象

５ ｍＬ ＨＣｌ － ５ ｍＬ ＨＮＯ３ － ２０ ｍＬ Ｈ２Ｏ 试液基本清亮，有少量悬浮物

１０ ｍＬ ＨＣｌ － １０ ｍＬ ＨＮＯ３ － ３０ ｍＬ Ｈ２Ｏ 试液清亮

１０ ｍＬ ＨＣｌ － １０ ｍＬ ＨＮＯ３ － ６０ ｍＬ Ｈ２Ｏ 样品溶解不完全，有残留

２． ２　 优化仪器的工作参数
２． ２． １　 功率

功率对分析谱线强度和信噪比有一定的影响。

为了研究功率对各元素分析结果的影响程度，保持

其他条件不变，选择各元素混合标准溶液浓度为

１００ μｇ ／ ｍＬ、功率在 ８００ ～ １ ５００ Ｗ范围内进行实验，
测定谱线强度及信噪比，测定结果见表 ４。

表 ４　 不同功率对信噪比的影响

功率 ／ Ｗ
Ｓｉ

谱线强度 信噪比

Ｍｎ

谱线强度 信噪比

Ｖ

谱线强度 信噪比

Ｐ

谱线强度 信噪比

８００ ９５ ２３５． ６ ７１９． ７６ ５６ ３２５． ２ １５． ５３ １１２ ５３６． ５ ２３５． ６４ ２６４． ２ ９． ５６

１ ０００ １１２ ３６４． ２ ７４４． ２８ ６０ ０２１． ５ １５． ４４ １２５ ６６３． ８ ２５６． ４４ ２５５． ７ １０． ５８

１ ３００ １２２ ５３６． ５ ７７２． ５４ ６２ ３６３． １ １５． ７９ １３３ ２５３． ５ ２７９． ５８ ２８０． ６ １１． ７４

１ ５００ １２１ ３３６． ５ ７７１． ３６ ６５ ２３５． ２ １５． ８８ １２６ ３５６． ４ ２５０． ６４ ２６６． ７ １０． ８６

　 　 从表 ４ 可以看出，锰元素的信噪比在功率为
１ ５００ Ｗ时最高，其余三个元素均在功率为 １ ３００ Ｗ
时信噪比最高，１ ３００ Ｗ以后谱线强度有下降趋势，
故本方法使用的功率选择 １ ３００ Ｗ。
２． ２． ２　 雾化器流量

雾化器流量直接影响进样系统雾化效果，因此，

在使用 ＩＣＰ － ＡＥＳ 进行分析时，选择合适的雾化器
流量尤为重要。

为了研究雾化器流量对分析结果的影响程度，保

持其他条件不变，选择各元素混合标准溶液浓度为

１００ μｇ ／ ｍＬ、在雾化器流量为０ ５ ～１ ０ Ｌ ／ ｍｉｎ的范围进
行实验，测量其谱线强度及信噪比，测定结果见表 ５。

表 ５　 不同雾化器流量对信噪比的影响

流量

／（Ｌ·ｍｉｎ －１）

Ｓｉ

谱线强度 信噪比

Ｍｎ

谱线强度 信噪比

Ｖ

谱线强度 信噪比

Ｐ

谱线强度 信噪比

０． ５ ７９ ８４５． ４ ４７０． ３４ ２２ ６５４． １ ４． ３４ １ ９６３． ２ ３． ８７ ２５８． ６ ２８． ３０

０． ６ ７９ ０４１． ７ ４４９． ３８ ２３ １４５． ９ ４． ４０ １ ９５２． ４ ３． ６６ ２４５． ８ ２８． ６０

０． ７ ７９ ５４５． ７ ４５４． ５９ ２３ １１５． １ ４． ７７ １ ９３６． ４ ３． ７３ ２６８． ２ ２８． ３０

０． ８ ７９ ４５４． ４ ４５１． ４７ ２３ ４８４． １ ４． ５１ １ ９４２． １ ３． ６８ ２５５． ６ ２７． ０５

０． ９ ７９ ４７５． ４ ４４４． ９９ ２４ ６９９． ５ ４． ４８ １ ９６９． ２ ３． ７２ ２５７． ２ ３１． ５０

１． ０ ７９ ９７４． ３ ４４４． ７９ ２４ ００２． ６ ４． ６７ １ ９５４． ６ ３． ６９ ２３６． ８ ２９． ４０

　 　 从表 ５ 可以看出，硅、锰元素在雾化器流量为
０ ７ ～ ０ ８ Ｌ ／ ｍｉｎ时有较高的信噪比，而磷元素在雾
化器流量为 ０ ９ ～ １ ０ Ｌ ／ ｍｉｎ 时有较高的信噪比。
因磷元素谱线强度较低，影响程度较大，而硅、锰、钒

元素谱线强度较高，雾化器流量在０ ９ Ｌ ／ ｍｉｎ也有较
好的稳定性。综合考虑，选择０ ９ Ｌ ／ ｍｉｎ的雾化器流

量作为实验条件。

２． ３　 基体效应
钒碳合金的基体是铁，为了考察基体对硅、锰、

磷、钒分析结果的影响，考察不同质量分数的高纯铁

（相当于样品中铁质量分数的 ４０％、５０％、６０％、
７０％、８０％、９０％）对钒、锰、磷、硅标准溶液测定结

９８
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果的影响，测定结果见表 ６。
表 ６　 铁对硅、锰、磷、钒含量的
测定结果的影响（质量分数） ％

Ｆｅ的加入量
测定结果

Ｓｉ Ｍｎ Ｐ Ｖ

４０ ０． ６６８ ２． ４２４ ３． ５０６ ０． ８６２
５０ ０． ６６２ ２． ４１６ ３． ４８２ ０． ８５６
６０ ０． ６５２ ２． ３２１ ３． ４１８ ０． ８４６
７０ ０． ６４４ ２． ２９８ ３． ２５６ ０． ８３４
８０ ０． ６１５ ２． ２６６ ３． ２０４ ０． ８２６
９０ ０． ６０３ ２． ２５２ ３． １１２ ０． ８１７

从表 ６ 可以看出，随着铁质量分数的增大，硅、
锰、磷、钒测定结果降低，表明铁对硅、锰、磷、钒的测

定有基体效应干扰。为了消除基体效应的影响，实

验采用基体匹配法绘制校准曲线，即在配制硅、锰、

磷、钒混合系列标准溶液时加入与试样相近的铁基

体溶液 １ ｍＬ（５０ ｍｇ ／ ｍＬ）。
２． ４　 校准曲线线性回归方程与检出限

对硅、锰、磷、钒混合系列标准溶液进行测定，以

硅、锰、磷、钒元素的谱线强度为横坐标（ｘ），质量浓
度为纵坐标（ｙ）绘制校准曲线，计算曲线线性回归
方程与相关系数。连续测定空白 １１ 次，以 １１ 次测定
结果标准偏差的 ３ 倍作为检出限，检出限的 １０ 倍作
为定量限，结果见表 ７、表 ８。

表 ７　 标准溶液曲线线性回归方程与相关系数

测定元素 线性方程 相关系数 ｒ

Ｓｉ ｙ ＝ ０． ０００ ２４９ ５１２ｘ ＋ ０． ０１６ １３ ０． ９９９ ９７

Ｍｎ ｙ ＝ ０． ０００ ００８ ７７３ ７ｘ ＋ ０． ００２ ４４５ ０． ９９９ ４５

Ｖ ｙ ＝ ０． ０００ ００５ １５１ １ｘ ＋ ０． ０００ ５８０ ２ ０． ９９９ ９２

Ｐ ｙ ＝ ０． ０１０ ２７ｘ ＋ ０． ０１１ ０９ ０． ９９９ ２３

表 ８　 检出限及定量限 ％

测定元素 空白溶液测定值 ＳＤ 检出限 定量限

Ｓｉ
０． ０００ ４７，０． ０００ ４２，０． ０００ ５５，０． ０００ ４２，０． ０００ ５１，０． ０００ ３７，

０． ０００ ４２，０． ０００ ４７，０． ０００ ４９，０． ０００ ５１，０． ０００ ４４
０． ０００ ０５２ ４ ０． ０００ １６ ０． ００１ ６

Ｍｎ
０． ０００ １８，０． ０００ １６，０． ０００ １７，０． ０００ ２１，０． ０００ ２５，０． ０００ １８，

０． ０００ １６，０． ０００ １７，０． ０００ １８，０． ０００ １８，０． ０００ １９
０． ０００ ０２５ ８ ０． ０００ ０７７ ０． ０００ ７７

Ｖ
０． ００１ ０，０． ００１ １，０． ００１ ０，０． ００１ １，０． ００１ ２，０． ００１ １，０． ００１ １，

０． ００１ ２，０． ００１ ０，０． ００１ １，０． ００１ １
０． ０００ ０７０ ０． ０００ ２１ ０． ００２ １

Ｐ
０． ０００ ８，０． ０００ ６，０． ０００ ４，０． ０００ ７，０． ０００ ５，０． ０００ ７，０． ０００ ６，

０． ０００ ３，０． ０００ ７，０． ０００ ６，０． ０００ ６
０． ０００ １４５ ０． ０００ ４３ ０． ００４ ３

　 　 从表 ７、表 ８ 可以看出，硅、锰、磷、钒元素的系
列标准溶液相关系数 ｒ均在 ０． ９９９ ２ 以上，具有良好
的检出限与定量限，满足要求。

２． ５　 精密度实验
选择钒碳合金试样，使用 ＩＣＰ － ＡＥＳ 连续测定

硅、锰、磷、钒元素 １１ 次，测定结果见表 ９。

表 ９　 钒碳合金试样中硅、锰、磷、钒元素的精密度实验 ％

测定元素 测定值 平均值 ＳＤ ＲＳＤ

Ｓｉ
０． ９７３，０． ９５６，０． ９６４，０． ９５８，０． ９６３，０． ９８１，０． ９４４，０． ９５９，０． ９８２，

０． ９８１，０． ９５７
０． ９６５ ０． ０１２ ４ １． ２９

Ｍｎ
１． ９６２，１． ９８５，１． ９７７，１． ９６２，１． ９８３，１． ９７５，１． ９９６，１． ９５２，１． ９６４，

１． ９７４，１． ９５６
１． ９７１ ０． ０１３ ５ ０． ６８

Ｖ ４． １２，４． ３６，４． ２２，４． １８，４． ２９，４． １７，４． ３８，４． ３３，４． ２６，４． ２７，４． ２９ ４． ２６ ０． ０８１ ８ １． ９１

Ｐ
０． ８７７，０． ８６５，０． ８２４，０． ８５２，０． ８６３，０． ８３３，０． ８４５，０． ８２１，０． ８３９，

０． ８５５，０． ８６９
０． ８４９ ０． ０１８ ６ ２． １９

　 　 从表 ９ 可以看出，钒碳合金中硅、锰、磷、钒各元
素的精密度 ＲＳＤ在 ０ ６８％ ～２ １９％之间，满足精密

度实验 ＲＳＤ≤５％的要求。

０９
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２． ６　 准确度实验
选择国家标准物质钒铁 ２＃（ＹＳＢＣ ２８６３７ －

２０１１）溶解后，稀释 １０ 倍测定钒含量，使用未稀释的
原液进行硅、锰、磷含量的测定，测定结果见表 １０。

表 １０　 硅、锰、磷、钒元素的准确度实验（质量分数）％

测定元素 测定值 标准值 差值

Ｓｉ １． ８８６ １． ８９０ － ０． ００４

Ｍｎ ０． ３６５ ０． ３６２ ０． ００３

Ｖ ４． ７３３ ４． ７３２ ０． ００１

Ｐ ０． ０８８ ０． ０９０ － ０． ００２

从表 １０ 可以看出，测定值与标准值之差均小于
０ ００５％，满足要求。
２． ７　 加标回收实验

选择国家标准物质钒铁 ２＃（ＹＳＢＣ ２８６３７ －
２０１１）溶解后，在稀释 １０ 倍的溶液中加入相应钒标
准溶液，在未稀释的原液中加入硅、锰、磷相应标准

溶液，使用 ＩＣＰ － ＡＥＳ 测定硅、锰、磷、钒元素含量，
测定结果见表 １１。

从表 １１ 可以看出，测定值与标准值之差均小于
０ ００６％，回收率在 ９９ ５％ ～１１０％之间，满足要求。

表 １１　 钒铁标准物质加标回收实验 ％

测定元素 加入标准溶液量 标准值 合成标准值 测定值 差值 回收率

Ｓｉ １０ μｇ ／ ｍＬ加入 １０ ｍＬ １． ８９０ １． ９９０ １． ９８４ ０． ００６ ９９． ７０

Ｍｎ １００ μｇ ／ ｍＬ加入 １５ ｍＬ ０． ３６２ １． ８６２ １． ８６４ － ０． ００２ １００． １１

Ｖ １０ μｇ ／ ｍＬ加入 １０ ｍＬ ４． ７３２ ４． ８３２ ４． ８２８ ０． ００４ ９９． ９２

Ｐ １００ μｇ ／ ｍＬ加入 ８ ｍＬ ０． ０９０ ０． ８９０ ０． ８９４ － ０． ００４ １００． ４５

３　 结束语
通过绘制工作曲线并测定本方法的检出限与定

量限，选择钒碳合金、钒铁标准物质进行精密度、准

确度验证，测定结果均满足要求。本方法可实现使

用电感耦合等离子体发射光谱仪联合测定钒碳合金

中硅、锰、磷、钒元素，提高了检测过程的时效性，可

以满足钒碳合金质量的验收要求。
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３　 结束语
采用碘 －甲醇和甲醇钠溶液分离测定稀土硫化

物、２％硝酸分离测定稀土硫氧化物与“硝酸 ＋ 盐
酸 ＋过氧化氢”混合溶液分离测定稀土氧化物，实
现了稀土硫化物、稀土硫氧化物及稀土氧化物等稀

土类夹杂物中的单一稀土 Ｌａ 含量与 Ｃｅ 含量的测
定，为钢中稀土加入工艺优化及稀土在钢中的机理

研究提供了重要技术支持。
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