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ICP一AES法测定钥铁中Mo,Si,Cu,Sb,Sn
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摘 要:以电感拼合等离子休光潜法(ICP-AES)直接同时进行铝铁中墓体元素Mo和徽盆杂质元素Si, Sb,Sn,Cu的测定。

试验了元素的干扰情况，优化了仪器工作条件，采用忆内标校正与同步背景校正、K系数校正相结合的方法消除荃体及试液

进样的物理化学影响I扰。精密度、回收率，检出限、标准样品分析对照均取得了满惫的结果。

关性调:ICP一八ES;铝铁合金;铂节橄量元家

中圈分类号:0657.31 文献标识码:A

    铝铁广泛应用于冶炼结构钢、耐热钢、耐酸钢

及工具钢，传统分析方法采用光度法测Sb，极谱

法测Sn，重量法测Si，原子吸收法或萃取光度法

测定Cu，乙酸铅或8-轻基喳琳重量法测Moll)，干

扰影响大，分析流程长，且不同元素必须采用不同

的测定方法。过去ICP - AES法多用于测定微量

元素，为发挥现代ICP光谱仪优良的性能，本文

建立了ICP - AES直接同时测定铝铁中主量和微

量杂质元素的分析方法，方法简便易行、快速准

确，能替代原有的化学分析方法。

1.1

实验部分

主要试荆

    Cu, Si, Sn, Sb(光谱纯)标准储备溶液:

I .00mg/mL,按常法配制;Y2几(高纯)标准溶液:

0.010mg/mL;Sn, AI, Cu, Zn, Ti, Fe, Cr, Mg, Ni,

Mo, V, Si, P, Go, Se, Cd, As, Sb, Pb, Mn, Be, Ca, B

等24个元素馄合标准溶液:均为20Ieg/mL; Mo03

(光谱纯);GBWO1504一1(高纯铁);HCI, HNO,

(优级纯)。

    二次水:蒸馏水经三组交替的强阴阳离子交

换柱交换后使用。

1.2 仪器及工作参数

    IRIS/HR型全谱直读等离子体光谱仪〔美国

                    热电公司)。

                        工作条件:见表to

      表1  ICP一AES.佳工作条件
Table l  Optimmo working condition for ICP- AES

  功率(W)

Source power

    毅气流A(L/min)

Flow capacity of carrying gas

  辅助气流且(L/min)

Flow capacity of auxiliary

泵速(r/min)

P- P ape曰

1.3 实验方法

    称取0.200鲍钥铁试样于250mL锥形瓶中，
加人25mL HN03 (2 + 3)，低温溶解大部分试样
后，加人l OmL HC1(1 + 1)加热溶解，煮沸至溶液

冒均匀大气泡即可，取下冷却至室温后移人

250mL容量瓶中，加人浓度为101tg/mL的Ys马
标液，用二次水稀释定容。于选定的工作条件下

采用铁的质It分数为25%-50%的系列标准溶

液绘制工作曲线，进行样品分析测定。

    测定范围:w., (%)50-75; ws; (%)0.01

一1.5; ws6, zug�, wca(%)0.01一0.5a

2 结果与讨论

2.1 干扰试验

    通常铂铁中各元素的质量分数:Si , Sn , Sb , Cu

<1%;Mo 50%一70 % ; Fe 30%一50%。为直接

同时测定试样中基体和微量杂质元素，根据含量

范围和共存元素间谱线干扰情况[21，初选了各元
素的分析谱线。分别用5Kg/mL的Si, Sn, Sb, Cu

标液、24个元素混合标液以及lmg/mL的纯钥、
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纯铁标液对各元素分析谱线进行描迹。从扫描获

得的各分析谱线局部光谱图(如图1)可见:在Sri,

Sb,Cu的分析谱线积分窗口内，基体元素Mo, Fe

均不产生波峰，因其强度信号为平直直线，虽略高

于微量元素分析谱线的背景基线，采用同步背景

校正可消除对其杂质元素测定的影响;M。分析

线不受Fe和其他杂质元素的影响;待测杂质元素

纯标液和混合元素标液扫描峰位重合一致，这20

几种可能共存的元素对测定无影响;虽然M。在

Si的288.156nm两侧均产生波峰，但能与Si线

的积分测定区域清晰分开，且因同时准确测定了

M。的含量，采用K系数(干扰因子校正)法结合

同步背景校正(需延伸Si线积分窗口宽度，避开

M。波峰 在其基线较平直处选择扣背景点)来消

除铝的影响。
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                                          图1 部分分析钱的光诊圈

                                        F娘. 1  S},ectrogra口of partial analysis [in"

            O" :24种元素馄合标液"X":5pg/g的S元幸纯标液lmg/mL的纯铁标液户口“:lmg/mL的纯铂标掖;

                                          "O":5pg/g的So元欢纯标液。

2.2 分析波长和内标线 (a>260nm)和低波段(a < 260nm)两次积分检测，

    根据上述干扰试验情况选定了元素的分析波 所以用360.073nm的Y内标线对X > 260nm的分

长，由于IRIS/HR型光谱仪在测定过程中对落在 析线以及224.306nm的Y内标线对a< 260nm的

CID检测器不同位置的分析波长分别进行高波段 分析线分别进行校正。

            表2 各元康的分析波长和背景校正点

Table 2  AnabIsis srarelength of all elements and background correction种int

元素

c}ml
右青景校正点

  (坐标点)

积分区城中心宽度

    (坐标点)
Element Weveleugth

        左青景校正点

          〔坐标点)

Left background mrrxtion point Right background correction point Center width of

                    2288.158

189.989

姚
581
844
615
306

327
217
翔
281
脚
360.073

27

12

12

12

13

14

12

12

sn
cu
sb
刚
MoZ
YI
YZ
注 除硅分析线的积分窗C1宽度为0-29坐标点外 其余元家积分窗17宽度均为0-14坐标点

2.3 栩密度和徽t元素检出限

    对同一个铂铁试样分别进行 8次分析测定，

计算其相对标准偏差。对用质量分数为65 % Mo

和35%Fe打底并按试样相同操作处理而成的基

体空白溶液平行侧定10次，其3倍标准偏差为方

法的微量元素理论检出下限，见表3。
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            表 3

fable 3  Relative

相对标准偏差和检出限

smodard deviation Ii,nn and detaetian Ilml

。沈t
测定平均值 相对标准偏差

  A-raae        RSD

  检出限.

Detection limit

U.UU72

0.0022

0.0016

0.0057

98
32
48
95
81
65

，
‘

2

0

，
︸

n
比

U

凌
sn
Cu
sb

      63.29

      63.35

井甘:n=10

    从表3可知:主体元素和微量元素的相对标

准偏差分别小于1%和3%。采用内标校正法，使

得主体元素M。的测定获得良好的精密度，且微

量元素检出限低，可满足铝铁中基体和微量元素

同时测定的需要。

2.4 回收率
    为评估方法准确性，用两个实际钥铁试样进

行加标回收率试验，结果见表40

    表4 回收率试脸

1、七le 4 Remvery exandmtion

  元素 侧得值 加人量 侧得值 回收率

Element     Found       Added       Found       Re-very
}元， ，得值 加人， 测得值 回收率
}Element Found      Added      Found     Recovery

Si        0.355       0.100       0.450       95-0

Sb        0.0165      0.0100      0.0271      106.0

8n        0.0102      0.0100      0.0202      100.0

cu        0.0630      0.0100      0.0727      97.0

Mot       55.77       100 65阴 100.3

Mu2       55.90       10.0        66.03       101.3

巨0.279      0.100      0.375      96.10.0251     0.0100     0.0346     95.00.0480     0.0100     0.0590     110.0
    由表4中可见:微量元素回收率为95%一

110%,基体元素加标回收率为99%一10296，说

明本方法具有较好的准确度。

3 样品分析

    应用本方法对钥铁标准样品进行分析测定

          测定值与标准值吻合，见表50

襄5 分析结果对燕

Table 5  Contrast of analytical res二妞

:焦t
    标样GBW 1423

Reference sample GBW1423

      标样BH0314一1

Reference sample BH0314一1

      标样BHO314一2

Reference sample BHO314一2

      标祥BH0314一3

Reference sample BHO314一3

  51

Cu

Mof

Mot

侧定值

Found

0.215

0.170

62.87

62.83

标准值

Certified

  0.23

  0.177

  62.76

  62.76

侧定道

Found

0.278

0.136

58.34

58.53

标准值

Certified

  0.29

  0.140

  58.40

  58.40

侧定值

F.- d

0.681

0.180

59.12

59.30

标准值

Certified

  0.670

  0.178

  59.16

  59.16

侧定值

Fou..d

0.438

0.188

59.98

60.15

标准值

Certified

0.450

0.191

60.09

60.09
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Simultaneous determination of Mo, Si, Cu, Sb and Sn in Mo-Fe alloy by ICP一AFS
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Abstract: A method for simultaneous determination of micro amounts of silicon, copper, antimony, tin and matrix molybdenum in the molybde-

num-iron alloy was proposed. The operating condition of the instrument was optimized. Yttrium as the element of nn-al standard was used to

correct physical and chemical intsHerences caused by sampling. The interferemes of coexisting elements and matrix effects were eliminated场the

background correction and coefficent correcti n. RSD, detection limits for trace elements and contrast of am扮ties] results were discussed. The re-

salts were satisfactory.

Key words: ICP一AES;molybdemum-iron alloy;rnolybdenum; micro amounts of elements
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