
。一
四川冶金 Sichuan Metallurgy

ICP-AES测定铝锰铁中Si,Mn,P,A1,Cu,Fe

攀枝花钢铁有限公司钢铁研究院检侧中心 成 勇

四川省冶金情报标准研究所 康 斌

平刁 已
    [摘 要I运用以电荷注射阵列检浏器(CID)、中阶梯光栅为分光系统的全语直读等离子体

光语仪，采用以纪作为内标元素的内标校正法，直接同时测定铭锰铁合金中基体元紊Mn,AI,Fe和

微量杂质元紊Si,P,CU。试验了基体元素相互之间以及基体元素对徽贡杂质元素的干扰影响情

况，化选了适宜的仪器洲定参数和分析语线以及内标校正线，通过正确选取同步背景校正点，消除

基体的影响。并进行了实际样品的分析时照、精密度等试验，均取得了满意结果。

    【关键词】ICI'-AFS  CID  U"a:铁

1 前言

    铝锰铁合金在炼钢工艺中作为一种新型

脱氧剂和合金元素添加剂，由于其具有脱氧

效率高，合金元素回收率好，用于代替纯铝，

硅锰、锰铁合金，能够缩短冶炼周期，提高劳

动效率，降低生产成本。近年已经在冶金行
业得到广泛应用。对于铝锰铁合金的质量检

测，现一般均采用光度法测定Si, P,容量法

测定Mn, AI, Fe，火焰原子吸收法或萃取光

度法测定Cu。这些分析方法手续繁琐，共存

元素干扰严重，不同元素必须采用不同的测

定方法。而本文的测定方法充分运用电荷注

射阵列检测器(CID)与中阶梯光栅交叉二维

分光系统相结合组成的全谱直读等离子体光

谱仪独特的性能，采用内标法和同步背景校

正法，避免光谱干扰和其它因素的影响，直接

同时测定铝锰铁中基体和微量杂质元素Si,

Mn,P,A1, Cu, Fe，取得了较好的结果，大大
缩短了分析周期，降低了人力物力消耗。

室。

    2.2 试剂

    2.2.1  HCI:分析纯;HNO3:分析纯:蒸

馏水

    2.2.2  KHZP04,CuO,SiOZ，并且分别

配制成各元素浓度为1 mg/ml的标准储备溶

液:高纯姚岛并配制成0.1mg/ml标液。

    2.2.3 高纯Fe GBWO1504-1，高纯Al,

MnOZ o

2 仪器与试剂

    2.1 仪器

    美国TJA公司IRIS/HR型全谱直读等
离子体光谱仪及专用软件，中阶梯光栅，二维

阵列(CID)检测器，玻璃同心雾化器，旋流雾

3 实验与讨论

    3.1元素谱线干扰及分析波长和内标

线的选择

    通常铝锰铁中各元素含量范围:Si,P,CU

<1%;Mn=20一400.6; AI=15一30%;Fe=

40%左右。基体比较复杂，为直接同时测定

试样中基体和微量杂质元素，根据元素含量

范围和共存元素间千扰情况而初选了各个元

素的分析波长s以纯水、5ppm的Si, P, Cu

混标及Img/ml的纯铝、纯铁、纯锰标液进行

基体之间以及基体对微量杂质元素的干扰试

验。从扫描获得的各分析谱线局部阵列图可

见:在Si,P,Cu的分析谱线积分窗口内，基体

元素均无波峰出现，且基体元素谱线与纯水

和微量元素分析谱线的背景基线完全重合，
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说明基体的背景信号强度对分析测定无影

响;还可见各个基体元素也不受其他共存基

体元素的影响。试验证明了初选的分析谱线

完全可满足测定的需要。

    根据上述试验，选定了各元素的分析谱

线和背景校正点以及所参考的内标校正谱
线，见表1。

    表1各元未的分析谱线和背景校正点及内标

线
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    称0.10009试样了:250ml锥形瓶中，加

人20闹(1 1)llCI，加热溶解完全后用滴管

加人一管浓HN()s氧化煮沸至溶液胃均匀

大气泡即可，取下冷却至室温后移入100tnl

容量瓶中，移取浓度为1。。即m的Y标
液2231ml后定弃、摇匀;按L述选定的分析

参数进行测试。

    表3 工作曲线中各元素的含t

案
内标校正线
  Y(n习1、)

分析波长
  (mm 〕

级次
扣背景人飘(Pi蒯)检测

宽度
(Pixd少左边 右边

51 224.306 251.612 133 4 }13 3

P 224.306 !2，36，:157 3 / 1

Cu 360.073 324.754 103}2 / }3
A1 360.价3 396 152 8S 1 14 3

Mn 360.073 293.306}114 3 14 3

凡 224 306 259.837 129 1 l2 2

Y
/ 224.306 150}3 l2 }2
/ 」360.073一}93 l 12 1
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备注:表中的符号“尸表示在该侧不选背景校正点卜各潜线

    窗宽均为15pixd.高为3pi泪。

    3，2分析参数与标准曲线
    3.21经仪器分析参数的最优化试验，

最后选择的分析条件见表20

    表2 仪器分析测试条件

备注:其中“B坛nl‘1.和“H心1191习，，分别作为〔作曲线校正低

    点和高点，‘STDI”和s1T犯11分别表示工作曲线上的

    两个中间点。

    3.4 方法的精密度
    对一个铝锰铁试样按3.3的试样处理及

测定方法分别独立进行8次测定，计算出的
相对标准偏差就是本方法的精密度，见表4。

    表4 方法的精密度〔n二8)

、默〕
雾化

终立
(』愁1)

  试毯
提升量.
叉而内”mJ

输助气
流 量

(1八面n)

积分氏r问(5)

吃黔 傀黔
2712 四 2.胡25 1.0 5 10

元素!测定平均值一}姗(%)元素 测定平均值 RSI〕(%)

Si

P

Cu

0775%

0.085%

0.眨9%

0.910

2.315

1.盯9

川

Pe

Mn

2187%

3895%

32 17%

0.989

0720

1，的 1

    3.22标准工作曲线的绘制
    根据表3所列各元素的含量关系，计算

并称取高纯Fe、川、Mllq223于锥形瓶中，加

人适量盐酸加热溶解完全并滴加硝酸氧化，

冷却至室温后转移至容量瓶中，再分别移取

51、P、Cu、Y元素的标准储备溶液22之于容
量瓶中，然后补加盐酸保证盐酸浓度最终为

10%，用蒸馏水“2‘稀释定容即可。

    所制作的工作曲线线性良好。

    3，3试样的处理及测定

    从表4可知:相对标准偏差均小于3%，

说明通过采用内标校正法，获得了较好的重

现性，方法具有良好的精密度，可满足铝锰铁

中基体和微量元素同时测定的需要。

    3.5 分析结果对照试验

    用本方法(ICP~AES法)对铝锰铁样品

进行实际分析测试，将测定值与用其他分析

方法测得的结果进行比较，其对照结果列于

表5。

    从表中分析结果可知:在检测范围内应

用本方法可获得良好的分析结果，实际分析

结果可靠。
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表5 分析结果对照

元素
铝锰铁试样I (%) 铝锰铁试样2 (%)

侧定值 {分析力法I}侧定值} 分析方法 测定值 一}分析方法 黔
分析方法

践 笼)895 一ICP-A二 一}。。9。 重量法 一}0.831 ICP-.4FS 重量法

P 0.093 ICP-AFS一}0.092   光度法

原子吸收法

0.065 ICP-APS 0.067 光度法

cu}0.094 工以'-AI二5 0.095 0.032 ICP-A比 0.030 原子吸收法

A<Min
22.15 IC;P八e5 22-18 } 络合滴定 25.60

33.48 一

ICP-AES 25.62 络合滴定
31.30 K立P-AF'S 31.27 'x1化还原滴定 {ICP-AES 33.45 氧化还原滴定

Fe一}39.85}ICP-AES’39 90 一IR化还原滴定 40.12一 40.10 }氧化还原滴定
兀素

铝锰铁试;样3 6 ) C样4 (.%)

测定值 }分析方法 测定值 {分析方法一测定值一}分析方法 测定值 分析方法
Si 0.751 ICP-人〔5

ICP-AES

0.760 一 重量法 I一1.21 ICP-AES 1.21   重量法

  光度法

原子吸收法

P {0.094 0.095 光度法 一0.125 ICP-AFS一}0.127}
C。一0.034 ICP-AES 一0.034}一原子吸收法 0.107 KY-AFS 0.110

A1{24.65 ICP-AFS 24.69 一 络合滴定 20.35 ICP-AFS 20.41 络合滴定

Mn 35.35 一ICP-AES 35.37 氧化还原滴定}一30.89 ICP-AE9 30.94 氧化还原滴定

Fc一38.78 一「CP-AFS 38.82一一氧化还原滴定 39.45}ICP-AES{39.49 一氧化还原滴定-

4 结语

作简便快速，分析周期短，消耗资源量少，结

果可靠，重现性好，能够满足试样测定的需
要。

    本方法充分运用以CID作检测器的

IRIS/HR全谱直读等离子体光谱仪的性能

特点，直接同时测定铝锰铁中主量和微量元

素，可能存在的干扰因素少，适应性强度，操
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是指将案卷本身删除，而案卷下的文件记录

仍然保留并被移动到案卷所在的档案库的未

组卷的文件夹下。

    SEAS 2000-AMS 5.0系统对于档案的

销毁操作专门提供了管理机构，不仅可以管

理电子档案，而且对实物档案的管理也有效。

    对于电子档案的销毁，不需要用户进行

任何操作，由系统自动维护，如当用户销毁了

某一案卷后，将在当前年度的销毁库中加人

了一条相应的记录，以记录其销毁的信息，如

销毁人、销毁日期、销毁原因等。对于实物档

案的销毁，由系统管理员手工填写记录即可。
    在SEAS 2000-AMS 5.0客户端的主界

面中，从“档案管理”菜单中选择“拆卷 或“销

毁档案”，即可以实现案卷的拆除或销毁。案

卷的销毁是指案卷及其下属的文件记录全部

被移动到一个特殊的表中并变为不可见，管

理员可以恢复这些案卷或将它们从数据库中
彻底清除。系统将自动记录销毁过程，并保

存在销毁库中，管理员可以通过销毁库对案

卷的销毁原因及销毁人进行检查，也可以还

原被销毁的案卷。

    SEAS 2000-AMS 5.0提供了较为方便

的报表输出功能，很容易将各种清单输出到
打印机或保存到文件中。可打印的清单包括

案卷清单、文件清单、原件清单、借阅记录清

单、销毁记录清单，以及检索和统计得到的结
果等。
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