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电感耦合等离子体原子发射光谱法测定
铌铁中铌钛钽硅铝磷
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摘　要：研究了在６０℃的温度下用硝酸和氢氟酸溶解试样，然后用电感耦合等离子体原子发
射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）同时测定铌铁中铌、钛、钽、硅、铝、磷的方法。为消除基体元素对被测元
素的测定影响和克服在绘制校准曲线时因使用的铌铁标样中待测元素含量范围过窄而致使试

样中的被测元素落在校准曲线线性范围之外，使用铌铁标样打底，加入适量标准系列溶液建立
校准曲线。样品中高含量的铌采用高精密度测量法，从而提高了测定结果的准确性。本法用
于测定铌铁标样中的铌、钛、钽、硅、铝和磷含量，测定值与国标法相符，测定结果的相对标准偏
差小于１．５％。
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　　铌作为钢中的一种合金元素可使钢的晶粒细
化，降低钢的过热敏感性及回火脆性，改善钢的焊
接性能，提高耐热钢的强度和抗蚀性等，对改善钢
的性能起到良好的作用。因此铌合金在炼钢生产
中有着广阔的实际应用前景。快速有效地分析铌
铁中各元素含量，对炼钢生产有一定的指导意义。
采用化学法测定铌铁中铌、钛、钽、硅、铝和磷，操
作复杂，周期长，消耗试剂多。已有文献报道［６－７］，
采用硝酸和氢氟酸溶样，硫酸冒烟去氟，然后使用
电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测
定铌铁中杂质元素，但无法同时测定铌铁中铌或
硅含量。本文建立了用硝酸和氢氟酸溶样，使铌
和硅以稳定可溶性络合物形态存在，利用耐氢氟
酸系统以ＩＣＰ－ＡＥＳ法测定铌铁中的铌、钛、钽、
硅、铝和磷的分析方法。结果表明，该法能有效测
定铌铁中多种元素，测定误差在国家标准［１－５］允许
差范围。

１　实验部分

１．１　主要仪器和试剂

Ｏｐｔｉｍａ　５３００Ｖ电感耦合等离子发射光谱仪
（美国Ｐｅｒｋｉｎ　Ｅｌｍｅｒ公司）：波长范围为１６５～７８２
ｎｍ，配置ＣＣＤ检测器，耐氢氟酸同心雾化器和塑
料旋流雾化室。
铌铁标样：ＣＲＭ５７６－１（英国 ＢＡＳ），ＳＬ２８－

１２，ＳＬ２８－０６（德国ＳＬ系列）；铌、钛、钽、硅、铝、
磷标准溶液（钢铁研究总院）：１　０００μｇ／ｍＬ。
标准系列溶液：称取０．１００　０ｇ　ＳＬ２８－１２标样

一份，０．１００　０ｇ　ＣＲＭ５７６－１标样两份和０．１００　０

ｇ　ＳＬ２８－０６标样三份分别置于聚四氟乙烯烧杯
中，加１０ｍＬ硝酸，５ｍＬ氢氟酸，于水浴低温
（６０℃ 以 下）加 热，试 样 溶 解 后 在 其 中 一 份

ＣＲＭ５７６－１标样溶液和两份ＳＬ２８－０６标样溶液中
加入一定量的铌、钛、钽、硅、铝、磷标准溶液，配置
成如表１所示浓度（含量）的标准系列溶液。
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表１　标准系列溶液中被测元素的含量

Ｔａｂｌｅ　１　Ｔｈｅ　ｃｏｎｔｅｎｔ　ｏｆ　ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ　ｉｎ　ｔｈｅ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓｅｒｉｅｓ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ　 ｗ／％

溶液名称

Ｔｈｅ　ｎａｍｅ　ｏｆ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
Ｓｉ　 Ｔａ　 Ａｌ　 Ｐ　 Ｔｉ　 Ｎｂ

ＣＲＭ５７６－１　 １．７９　 ０．３０６　 ２．５３　 １．３２　 ４３．９０
ＳＬ２８－１２　 ２．０９　 ０．３１７　 １．１３　 ０．０８９　 ０．６８３　 ６４．３７
ＳＬ２８－０６　 ２．１１　 ０．０７１　 ０．０６１　 ０．１０９　 ０．０４４　 ６５．０５

ＣＲＭ５７６－１加标液

ＣＲＭ５７６－１ａｄｄｅｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
１．７９　 ０．３０６　 ２．５３　 １．３２　 ５０．００

ＳＬ２８－０６加标液

ＳＬ２８－０６ａｄｄｅｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
３．００　 ０．６００　 ０．５００　 ０．０５０　 １．００　 ６５．０５

ＳＬ２８－０６加标液

ＳＬ２８－０６ａｄｄｅｄ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓｏｌｕｔｉｏｎ
２．１１　 １．００　 １．５０　 ０．１５０　 ０．０４４　 ６５．０５

　　实验所用试剂均为分析纯，水为去离子水。

１．２　仪器测量条件
射频功率：１　３００Ｗ；辅助气流量：０．２Ｌ／ｍｉｎ；

雾化器气流量：０．８０Ｌ／ｍｉｎ；等离子体气流量：１５
Ｌ／ｍｉｎ；进样量：１．５ｍＬ／ｍｉｎ；观测距离；１５．０ｍｍ；

ＩＣＰ炬的观测方式：垂直式。

１．３　实验方法
称取０．１００　０ｇ试样置于聚四氟乙烯烧杯

中，加１０ｍＬ硝酸，５ｍＬ氢氟酸，于水浴低温（６０
℃以下）加热，试样溶解完全后定容到２５０ｍＬ塑
料容量瓶中，用于Ｓｉ，Ｐ，Ｔａ，Ａｌ，Ｔｉ的测定。同
时将定容后的溶液作为母液，移取１０ｍＬ于１００

ｍＬ塑料容量瓶中，定容，混匀后用于Ｎｂ的测定。

２　结果与讨论

２．１　谱线选择
分别配制质量浓度为１０ｍｇ／Ｌ的硅、磷、铝、

钽、铁、钛和铌单元素标准溶液，用等离子体原子
发射光谱仪分别在共存被测元素的分析线波长处

扫描待测元素背景信号强度值，结果表明各待测
元素间基本无干扰。因此从 Ｎｂ，Ｐ，Ｔａ，Ｓｉ，Ａｌ
和Ｔｉ元素的谱线中选择灵敏度高的谱线为分析
线，如表２所示。

表２　元素的最佳分析谱线

Ｔａｂｌｅ　２　Ｏｐｔｉｍａｌ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｌｉｎｅｓ　ｏｆ　ｅｌｅｍｅｎｔｓ　 ｎｍ

元素Ｅｌｅｍｅｎｔ　 Ｎｂ　 Ｓｉ　 Ｔａ　 Ａｌ　 Ｔｉ　 Ｐ
谱线的波长

Ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ　ｏｆ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｌｉｎｅ
３０９．４１８　 ２５１．６１１　 ２４０．０６３　 ３９６．１５３　 ３３４．９４０　 ２１３．６１７

２．２　温度对试样溶解的影响和氢氟酸的作用
氢氟酸能有效溶解试样中硅，形成四氟化硅，

因此用硝酸和氢氟酸溶解铌铁样品，关键在于控
制加热温度。当溶样温度≤６０℃时，四氟化硅不
易逸出，可避免测定结果偏低。同时当用酸分解
试样时，铌极易水解析出沉淀，但在氢氟酸体系中
铌能以稳定可溶性络合物形态存在［８］，使分析结
果稳定和准确。

２．３　校准曲线的绘制
考虑到国内的铌铁标样比较少和本文采用的

３个国外标样的元素含量又不能覆盖日常分析样
品中被测元素的含量范围，为了消除基体对其他
元素测定的影响，因此采用以铌铁标样打底并加

入被测元素标准系列溶液的方法配制校准曲线的

标准系列溶液。实验结果表明，用该标准系列溶
液绘制的校准曲线线性关系良好，并能根据试样
中被测元素的含量变化灵活地调节曲线的线性范

围，结果见表３。

２．４　高含量元素铌的测定
铌铁中的铌是主量元素，为提高测量的准确

度，本文采用了卡点法［９］，即在初步测定试样的铌
含量后，用标准物质、标准溶液或标准物质加标准
溶液，在铌含量上下约１．０％处设校准点，反复校
准和测量。从表４中可以看出对高含量铌的测
定，卡点法的准确度比校准曲线法高。
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表３　校准曲线的线性方程、相关系数及线性范围

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ　ｅｑｕａｔｉｏｎｓ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｅｎｔｓ　ａｎｄ　ｌｉｎｅａｒ　ｒａｎｇｅ　ｏｆ　ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ　ｃｕｒｖｅ

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔ

线性方程

Ｒｅｇｅｒｓｓｉｏｎ　ｅｑｕａｔｉｏｎ

线性范围（ｗ／％）

Ｌｉｎｅａｒ　ｒａｎｇｅ

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ
Ｓｉ　 Ｙ＝８　３４７．２　ｘ＋４１３．１　 １．７９～３．００　 ０．９９９　４
Ｐ　 Ｙ＝６５９．４　ｘ－１．７　 ０．０５０～０．１０９　 ０．９９９　４
Ｔｉ　 Ｙ＝７７　４８５．１　ｘ＋７１０２．１　 ０．０４４～１．３２　 ０．９９９　１
Ａｌ　 Ｙ＝１５　２１３．２　ｘ＋１６９．５　 ０．０６１～２．５３　 ０．９９９　５
Ｔａ　 Ｙ＝２　１２０．５　ｘ－５．２　 ０．０７１～１．００　 ０．９９９　８
Ｎｂ　 ｙ＝１　８４９．２　ｘ＋３０２．５　 ４３．９０～６５．０５　 ０．９９９　３

表４　高精密度测量法与常规测量方法对比

Ｔａｂｌｅ　４　Ｈｉｇｈ－ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ　ｃｏｍｐａｒｅｄ　ｗｉｔｈ　ｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌ　ｍｅｔｈｏｄｓ

方法

Ｍｅｔｈｏｄ

元素

Ｅｌｅｍｅｎｔ

线性方程

Ｒｅｇｅｒｓｓｉｏｎ　ｅｑｕａｔｉｏｎ

线性范围（ｗ／％）

Ｌｉｎｅａｒ　ｒａｎｇｅ

测定值（ｗ／％）

Ｆｏｕｎｄ

认定值（ｗ／％）

Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄ
校准曲线法

Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ　ｃｕｒｖｅ　ｍｅｔｈｏｄ
Ｎｂ

ｙ＝１　８４９．２ｘ＋３０２．５　 ４３．９０～６５．０５　 ６３．８２

６４．３７卡点法

Ｃａｒｄ　ｃｏｌｌｏｃａｔｉｏｎ　ｍｅｔｈｏｄ
ｙ＝０．００１　４ｘ－１　６３８．５　 ６３．５０～６５．０５　 ６４．５４

２．５　精密度和正确度
为了考察测定结果的精密度和正确度，按实

验方法及选定的分析条件对铌铁标样（ＳＬ２８－１２）
中各元素进行１０次测定，结果见表５。
从表５可以看出该铌铁标样中 Ｎｂ、Ｓｉ、Ｔａ、

Ａｌ、Ｔｉ、Ｐ测定结果的相对标准偏差小于１．５％，

且测定值与认定值相符。

３　实际样品分析

随机选取２个铌铁试样，按实验方法及选定
的分析条件进行测定，结果见表６。从表６中可
以看出，本法测定结果与国标法测定结果相符。

表５　精密度和正确度试验结果

Ｔａｂｌｅ　５　Ｔｈｅ　ｔｅｓｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ａｎｄ　ａｃｃｕｒａｃｙ
元素Ｅｌｅｍｅｎｔ　 Ｎｂ　 Ｓｉ　 Ｔａ　 Ａｌ　 Ｔｉ　 Ｐ

测定值（ｗ／％）

Ｆｏｕｎｄ

６４．４５　 ２．１７　 ０．３１５　 １．１２２　 ０．６７８　 ０．０８８
６４．５６　 ２．１２　 ０．３１７　 １．１３０　 ０．６６３　 ０．０８７
６４．３９　 ２．１９　 ０．３１１　 １．１１９　 ０．６７７　 ０．０８７
６４．６３　 ２．１７　 ０．３１９　 １．１２０　 ０．６５９　 ０．０８９
６４．６７　 ２．１９　 ０．３１１　 １．１２７　 ０．６７１　 ０．０８６
６４．４９　 ２．１４　 ０．３１３　 １．１１７　 ０．６７５　 ０．０８７
６４．５５　 ２．１１　 ０．３１１　 １．１１９　 ０．６６５　 ０．０８５
６４．４６　 ２．１３　 ０．３１３　 １．１２５　 ０．６７０　 ０．０８８
６４．６９　 ２．１２　 ０．３０９　 １．１２６　 ０．６７７　 ０．０８９
６４．５３　 ２．１２　 ０．３１４　 １．１２１　 ０．６６４　 ０．０８８

平均值（ｗ／％）

Ａｖｅｒａｇｅ
６４．５４　 ２．１５　 ０．３１３　 １．１２３　 ０．６７０　 ０．０８７

认定值（ｗ／％）

Ｃｅｒｔｉｆｉｅｄ
６４．３７　 ２．０９　 ０．３１７　 １．１３２　 ０．６８３　 ０．０８９

相对标准偏差（％）

ＲＳＤ
０．１５　 １．４　 ０．９８　 ０．３７　 １．０　 １．４
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邵海舟，刘成花．电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铌铁中铌钛钽硅铝磷．
冶金分析，２０１１，３１（１２）：５４－５７

表６　样品的分析结果

Ｔａｂｌｅ　６　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｆｏｒ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｓａｍｐｌｅ　 ｗ／％

样品

Ｓａｍｐｌｅ

本法测定值

Ｆｏｕｎｄ　ｂｙ　ｔｈｅ　ｐｒｏｐｏｓｅｄ　ｍｅｔｈｏｄ
Ｎｂ　 Ｓｉ　 Ｔａ　 Ａｌ　 Ｔｉ　 Ｐ

ＧＢ／Ｔ３６５４－１９８３法测定值

Ｆｏｕｎｄ　ｂｙ　ＧＢ／Ｔ３６５４－１９８３ｍｅｔｈｏｄ
Ｎｂ　 Ｓｉ　 Ｔａ　 Ａｌ　 Ｔｉ　 Ｐ

１　 ６３．７０　 １．９３　 ０．４１７　 １．４５　 ０．７４２　 ０．０７４　 ６３．４５　 １．８９　 ０．４２０　 １．５４　 ０．７５４　 ０．０７７
２　 ６４．３２　 ２．１５　 ０．４５５　 １．３７　 ０．８２５　 ０．０８３　 ６４．１７　 ２．１８　 ０．４４９　 １．４２　 ０．８３７　 ０．０８７
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