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摘　要　高铬铸铁样品经微波消解，以氧化钇为内标，用电感耦合等离子体发射光谱法同时测定样品溶液

中的铬、镍、铜、锰、磷、硅、钼和钛。分析了３种有证国家标准物质，测定值同证书值吻合，验证了方法的

准确性。
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引　言

　　高铬铸铁样品一般含铬量为１２％～３０％、含碳量为

２．４％～３．６％，其作为高抗磨材料已有效地应用于破碎、研

磨、物料输送等机械和冶金设备［１，２］。文献［３］报道采用火花

源原子发射光谱法分析高铬铸铁，但该方法建立工作曲线需

要一套组成和结构与试样相同的高铬铸铁标样，且样品分析

时对样品的大小形状有严格的要求和限制。电感耦合等离子

体发射光谱法（ＩＣＰＡＥＳ）可同时测定常量和微量元素
［４６］，

已广泛应用于冶金、地矿、医药、环境等众多领域［７９］。采用

ＩＣＰＡＥＳ测定高铬铸铁中的多种元素，试样须消解为溶液，

当样品碳含量较高时，常规消解方法往往消解不完全，导致

铬的测定值偏低。本文用新鲜配制的王水在密闭容器中微波

消解高铬铸铁样品，消解能够完全。测量以氧化钇作为内

标，以降低仪器雾化效率等对检测准确度的影响，然后用

ＩＣＰ光谱法测定样品消解液中的铬、镍、铜、锰、磷、硅、钼

和钛，取得了满意的结果。用国家标准物质验证了方法的准

确性。

１　实验部分

１１　仪器与试剂

ｉＣＡＰ６３００全谱直读电感耦合等离子体发射光谱仪（美

国Ｔｈｅｒｍｏｆｉｓｈｅｒ公司）；ＭＡＲＳＸｐｒｅｓｓ高压密闭高通量微波

消解仪（美国ＣＥＭ公司）。

铬、镍、铜、锰、磷、钼、钛、钇标准储备溶液：１０００

ｍｇ·Ｌ
－１，硅标准储备溶液：５００ｍｇ·Ｌ

－１，由钢铁研究总院

国家钢铁材料测试中心提供。盐酸、硝酸均为优级纯，溶剂

为去离子水，电阻率１８ＭΩ·ｃｍ。

１２　仪器工作条件

高频功率２７．１２ＭＨｚ，输出功率１１５０Ｗ，冷却气流量

１５Ｌ·ｍｉｎ－１，辅助气流量０．５Ｌ·ｍｉｎ－１，雾化器溶液吸喷

速率１．０ｍＬ·ｍｉｎ－１，垂直观察高度１２ｍｍ。分析线（ｎｍ）：

Ｃｒ：３５７．８６９，Ｎｉ：２３１．６０４，Ｃｕ：３２７．３９６，Ｍｎ：２５７．６１０，Ｐ：

１７８．２８４，Ｓｉ：２５１．６１１，Ｍｏ：２０２．０３０，Ｔｉ：３３７．２８０；内标线

（ｎｍ）：Ｙ：３７１．０２９（用于长波分析线〈ｎｍ〉Ｃｒ：３５７．８６９，Ｃｕ：

３２７．３９６：，Ｍｎ２５７．６１０：，Ｓｉ：２５１．６１１，Ｔｉ：３３７．２８０）和 Ｙ：

２２４．３０６（用于短波分析线〈ｎｍ〉Ｎｉ：２３１．６０４，Ｐ：１７８．２８４，

Ｍｏ：２０２．０３０）。

１３　实验方法

１．３．１　样品制备

称取０．１００ｇ高铬铸铁样屑于微波消解罐中，加入８ｍＬ

王水，预反应２０ｍｉｎ，然后将消解罐放入 ＭＡＲＳ微波消解仪

中，按表１设定的程序进行加热消解。程序结束后取出消解

罐，将样品转移至１００ｍＬ容量瓶中，加入１００ｍｇ·Ｌ
－１的

氧化钇内标溶液１０ｍＬ。用去离子水定容后按仪器工作条件

测定元素含量。
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步骤
最大功率

／Ｗ

功率百分

比／％

升温时间

／ｍｉｎ

温度

／℃

保温时间

／ｍｉｎ

１ １６００ １００ １５ １２０ １０

２ １６００ １００ １０ ２００ １０

１．３．２　校准曲线绘制

称取０．７００ｇ高纯铁（ＧＢＷ０１４０２ｅ，Ｆｅ＞９９．９９％）于烧

杯中，加入３０ｍＬ稀王水，低温消解，待样品全部消解后加

热煮沸，用去离子水定容１００ｍＬ。取５个１００ｍＬ容量瓶，

在每个容量瓶中分别加入１０ｍＬ高纯铁溶液（相当于０．０７００

ｇＦｅ）作基体匹配。配制系列混合标准溶液，其中各浓度范围

为Ｃｒ：０～３００，Ｎｉ：０～３０，Ｃｕ：０～１０，Ｍｎ：０～５０，Ｐ：０～

５，Ｓｉ：０～３０，Ｍｏ：０～５０，Ｔｉ：０～５，浓度单位ｍｇ·Ｌ
－１，再

在每个容量瓶中加入１００ｍｇ·Ｌ
－１的钇内标溶液１０ｍＬ，用

去离子水定容。按仪器工作条件测量标准溶液系列中各元素

分析线和内标线的强度，以待测元素分析线净光强同钇内标

线净光强的比值，即分析线对的相对强度为纵坐标，以元素

的质量浓度为横坐标绘制校准曲线。

２　结果与讨论

２１　微波溶样酸体系的选择

分别选择浓硝酸、浓盐酸、王水、稀王水进行消解样品

能力试验，试验发现，浓硝酸无法消解样品。而浓盐酸和稀

王水不能完全消解高铬铸铁样品。王水的消解能力最好，各

类高铬铸铁样品在设定的程序时间内都能消解完全。

２２　微波溶样功率的选择

ＭＡＲＳ微波消解仪的功率为４００，８００和１６００Ｗ，功率

的大小影响升温和升压速度，根据微波消解罐的数量来选择

相应功率。８个以上的消解罐同时消解时选用１６００Ｗ 和

１００％功率。

２３　分析线的选择

ＩＣＰＡＥＳ分析中，影响分析结果准确性最主要的因素是

光谱干扰和分析线选择。由于铁是多谱线元素，对待测元素

谱线可能产生干扰；另外，待测元素谱线之间也可能互相产

生干扰。本文考察了各元素分析线间的光谱干扰，即配制单

元素标液，选择若干条分析线，考察基体铁在该波长附近的

描迹和其他元素在该波长处的描迹，从而选择不受干扰的分

析线。以Ｃｒ为例，Ｃｒ２８３．５６３ｎｍ 分析线受到Ｆｅ２８３．５７１

ｎｍ分析线的干扰（见图１），采用此线会导致Ｃｒ的测量结果

偏高，而Ｃｒ３５７．８６９ｎｍ附近无光谱重叠干扰（见图２），因此

选择３５７．８６９ｎｍ作为Ｃｒ的分析线。依据同样方法考察其他

各元素的分析线，最终确定分析线（ｎｍ）：Ｃｒ：３５７．８６９，Ｎｉ：

２３１．６０４，Ｃｕ：３２７．３９６，Ｍｎ：２５７．６１０，Ｐ：１７８．２８４，Ｓｉ：

２５１．６１１，Ｍｏ：２０２．０３０，Ｔｉ：３３７．２８０。

２４　内标线的选择

复杂试样消解液中的组分和标准系列的组分之间的差

异，可导致雾化进样的差异。这种差异影响分析结果的准确

性。本文采用内标法克服此物理干扰。由于美国热电公司的

ｉＣＡＰ６３００型ＩＣＰＡＥＳ在检测的过程中对于可见光区和紫

外区分别由不同的狭缝进行控制，且以波长２３８ｎｍ为分界

线。因此本文在可见区和紫外区分别选择Ｙ：３７１．０３０和Ｙ：

２２４．３０６两 条 不 同 的 内 标 线，其 中，Ｃｒ：３５７．８６９，Ｃｕ：

３２７．３９６，Ｍｎ：２５７．６１０，Ｓｉ：２５１．６１１，Ｔｉ：３３７．２８０以 Ｙ：

３７１．０３０作 为 内 标 线；Ｎｉ：２３１．６０４，Ｐ：１７８．２８４，Ｍｏ：

２０２．０３０以Ｙ：２２４．３０６作为内标线。
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２５　方法的精密度和准确度

选择高铬铸铁标样ＧＳＢＨ４１０１８—９６进行分析，验证方

法的精密度和准确度，所得结果见表２。由表２可见，样品的

测定值均符合 ＧＢ／Ｔ２２２—２００６《钢的成品化学成分允许偏

差》的允许差要求，其ＲＳＤ值为０．４７％～８．２４％，说明该分

析方法稳定可靠。按照试验方法，有证标准物质样品 ＧＳ

ＢＨ４１０１８—９６，ＧＢＷ０１１２０和ＧＢＷ０１１２１进行消解后测定结

果列于表２。数据表明，各元素的分析结果同标准物质的证

书值吻合。

３　结　论

　　本文采用微波消解高铬铸铁样品，并以基体Ｆｅ匹配标

准系列进行校准，内标法测定，所选分析线经谱线轮廓描迹

选定，不受光谱干扰。经采用国家有证标准物质分析验证，

分析结果与证书值一致，表明所建立的方法可将高碳样品消

解完全，分析结果准确可靠。
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元素
ＧＳＢＨ４１０１８—９６

证书值／％ 测定值／％ 绝对差／％ 允许差／％ ＲＳＤ／％

ＧＢＷ０１１２０

证书值／％ 测定值／％

ＧＢＷ０１１２１

证书值／％ 测定值／％

Ｃｒ １２．９５ １３．０８±０．０６ ＋０．１３ ０．１５ ０．４７ １３．１１ １３．０９ １５．０６ １５．１６

Ｃｕ ０．７３ ０．７４±０．０１ ＋０．０１ ０．０５ １．８０ － － － －

Ｍｎ １．６３ １．６６±０．０２ ＋０．０３ ０．０４ ０．９１ ０．９２６ ０．９３６ １．０５ １．０６

Ｍｏ ０．７６ ０．７７±０．０１ ＋０．０１ ０．０５ ０．９８ ０．５２ ０．５０ ２．８４ ２．８３

Ｎｉ ０．１２ ０．１２±０．０１ ０．００ ０．０３ ６．６２ － － － －

Ｐ ０．３８３ ０．３７４±０．００８ －０．００９ ０．０１ ２．０４ ０．００８４ ０．００７９ ０．０１０ ０．００８

Ｓｉ ０．３２ ０．３７±０．０３ ＋０．０５ ０．０５ ８．２４ ０．５９ ０．５９ １．０５ １．０１

Ｔｉ ０．００８９ ０．００８３±０．０００３ －０．０００６ ０．０５ ３．８０ ０．０６４ ０．０６２ ０．０６２ ０．０５８
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