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火焰原子发射光谱法测定碳化钛中微量钠
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# # 摘要：对火焰原子发射光谱法测定碳化钛中微量钠的条件进行了试验。样品用硝酸 @ 氢氟酸溶解，在 $7 ?$
:56 A 1 硝酸介质中，以硝酸钾作消电离剂消除钠的电离干扰，饱和硼酸溶液络合试液中过量的氟离子。方法检出

限为 $7 $&= !B A :1，样品加标回收率为 C%7 "D E &$=7 "D，方法的精密度（’3-，! F "）小于 !7 =D。
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# # 碳化钛粉是一种重要的粉末冶金材料［&］，它的纯度和性

能对其成型和烧结产品的机械性能有重大影响。因此，准确

测定碳化钛中的钠十分重要。火焰原子发射光谱法测定钠

是一种灵敏度高、精密度好、基体干扰小和检测方便的方

法［! @=］，将其应用于碳化钛中钠的测定尚未见报道。技术难

点主要是由于碳化钛样品中钛含量很高，需加入过量氢氟酸

才能将样品分解［" @%］，但要除去过量的氢氟酸，钛又易水解

成偏钛酸（Y!UJ(?）析出，使分析测定无法进行。如果不除去

过量的氢氟酸，它将腐蚀雾化器等玻璃器皿，并使测定结果

严重偏高（因为玻璃器皿中的钠会进入试液）。本文参考文

献［%］，通过试验，采用硼酸络合试液中过量的氟离子，有效

地克服了上述难点，实现了准确测定碳化钛中微量钠。

<= 实验部分
<> <= 仪器及工作条件

日立 ] @ =$$$ 型偏振塞曼效应原子吸收光谱仪（ 日本

日立公司）。工作条件为：波长 =^C7 $ M:，狭缝宽度 &7 ?
M:，燃气（ 乙 炔）流 量 !7 ! 1 A :JM，助 燃 气（ 空 气）流 量

&= 1 A :JM，燃烧器高度 %7 = ::，积分时间 = R。
<> ?= 标准溶液和主要试剂

,I 标准储备液：准确称取 $7 C>? $ B 已于 &$= E &&$ _

干燥 ! L 并置于干燥器中冷却至室温的基准试剂 ,I)6 于

&$$ :1 烧杯中，加水溶解后，移入 =$$ :1 容量瓶中，用水

定容，混匀。换算后，此溶液 !（,I!(）F &7 $$$ B A 1。

,I 标准溶液：取上述,I 标准储备溶液，用水稀释至 !（,I!(）

F$7$=$ BA 1（以下,I 标准溶液浓度均已换算为 ,I!( 的浓度）。

Y,(?、Y[、饱和 Y?G(? 溶液：均为优级纯；*,(? 溶液：

!= B A 1，优级纯；实验用水为去离子纯净水。

<> @= 实验方法
准确称取 $7 !$$$ E $7 =$$$ B（精确至 $7 $$$& B）碳化钛

粉末试样于铂皿（ 或聚四氟乙烯坩埚）中，用少量水润湿，

加入 &$ :1 Y,(?、! :1 Y[，放在低温电炉上加热溶解，蒸

至小体积（约 ! E ? :1），取下，加入 !$ :1 饱和 Y?G(? 溶液

和 &$ :1 *,(?溶液，移入 &$$ :1 聚乙烯容量瓶中，用水稀

释至刻度，混匀。同时做空白试验。按 &7 & 节仪器工作条

件测定 ,I 的发射值，计算机直接打印结果。

<> A= 工作曲线
移取 $7 $$、$7 =$、&7 $$、!7 $$、?7 $$、>7 $$ :1 $7 $=$ B A 1

,I 标准溶液于 &$$ :1 容量瓶中，加入 ! :1 Y,(?、!$ :1
饱和 Y?G(? 溶液、&$ :1 *,(? 溶液，以水定容，混匀。与试

液同批上机按 &7 & 节仪器工作条件测定 ,I 的 发 射 值，

计算机直接打印结果。
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!" 结果与讨论
!# $" 消电离剂的选择

钠存在电离干扰，通常是加入碱金属盐作消电离剂加以消

除［!］。本文选用 "#$% 作为消电离剂。取 ! &’ () (*( + , ’
#- 标准溶液 .( 份，分别置于 .(( &’ 容量瓶中，依次加入

( /.0 &’ "#$%溶液，以相应空白溶液为参比测定钠的发射值。

图 . 结果可见，加入 % / .0 &’ "#$% 溶液，钠的发射值稳定。

本实验选择加入 .( &’ "#$%溶液。

图 .1 硝酸钾溶液对钠发射值的影响

23+) .1 455678 95 "#$% :9;-+6 9< 6&3;;39< =->?6 95 #-

!# !" 无机酸的选择
于一组 .(( &’ 容量瓶中，分别加入 ! &’ () (*( + , ’

#- 标准溶液，加入不同量的 @A>、@#$%、@! B$0、@A>$0 和

@%C$0，按 .) . 节仪器工作条件测定 #- 的发射值。结果表

明，随着 @A>、@#$%、@! B$0、@A>$0 浓度增加，#- 的发射值

略有下降；@%C$0浓度增加，#- 的发射值严重下降；浓度低

于 .) * &9> , ’的 @#$% 对 #- 的测定无影响。本实验选用

() % &9> , ’ @#$%。

!# %" 硼酸的影响
由于采用 @#$% D @2 分解样品，浓缩至小体积时仍有

少量 @2 残留，为避免其对玻璃器皿的腐蚀，需要除去过量

的 @2，通常采用 @A>$0冒烟的方法除去；但采用 @A>$0冒烟

时，会析出 @!E3$%，使 #- 的测定结果很不稳定，所以本实

验采用加入饱和 @%F$%溶液络合氟离子以消除其影响。

同时实验考察了 @%F$%对测定 #- 的影响：于一组 .(( &’
容量瓶中，分别加入 ! &’ () (*( + , ’ #- 标准溶液和不同量的

饱和 @%F$%溶液，用水稀释至刻度，摇匀。按 .) . 节仪器工作

条件测定 #- 的发射值。图 ! 结果表明，在 .(( &’ 溶液中加入

( /%( &’ 饱和 @%F$% 溶液对测定无影响；但加入量太大时，

容易堵塞雾化器。本实验选用加入 !( &’ 饱和@%F$%溶液。

图 !1 硼酸对钠发射值的影响

23+) !1 455678 95 @%F$% :9;-+6 9< 6&3;;39< =->?6 95 #-

如果试液中加入了 !( &’ 饱和 @%F$% 溶液不能完全络

合残余的 @2，那么玻璃器皿将被腐蚀，玻璃中的 #- 会进入

试液影响结果的准确性。以下实验考察了 @%F$% 溶液对 @2

的络合情况：取不同量的 @2 分别置于聚四氟乙烯坩埚中，加

入 ! &’ @#$%、.( &’ "#$%溶液、!( &’ 饱和 @%F$%溶液，移

入 .(( &’ 容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。按 .) . 节仪器

工作条件测定 #- 的含量。表 . 结果表明，在 .(( &’ 溶液中

含 !( &’ 饱和 @%F$%溶液足以络合试液中剩余的氟离子。

表 .1 !( &’ (%)*%对不同量氟离子的络合情况

E-G>6.1 A9&H>6I3<+ 655678 59J :3556J6<8 79<86<8 95
2 D K38L !( &’ @%F$%

!（@2）, &’ !（#-）,（+·’ D.） !（@2）, &’ !（#-）,（+·’ D.）

( M) ( N .( D O () M( M) ( N .( D O

() .O .() ( N .( D O .) (( P) ( N .( D O

() !( P) ( N .( D O .) *( M) ( N .( D O

() %( .() ( N .( D O .) M( .%) ( N .( D O

() *( P) ( N .( D O !) (( ..) ( N .( D O

!# +" 共存离子的影响

在试液中除了 E30 Q 含量较高之外，其他元素含量甚微，

不干扰测定。基体 E30 Q 在测定液中含量高达 * + , ’ 时对测

定无影响（未试验更高含量）。

!# ," 线性范围和检出限

对 #-!$ 标准工作系列溶液进行测定，获得线性回归方

程为 " R () M(PS # Q () .*PM，相关系数为 () PPP%。对空白溶

液重复测定 .( 次，计算出方法的检出限为 () (.* !+ , &’。

!# -" 回收率和精密度

由于没有相应的国家级标准样品，本文采用标准加入

法考察方法的回收率（$），以验证制定方法测定结果的准

确性。表 ! 结果表明，方法回收率为 PS) OT / .(*) OT ，可

见本法具有较高的准确度。

取碳化钛样品用制定的方法进行 O 次平行测定。表 !
结果表明，方法的精密度（UBV）小于 !) *T ，可见本法的分

析结果重现性较好。

表 !1 方法的回收率和精密度

E-G>6 !1 U679=6JW -<: HJ673;39< 86;8; 95 8L6 &68L9:

%碳化钛 , +
回收率试验

%（#-）, !+
加入量 测定值

回收率
$ , T

样品
编号

精密度试验

&（#-）, .( D O

测定值 平均值

UBV , T

() !*(( !*) ( !*) ! .(() M .X %*) 01 %0) 0 %0) 0 !) %*
*() ( 0P) O PP) ! %0) O1 %%) 0
.(( PP) M PP) M %%) 01 %0) P

() *((( !*) ( !0) 0 PS) O !X *S) O1 *P) . *M) ( !) .*
*() ( 0P) . PM) ! *O) O1 *O) P
.(( .(*) O .(*) O *P) M1 *S) P

%" 结语
采用硝酸 D 氢氟酸分解样品，原子发射光谱法测定碳

化钛中微量钠，方法简便，具有较高的精密度和准确度，能

满足生产测试的需要。
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