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微波消解Ｇ电感耦合等离子体原子发射光谱法
测定脱硝催化剂中１３种元素

王　勇,龚厚亮,但　娟,陈小毅,刘　林
(国家钒钛制品质量监督检验中心,攀枝花市产品质量监督检验所,四川攀枝花６１７０００)

摘　要:脱硝催化剂中各元素是评估和改善催化剂效能的重要研究对象,准确、快速地测量其

中各元素含量,对催化剂性能评价、失活与再生、催化剂中毒等深入研究具有重要意义.采用

微波消解在酒石酸Ｇ氢氟酸Ｇ硝酸体系中消解试样,结合动态背景校正技术,采用基体匹配法消

除基体效应,在选定的最佳分析谱线和仪器合适的工作条件下,使用电感耦合等离子体原子发

射光谱法(ICPＧAES)测定钒、钨、钼、硅、铝、钙、钡、铁、锰、铬、镁、磷、砷,从而建立了电感耦合

等离子体原子发射光谱法同时测定脱硝催化剂中１３种元素的分析方法.在各元素线性范围

内,校准曲线的线性相关系数均在０９９９以上;方法中各元素检出限为０００１％~００２１％(质

量分数).实验方法用于测定脱硝催化剂样品中钒、钨、钼、硅、铝、钙、钡、铁、锰、铬、镁、磷、砷,
结果的相对标准偏差(RSD,n＝７)均小于２０％,加标回收率在９４％~１０３％之间.按照实验

方法测定３个脱硝催化剂样品中１３种元素,同时采用其他方法进行比对(其中钼、钨、硅、钒、
铝、钡、钙采用国家标准 GB/T３１５９０—２０１５X射线荧光光谱法测定;镁、铁、铬、磷、锰、砷采用

国家标准 GB/T３４７０１—２０１７电感耦合等离子体原子发射光谱法测定),测定结果相符合.
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　　当前火力发电、钢铁、化工、水泥等燃煤使用行

业排放大量的氮氧化物,这些氮氧化物不仅和二氧

化碳、二氧化硫一样可以引起酸雨、光化学烟雾、温
室效应及臭氧层的破坏,还会引起呼吸道疾病,对人

类健康造成危害.选择性催化还原技术是当前烟气

脱硝主流技术,其原理是在脱硝催化剂作用下,以
氨(或尿素)作为还原剂,将氮氧化物还原成氮气

和水,达到脱硝的目的[１].脱硝催化剂由活性成

分、助催化剂以及载体组成,目前研究和使用最多的

是以锐钛矿型二氧化钛为载体,以五氧化二钒为催

化剂活性中心,以氧化铁、氧化锰作为助催化剂,而
氧化钨或氧化钼提高催化剂的热稳定性、二氧化硅

和氧化铝可以有效提高脱硝催化剂机械强度[２].大

量研究表明[３Ｇ５],在催化剂中适量加入上述化学物质

对提高催化剂性能有积极作用,如果加入量过多或

过少反而会影响催化剂的脱硝性能.由此可见,催
化剂中各化学物质的含量是催化剂重要的化学指

标,是催化剂评估和深度研发的主要对象.因此准

确、快速地测量脱硝催化剂中各元素含量,对催化剂

性能评价、失活与再生、催化剂中毒等深入研究具有

重要意义.

　　目前测定钛基脱硝催化剂及相关产品中多种元

素常用的分析方法有 X射线荧光光谱法(XRF)[６]、

电感耦合等离子体质谱法(ICPＧMS)[７]、电感耦合等

离子体原子发射光谱法 (ICPＧAES)[８Ｇ９]等.采用

XRF需要采用标准物质建立校准曲线,目前鲜见以

二氧化钛为载体的催化剂标准物质,且脱硝催化剂

成分复杂,人工配制混合标准物质建立曲线存在较

大偏差;文献[７]采用纯水溶解试样并使用ICPＧMS
检测脱硝尿素中微量元素,对于脱硝催化剂测定提

供了新的方法,但在样品处理、多元素同时测定的干

扰还有待做进一步研究;文献[８Ｇ９]采用氢氟酸Ｇ硝

酸Ｇ盐酸并采用电热板加热方式消解试样,由于是开

放体系,硅会以四氟化硅气体挥发造成硅测量结果
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偏低;文献[１０]采用微波消解Ｇ电感耦合等离子体原

子发射光谱法测定废脱硝催化剂中钨和钛,主要对

样品消解方式进行了详细研究,但未涉及催化剂中

钒、钼、硅、铝、钙、钡、锰、铬、镁、铁、磷、砷的测量.
微波消解与ICPＧAES联用技术具有溶样完全、空白

值低、污染少、分析速度快等优点,广泛应用于地矿、
冶金、材料、环境、食品等领域[１１Ｇ１６].本文在上述文

献研究基础上,深入研究了钛基体对催化剂中各待

测元素的影响以及共存元素间的干扰情况,通过选

择合适的分析谱线及背景校正技术,建立了微波消

解Ｇ电感耦合等离子体原子发射光谱法同时测定脱

硝催化剂中钒、钨、钼、硅、铝、钙、钡、铁、锰、铬、镁、
磷、砷１３种元素的方法,结果满意.

１　实验部分

１１　仪器及工作条件

　　MultiwavePRO型微波消解仪(安东帕(上海)
商贸有限公司),微波消解程序见表１.

表１　微波消解程序

Table１　Microwavedigestionprogram

阶段

Stage

功率

Power/
W

升温时间

Warming
time/min

保持时间

Keep
time/min

风扇级别

Fan
level

１ ６００ ８ ３ １
２ １２００ １０ １５ １
３ ０ ０ １５ ３

　　Optima８３００型全谱直读等离子体发射光谱仪

(美国 PerkinElmer公司),配有耐氢氟酸进行系

统.ICPＧAES工作条件:高频发射功率为１３００W;
蠕动泵泵速为１５mL/min;等离子体气流量为１５L/

min;雾 化 气 流 量 为 ０５５L/min;辅 助 气 流 量 为

０２L/min;观测高度为１５mm.

　　移液器(德国普兰德):１０~１００mL,１００~
１０００μL,１０~１００μL.

１２　主要试剂

　　钒、钨、钼、硅、铝、钙、钡、铁、锰、铬、镁、磷、砷单

元素 标 准 储 备 溶 液 (国 家 标 准 物 质 研 究 中 心):

１０００mg/L;盐酸(ρ约为１１９g/mL):优级纯;硝酸

(ρ 约 为 １４２g/mL):优 级 纯;氢 氟 酸 (ρ 约 为

１１５g/mL):优级纯;二氧化钛:光谱纯;五氧化二

钒:光谱纯;氧化钨:光谱纯;氧化钼:光谱纯;二氧化

硅(光谱纯);洒石酸:分析纯;酒石酸溶液:１５０g/L.

　　实验用水为超纯水.

１３　实验方法

１３１　样品处理

　　称取０１０g(精确至００００１g)试样于聚四氟乙

烯消 解 罐 中,加 入 １mL １５０g/L 酒 石 酸 溶 液、

２０mL氢氟酸和３０mL硝酸,用少量水冲洗罐壁,
盖紧消解罐,送入微波消解仪内,按设定的消解程序

(见表１)进行消解.试样消解完成后,取出冷却,将
试液转移至１００mL容量瓶中,以水定容,摇匀.

１３２　标准溶液系列的配制

　　称取００８g二氧化钛５份(试样中二氧化钛按

８０％计算),按照１３１的方法进行消解后转移至

１００mL容量瓶中,加入０、０５０、１００、２００、４００、

６００mL钼、钨、硅标准储备溶液(１０００mg/L),０、

０２０、０５０、１００、１５０、２００mL钒、铝、钡、钙标准

储备溶液(１０００mg/L),０、００５、０１０、０２０、０３０、

０５０mL镁、铁、磷、锰、砷标准储备溶液(１０００mg/

L),以３％(V/V)硝酸定容,摇匀.此标准溶液系列

中各元素质量浓度见表２.

表２　标准溶液系列中各元素质量浓度

Table２　Massconcentrationofeachelementinstandardsolutionseries　　 　　 　 　mg/L
项目Item Mo W Si V Al Ba Ca Mg Cr Fe P Mn As
STD０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０ ０
STD１ ５．０ ５．０ ５．０ ２．０ ２．０ ２．０ ２．０ ０．５０ ０．５０ ０．５０ ０．５０ ０．５０ ０．５０
STD２ １０．０ １０．０ １０．０ ５．０ ５．０ ５．０ ５．０ １．００ １．００ １．００ １．００ １．００ １．００
STD３ ２０．０ ２０．０ ２０．０ １０．０ １０．０ １０．０ １０．０ ２．００ ２．００ ２．００ ２．００ ２．００ ２．００
STD４ ４０．０ ４０．０ ４０．０ １５．０ １５．０ １５．０ １５．０ ３．００ ３．００ ３．００ ３．００ ３．００ ３．００
STD５ ６０．０ ６０．０ ６０．０ ２０．０ ２０．０ ２０．０ ２０．０ ５．００ ５．００ ５．００ ５．００ ５．００ ５．００

２　结果与讨论

２１　消解方法

　　选择合适的消解方法是准确测量脱硝催化剂中

各种微量元素的前提,目前针对二氧化钛基体试样

的消解方式大致有两种途径:

　　(１)碱熔法:试样先用碱性熔剂在高温熔融后,
再通过酸溶解盐类,从而达到完全消解试样的目的.
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常用的碱性熔剂有过氧化钠、过氧化钠Ｇ氢氧化钠、
碳酸钠Ｇ四硼酸钠、过硫酸铵等.碱熔法是处理二氧

化钛基体试样较好的一种方法,此方法常用于化学

分析中如滴定法、比色法等,此类方法中盐分对待测

组分影响较小,但应用于ICPＧAES时,由于过高的

盐分会影响雾化效率甚至堵塞雾化器喷嘴,虽然可

以通过稀释来降低试液中盐分含量,但稀释会给微

量元素分析带来较大误差.

　　(２)酸溶法:传统的酸溶法处理方式有使用硫酸、
硝酸、氢氟酸、王水或者硫磷混酸等在坩埚、烧杯中,
用电炉或电热板敞口直接加热分解试样.存在的问

题是试样分解速度慢,试剂用量大、样品易被污染、局
部温度过高使样品溶液外溅而损失等.文献[１０]比
较了目前二氧化钛基体试样几种常用混合消解用酸:
硫磷混酸Ｇ氢氟酸、盐酸Ｇ硝酸Ｇ氢氟酸、酒石酸Ｇ氢氟酸Ｇ
硝酸３种消解体系.结果表明:采用酒石酸Ｇ氢氟酸Ｇ
硝酸体系消解脱硝催化剂得到了满意效果.

　　微波消解是指利用微波加热封闭消解罐中的消

解液在高温增压条件下使样品快速溶解的湿法消

化.消解罐中的混合酸等极性的溶剂,在微波电场

的作用下,使分子产生高速的碰撞和摩擦而产生高

热;同时,在微波电场的作用下,溶液体系中的离子

定向流动,形成离子电流,离子在流动过程中与周围

的分子和离子发生高速摩擦和碰撞,使微波能转为

热能;微波使溶液内外同时加热,加热更快速,提高

了试样与消解酸化学反应速率.

　　硝酸在密闭高压消解罐内的沸点比常压下更

高,最高可达２００℃,而２００℃的硝酸活性最好,溶解

能力更强,同时还可提高溶解体系的温度,加快反应

速度;酒石酸和氢氟酸都具有络合作用,可以络合先

溶解的钛或钨,防止钛或钨二次水解使样品溶液变

浑浊,并且让化学反应平衡向正方向进行,即加快了

样品溶解速度;在密闭体系进行微波消解还可防止

挥发性元素的损失.因此本法采用酒石酸Ｇ氢氟酸Ｇ
硝酸溶解体系微波消解处理脱硝催化剂.与常规湿

法消解相比,缩短了试样分解时间,加快了化学反应

速度,并使难溶解的脱硝催化剂试样完全溶解.

２２　消解体系各酸用量

　　由于脱硝催化剂配方差异,造成了各化学成分

也不尽相同,为使消解体系满足更广泛的催化剂试

样消解需求,根据文献[２],试验配制了３种不同配

方的催化剂样品(见表３).实验先选择配方１进行

消解体系酸用量试验,为考察消解体系酒石酸、氢氟

酸、硝酸各自最适加入量,实验设计３因素４水平正

交试验(酒石酸:０５、１０、２０、３０mL;氢氟酸:０５、

１０、２０、３０mL;硝酸:１０、２０、３０、４０mL),并按

照１３１步骤,改变３种酸的用量,其他条件不变.
结果 表 明:采 用 １０mL 酒 石 酸Ｇ２０mL 氢 氟 酸Ｇ
３０mL硝酸的混合消解体系,消解后的试样溶液清

亮、透明.采用同样的比例对配方２和配方３进行

消解,消解后的试样溶液同样清亮、透明.因此本法

采用１０mL酒石酸Ｇ２０mL氢氟酸Ｇ３０mL硝酸的

混合消解体系.

表３　３种催化剂的配方表

Table３　Formulatableforthreecatalysts　w/％

名称 Name TiO２ V２O５ WO３ MoO３ SiO２

配方１Formula１ ７５ ２．０ ６．０ ６．０ ８．０
配方２Formula２ ８５ １．０ ３．０ ３．０ ５．０
配方３Formula３ ９３ ０．５ １．０ １．０ ２．０

２３　分析谱线

　　光谱干扰是ICPＧAES测定元素含量时重要的

干扰因素之一.为避免基体及共存元素对待测元素

的光谱干扰,在分析中须选择适当的分析谱线.在

建立分析方法时,根据仪器推荐分析波长列表,每个

待测元素初步选择３~４条灵敏度较高的谱线,通过

对标准溶液系列进行光谱扫描,对扫描图谱采用光

谱动态背景校正技术扣除背景后,对每种待测元素

所选择的几条谱线进行对比分析,选择光谱干扰少、
背景等效浓度低、相对灵敏度较高、信噪比大的谱

线作为分析谱线.最终确定各待测元素分析谱线见

表４.

表４　各元素分析线

Table４　Spectrallineofeachelement　　　　　　　　　　 　　 　 　nm

元素 Element Mo W Si V Al Ba Ca Mg Cr Fe P Mn As

波长

Wavelength
２０２．０３１ ２２４．８７６ ２１２．４１２ ２９０．８８０ ３９６．１５３ ４９３．４０８ ３１７．９３３ ２８５．２１３ ２６７．７１６ ２３８．２０４ １７８．２２１ ２５９．３７２ １９３．６９６

２４　基体效应

　　脱硝催化剂主要基体为二氧化钛,为考察基体

钛对各待测元素的影响,在待测元素浓度一定的情

况下,考察了不同浓度的钛对各待测元素的影响.
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准确称取０１００g二氧化钛(光谱纯)按１３１样品

处理方法进行溶解后定容至１００mL(此溶液含有钛

６００mg/L),取６支２５mL容量瓶,分别加入０、５、１０、

１４、１８、２２mL钛基溶液(对应溶液中钛质量浓度为

０、１２０、２４０、３３６、４３２、５２８mg/L),再分别向每一支容

量瓶中加入各待测元素标准溶液,使每支容量瓶中

各待测元素为２０mg/L 钼、钨、硅,１０mg/L钒、铝、
钡、钙,５mg/L 镁、铁、磷、锰、铬、砷,定 容,测 定.
图１反映了不同质量浓度的钛基溶液对各待测元素

的影响趋势,可以看出随着钛质量浓度的增加,硅的

测量值不断升高,钼、钒、镁的测量值也略有升高,铁
的测量值随钛质量浓度增加有降低趋势.可见钛基

体对各待测元素有一定的影响,因此在配制标准溶

液系列时,需通过基体匹配消除基体效应的影响.

２５　共存离子干扰

　　脱硝催化剂主要成分除基体二氧化钛外,还有

质量分数为２％~６％的三氧化钨、氧化钼和二氧化

硅,０１％~３％的铁、钙、镁、锰、铬、五氧化二钒等.
按照实验方法称取０１g脱硝催化剂试样,经过消解

后定容到１００mL容量瓶中,试样溶液中各共存离子

质量 浓 度 为:２０~５０mg/L 的 钼、钨、硅,２０~
１５０mg/L的钒、铝、钡、钙,０５~５０mg/L 的镁、
铁、锰、铬、磷、砷.

　　试验以水为基体配制了５组待测元素混合标准

溶液(１０、５０、２００、４００、８００mg/L),每组混合标

准溶液中待测元素质量浓度均相同.在仪器最佳工

图１　不同浓度的钛基体对各元素的影响

Fig１　Effectoftitaniummatrixwithdifferent
concentrationoneachelement

作条件下,按照２．３节中选定分析谱线,对上述５组

待测元素混合标准溶液进行光谱扫描,通过观察各

元素的光谱图及各元素质量浓度与其发射强度的线

性关系可以看出,各待测元素在１０~８０mg/L范围

内,元素间不存在光谱干扰.

２６　线性范围及检出限

　　在仪器最佳工作条件下,测量标准溶液系列,以
质量浓度为横坐标、对应的发射强度为纵坐标,绘制

校准曲线,得到回归方程和相关系数r,见表５;在仪

器最佳工作条件下对空白溶液连续测定１１次,以３
倍标准偏差计算各元素的检出限(DL),见表５.

表５　校准曲线的线性范围、线性回归方程、相关系数和检出限

Table５　Linearrange,linearregressionequation,correlationcoefficientofcalibrationcurveanddetectionlimit

元素

Element
线性范围

Linearrange/(mg/L)
线性回归方程

Linearregressionequation
相关系数

Correlationcoefficient
检出限

DLw/％
Mo ５．０~６０．０ y＝１．３４４×１０３x＋８５．２ ０．９９９７ ０．００５
W ５．０~６０．０ y＝１．１５０×１０３x＋８７．７ ０．９９９６ ０．００２
Si ５．０~６０．０ y＝１．０９８×１０３x＋４６．３ ０．９９９５ ０．００４
V ２．０~２０．０ y＝２．４６５×１０３x＋６２．７ ０．９９９８ ０．００１
Al ２．０~２０．０ y＝２．４６５×１０３x＋７．０７×１０２ ０．９９９６ ０．００３
Ba ２．０~２０．０ y＝４．３６６×１０３x＋１．７５×１０２ ０．９９９５ ０．００６
Ca ２．０~２０．０ y＝２．３１２×１０４x＋２．９５×１０３ ０．９９９８ ０．００４
Mg ０．５０~５．００ y＝２．５２７×１０３x＋５．９５×１０２ ０．９９９９ ０．００２
Cr ０．５０~５．００ y＝１．５２４×１０３x＋３２．８ ０．９９９８ ０．００１
Fe ０．５０~５．００ y＝１．３１５×１０３x＋６６．２ ０．９９９９ ０．００１
P ０．５０~５．００ y＝１．８０２×１０２x－０．３０３ ０．９９９３ ０．０２１
Mn ０．５０~５．００ y＝１．４３７×１０３x＋６７．１ ０．９９９９ ０．００１
As ０．５０~５．００ y＝１．６８４×１０２x－０．２７７ ０．９９９５ ０．０１５

２７　精密度和加标回收试验

　　按照实验方法测定脱硝催化剂样品中各待测元

素含量,并进行精密度试验和加标回收试验,结果见

表６.
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表６　精密度和回收试验结果

Table６　Testresultsofprecisionandrecovery
元素

Element
测定值

Found/(mg/L)
相对标准偏差

RSD(n＝７)/％
加标量

Added/(mg/L)
测定总量

Totalfound/(mg/L)
回收率

Recovery/％
Mo ４２．６ ０．４６ ２０．０ ６１．８ ９６
W ４８．４ ０．３９ ２０．０ ６７．５ ９６
Si ３５．７ ０．５２ ２０．０ ５６．２ １０２
V １０．４ ０．６６ ５．００ １５．３ ９８
Al ６．４４ ０．５９ ５．００ １１．６ １０３
Ba ４．９２ ０．８３ ５．００ ９．８１ ９８
Ca ７．１６ ０．７４ ５．００ １２．２ １０１
Mg １．４５ １．１ １．００ ２．４１ ９６
Cr １．１８ １．３ １．００ ２．１５ ９７
Fe ２．６７ ０．８６ １．００ ３．６４ ９７
P ０．４２ １．５ ０．５０ ０．８９ ９４
Mn １．７２ ０．７６ １．００ ２．７０ ９８
As ０．２８ １．６ ０．５０ ０．７６ ９６

３　样品分析

　　按照实验方法测定３个脱硝催化剂样品中钼、
钨、硅、钒、铝、钡、钙、镁、铁、铬、磷、锰、砷,同时采用

其他方法进行比对.其中钼、钨、硅、钒、铝、钡、钙采

用国家标准 GB/T３１５９０—２０１５X射线荧光光谱法

(XRF)测定;镁、铁、铬、磷、锰、砷采用国家标准 GB/

T３４７０１—２０１７电感耦合等离子体原子发射光谱法

测定,结果见表７.由表７可见本法测定值与国标法

测定值基本一致.

表７　脱硝催化剂样品中钼、钨、硅、钒、铝、钡、钙、镁、铁、铬、磷、锰、砷的测定结果

Table７　Determinationresultsofmolybdenum,tungsten,silicon,vanadium,aluminum,barium,calcium,magnesium,

iron,chromium,phosphorus,manganeseandarsenicindenitrificationcatalystsamples　　 　 　w/％

元素

Element

１＃ ２＃ ３＃

本法测定值

Foundby
thismethod

国标方法测定值

Foundbynational
standardmethod

本法测定值

Foundby
thismethod

国标方法测定值

Foundbynational
standardmethod

本法测定值

Foundby
thismethod

国标方法测定值

Foundbynational
standardmethod

Mo ０．１１ ０．１２ ２．４９ ２．５２ ３．９２ ３．９５
W ２．２６ ２．２７ ３．９２ ３．９５ ４．３９ ４．４１
Si ２．１７ ２．１６ １．５３ １．５１ ４．１４ ４．１１
V ０．２４ ０．２３ ０．７２ ０．７０ １．３８ １．３５
Al １．４８ １．４７ １．１２ １．１０ ２．１１ ２．１１
Ba ０．４４ ０．４５ １．０８ １．１１ １．２１ １．２３
Ca ０．５９ ０．６１ １．２８ １．３０ ２．１７ ２．１９
Mg ０．４６ ０．４４ ０．３２ ０．３１ １．５５ １．５２
Fe ０．２１ ０．２０ ０．５４ ０．５２ １．２１ １．１８
Cr ０．１３ ０．１３ ０．６２ ０．６１ ０．３４ ０．３３
P ０．２７ ０．２６ ０．１５ ０．１４ ０．２４ ０．２５
Mn ０．３３ ０．３２ ０．３９ ０．４０ ０．８６ ０．８７
As ０．０１５ ０．０１５ ０．０８２ ０．０８１ ０．０２２ ０．０２３
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Determinationofthirteenelementsindenitrificationcatalystbymicrowave
digestionＧinductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry

WANGYong,GONGHouＧliang,DANJuan,CHENXiaoＧyi,LIULin
(NationalQualitySupervisionandTestingCenterofVanadiumandTitaniumProducts,ProductQualitySupervision

andTestingInstituteofPanzhihua,Panzhihua６１７０００,China)

Abstract:Theelementsindenitrificationcatalystareimportantresearchobjectstoevaluateandimprovethe
efficiencyofcatalyst．Therefore,theaccurateandrapiddeterminationofcontentsofelementsisofgreat
significanttoinＧdepthstudiesofcatalystsuchasperformanceevaluation,deactivationandregeneration,

poisoning,etc．ThesamplewasdissolvedbymicrowavedigestionintartaricacidＧhydrofluoricacidＧnitric
acidsystem．Combinedwithdynamicbackgroundcorrectiontechnique,thematrixeffectwaseliminatedby
matrix matching method．Thecontents ofvanadium,tungsten,molybdenum,silicon,aluminum,

calcium,barium,iron,manganese,chromium,magnesium,phosphorusandarsenicweredeterminedby
inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry (ICPＧAES)underselectedoptimumanalytical
linesandproperinstrumentalworkingconditions．Consequentlytheanalysismethodforthesimultaneous
determinationof１３elementsindenitrificationcatalystbyICPＧAESwasestablished．Withinlinearrange
forelements,thecorrelationcoefficientsofcalibrationcurveswereallhigherthan０９９９．Thedetection
limitswerebetween０００１％and００２１％ (massfraction)．TheproposedmethodwasappliedforthedeterＧ
minationofvanadium,tungsten,molybdenum,silicon,aluminum,calcium,barium,iron,manganese,

chromium,magnesium,phosphorusandarsenicindenitrificationcatalystsample．Therelativestandard
deviations(RSD,n＝７)ofresultswerealllessthan２０％．Therecoverieswerebetween９４％and１０３％．
Thecontentsof１３elementsinthreedenitrificationcatalystsamplesweredeterminedaccordingtotheexＧ
perimentalmethod．Meanwhile,othermethodswerealsoadoptedforcomparison(thecontentsofmolybＧ
denum,tungsten,silicon,vanadium,aluminum,bariumandcalcium weredeterminedbyXＧrayfluoresＧ
cencespectrometryinnationalstandardGB/T３１５９０Ｇ２０１５;thecontentsofmagnesium,iron,chromium,

phosphorus,manganeseandarsenicweredeterminedbyICPＧAESinnationalstandardGB/T３４７０１Ｇ２０１７)．
Thedeterminationresultswereingoodagreement．
Keywords:microwavedigestion;inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry;denitrification
catalyst;titaniumdioxide;vanadiumpentoxide
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