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电感耦合等离子体原子发射光谱法测定锰铁合金、
锰硅合金和金属锰中８种微量元素

刘宪彬,贾慧荣,褚振全
(交城义望铁合金有限责任公司,山西交城０３０５００)

摘　要:锰铁合金、锰硅合金、金属锰中铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝的含量决定了产品质量,以

往常采用化学法或原子吸收光谱法进行测定,但存在准确度较差或测定速度不能满足要求等

问题.为了实现上述元素的准确、快速测定,建立了采用电感耦合等离子体原子发射光谱法

(ICPＧAES)测定锰铁合金、锰硅合金和金属锰中微量铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝的方法.实验

以硝酸、盐酸、氢氟酸、高氯酸分解样品,并使硅与氢氟酸反应生成四氟化硅挥发除去,试液中

剩余共存元素主要有铁、锰等.实验结果表明,铁不干扰测定,通过在标准溶液系列中进行锰

基体匹配消除锰基体效应的影响.以２mL高氯酸和６mL盐酸混合酸(８％)作为分析介质,
可以达到最佳分析效果.在各元素校准曲线线性范围内,线性相关系数在０􀆰９９９２~０􀆰９９９９
之间;方法中各元素的检出限在０􀆰０００１~０􀆰００４０μg/mL.实验方法用于测定锰铁合金、锰硅

合金、金属锰中铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝,结果的相对标准偏差(RSD,n＝１１)在２􀆰２％~
９􀆰４％;回收率在９５％~１０５％;选择７个实验室进行了验证试验,各实验室间结果基本一致;
按照实验方法测定了４个标准样品(材字Ｇ３２、YSBC２８６１８、YSBC２６６０５)中铅、砷、钛、铜、
镍、钙、镁、铝,结果与认定值相吻合.
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　　锰铁合金、锰硅合金和金属锰作为炼钢辅助材

料和合金元素添加剂,在多年的技术发展过程中,其
冶炼工艺和在炼钢过程中的使用方法已经相当成

熟,现已成为炼钢过程中不可或缺的重要辅料,其质

量好坏对钢铁性能起着不可或缺的重要作用.但其

中的铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝等杂质元素,对高端

品种钢和纯净钢可能会起到脆断、裂纹、降低加工性

能等不良作用[１],且当前尚无相关检测标准可循.

　　文献中相关元素采用的分析方法主要有重量

法、滴定法、分光光度法[２Ｇ４]和原子吸收光谱法[５Ｇ８]、

X射线荧光光谱法等,但或者含量范围不合适、准确

度相对较差、所用试剂危害较大,或者分析速度太

慢、基体匹配度要求太高等,均不能同时满足要求.
电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)因其

具有灵敏度高、检出限低、精密度好、正确度高、干扰

水平低、分析速度快、多元素同时测定等特点,也已

得到广泛应用[９Ｇ１３],但对锰系铁合金的分析方法还

鲜见报道.本文采用ICPＧAES测定锰铁合金、锰硅

合金和金属锰中铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝,有效解

决了样品分解方法、溶液介质和酸度、共存元素干扰

的消除等一系列问题,测定结果满意,并已初步应用

于生产实践.

１　实验部分

１􀆰１　主要仪器和工作条件

　　Plasma２０００型电感耦合等离子体原子发射光

谱仪(钢研纳克检测技术股份有限公司):CCD检测

器、玻璃同心雾化器、玻璃旋流雾化室.

　　仪器工作条件为:RF功率１２００W、辅助气流量

０􀆰５L/min、冷却气流量１５L/min、载气流量０􀆰６L/
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min、蠕动泵泵速２０r/min、积分时间８s、冲洗时

间３０s.

１􀆰２　主要试剂

　　铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝标准储备溶液(钢研

纳克检测技术股份有限公司):均为１０００μg/mL;
铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝单元素标准溶液:铅

１００μg/mL、砷 １５０μg/mL、钛 ３５０μg/mL、铜

２５０μg/mL、镍 ２５０μg/mL、钙 ２００μg/mL、镁

５００μg/mL、铝３５０μg/mL,均由各元素标准储备溶

液逐级稀释而成;混合标准溶液:铅、砷、钛、铜、镍

２５μg/mL,钙、镁、铝５０μg/mL,均由各元素标准储

备溶液逐级稀释而成.

　　锰标准溶液:８０mg/mL,称取８􀆰００g电解金属

锰(wMn≥９９􀆰９９％)于２５０mL烧杯中,在冷水浴中

缓慢加入４０mL硝酸,待反应完全,加入３０~４０mL
水,在电炉上加热至沸,滴加过氧化氢至红色褪去,
沉淀完全溶解,再微沸 ３min,取下冷却,转移至

１００mL容量瓶中,以水稀释至刻度,混匀.

　　盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸均为优级纯;实验用

水为二次蒸馏水.

１􀆰３　样品处理

　　准确称取０􀆰５０００g试样于２５０mL聚四氟乙烯

烧杯中,以水润湿,于冷水浴中缓慢加入５mL 硝

酸、适量氢氟酸(金属锰加５滴,锰铁加２mL,锰硅

合金加５mL),剧烈反应停止后,加入１５mL盐酸,
摇动分解,加入５mL高氯酸,在电炉上加热至冒高

氯酸烟(１８０~２００℃),分次滴加硝酸(共１０滴),继
续加热冒烟至剩余约２mL溶液,取下稍冷,加入约

２０mL水、６mL盐酸,加热溶解盐类,取下冷却,以
快速滤纸过滤于１００mL容量瓶中,以水稀释至刻

度,混匀待测.

１􀆰４　标准溶液系列的配制

　　分别移取０、０􀆰５０、１􀆰００mL混合标准溶液于３
个１００mL 容量瓶中,然后分别移取 ０􀆰５０、１􀆰００、

２􀆰５０、５􀆰００mL各元素的单元素标准溶液于另外４
个１００mL容量瓶中,各加入２mL高氯酸、６mL盐

酸、５mL锰标准溶液,以水稀释至刻度,混匀,此标

准溶液系列中各元素质量浓度见表１.

２　结果与讨论

２􀆰１　样品分解方法

　　在锰铁合金、锰硅合金、金属锰样品中,除待测

元素和基体元素外,锰铁中含有１􀆰０％~４􀆰５％的硅

(质量分数,下同)、８􀆰０％以下的碳,锰硅合金中含有

表１　标准溶液系列中各元素质量浓度

Table１　Massconcentrationofeachelementin
standardsolutionseries　 　 　μg/mL

元素

Element
Std１ Std．２ Std．３ Std４ Std５ Std６ Std７

Pb ０ ０．１２５ ０．２５ ０．５０ １．００ ２．５０ ５．００
As ０ ０．１２５ ０．２５ ０．７５ １．５０ ３．７５ ７．５０
Ti ０ ０．１２５ ０．２５ １．７５ ３．５０ ８．７５ １７．５
Cu ０ ０．１２５ ０．２５ １．２５ ２．５０ ６．２５ １２．５
Ni ０ ０．１２５ ０．２５ １．２５ ２．５０ ６．２５ １２．５
Ca ０ ０．２５ ０．５０ １．００ ２．００ ５．００ １０．０
Mg ０ ０．２５ ０．５０ ２．５０ ５．００ １２．５ ２５．０
Al ０ ０．２５ ０．５０ １．７５ ３．５０ ８．７５ １７．５

１４􀆰０％~２８􀆰０％硅、２􀆰５％以下的碳,金属锰中含有

０􀆰３％~０􀆰６％硅、０􀆰２０％以下的碳.

　　在氢氟酸存在下,锰铁合金、锰硅合金、金属锰

均可被硝酸迅速氧化分解,反应速度比用盐酸分解

快速得多,且更加彻底.由于上述反应较为剧烈,因
此应在冷水浴条件下进行,以及时导走热量,避免溶

液迸溅.氢氟酸的作用是分解样品中的硅,由于金

属锰、锰铁、锰硅合金中的硅含量依次升高,因此氢

氟酸用量应依次足量增加,反应生成的四氟化硅加

入高氯酸高温冒烟除去,并利用冒烟时高温进一步

分解难溶物质.由于锰铁、锰硅合金中含有较高的

碳,在冒高氯酸烟过程中滴加硝酸破坏碳化物,使试

样分解完全.最后以盐酸加热溶解盐类,剩余的微

小碳粒经过滤后不影响测定结果的准确度.

　　称样０􀆰５０００g样品,加入的硝酸和盐酸总量低

于１５mL时,样品分解过程难以准确控制,高氯酸

冒烟后难以清晰判断样品是否分解完全,因此选择

加入２０mL硝酸和盐酸混合酸.硝酸和盐酸的比

例对样品分解程度影响不大,但硝酸量过少时,样品

分解速度太慢,综合考虑,选择使用５mL 硝酸和

１５mL盐酸分解样品.高氯酸用量低于３mL时,冒
烟时容易糊底,因此选择加入５mL高氯酸.金属

锰、锰铁、锰硅合金在样品分解过程中加入的氢氟酸

量分别低于３滴、１mL、４mL时,样品分解速度较

慢,且不易分解完全,当氢氟酸量分别达到５滴、

２mL、５mL时,样品分解效果较好.

２􀆰２　溶液介质和酸度

　　分别以硝酸、盐酸、高氯酸作为溶液介质,按分

析方法测定样品中各元素含量,见表２.结果表明,
各元素在３种酸介质中测得的光谱强度无明显差

别.考虑到样品分解后溶液中尚共存约２mL高氯

酸,以及高氯酸冒烟后以盐酸溶解盐类效果更好,因
—２４—
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表２　不同介质下各元素测定结果

Table２　Determinationresultsofeachelementindifferentmedia　 　 　 w/％

介质 Medium Pb As Ti Cu Ni Ca Mg Al

８％ HNO３ ０．１１７ ０．１２５ ０．１５８ ０．２０９ ０．１８２ ０．１４９ ０．３６９ ０．１３４
８％ HCl ０．１１８ ０．１２８ ０．１４９ ０．２１４ ０．１８２ ０．１３０ ０．３７１ ０．１３２

８％ HClO４ ０．１２２ ０．１２１ ０．１６２ ０．２１２ ０．１９３ ０．１５０ ０．３７３ ０．１３５

此本法选择以２mL高氯酸和６mL盐酸混合酸作为

测定介质,实验结果满足要求.

２􀆰３　分析谱线

　　由于所测元素含量级别均为微量,从每种元素

的所有谱线中选出不存在谱线重叠干扰、灵敏度尽

量高、峰宽尽量大的各２~３条谱线,按仪器操作要

求测量质量浓度均为０􀆰５０μg/mL的待测元素混合

溶液中的各元素光谱强度,并按“谱线形态好、周围

无干扰峰、背景尽量低、信噪比尽量大等”原则进行

充分比对、筛选,最终确定每种元素的最佳谱线和背

景扣除方式,同时消除临近谱线的干扰,见表３.

２􀆰４　基体效应

　　电感耦合等离子体原子发射光谱法的干扰效应

主要分为光谱干扰和基体效应[１４Ｇ１６].光谱干扰通过

选择合适的谱线,可以被很好地消除,因此着重研究

基体效应.在样品分解过程中,样品中的硅与氢氟

酸反应生成四氟化硅,经高氯酸冒烟除去,不再干扰

测定,此时溶液中可能干扰测定的基体元素仅余相

当于样品中６０％以上的锰和２５％以下的铁.分别

向含有相当于样品中０􀆰２０％(质量分数)各待测元素

表３　谱线选择及背景扣除

Table３　Spectrallineselectionandbackgroundsubtraction

元素

Element

谱线波长

Analysisline
wavelength/nm

背景扣除

Backgroundsubtraction

左 Left 右 Right

Pb ２２０．３５３ N Y
As １９７．２６２ N Y
Ti ３３６．１２１ Y Y
Cu ３２４．７５４ Y Y
Ni ２３１．６０４ N Y
Ca ３９３．３６６ Y Y
Mg ２７９．５５３ Y Y
Al ３９６．１５２ Y Y

的标准溶液中加入不同量的锰和铁进行实验,以考

察基体的干扰程度,结果见表４.由实验结果可知,

２０％以下的铁不干扰测定;６０％以上的锰对各元素

的测定存在一定干扰,但不同锰含量的干扰程度趋

于稳定,与锰含量高低无明显相关.通过向标准溶

液系列中加入５mL锰标准溶液(８０mg/mL)进行基

体匹配后绘制校准曲线,同时在测量光谱强度时合

理扣除背景,锰的干扰得以消除,测定结果准确.

表４　锰和铁的干扰试验结果

Table４　Testresultsofmanganeseandironinterference　　　　　 　　 　 　w/％

编号

No．

干扰元素

Interferenceelement
相当于样品中０．２０％的各元素测定结果

Resultsofeachelementwithaequivalentcontentof０．２０％inthesample

Mn Fe Pb As Ti Cu Ni Ca Mg Al

１ ０ ０ ０．２０５ ０．２０６ ０．２００ ０．２１０ ０．２０６ ０．２００ ０．２０３ ０．２００

２ ６０ ０ ０．１８８ ０．１８８ ０．１８５ ０．１８９ ０．１７８ ０．２１２ ０．２０２ ０．１９０

３ ９０ ０ ０．１８７ ０．１８７ ０．１８３ ０．１８７ ０．１７５ ０．１９８ ０．２０２ ０．１９０

４ ０ １０ ０．２０８ ０．２０９ ０．２０６ ０．２１４ ０．２１０ ０．２０７ ０．１９７ ０．２０７

５ ０ ２０ ０．１９８ ０．２０７ ０．１９８ ０．２０４ ０．２０１ ０．１９８ ０．１９０ ０．２０５

２􀆰５　校准曲线和检出限

　　在设定的仪器工作条件下对标准溶液系列进行

测定,以各元素的质量分数为横坐标,发射强度为纵

坐标,绘制校准曲线,校准曲线的相关系数和线性回

归方程见表５.

　　根据 GB/T２３９４２—２００９«电感耦合等离子体原

子发射光谱法通则»,向空白溶液中加入与样品中相

当量锰基体,按分析方法操作,连续测定１０次,以３
倍标准偏差表示各元素的检出限,以１０倍标准偏差

表示各元素的测定下限,见表６.

—３４—
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emissionspectrometry．MetallurgicalAnalysis,２０１９,３９(５):４１Ｇ４８

表５　校准曲线的线性范围和线性相关系数

Table５　Linearrangeandcorrelationcoefficientofthecalibrationcurve

项目Item Pb As Ti Cu Ni Ca Mg Al

线性范围 w/％
０．００２５~

０．１０
０．００２５~

０．１５
０．００２５~

０．３５
０．００２５~

０．２５
０．００２５~

０．２５
０．００５０~

０．２０
０．００５０~

０．５０
０．００５０~

０．３５
线性相关系数 ０．９９９７ ０．９９９４ ０．９９９９ ０．９９９９ ０．９９９９ ０．９９９２ ０．９９９９ ０．９９９５

表６　检出限和测定下限

Table６　Detectionlimitandlowlimitofdetermination　　　　　 　　μg/mL

项目Item Pb As Ti Cu Ni Ca Mg Al

检出限 ０．００１１ ０．００４０ ０．０００１ ０．０００１ ０．０００４ ０．００１２ ０．０００６ ０．０００４
测定下限 ０．００３７ ０．０１３４ ０．０００４ ０．０００４ ０．００１４ ０．００４０ ０．００２０ ０．００１４

２􀆰６　精密度试验

　　选择合适的锰铁合金、锰硅合金、金属锰样品,
使各元素含量分布于不同的数量级,独立地测定１１
次,计算平均值(w/％)和相对标准偏差(RSD/％),
并以格拉布斯法检验９５％的置信概率下的可疑值,
结果见 表 ７.根 据 格 拉 布 斯 检 验 法,G１ ＝ (w －
wmin)/S,G２＝(wmax－w)/S,其中,G１ 和G２ 为格拉

布斯计算值;wmin和wmax分别为１１次测定结果的最

小值和最大值,％;S 为１１次测定结果的标准偏

差,％.查格拉布斯检验表,在９５％的置信概率下,
当G１ 或G２ 小于２􀆰３５５时,不存在可疑值;RSD/％
在２􀆰２~９􀆰４之间,可以接受.

　　选择７个实验室,对不同水平、不同种类的样品

各进行５次独立测定,获取平均值和相对标准偏差,
随机选择锰铁合金、锰硅合金、金属锰各一个样品按

照实验方法的测定结果列于表８~表１０.

表７　精密度试验结果

Table７　Precisiontestresults

样品

Sample
参数

Parameter
Pb As Ti Cu Ni Ca Mg Al

锰铁合金

w/％
RSD/％

G１

G２

０．１１
３．３

１．５２０
１．８２４

０．０１２
６．８

１．６６３
１．２６４

０．０１５
５．６

１．８８４
１．４３２

０．２１
２．２

１．２４３
１．３６２

０．０４９
３．１

１．４６８
１．９２１

０．００７４
８．９

１．２０３
１．９８８

０．０７６
４．０

１．３３１
１．６０４

０．１６
３．８

１．１５７
２．１１０

锰硅合金

w/％
RSD/％

G１

G２

０．００９４
６．０

１．９３３
１．６１１

０．１１
５．９

１．７１６
１．５６１

０．１６
５．６

１．７３３
１．３７０

０．０１４
３．０

２．１９２
１．７８７

０．１２
４．７

１．４１８
１．１５３

０．０７０
６．８

１．７０５
１．７３１

０．００９１
９．３

１．６２５
１．２８９

０．００８５
４．３

２．１３９
１．４１７

金属锰

w/％
RSD/％

G１

G２

０．０１３
６．５

１．５８７
１．７８１

０．００５０
８．２

１．３２１
１．７９３

０．００１４
９．０

１．８５３
１．２２３

０．００８５
３．１

１．８５３
１．２２３

０．００３４
９．４

１．５７０
１．７５１

０．１３
６．５

１．２２９
１．６２３

０．２２
３．９

１．８３５
１．７８２

０．０１６
７．６

１．３８０
１．３０３

表８　不同实验室的锰铁合金测定结果

Table８　Testedresultsofferromanganesealloyfromdifferentlaboratory

材料

Material
元素

Element
实验室１

Lab．１w/％
实验室２

Lab．２w/％
实验室３

Lab．３w/％
实验室４

Lab．４w/％
实验室５

Lab．５w/％
实验室６

Lab．６w/％
实验室７

Lab．７w/％
RSD/

％

锰铁合金

Pb
As
Ti
Cu
Ni
Ca
Mg
Al

０．０３０
０．０１２
０．０１５
０．０６９
０．１２
０．１７
０．０３１
０．１６

０．０２８
０．０１１
０．０１４
０．０６７
０．１２
０．１８
０．０３１
０．１８

０．０３０
０．０１１
０．０１６
０．０６８
０．１１
０．１９
０．０３１
０．１８

０．０２９
０．０１０
０．０１６
０．０７０
０．１２
０．１７
０．０３３
０．１６

０．０２７
０．０１２
０．０１４
０．０６９
０．１２
０．１９
０．０３４
０．１６

０．０３０
０．０１１
０．０１６
０．０６８
０．１２
０．１７

０．１６

０．０２８
０．０１１
０．０１４
０．０６９
０．１２
０．１７
０．０３１
０．１６

４．６
６．２
６．７
１．３
３．０
５．０
４．１
５．５

—４４—
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表９　不同实验室的锰硅合金测定结果

Table９　TestedresultsofmanganeseＧsiliconfromdifferentlaboratory
材料

Material
元素

Element
实验室１

Lab．１w/％
实验室２

Lab．２w/％
实验室３

Lab．３w/％
实验室４

Lab．４w/％
实验室５

Lab．５w/％
实验室６

Lab．６w/％
实验室７

Lab．７w/％
RSD/

％

锰硅合金

Pb
As
Ti
Cu
Ni
Ca
Mg
Al

０．００９７
０．１２
０．３４
０．０１４
０．０２１
０．０５１
０．００９１
０．００８５

０．１０
０．３３
０．０１３
０．０２０
０．０５３

０．００８５

０．００９４
０．１２
０．３５
０．０１３
０．０２０
０．０４５
０．００９８
０．００８４

０．００９８
０．１２
０．３３
０．０１３
０．０２３
０．０４８
０．００８５
０．００７９

０．００９４
０．１２
０．３４
０．０１４
０．０２２

０．００８２

０．００９４
０．１０
０．３０
０．０１３
０．０１９
０．０５３
０．０１０

　

０．０１０
０．１１
０．３３
０．０１５
０．０２１
０．０５１
０．００９３

　

２．４
７．８
４．４
５．４
６．５
６．２
５．７
３．１

表１０　不同实验室的金属锰测定结果

Table１０　Testedresultsofmanganesemetalfromdifferentlaboratory
材料

Material
元素

Element
实验室１

Lab．１w/％
实验室２

Lab．２w/％
实验室３

Lab．３w/％
实验室４

Lab．４w/％
实验室５

Lab．５w/％
实验室６

Lab．６w/％
实验室７

Lab．７w/％
RSD/

％

金属锰

Pb
As
Ti
Cu
Ni
Ca
Mg
Al

０．０１４
０．００５０
０．００１４
０．００８４
０．００３４
０．１２
０．２２
０．０１６

０．０１２
０．００５０
０．００１３
０．００８４
０．００２９
０．１２
０．２３
０．０１６

０．０１３

０．００１５

０．００３３
０．１２
０．２１
０．０１４

０．０１３

０．００１７
０．００８３
０．００２８
０．１３
０．２２
０．０１４

０．０１５
０．００４６
０．００１４
０．００８４
０．００３３

０．２０
０．０１７

０．０１３
０．００４８
０．００１４
０．００８０
０．００３６
０．１３
０．２３
０．０１６

０．０１４
０．００４７
０．００１６
０．００８２
０．００３５
０．１３
０．２２
０．０１４

６．７
３．３
８．７
１．９
８．５
４．０
４．５
７．６

２􀆰７　正确度试验

　　按照实验方法测定锰铁合金、锰硅合金等标准

样品中铅、砷、钛、铜、镍、钙、镁、铝,结果见表１１.

２􀆰８　回收率试验

　　按照实验方法,随机选择锰铁合金、锰硅合金、
金属锰样品进行加标回收试验,结果见表１２.

表１１　标准样品测定结果

Table１１　Testedresultsofstandardsamples　　　　 　 　　　w/％

标准样品 CRM 元素 Element 认定值 Certified 测定值 Found

锰铁 材字Ｇ３２
Pb
Ni

０．０６８
０．０８０

０．０７２
０．０８０

锰铁 YSBC２８６１８

As
Ti
Cu
Ca

０．０２５
０．０２７
０．０７０
０．００４

０．０２７
０．０２７
０．０６９
０．００６

锰硅合金 YSBC２８６１１
Cu
Ni

０．０８０
０．１６７

０．０８１
０．１６２

锰硅合金 YSBC２６６０５
Ti
Al

０．２４
０．０１５

０．２４
０．０１５

表１２　加标回收试验结果

Table１２　Recoverytestresults

元素

Element
样品

Sample
测定值

Found/(μg/mL)
加标量

Added/(μg/mL)
测得总量

Totalfound/(μg/mL)
回收率

Recovery/％

Pb
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

１８９
４５
６３

３００
５０
１００

５０５
９７．５
１６０．５

１０５
１０５
９８

As
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

９４．５
２１０
２６

１５０
２００
５０

２４５．５
４１２．５
７５

１０１
１０１
９８

—５４—
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emissionspectrometry．MetallurgicalAnalysis,２０１９,３９(５):４１Ｇ４８

续表１２

元素

Element
样品

Sample
测定值

Found/(μg/mL)
加标量

Added/(μg/mL)
测得总量

Totalfound/(μg/mL)
回收率

Recovery/％

Ti
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

１４２
７６０
１０

２００
７５０
２０

３５０
１５１５
３１

１０４
１０１
１０５

Cu
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

７５５
７３
４４．５

５００
１００
５０

１２５５
１７５．５
９６

１００
１０３
１０３

Ni
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

６００
１０６
２６．５

５００
２００
５０

１０８２
３０５
７７

９６
１００
１０１

Ca
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

５１０
１９８
６３０

３００
４００
４００

８１５
５９２
１０２０

１０２
９９
９８

Mg
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

１５６．５
２１５．５
１１００

２００
４００

１０００

３６２．５
６１０

２０９５

１０３
９９
１００

Al
锰铁合金
锰硅合金
金属锰

６１０
３４
８８

５００
５０
１００

１０８５
８５
１８６

９５
１０２
９８
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Determinationofeightmicroelementsinferromanganesealloy,
ferromanganeseＧsiliconalloyandmanganesemetalby

inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry

LIUXianＧbin,JIA HuiＧrong,CHUZhenＧquan
(JiaochengYiwangFerroalloyCo．,Ltd．,Jiaocheng０３０５００,China)

Abstract:Thecontentoflead,arsenic,titanium,copper,nickel,calcium,magnesiumandaluminumin
ferromanganesealloy,manganeseＧsiliconalloyandmanganesemetaldeterminedthequalityofproducts．In
thepast,theircontentswereusuallymeasuredusingchemicalmethodoratomicabsorptionmethod,which
hadsomeproblemssuchaspooraccuracyorslow measurementspeedthatcouldnotmeettherequireＧ
ments．Inordertorealizetheaccurateandrapiddeterminationofaboveelements,theinductivelycoupled
plasmaatomicemissionspectrometry(ICPＧAES)wasemployedtomeasurethecontentsoftracelead,arＧ
senic,titanium,copper,nickel,calcium,magnesiumandaluminuminferromanganesealloy,manganeseＧ
siliconalloyand manganesemetal．Thesamplesweredecomposedwithnitricacid,hydrochloricacid,

hydrofluoricacidandperchloricacid．ThesiliconinsamplereactedwithhydrofluoricacidtoformSiF４and
thenberemovedbyvolatilization．Theresidualcoexistingelementsinsamplesolutionmainlyincludediron
andmanganese．Theexperimentalresultsshowedthattheironhadnointerferencewiththedetermination．
Thematrixeffectofmanganesewaseliminatedbymatrixmatchinginthestandardsolutionseries．The
mixedacid(８％)of２mLperchloricacidand６mLhydrochloricacidwasusedasmediumtoachievethe
bestanalysisresults．Withinlinearrangeofcalibrationcurvesofelements,thecorrelationcoefficients
rangedfrom０􀆰９９９２to０􀆰９９９９．Thedetectionlimitofelementsinthismethodwas０􀆰０００１Ｇ０􀆰００４０μg/mL．
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LIUXianＧbin,JIA HuiＧrong,CHUZhenＧquan．Determinationofeightmicroelementsinferromanganese
alloy,ferromanganeseＧsiliconalloyandmanganesemetalbyinductivelycoupledplasmaatomic

emissionspectrometry．MetallurgicalAnalysis,２０１９,３９(５):４１Ｇ４８

Theproposedmethodwasappliedforthedeterminationoflead,arsenic,titanium,copper,nickel,calciＧ
um,magnesiumandaluminuminferromanganesealloy,manganeseＧsiliconalloyandmanganesemetal．
Therelativestandarddeviations(RSD,n＝１１)wereintherangeof２􀆰２％Ｇ９􀆰４％,andtherecoverieswere
between９５％and１０５％．Sevenlaboratorieswereselectedfortheverificationtest,andtheresultswerebaＧ
sicallythesame．Thecontentsoflead,arsenic,titanium,copper,nickel,calcium,magnesiumandalumiＧ
numinfourcertifiedreferencematerials(CaiziＧ３２,YSBC２８６１８,YSBC２６６０５)weredeterminedaccordＧ
ingtotheexperimentalmethod,andthefoundresultswereconsistentwiththecertifiedvalues．
Keywords:ferromanganesealloy;manganeseＧsiliconalloy;manganesemetal;lead;arsenic;titanium;copper;

nickel;calcium;magnesium;aluminum;inductivelycoupledplasmaatomicemissionspectrometry
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炉料修正可以不用那么复杂

　　铸造厂的利润极其重要,需要尽一切努力提高效率、减少浪费和降低成本.操作员通常会大批量作业,
生产昂贵的合金钢、镍和其他对能源要求极高的合金,他们对最终产品的规格要求非常严格.在这种环境

下,冶炼错误不仅代价高昂,而且耗费时间.OES光谱仪确定熔体或合金的化学成分不符合要求的规格时,
操作员必须进行炉料修正.在炉料修正期间,添加辅助材料,然后对熔化的合金进行分析,保证其现在符合

客户设定的精确规格.准确做到这一点,需要复杂的计算和大量冶金知识,以便选择合适的源材料.任何计

算失误都会带来安全风险且增加生产成本.

　　您可在日立分析仪器的新软件解决方案的帮助下避免进行错误炉料修正带来的风险.通过快速和完美

地进行炉料修正,可消除其复杂性.

　　(１)节约时间

　　手动的熔体校正过程包括３个主要步骤:经光谱仪测试后,如果发现与预期成分有偏差,则操作员需要

使用计算器来确定出缺失的材料量.然后,他们需要计算出正确的原料数量来添加到原始熔体中,无论是废

料还是更昂贵的原材料.最后,需要向熔体加入准确量的新材料,然后再次测试,以确定是否需要再次校正.
这些步骤中的每一步都会增加冶炼时间,还需要高水平的分析技能和冶金实践.

　　日立分析仪器 OES结合了Adjcalc软件和我们最新的操作软件SpArcfire,操作员因此能够快速做出所有

这些关键决定,同时也有助于增加额外价值.该软件从SpArcfire软件中获取元素化学成分数据,通过考虑可

用的源材料和炉子容量,计算最经济有效的方法来校正整个熔体.客户可定义这些源材料,以确保可用材料最

有效地校正熔体.Adjcalc软件允许操作员输入其资源材料的价格和可用率,因此,计算机可使用这些信息来计

算最经济有效的方法,然后打印结果,供操作员确认和落实.操作员可通过选择控制结果的严格程度来微调校

正.他们可以根据客户的特殊要求,更改标准规范,或放宽限制(如适用于特定零件),以便降低生产成本.这

不仅减少了冶炼时间,您还能够使用废料中的辅助材料,而非依靠昂贵的原材料.与广泛应用的牌号数据库

一起发挥作用,此软件解决方案允许您确定应该使用哪些规格,然后快速、轻松且安全地进行炉料修正.

　　(２)化繁为简

　　炉料修正曾经是熟悉冶金技术的操作员的专属领域.但现在几乎所有人均能够通过此软件来计算精确

的炉料修正.公司可借助软件完成所有工作,更好地利用有限数量的技术人才资源,同时避免出现不必要的

错误.降低人为失误将减少操作员在冶炼过程中的停工时间,减少将专家人员转移到炉料校正任务的需要.

　　在金属工业中,必须小心平衡精度和效率.铸造厂通过结合 Adjcalc和SpArcfire软件,无需在其工艺

中牺牲高精度来节省成本和时间.日立分析仪器的炉料修正软件是应用先进技术来改善客户操作的另一个

例子.４０多年来,日立分析仪器一直在协助金属行业更快、更安全、更精确地运作.在保证最高安全水平

时,消除炉料修正等令人头痛的过程的复杂性,成为日立分析仪器的解决方案如何为您的操作提高效率、增
加价值的绝佳例子.
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