
ICP-AES法测定超高强度钢中Mn, Si, Al, Ti,

Nb, La杂质元素
ICP-AES Determ inat ion of Mn, Si, A l, T i, Nb, La

in Ultrahigh St rength Steel

叶晓英,冯艳秋(北京航空材料研究院, 北京 100095)

YE Xiao-ying, FENG Yan-qiu( Beijing Insit itute of A eronautical M aterials, Beijing 100095, China)

摘要: 介绍了采用 ICP-AES 测定超高强度钢中 Mn, Si, A l, T i, Nb , La的方法。研究了超高强度钢中基体元素, 常见元

素对六种杂质元素分析谱线的光谱干扰情况;选择了合适的分析谱线; 工作曲线线性良好;根据钢中共存元素的含量范

围,进行了加入回收实验和精密度、准确度实验,测量结果满足分析要求。
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Abstract: An ICP-AES method for determ ining M n, Si, Al, T i, Nb, La in ult rahigh strength steel is

presented. T he spect ral interference of matrix and coex ist elements w ere studied and analyt ical lines

w ere selected. Sat isfactory linearity o f w orking curv e w as obtained. T he method w as proved to be ac-

cur ate and rapid thr ough the accuracy and precision experiments.
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  超高强度钢 23Co14Ni12Cr3M oER具有良好抗拉

强度,断裂韧性,焊接性能等性能, 因而具有良好应用

前景。钢中严格控制 Si, Mn, Al, T i等杂质可使其达

到最好的综合性能。因此准确分析超强度钢中杂质元

素含量,对于合金的研制和应用有重要意义。

目前有关钢中杂质元素分析已有一些报道[ 1- 3] ,

但无 23Co14Ni12Cr3MoE中六元素同时分析的报道。

本研究对该钢中六元素的分析方法进行了较为系统的

研究。研究结果表明:试样经王水溶解后,按选定的仪

器工作条件进行 ICP 测量,分析结果令人满意。

1  实验

1. 1  实验仪器及其工作条件

JY 170 ULTRACE 电感耦合等离子体原子发射光

谱仪(法国 Jobin Yvon公司)。高频频率 401 68MHz;入

射功率 1. 0kW; 反射功率< 15W; 入射狭缝 20Lm; 出射

狭缝 80Lm; 护套气流量 0. 2L/ min; 冷却气流量 15L/

min;样品提升量 1. 2mL/ min;积分时间 2s; 分析波长:

Mn 2931 306nm, Si 2881158nm, Al 3091 284nm, Ti

3371280nm, Nb 3161340nm, La 4081 672 nm。

1. 2  主要试剂及标准溶液的配制

各元素标准溶液储备液均用其光谱纯的氧化物或

纯度大于 99. 95% (质量分数)的金属配制, 准确称量,

经酸溶解后配制成浓度为 1. 00mg/ mL 的标准溶液。

实验用试剂均为优级纯, 水为二次蒸馏水。

1. 3  实验方法
1. 3. 1  样品的制备

准确称取 0. 2000g 样品于 100mL 烧杯中,加入王

水 5mL,在电炉上低温加热溶解,稍冷,转入 50mL 容

量瓶中,稀释至刻度,摇匀。

1. 3. 2  工作曲线的配制

根据试料中六种杂质元素的含量范围, 加入适量

的六种杂质的标准溶液, 称取适量的铁,按样品制备过

程 1. 3. 1同步处理, 作为工作曲线的高标和低标溶液。

也可以按样品制备过程 1. 3. 1同步处理一含铁的空白

溶液作为低标溶液。

1. 3. 3  测量

在 1. 1的仪器工作条件下, 根据测试溶液的分析

元素含量范围, 按照 1. 3. 2的方法配制工作曲线, 用

ICP-AES仪测量六种杂质的浓度或强度, 进行分析方

法的研究。

2  实验结果与讨论

2. 1  基体对分析元素及分析元素间的光谱干扰情况

根据超高强度钢中共存元素及其含量范围,配制
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一定浓度的共存元素单一标准溶液, 基体元素标准溶

液 28mg/ mL、单一分析元素标准溶液 01 2Lg/ mL 和

8Lg/ mLMn ( M n1, Mn2 ) , 01 2Lg / mL 和 8Lg / mLSi

( Si1, Si2 ) , 01 08Lg / mL 和 4Lg/ mLTi ( T i1, T i2 ) ,

01 08Lg/ mL 和 4Lg/ mLAl( A l1, Al2) , 01 08Lg/ mL 和

4Lg/ mLLa ( La1, La2) , 01 08Lg/ mL 和 4Lg/ m L T a

( Ta1, Ta2) , 01 08Lg/ mL 和 4Lg/ mL N b( Nb1, Nb2) ,

01 6mg/ mLCo , 01 16mg/ mLCr , 01 08mg/ mLMo,

01 52mg/ mLNi及16Lg/ mLY( Y) ,空白溶液 10%盐酸

( SOH ) , 10%硝酸 ( SON ) , 10% 王水( SO) , 在 Si, Nb,

Al, M n, T i, La 及 Y 处进行谱线扫描, 得到波长范围

为 01 1842nm 的谱图, 对谱图进行叠加放大处理,根据

对谱图的研究, 得出钢中基体元素铁以及共存元素,分

析元素间的光谱干扰情况。

扫描结果表明: ( 1) Si: 五条分析线中 2121 412,
2881 158nm 两条线较好, 另外三条线处 Fe 对 Si均存

在不同程度的背景干扰,在 2501 412, 2521 851nm 处存
在 Co 元素的峰干扰和铁的背景干扰。 ( 2) Nb: 在

2691 706nm 处存在基体 Fe 峰干扰, Co 重叠峰干扰。

在 3091 418nm 处 Ni 有较弱的峰干扰存在。在

3131 079nm 处 01 08Lg / mLT i对 Nb 的测定无影响,

4Lg/ mLTi已经存在较严重的峰干扰, 因此当试样中

钛含量达到一定程度时应改为其它分析线。在

Nb3221 548nm 处 Fe, Cr 存在峰干扰。3161 340nm 是
首选分析线,不存在任何干扰。( 3) Al:在 2371 312nm
处 Fe, Co, Cr, Mo, Ni存在背景干扰,同时 Co, Fe存在

峰干扰;在 2371 335nm处 Co, Fe存在背景,峰干扰;在

3961 152nm 处 Mo 存在重叠峰 干扰; 相对而言

3091 284, 3091 271nm 无干扰是首推分析线。( 4) M n:

在 2571 610nm 处基体铁有背景干扰; 在 2591 373,
2941 920, 2601 569nm 处基体铁有背景, 干扰峰存在;

在 2591 373nm 处 Mo 对 Mn 的测定干扰严重; 在

2601 569nm 处 Co 对 Mn 的测定干扰也不可忽视;

2931 306nm 无干扰。( 5) T i: Ni 在 3231 452nm 处有

干扰峰存在, 干扰较弱, 对 01 08Lg/ mLTi的测定基

本无影响; M o在 3341 904nm 处有干扰峰存在, 对低

含量 T i的测定需考虑影响; Cr, M o 在 3341 941nm
处有干扰峰存在, 干扰较弱; Mo , Ni 在 3361 121nm
处有重叠峰, 干扰峰存在, 干扰不可忽视; Ni, Mo

在 3371 280nm 处有弱重叠峰, 干扰峰存在但影响可

忽视。( 6) La: 3331 749, 3391 852, 4081 672, 4121 323nm
不受任何干扰; 基体铁在 3791 478nm 右处存在尾翼
干扰。

2. 2  工作曲线线性实验
根据钢中各元素的含量范围, 合成系列标准溶液。

在确定的仪器工作条件下,建立工作曲线,并测量线性

系数,实验结果表明,待测六元素在工作曲线线性范围

内的线性良好。各元素在工作曲线标准溶液系列中的

百分含量和工作曲线的线性系数见表 1。

2. 3  方法检出限

在确定的条件下,用表 1中 STD4 和 ST D1作为

高标溶液和低标溶液建立工作曲线, 对含有铁基体溶

液( ST D0)进行了 10次测定,计算出了各元素的方法

检出限
[ 4]
。

根据检出限定义为:

检出限= 3 @ Rb / S

其中: Rb 为空白信号强度值得标准偏差; S为标准曲线

斜率。结果见表 1。
表 1  工作曲线中分析元素的含量, 线性系数及方法检出限

Table 1  The element s contents of w orking cur ve, co rr elation coeff icient and determination limit

Elem ent
STD0

conten t/ %

STD1

content / %

ST D2

con tent / %

STD3

content / %

STD4

conten t/ %

Analytical

lines/ nm

Correlat ion

coef fi cient

Determination

lim it/ ( Lg # mL- 1 )

Si 0. 0007 0. 2007 0. 050 0. 0107 0. 0057 288. 158 0. 999613 0. 0108

Nb 0 0. 10 0. 05 0. 01 0. 002 316. 340 0. 999861 0. 0072

Al 0 0. 1 0. 05 0. 01 0. 002 309. 284 0. 999932 0. 0096

Mn 0. 0044 0. 2044 0. 0544 0. 0144 0. 0064 293. 306 0. 999891 0. 0060

Ti 0 0. 10 0. 05 0. 01 0. 002 337. 280 0. 999978 0. 0024

La 0 0. 10 0. 05 0. 01 0. 002 408. 672 0. 999418 0. 0024

2. 4  准确度和精密度实验

本方法使用有基体匹配的工作曲线对待测元素进

行测定。在 ICP-AES分析方法中可使用标准加入法,

标准加入法原理如下:取几份等量的试样,其中一份不

加分析元素的溶液, 从第二份开始加入成比例的已知

浓度的分析元素溶液, 绘制光谱强度对加入量的校准

曲线,该曲线反向外延与浓度坐标相交,原点与交点的

距离即为所测试样中分析元素的含量。该标准加入法
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可以有效地消除基体和共存元素对测定的干扰,但使

用的前提条件是需要进行背景扣除。本研究所选的谱

线均无背景干扰,因此可以用标准加入法进行测定。

按所确定的仪器工作参数用标准加入法、工作曲

线法分别进行 6次测定考察方法精密度和准确度, 并

与标样推荐值对照, 结果见表 2, 3。

表 2  精密度实验/ ( %)

T able 2  Results of pr ecision test/ ( %)

S ample name Element Measured value Mean valu e Cert ified value Recovery RSD

D34

Si 0. 067, 0. 069, 0. 067, 0. 062, 0. 059, 0. 073 0. 066 0. 07 94. 3 7. 55

Al 0. 0289, 0. 0283, 0. 0287, 0. 0288, 0. 0299, 0. 0281 0. 0029 0. 029 100. 0 2. 61

T i 0. 020, 0. 021, 0. 021, 0. 022, 0. 020, 0. 021 0. 021 0. 023 91. 3 3. 61

2364

Si 0. 017, 0. 017, 0. 018, 0. 016, 0. 019, 0. 018 0. 018 - - 5. 99

Mn 0. 0098, 0. 0097, 0. 0095, 0. 0095, 0. 0098, 0. 0096 0. 0096 - - 1. 42

Al 0. 0042, 0. 0043, 0. 0045, 0. 0046, 0. 0045, 0. 0062 0. 0047 - - 15. 72

T i 0. 0110, 0. 0120, 0. 0117, 0. 0122, 0. 0122, 0. 0120 0. 0119 - - 3. 84

Nb 0. 0040, 0. 0040, 0. 0040, 0. 0048, 0. 0044, 0. 0039 0. 0041 - - 8. 34

La 0. 0023, 0. 0023, 0. 0024, 0. 0023, 0. 0024, 0. 0020 0. 0023 - - 6. 45

D92

Si 0. 273, 0. 272, 0. 268, 0. 270, 0. 255, 0. 260 0. 266 0. 263 101. 1 2. 71

Mn 0. 497, 0. 516, 0. 527, 0. 537, 0. 505, 0. 520 0. 517 0. 52 99. 4 2. 81

Al 0. 0108, 0. 0117, 0. 0128, 0. 0108, 0. 0106, 0. 0104 0. 0112 0. 009 124. 4 8. 13

T i 0. 0013, 0. 0013, 0. 0014, 0. 0014, 0. 0019, 0. 0019 0. 0015 0. 0017 88. 2 18. 75

表 3  准确度实验/ ( %)

Table 3  Results of accur acy test/ ( % )

S am ple

nam e
Element

Measured

value

Measured value

b y s tandard addit ion m ethod

Measured value by

ICP( NACIS)
Cert if ied value

M

Si 0. 019 0. 019 0. 018, 0. 016 0. 01*

Mn 0. 0096 0. 010 0. 0096, 0. 0090 0. 01*

Al 0. 0042 0. 0041 < 0. 005 0. 003*

T i 0. 012 0. 013 0. 013 0. 010*

La 0. 0026 0. 0023 0. 0026 -

D195
Si 0. 088 0. 089 - 0. 087

Mn 0. 038 0. 034 - 0. 038

D168

Si 0. 165 - - 0. 176

Mn 0. 116 0. 114 - 0. 106

Al 0. 017 0. 017 - 0. 016

  Note: * is informat ion value

  由表 2, 3的分析结果可以看出, 用本方法与标准

加入法的数据基本一致, 因此用本方法测定超高强度

钢中六种杂质元素, 数据准确精密度结果令人满意。

3  结论

( 1)经过准确度和精密度实验证明,本方法快速、

准确、可靠。在分析中, 可以选用 Mn 2931 306, Si
2881 158, Al 3091 284, T i 3371 280, Nb 3161 340, La

4081 672 nm 为分析线。

( 2)标准物质和试样的测试结果 RSD为 0. 61%-

5. 8%。满足日常超高强度钢中六种杂质元素的分析

要求。
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