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超级微波消解-电感耦合等离子体发射光谱法测定

硼铁合金中铝、铬、铜、锰、镍、磷、硅、钛、钒、硼、铁元素

1、前言

硼铁合金是炼钢生产中的强脱氧剂及硼元素加入剂。硼在钢中的最大作用是只需极微量

即可显著提高淬透性而取代大量合金元素，另外还可改善力学性能、冷变形性能、焊接性能

及高温性能等。主要用于钢和铸铁中，包括合金结构钢、弹簧钢、低合金高强度钢、耐热钢、

不锈钢等。硼在铸铁中可提高韧性、耐磨性，在汽车、拖拉机、机床等制造中有广泛应用。

由于硼铁合金中杂质元素含量对炼钢过程中产品的性能和质量影响较大，故必须对硼铁

合金中的硼和其他杂质含量准确监控，以保证生产质量。目前硼铁合金尚未有现行的适用电

感耦合等离子体发射光谱法的国标，仅有《GB/T 3653—1988 硼铁化学分析方法》，其为常

规的光度法、化学滴定法、重量法、红外吸收法等。常规化学分析手段较为繁琐、考验分析

人员的操作水平，影响生产过程中多元素测定的时效性。而电感耦合等离子体发射光谱法

（ICP-OES）具有操作简单、多元素同时分析、分析线性范围宽等优点，能胜任硼铁合金中

多元素同时分析的工作。

本文采用 EXPEC 790S超级微波消解，EXPEC 6000R型 ICP-OES对硼铁合金中铝、铬、

铜、锰、镍、磷、硅、钛、钒、硼、铁元素含量进行测试。前处理简单快捷，测试实际样品

具有较好的平行性和准确性，可以作为硼铁合金类样品的多元素快速分析方法。
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2、实验部分

2.1 仪器

表 1 电感耦合等离子体发射光谱仪及超级微波

型号：EXPEC 6000R 型 ICP-OES 型号：EXPEC 790S型超级微波化学工作站

配置：耐氢氟酸进样系统 配置：TFM消解管

表 2 电感耦合等离子体发射光谱仪检测参数

仪器参数 设定值

RF功率（W） 1150
雾化气流量（L/min） 0.60
辅助气流量（L/min） 1.00
冷却气流量（L/min） 12.0
冲洗/分析泵速（rpm） 50

观测方式 径向

重复次数 3

2.2 试剂及标准品

试剂：优级纯硝酸、优级纯氢氟酸、优级纯氢氟酸；

纯水：18.2 MΩ·cm去离子水；

标准溶液：Al、Cr、Cu、Mn、Ni、P、Si、Ti、V、B、Fe单元素标准溶液，1000 μg/mL，
国家有色金属研究院。

2.3 样品前处理

以自购的带证书值的标准合金作为样品进行实验，将不同浓度元素分为主量元素和微量

元素进行分别建线测定：

准确称取 0.2500 g样品置于 8位聚四氟乙烯消解管中，缓缓加入硝酸盐酸水（1:1:2）6.0

mL，待反应稍缓后加入 1.0 mL氢氟酸。做 3个重复和 2 个空白。盖上盖子置于消解管架上
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放入超级微波按照既定程序消解。消解完毕之后冷却取出，定容至 25 mL测微量元素，然后

再取上述定容的样品 0.1 mL再定容至 20 mL塑料离心管中，即再稀释 200倍，用于测定主量

元素。

表 3 超级微波升温程序

序号 升温时间/min 目标温度/℃ 保温时间/min

1 8 120 3

2 8 200 3

3 8 260 40

预加压：4 MPa

图 1 超级微波升温曲线

2.4 标准曲线

主量元素（B、Fe）的标准曲线直接使用外标法配制，微量元素标准曲线需要用 Fe作为

基体配制基体匹配法标准曲线，基体浓度为 1%。标准曲线浓度梯度如下表 4和表 5。

表 4 主量元素标准曲线浓度梯度

元素 浓度梯度（mg/L） 基体（mg/L）

B 0/1/2/5/10
无

Fe 0/5/10/25/50
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表 5 主量元素标准曲线浓度梯度

元素 浓度梯度（mg/L） 基体（mg/L）

Mn 0/2/4/10/20

Fe:10000
B/Si/Cr/Al 0/1/2/5/10

P/Ni/Cu/Ti/V 0/0.5/1/2.5/5

Fe 0/5/10/25/50
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3、结果和讨论

3.1 标准曲线与检出限

在表 4所示的浓度范围内，待测元素线性相关系数大于 0.9999。以空白试样连续分析 11

次所得测定值的 3倍标准偏差作为方法检出限，其检出限见表 6。

表 6 测定元素谱线、相关系数及检出限

元素 分析谱线 线性相关系数 方法检出限（%）

Al 396.152 0.99991 0.00070
Cr 267.716 0.99994 0.00010
Cu 327.396 0.99997 0.00050
Mn 260.569 0.99991 0.00010
Ni 221.647 0.99998 0.00010
P 213.618 0.99998 0.00050
Si 288.158 0.99995 0.00040
Ti 308.802 0.99994 0.00010
V 309.311 0.99999 0.00010
B 249.773 0.99994 0.0020
Fe 259.940 0.99994 0.00014

3.2精密度测试

对样品进行连续 7次测试，其结果精密度均比较理想，表明该方法适用于镍基高温合金

中不同含量的元素测定。

表 7 样品精密度数据

元素

样品重复（%）
均值

（%）

RSD
（%）

1# 2# 3# 4# 5# 6# 7#

Al 0.036 0.036 0.037 0.036 0.038 0.036 0.037 0.037 2.15
Cr 0.026 0.027 0.027 0.028 0.028 0.026 0.027 0.027 3.02
Cu 0.016 0.016 0.017 0.017 0.016 0.017 0.016 0.016 3.25
Mn 0.308 0.310 0.314 0.317 0.312 0.314 0.310 0.312 0.99
Ni 0.013 0.013 0.013 0.013 0.013 0.012 0.013 0.013 2.94
P 0.025 0.026 0.024 0.025 0.025 0.026 0.025 0.025 2.74
Si 0.195 0.199 0.196 0.198 0.195 0.196 0.198 0.197 0.82
Ti 0.019 0.020 0.019 0.019 0.020 0.019 0.019 0.019 2.53
V 0.0096 0.0095 0.0090 0.0094 0.0096 0.0095 0.0095 0.0094 2.19
B 18.89 18.87 18.85 18.94 18.85 18.92 18.83 18.88 0.21
Fe 80.26 80.22 80.18 80.15 80.21 80.14 80.26 80.20 0.06
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3.3 样品测试结果及相对偏差

将样品测试结果与证书值相比较，不同含量元素测定值基本能在证书值不确定度范围之

内，Fe测定值虽然未能落到证书值不确定度区间内，但参考《GB/T 3653.1—1988 硼铁化学

分析方法》，对于高含量的铁，实验的允差符合标准要求。铁的相对偏差也小于 1.0%。表明

该方法具有良好的准确性。

表 8 样品测试结果及相对偏差

项目

元素

样品含量

（%）

证书值

（%）

与证书值

差值（%）

证书要求

不确定度

（%）

Al 0.037 0.036 0.001 0.002
Cr 0.027 0.025 0.002 0.004
Cu 0.016 0.015 0.001 0.002
Mn 0.312 0.310 0.002 0.005
Ni 0.013 0.013 0.000 0.001
P 0.025 0.025 0.000 0.002
Si 0.197 0.180 0.0017 0.020
Ti 0.019 0.017 0.002 0.002
V 0.0094 0.0090 0.0004 0.0005
B 18.88 18.92 0.04 0.09
Fe 80.20 80.05 0.15 /

4、结论

本实验建立了超级微波快速消解硼铁合金，EXPEC 6000R型 ICP-OES测定铝、铬、铜、

锰、镍、磷、硅、钛、钒、硼、铁元素含量的方法。从实验结果来看，所建立标准曲线的线

性相关系数均大于 0.9999，平行样精密度好，测试结果基本落入证书值的不确定度区间内，

以上一系列方法学验证实验表明本文所开发的方法可靠，该方法可以应用于硼铁合金中多元

素快速分析。
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5、附录

5.1部分标准曲线及子阵列
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