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摘要! 高碳铬铁需要用强氧化性酸或混合酸在高温条件下才能分解或采用碱熔法处理样品!但操作比较繁

琐并引入大量的钠离子!干扰待测元素的检测% 微波消解技术与电感耦合等离子体光谱"3.Y@047#结合用

于测定高碳铬中的铁已有报道% 本文在文献方法的基础上!建立了3.Y@047同时测定高碳铬铁样品中 7F$

&J$Y的方法% 采用硝酸消解高碳铬铁中易分解部分!再用高氯酸和氢氟酸消解碳化物和硅化物!减少了高

氯酸的用量!消解过程平稳安全% 利用高碳铬铁标准物质建立标准曲线!6和 3J 作内标!7F$&J$Y的检出限

分别为 ";""#?N$";""!<N和 ";""%%N% 用高碳铬铁标准物质 A7^"% @#<>!'!""%$A7^"% @#"<M'#BBB

和A7^"% @#"<B'#BBB 验证方法的精密度及准确度!## 次测定的相对标准偏差",72#在 ";MN =>;"N

之间!不同含量标准物质测定结果与标准值吻合% 本方法微波消解样品完全!操作安全简单!准确度高!适用

于高碳铬铁样品的多元素同时分析%

关键词! 高碳铬铁& 硅& 锰& 磷& 微波消解& 电感耦合等离子体发射光谱法

中图分类号! ->#%;?!& ->#$;?##& ->#%;>!& -><?;%# 文件标识码! ^

高碳铬铁是不锈钢冶炼过程中重要的资源型商

品!一般是碳的质量分数在 >;"N =#";"N之间!铬

的质量分数在 <";"N以上的铁合金% 高碳铬铁中

的 7F和Y为有害元素!&J 为有益元素% 高碳铬铁

中的铬与铁形成固溶体!同时又与碳形成碳化物!此

类碳化物熔点高+硬度大+化学元素稳定性好% 高碳

铬铁在常温常压下无法被酸完全分解!一般要用强

氧化性酸或混合酸在高温条件下才能分解!通常采

用碱熔法处理样品)#*

!但操作比较繁琐并引入大量

的钠离子!干扰待测元素的检测)!*

%

微波消解技术被广泛应用于难溶样品的前处理

过程)% @<*

!与电感耦合等离子体光谱#3.Y@047$结

合!用于测定高碳铬中的铁元素已有报道)> @M*

%

文献)>*在样品中加入 < E5高氯酸和 # E5氢氟

酸!在超高压条件下得到了澄清的高碳铬铁消解溶

液!并利用 3.Y@047 测定 7F+Y% 在密封体系中高

氯酸作为一种强氧化性酸!当温度超过某个临界值

时会剧烈分解而爆炸)B @#"*

!在多次实际操作过程中

也出现了微波消解仪爆罐的情况% 本文在文献)>*

方法基础上!优化了溶样酸的种类和消解体积!选用

6和3J作为内标元素!利用高碳铬铁标准物质建立

标准曲线!达到了基体匹配和降低谱线干扰的目

的)##*

!建立了微波消解 3.Y@047 同时测定高碳铬

铁样品中 7F+&J+Y的方法%

!"实验部分
!;!"仪器及工作条件

Y(9SF]H全谱直读电感耦合等离子体发射光谱

仪#美国 5QQE'J 公司$!其工作条件为&功率 ##""

b!辅助气流量 ";! 5iEFJ!载气压力 !!# ZY'!冷却

气流量 #M 5iEFJ!泵速 #;! E5iEFJ!进样时间 $" L!

读数时间 %" L%

&I:PFc'UQ%""" 微波消解仪#奥地利 0JP9J Y''(

公司$&M 位聚四氟乙烯超高压消解罐!全自动压力

传感器!红外温度侦测器!可编程控制面板% 微波消

解工作条件详见表 #%

,M"!,



表 #+微波消解条件
O'T:Q#+&F)(9c'UQSF]QLPF9J )9JSFPF9JL

程序
功率

#b$

温度

#y$

压力

#T'($

升温时间

#EFJ$

保持时间

#EFJ$

# " z$" z! !" "

! >"" !"" $" < !"

% M"" !$" >" < <"

!;#"标准样品和主要试剂
高碳铬铁标准物质&A7^"% @#<>!,!""%!A7^"%

@#"<M,#BBB!A7^"% @#"<B,#BBB! d̂ "%#" @%!

d̂"%#" @$!Âb"#$!$%

硝酸+高氯酸+氢氟酸&均为优级纯%

饱和硼酸溶液&称取 ? ]硼酸!加入 #"" E5水!

超声溶解 %" EFJ! 取上层清液%

实验室用水为去离子水%

!;$"实验方法
称取 ";!""" ]样品于聚四氟乙烯超高压消解

罐中!加入 < E5硝酸+% E5高氯酸+# E5氢氟酸!

在设定条件下进行微波消解% 消解完毕且消解罐自

然冷却至室温后!再加入 < E5饱和硼酸溶液!放入

微波炉内络合 %" EFJ% 络合后冷却至室温!将罐中

溶液转移至 #"" E5塑料容量瓶中!定容!取上层清

液测定% 同时制备空白溶液%

#"结果与讨论
#;!"溶样酸的选择

对铁基合金材料中铬的碳化物!通常需要加入

硫酸或高氯酸!加热至硫酸冒烟或高氯酸冒烟时才

能分解)#!*

% 文献)>*选择加入 < E5高氯酸和 # E5

氢氟酸溶解高碳铬铁!得到了澄清溶液% 对密封体

系的消解罐而言!高氯酸使用的体积一般不应超过

$ E5% 高碳铬铁中还存在一些较易溶解物质!采用

硝酸或王水就能分解!本实验选用 < E5硝酸消解高

碳铬铁中易分解部分!再用 % E5高氯酸和 # E5氢

氟酸消解碳化物和硅化物!消解过程平稳安全!消解

结束后冷却至室温!再加 < E5饱和硼酸溶液!置于

微波炉内络合!最终得到澄清的溶液%

在不同体积的溶样酸中加入 7F+&J+Y浓度分

别为 < E]i5的溶液!在优化实验条件下!考察溶样

酸对待测元素 7F+&J+Y原子发射强度的影响% 实

验发现!7F+Y的原子发射强度随硝酸和高氯酸加入

量的增加而增加!随氢氟酸和饱和硼酸加入量的增

加而减小"&J的原子发射强度基本不受溶样酸加入

量的影响% 为了减少分析中的干扰!在配制溶样混

合酸时应准确加入硝酸+高氯酸和氢氟酸!并用饱和

硼酸络合过量氢氟酸!以减少溶样酸对测定结果和

仪器进样系统的影响和腐蚀%

#;#"分析谱线的选择
在测定高碳铬铁中 7F+&J+Y时必须考虑 .(和

\Q的基体影响% 本实验采用 .(+\Q的单元素标准

溶液在 7F+&J+Y谱线上进行定位扫描!并对谱图进

行叠加!区分干扰元素的属性并确定干扰程度% 选

用6#%?#;"? JE$和 3J #!%";># JE$作为内标元

素!校正信号漂移并补偿基体效应% 实验发现 7F+

&J+Y的原子发射强度受基体中 .(和 \Q的影响较

小!利用高碳铬铁标准物质建立校准曲线!通过基体

匹配法可消除.(和\Q对 7F+&J+Y测定的干扰%

选择 !<#;>## JE为 7F的分析谱线!!<?;>#"

JE为&J 的分析谱线!!#%;>#M JE为 Y的分析谱

线% 在 7F!<#;>## JE和&J !<?;>#" JE的分析谱

线处没有其他元素的干扰!积分点选择仪器默认值"

在Y!#%;>#M JE的分析谱线处主要有 .I !#%;<BM

JE的干扰!积分点选择 !#%;>#% =!#%;>!% JE区

域!背景点选择 !#%;>#M JE右侧远离 .I !#%;<BM

JE位置的 !#%;>!M =!#%;>%% JE区域%

#;$"工作曲线及方法检出限
选择高碳铬铁标准物质 Â b "$#!$+ d̂"%#"

@%+ d̂"%#" @$!按照 #;% 节方法溶解样品!建立标

准曲线% 对制备的空白溶液平行连续测定 ## 次!其

平均值的 % 倍标准偏差对应的浓度值即为各元素的

检出限% 元素分析谱线+线性方程+相关系数及方法

检出限见表 !% 7F的检出限为 ";""#?N!&J的检出

限为 ";""!<N!Y的检出限为 ";""%%N%

表 !+分析谱线)线性方程)相关系数及方法检出限
O'T:Q!+0J':HPF)':LWQ)P('::FJQL! :FJQ'(QGI'PF9JL! )9((Q:'PF9J

)9QRRF)FQJPL'JS SQPQ)PF9J :FEFPL9RP*QEQP*9S

元素
分析谱线

#JE$

线性范围

#N$

线性方程
相关

系数

检出限

#N$

7F !<#;>## #;"" =>;""

.k?;MB x#"

<

J|";B# x#"

<

";BBBB ";""#?

&J !<?;>#" ";#" =!;""

.k!;## x#"

?

J|#;<B x#"

<

";BBBB ";""!<

Y !#%;>#M ";"! =";#"

.k!;"% x#"

<

J|#;!B x#"

<

";BBB# ";""%%

#;%"方法精密度和准确度
用#;%节方法独立处理并测定高碳铬铁标准物质

A7 "̂% @#<>!,!""%+A7^"% @#"<M,#BBB和A7^"% @

#"<B,#BBB各 ##次!验证方法的精密度及准确度!测定

结果见表%!##次测定的相对标准偏差#,72$在 ";MN=

>;"N之间!不同含量标准物质测定结果与标准值吻合%

,B"!,
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表 %+方法精密度和准确度
O'T:Q%+Y(Q)FLF9J 'JS '))I(')HPQLPL9RP*QEQP*9S

标准物质编号 元素
含量#N$

标准值 测定平均值

,72

#N$

A7 "̂% @#<>! @!""%

#高碳铬铁$

7F #;M! #;?$ #;%

&J ";%" ";%$ %;$

Y ";"#B ";"!% $;?

A7 "̂% @#"<M @#BBB

#高碳铬铁$

7F ";$# ";%? <;$

&J ";#B ";!! >;"

Y ";"#< ";"#M $;$

A7 "̂% @#"<B @#BBB

#高碳铬铁$

7F !;B< !;M# ";M

&J ";%$ ";!B $;%

Y ";"!! ";"#? <;M

#;&"方法比对
选取 !个实际高碳铬铁样品!分别采用文献)>*

应用的碱熔3.Y@047 法+g射线荧光光谱法#g,\$

和本实验方法进行结果比对% 由表 $ 的数据可以看

出!三种方法的测定值接近!说明本方法准确可靠%

相比于碱熔 3.Y@047 法!本方法前处理简单!减少

了消解试剂的使用量!具有较强的实用性%

表 $+不同方法结果对照
O'T:Q$+.9EW'(FL9J 9R'J':HPF)':(QLI:PLcFP* SFRRQ(QJPEQP*9SL

样品编号 元素
测定值#N$

本法 碱熔3.Y@047 g,\

#

7F %;?< %;M# %;>M

&J ";BM ";B< ";B%

Y ";"%? ";"%% ";"!B

!

7F !;BB %;"% !;B$

&J #;!$ #;!B #;!!

Y ";"!M ";"!$ ";"!%

$"结语
已有文献应用微波消解技术处理样品 3.Y@

047测定高碳铬铁中的铁!本文在此方法的基础上!

对酸种类和用量进行了改进和优化!实现了元素 7F+

&J+Y的测定% 本方法优化了样品的预处理过程!

微波消解过程中使用硝酸消解高碳铬铁易于消解部

分!再用高氯酸和氢氟酸消解碳化物和硅化物!减少

了高氯酸的用量!使实验操作更加安全平稳% 3.Y@

047测定时选用高碳铬铁标准物质建立标准曲线!

消除了样品中存在的.(及\Q干扰% 本方法检出限

低!准确度高!适用于高碳铬铁样品中多元素的同时

分析%
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3*-*.E0,/-01,16I020:1,;/,L/,*5*/,8R)15C)1.O50,G0L)7/.41,Q

:).1E*+.1,4? +,8O:-0D*2? 71OC2*8R2/5E/Q=-1E0:FE05501,

IC*:-.1E*-.? /6-*.;0:.1@/D*30L*5-01,

PM<$HJ&*

#

! RA!FS,&

#

! G!E4R&(*6H%)*6

!

! G!E4L2$*HV,*

#

! QAM?&*

#

! QA+,(*H>&*

#

##;&FJQ(':L'JS &QP'::F)&'PQ(F':L3JLWQ)PF9J .QJPQ(! OF'JhFJ 4JP(HD4XFP3JLWQ)PF9J 'JS CI'('JPFJQ Î(Q'I!

OF'JhFJ %""$<>! .*FJ'"

!;OF'JhFJ 3JLWQ)PF9J 'JS OQLP2QUQ:9WEQJP7Q(UF)Q.9;! 5O2! OF'JhFJ %""$<?! .*FJ'$

=45-./:-& dF]* )'(T9JD)*(9EQF(9J L'EW:QL)'J TQSQ)9EW9LQS ILFJ]LP(9J]9XFSFeFJ]')FS! EFXQS ')FS 9(THP*Q

':Z':FRILF9J EQP*9S IJSQ(*F]* PQEWQ('PI(Q;O*QLQ)*QEF)':W(9)QSI(QL'(Q)9EW:QX! QLWQ)F'::HP*Q':Z':FRILF9J

EQP*9S! c*F)* FJP(9SI)QL':'(]Q'E9IJP9RFJPQ(RQ(FJ]F9JLLI)* 'L1'

|

;&F)(9c'UQSF]QLPF9J PQ)*J9:9]HFLcFSQ:H

ILQS FJ P*QW(QP(Q'PEQJPW(9)QLL9RFJL9:IT:QL'EW:QL;O*FLW(QP(Q'PEQJPEQP*9S )9ETFJQS cFP* 3JSI)PFUQ:H.9IW:QS

Y:'LE'D0P9EF)4EFLLF9J 7WQ)P(9EQP(H#3.YD047$ *'LTQQJ (QW9(PQS P9SQPQ(EFJQ\QFJ *F]* )'(T9JD)*(9EQF(9J;

'̂LQS 9J W(QUF9ILLPISFQL! 'EQP*9S R9(P*QLFEI:P'JQ9ILSQPQ(EFJ'PF9J 9RLF:F)9J! E'J]'JQLQ'JS W*9LW*9(IL*'L

TQQJ QLP'T:FL*QS FJ P*FLLPISH;d1-

%

FL)9JSI)PQS P9SF]QLPQ'LHSQ)9EW9LFPF9J )9EW9JQJPLFJ *F]* )'(T9JD)*(9EQ

F(9J;d.:-

$

'JS d\'(QP*QJ :9'SQS P9SF]QLP)'(TFSQL'JS LF:F)FSQL;7FJ)QP*Q(QFL'(QSI)PF9J FJ P*QU9:IEQ9R

d.:-

$
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