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　　铌铁主要成分是含铌的铁合金。经研究，铌铁
目前主要用于冶炼高温合金、不锈钢和高强度低合

金钢［１］。铌的加入可以显著增加钢的强度，且在高

温条件下也能使其强度不改变，其作为结构性材料

可应用于核反应堆中［２－５］。铌也可应用于喷气式引

擎零件、火箭组件的超合金中。

　　由于生产铌铁主要采用铝热法生产工艺，钛含
量影响其产品的加工性能，而硅、磷是铌铁检验的主

要元素，对其含量的准确测定可为铌铁的使用提供

可靠的分析数据。因此，测量铌铁中杂质成分硅、

磷、钛很有必要。

目前，铌铁成分的检测一般参考国家标准方法

分别进行测定，现有技术中主要采用重量法测定硅，

钼蓝光度法测定磷，变色酸光度法测定钛［６－８］。使

用以上方法，步骤烦琐，检验周期长［９－１３］，通常测定

每个杂质元素需要３～１０ｈ，化学试剂与人力消耗

大，检验成本高。因此，建立准确、快速测定铌铁中

杂质元素的方法非常重要。

有文献表明，铌铁中硅、磷、钛的测定可以采用

射线Ｘ荧光光谱法［１４－１５］（ＸＲＦ）和电感耦合等离子
体原子发射光谱法［１６－１７］（ＩＣＰＡＥＳ）。使用 ＸＲＦ检
测需要样品前处理装置压样机或熔融炉，而 ＩＣＰ
ＡＥＳ法具有操作简便，稳定性好等优点，被许多行业
用于分析常量和痕量元素。

通常测定铌铁中金属元素时，一般在铂金坩埚

（皿）或聚四氟乙烯容器中，采用氢氟酸－硝酸溶解
试样，溶样时间长，且不能用于硅的测定（硅与氢氟

酸反应生成四氟化硅）。

基于以上分析，本文在前人研究基础上，采用碱

熔样品的新型溶样方法，通过电感耦合等离子体原

子发射光谱法同时测定硅、磷、钛杂质元素。此分析

试验旨在确定物料中铌元素的最佳回收率，以确定

最佳的铌铁制备工艺流程。

１　试验部分
１１　分析样品

铌铁中各杂质元素种类多，铌铁按铌和杂质含

量的不同分为以下几个牌号，其化学成分应符合表１
规定。
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表１　铌铁化学成分
Ｔａｂ．１　ＣｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｎｅｎｔｏｆＦｅＮｂ ％

牌号

化学成分

Ｎｂ＋Ｔａ
Ｔａ Ａｌ Ｓｉ Ｃ Ｓ Ｐ Ｗ Ｍｎ Ｓｎ Ｐｂ Ａｓ Ｓｂ Ｂｉ Ｔｉ

不大于

ＦｅＮｂ７０ ７０～８０ ０３ ３８ １０ ００３ ００３ ００４ ０３ ０８ ００２ ００２ ００１ ００１ ００１ ００３
ＦｅＮｂ６０Ａ ６０～７０ ０３ ２５ ２０ ００４ ００３ ００４ ０２ １０ ００２ ００２ — — — —

ＦｅＮｂ６０Ｂ ６０～７０ ２５ ３０ ３０ ０３ ０１０ ０３０ １０ — — — — — — —

ＦｅＮｂ５０Ａ ５０～６０ ０２ ２０ １０ ００３ ００３ ００４ ０１ — — — — — — —

ＦｅＮｂ５０Ｂ ５０～６０ ０３ ２０ ２５ ００４ ００３ ００４ ０２ — — — — — — —

　　铌铁标准样品：ＹＳＢＣ１８６０６—０８，重庆钢铁研究
所研制；ＧＢＷ（Ｅ）ＺＢＴ３８０，济南众标科技有限公司
研制；ＹＳＢＣ２５６９—９３，钢铁研究总院分析测试研究
所研制。

１２　仪器与试剂
仪器：电感耦合等离子体发射光谱仪 Ｔｈｅｒｍｏ

ＩＣＡＰ６３００（美国赛默飞公司），与 ＩＴＥＶＡ操作软件
配合使用。

试剂：氩气（纯度９９９９％以上）；无水碳酸钠；
过氧化钠；盐酸浓度（１１９ｇ／ｍＬ。试验所用试剂均
为分析纯，试验用水为二次去离子水。

１３　标准溶液的配制
Ｔｉ标准储备液 １００μｇ／ｍＬ，Ｓｉ标准储备液

５００μｇ／ｍＬ，Ｐ标准储备液１０００μｇ／ｍＬ，均产自国家
钢铁材料测试中心钢铁研究总院。

１４　样品的前处理
称取０１０００ｇ标准样品置于预先盛有１６ｇ

过氧化钠的３０ｍＬ镍坩埚中（随同试样做空白），
搅拌均匀，再覆盖少许（约０１ｇ）过氧化钠，将坩
埚置于低温电炉（２００～３００℃）使水分蒸发，待过
氧化钠融化，取下，置于预先升温好的马弗炉中，

７００～７５０℃下熔融 ６ｍｉｎ，期间摇动 １～２次，取
出，稍冷，放入预先装有５０ｍＬ热水的３００ｍＬ塑料
烧杯中，以热水洗涤坩埚，洗液一并留在烧杯中，

沿烧杯壁，缓慢加入４ｍＬ盐酸并不断搅拌，冷却。
在２５０ｍＬ容量瓶中加入２５ｍＬ盐酸，冷却后，将塑
料烧杯中试液转移至该容量瓶，用水稀释至刻度，

混匀，待测。

１５　混合标准溶液的配置
按照 １３待测试样的酸度配制空白溶液，在

１００ｍＬ塑料容量瓶中加入１０ｍＬ盐酸和 １ｇ氯化
钠，加水稀释至刻度，摇匀，待测。

混合标准溶液的配制：用移液枪分别取１ｍＬ、
５ｍＬ、１０ｍＬ钛标准储备液３份，分别置于１００ｍＬ塑料

容量瓶，硅、磷标准储备液先分别配成１００μｇ／ｍＬ的母
液，再从母液中分取 １ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ，加入上述
３个容量瓶中。在上述 ３个容量瓶中分别加入
１０ｍＬ盐酸和１ｇ氯化钠，用适量水稀释至需要刻
度，摇匀，待测。混合标准溶液的浓度分别为１ｐｐｍ、
５ｐｐｍ、１０ｐｐｍ。

２　测量条件及检出限
２１　仪器测量条件的选择

对试验中所用仪器的几个重要参数进行调试，最

终确定仪器工作条件：垂直观测高度，１２ｍｍ；ＲＦ功
率，１１５０Ｗ；冷却气流量，１５Ｌ／ｍｉｎ；辅助器流量，
１０Ｌ／ｍｉｎ；雾化器流量，０５Ｌ／ｍｉｎ；重复测定次数，３；
蠕动泵泵速，５０ｒｐｍ；冲洗时间，３０ｓ；积分时间，５ｓ。
２２　谱线的选择及元素检出限

鉴于电感耦合等离子体光源的激发能力强，引

入光源的每一种物质会发射出相当丰富的谱线，因

此，谱线的选择应按照对待测元素干扰小或无干扰、

背景低、灵敏度高的标准来选择。经过比较，选择的

谱线见表２。

表２　元素分析谱线
Ｔａｂ．２　Ｅｌｅｍｅｎｔｓａｎａｌｙｚｉｎｇｓｐｅｃｔｒｕｍｌｉｎｅｓ

元素 分析线／ｎｍ
Ｓｉ ２５１６１１
Ｐ １７８２８０
Ｔｉ ３３４９４１

２３　标准曲线的绘制
用空白溶液和混合标准溶液绘制 Ｓｉ、Ｐ、Ｔｉ标准

曲线如图１～３所示。

３　结果与讨论
３１　测定结果

标准样品ＹＳＢＣ１８６０６０８、ＧＢＷ（Ｅ）ＺＢＴ３８０、ＹＳ
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图１　Ｓｉ（２５１６１１）标准曲线
Ｆｉｇ．１　ＳｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｏｆＳｉ（２５１６１１）

　

图２　Ｐ（１７８２８４）标准曲线
Ｆｉｇ．２　ＳｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｏｆＰ（１７８２８４）

　

图３　Ｔｉ（３３４９４１）标准曲线
Ｆｉｇ．３　ＳｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｏｆＴｉ（３３４９４１）

　

ＢＣ２５６９９３中 Ｓｉ、Ｐ、Ｔｉ的测定结果（平均值 ｎ＝１０）
及相对标准偏差ＲＳＤ见表３～５。

表３　ＹＳＢＣ１８６０６０８标准样品的测定结果
Ｔａｂ．３　Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓ

％
元素 标准值 平均测定值 ＲＳＤ

Ｓｉ １０９ １０８ １４６

Ｐ ０１５９ ０１６０ ０６２５

Ｔｉ ０７８ ０７８ １２８

表４　ＧＢＷ（Ｅ）ＺＢＴ３８０标准样品的测定结果
Ｔａｂ．４　Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓ

％
元素 标准值 平均测定值 ＲＳＤ
Ｓｉ １０４ １０３ １４０
Ｐ ０１９４ ０１９０ ０７１２
Ｔｉ ０５８５ ０５９１ １３２

表５　ＹＳＢＣ２５６９９３标准样品的测定结果
Ｔａｂ．５　Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓ

％
元素 标准值 平均测定值 ＲＳＤ
Ｓｉ １６０ １６２ １４２
Ｐ ００１４ ００１３ ０２０４
Ｔｉ ００１３ ００１５ ０２１３

３２　试验结果与化学法对比
为了进一步验证方法的准确度，随机抽取３个

日常检测中的铌铁样品，用 ＩＣＰＡＥＳ光谱法对各组
分含量进行分析，同时与湿法测定结果进行对比，其

中，硅的检测采用重量法，磷的检测采用钼蓝光度

法，钛的检测采用变色酸光度法。结果对照列于

表６，各元素分析误差均在允许范围内。

表６　样品分析结果对照
Ｔａｂ．６　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｗｉｔｈ

ｃｈｅｍｉｃａｌａｎａｌｙｓｉｓ ％
样品

编号

Ｓｉ Ｐ Ｔｉ
ＩＣＰ 重量法 ＩＣＰ 光度法 ＩＣＰ 光度法

１＃ １５１ １５８ ００５０ ００４８ ０２９ ０３１

２＃ ２１６ ２２２ ００６２ ００６５ ０１８ ０１８

３＃ １５５ １５９ ００５２ ００４８ ０２３ ０２４

３３　加标回收及精密度试验
为了验证方法的准确性和可靠性，对标准样品

ＹＳＢＣ１８６０６０８加入不同量的硅、磷、钛标准溶液，按
试验方法测定回收率，该方法的回收率在 ９８％ ～
１００％，将上述溶液进行１０次重复分析，计算相对标
准偏差值，该方法各元素的相对标准偏差在

０３５％～１６％。结果见表７。

４　结语
试样用过氧化钠熔融分解、强碱介质中沉淀分

离后，用 ＩＣＰＡＥＳ法同时测定铌铁中硅、磷、钛，避
免了化学法分析流程的冗长，大幅缩短了分析时间，
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表７　回收率的测定结果
Ｔａｂ．７　Ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ％

元素
样品含量／

（ｍｇ·Ｌ－１）

加入量／

（ｍｇ·Ｌ－１）

测定值／

（ｍｇ·Ｌ－１）

回收

率／（％）

ＲＳＤ

（ｎ＝１０）
０３０ ４５９ ９８５０ ０３４

Ｓｉ ４３６ ０５０ ４８３ ９９３８ —

１００ ５３３ ９９４４ —

０１００ ０７３０ ９９１８ ０６８
Ｐ ０６３６ ０２００ ０８３４ ９９７２ —

０５００ １１４ １００３５ —

０３０ ３３８ ９８８３ １５８
Ｔｉ ３１２ ０５０ ３５９ ９９１７ —

１００ ４０９ ９９２７ —

减少了试剂的消耗，节约了分析成本，快速简便，测

定结果准确度高，分析效果较好。

　　本方法符合国家节能降耗环保要求，有效地利
用和发挥ＩＣＰ光谱仪多元素同时测定的性能特点。
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