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检测分析
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［摘　要］　镍硼合金中硼是主量元素，含量高低将直接影响合金的力学性能，合金中铁、硅及铝等元素
也是重要的检测指标，现有的分析检测方法存在干扰元素影响大、操作步骤复杂且分析测定时间长等问

题。本文建立了ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定镍硼合金中硼、铁、硅及铝含量的方法，对样品的溶解方法进行了探
索，并通过共存元素干扰及空白实验选择各元素的最佳分析波长，得出以下主要结论。采用王水溶解＋
碱熔残渣方式分解试样，样品溶解完全，测定溶液盐分较低，各元素的测定下限可满足分析要求；在选定

分析波长下对各元素进行检测，铁、硅及铝的检出限分别为０００９０μｇ／ｍＬ、００３９μｇ／ｍＬ、００１８μｇ／ｍＬ；
试验过程中硼、铁、硅及铝的回收率为８８％ ～１０６％，实际样品测定的相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１１）为
０５４％～９６％；同时使用实验方法和容量法、原子吸收光谱法、分光光度法及ＩＣＰ－ＭＳ法测定硼镍合金
中硼、铁、硅及铝量，测定结果基本一致。本研究方法可进行多元素同时测定，方法简便、快捷，测定结果

准确、可靠，可作为检测镍硼合金主量及重要杂质元素含量指标的主要分析方法。

［关键词］　镍硼合金；硼、铁、硅、铝测定；ＩＣＰ－ＯＥＳ法；样品分解；王水溶解 ＋碱熔残渣；干扰元素；
分析波长

［中图分类号］　Ｏ６５７３１；ＴＦ１２５　［文献标志码］　Ａ　　［文章编号］　１６７２６１０３（２０２５）０１０１２２０７
ＤＯＩ：１０．１９６１２／ｊ．ｃｎｋｉ．ｃｎ１１５０６６／ｔｆ．２０２５．０１．０１４

［收稿日期］２０２４０７１２　［修订日期］２０２４０８１１

［录用日期］２０２４０８１５　［出版日期］２０２５０２０１

［第一作者］李冀辉（２００２—），男，河北易县人，大学本科生在读，研

究方向为金属材料工程。

［通信作者］刘丽静（１９７２—），女，内蒙古包头，教授，研究方向为稀

土分析测试、光催化材料。

［基金项目］国家自然科学基金（２２０６５０２８）；内蒙古教育厅重点项

目（ＮＪｚｚ２３１１０）；包头师范学院科研项目（ＢＳＹＫＪ２０２２－ＺＹ０２）。

　　镍硼合金因其优异的磁性能和耐腐蚀性能，在
航空、军事、电子、通讯等领域被广泛应用。将镍硼

合金加入钢中，可大幅改善钢的热强性能和淬透性；

采用镍硼合金对储氢合金进行表面处理，可以有效

改善镍氢电池的性能。硼、铁、硅、铝量是镍硼合金

重要检测指标，这些元素含量高低会直接影响镍硼

合金品质及下游应用，因此快速、准确地测定镍硼中

硼、铁、硅、铝量的含量对于其生产及应用具有重要

的指导意义。

目前，各类合金中主量元素硼及低含量的铁、

硅、铝量的测定有容量法［１－２］、分光光度法［３－７］、原

子吸收光谱法［８－１０］、Ｘ荧光光谱法［１１－１２］及 ＩＣＰ－
ＯＥＳ［１３－２１］等方法。采用容量法和分光光度法测定
镍基合金中各元素含量，消除干扰元素对测定的影

响难度较大、操作步骤复杂且分析测定时间较长。

采用原子吸收光谱法和 Ｘ荧光光谱法分析测定各
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类合金中各元素含量，因方法对原子化装置及标准

校正曲线的特殊要求而存在一定的局限性。采用

ＩＣＰ－ＯＥＳ方法测定各类合金中主量及杂质元素的
文献较多，方法具有方便快捷、测定范围宽及分析结

果准确可靠等优点，尤其适用于多元素同时测定。

目前，镍硼合金各元素的测定方法研究文献较少，有

“滴定法联合快速测定镍硼合金中的硼和铝”［２］和

“电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镍硼合金

中硼”［１６］。

本研究建立了ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定镍硼合金中硼、
铁、硅及铝的分析方法，该方法采用王水溶解＋碱熔
残渣的方式分解样品，试验通过共存元素干扰及空

白试验，选择各元素的最佳分析波长并确定了各待

测元素检出限及测定下限。相对于已发表文献中的

方法，该方法可以方便快捷、准确地测定镍硼中主量

及重要杂质元素的含量。

１　试验介绍
１１　仪器及主要参数

１）仪器：电感耦合等离子体发射光谱仪（全谱
直读型，５８００ＶＤＶ型），美国安捷伦公司生产。
２）仪器参数：ＲＦ功率１１ｋＷ；载气流量 ０７２

Ｌ／ｍｉｎ；辅助气流量０５Ｌ／ｍｉｎ；等离子气流量１５Ｌ／
ｍｉｎ；观测高度１０ｍｍ。
１２　试剂及标准溶液

１）试剂：碳酸钠（优级纯）、过氧化钠（优级纯）、
氢氧化钠（优级纯）、盐酸（优级纯）、硝酸（优级

纯）。

２）硼、铁、铝标准贮存溶液（１ｍＬ含１０００μｇ），
外购。

３）硅标准贮存溶液：称取 ０２１４０ｇ二氧化硅
（Ｗ＞９９９％，１２０℃烘干２ｈ），置于铂坩埚中，加入
５ｇ无水碳酸钠，于９５０～１０００℃熔融至红色透明。
稍冷后用热水浸出，冷却。移入５００ｍＬ容量瓶中，
用水稀释至刻度，混匀，此溶液１ｍＬ含２００μｇ硅。
４）硼、铁、硅、铝标准溶液（１ｍＬ含５０μｇ）：由标

准贮存溶液稀释而成，补加盐酸至２％。
１３　试验方法
１３１　试样溶液的制备

称取试料１０ｇ（精确至００００１ｇ）于３００ｍＬ烧
杯中，吹入少量去离子水，加１５ｍＬ盐酸及５ｍＬ硝
酸，低温加热溶解至试样尽量溶解完全，取下冷却，

滤液过滤于２５０ｍＬ容量瓶中；以水洗涤残渣５～６
次，将滤纸及残渣置于镍坩埚中灰化并于９５０℃灼
烧２０ｍｉｎ，取出坩埚冷却，加入１５ｇ碳酸钠并捣碎
灼烧残渣，上面覆盖１ｇ过氧化钠，将残渣于７５０℃
熔融７ｍｉｎ；取出并冷却坩埚，将其置于３００ｍＬ烧杯
中，加入１５ｍＬ盐酸浸取熔块，低温加热至熔块溶
解，将溶液合并滤液移入２５０ｍＬ容量瓶中，以水稀
释至刻度，混匀，待用。将试样溶液稀释１０倍测铁、
硅、铝量，稀释５０倍测定硼量。
１３２　系列标准溶液的配制

将硼、铁、硅、铝标准溶液按表１分别移入６个
５０ｍＬ塑料容量瓶中，并加入１ｍＬ盐酸，以水稀释
至刻度，混匀，制得６个标准系列溶液，待用。

表１　标准系列溶液的配制
Ｔａｂｌｅ１　Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｓｔａｎｄａｒｄｓｅｒｉｅｓｓｏｌｕｔｉｏｎｓ

μｇ／ｍＬ
溶液编号 Ｂ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

１＃ ０ ０ ０ ０

２＃ ５００ １００ １００ ０５０

３＃ １０００ ２５０ ２５０ １００

４＃ １５００ ５００ ５００ ２００

５＃ ２０００ ７５０ ７５０ ３００

６＃ ２５００ １０００ １０００ ５００

１３３　测定
将试样溶液（１３１）与标准溶液（１３２）同时

进行氩等离子体光谱测定硼、铁、硅、铝。

２　结果与讨论
２１　试样分解方法试验

采用盐酸、盐酸 ＋少量硝酸、王水、王水溶解 ＋
碱熔残渣（称大样）、碱熔（氢氧化钠＋过氧化钠）五
种方式分解试样，测定镍硼合金样品中硼、铁、硅、铝

含量，测定结果见表２。试验结果表明，采用方式１
（盐酸）样品分解速度缓慢且溶解不完全，各元素的

测定结果偏低。采用方式２（盐酸＋少量硝酸）和方
式３（王水）可将镍硼合金迅速溶解，试样分解较完
全，但是硅的测定结果偏低。以方式５（碱熔）处理
样品，样品分解完全，但是若稀释倍数太小（＜１０），
测试溶液盐分太高，分析稳定性较差且易使等离子

炬熄灭，样品中铝等微量杂质元素的测定下限很难

达到分析要求。采用方式４（王水溶解＋碱熔残渣）
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　　 表２　样品的分解
Ｔａｂｌｅ２　Ｓａｍｐｌｅｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ

分解方式 样品分解情况 Ｂ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

方式１（盐酸） 样品溶解缓慢，溶液中有少量不溶物 １２７８ ０８６ ０４１ ００８２

方式２（盐酸＋少量硝酸） 样品溶解迅速，试样分解较完全 １４１０ １０２ ０４８ ００９６

方式３（王水） 样品溶解迅速，试样分解较完全 １４２１ １１０ ０５１ ００９８

方式４（王水溶解＋碱熔残渣） 样品溶解完全 １４１５ １００ ０５９ ０１０

方式５（碱熔） 溶液澄清 １４２２ ０９７ ０５８ ０１１

分解试样（样品称样量１０ｇ），首先采用王水溶解
样品的绝大部分，再以碱熔融（１５ｇ碳酸钠＋１ｇ过
氧化钠）处理少量残渣，样品溶解完全后，测定溶液

盐分较低，各元素的测定下限也可满足分析要求。

综合考虑，本研究采用方式４分解样品。
２２　共存元素对测定的影响
２２１　共存元素的干扰试验

上限量干扰元素对下限量测定元素的相对干扰

量＜１０％时，认为共存元素相互之间无干扰。以 Ｂ
１０００μｇ／ｍＬ、Ｎｉ１０００μｇ／ｍＬ、Ｆｅ５０μｇ／ｍＬ、Ａｌ５０
μｇ／ｍＬ、Ｓｉ５０μｇ／ｍＬ在各待测元素所选分析线做轮
廓图，考察共存元素对待测元素分析波长的干扰情

况，选择无干扰或干扰可忽略不计的谱线为最佳分

析波长，结果见表３。表中数据为共存元素在待测
元素分析波长处产生相对干扰量，相对干扰量为干

扰元素上限量所产生的干扰量占待测元素下限量的

百分比。所选谱线干扰情况如下所述。

１）Ｂ。Ｎｉ对 Ｂ２０８８８９ｎｍ、Ｂ２０８９５６ｎｍ略有
干扰，但相对干扰小于 １０％；在 Ｂ１８２５７７ｎｍ、Ｂ
２４９６７８ｎｍ、２４９７７２ｎｍ处 Ｎｉ、Ｓｉ、Ａｌ、Ｆｅ的干扰可
忽略不计，但Ｂ１８２５７７ｎｍ处灵敏度较低。
２）Ｆｅ。Ｎｉ对 Ｆｅ２３４３５０ｎｍ的干扰严重，相对

干扰远远大于１０％；在 Ｆｅ２３８２０４ｎｍ、Ｆｅ２３９５６３
ｎｍ、Ｆｅ２５９９４０ｎｍ处 Ｎｉ、Ｂ、Ｓｉ、Ａｌ的干扰可忽略
不计。

３）Ｓｉ。Ｆｅ对Ｓｉ２５１４３２ｎｍ干扰严重，相对干扰
远远大于１０％；Ｎｉ对Ｓｉ２１２４１２ｎｍ略有干扰，但相
对干扰小于１０％；在 Ｓｉ１８５００５ｎｍ、Ｓｉ２５０６９０ｎｍ、
Ｓｉ２５１６１１ｎｍ、Ｓｉ２５２８５１ｎｍ、Ｓｉ２８８１５８ｎｍ处，Ｎｉ、
Ｂ、Ａｌ、Ｆｅ的干扰可忽略不计。
４）Ａｌ。Ｆｅ对Ａｌ１６７０１９ｎｍ有干扰 ，相对干扰

大于１０％；Ｎｉ对Ａｌ３０８２１５ｎｍ干扰严重，相对干扰
远远大于 １０％；在 Ａｌ２３７３１２ｎｍ、Ａｌ３９６１５２ｎｍ

处，Ｎｉ、Ｂ、Ｆｅ、Ｓｉ的干扰可忽略不计。
２２２　基体浓度对各元素测定的影响

在不同基体（镍）浓度的溶液中加入０５μｇ／ｍＬ
的Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ做回收试验，考察基体浓度分别为０５
ｍｇ／ｍＬ、１０ｍｇ／ｍＬ、２０ｍｇ／ｍＬ、５０ｍｇ／ｍＬ、１００
ｍｇ／ｍＬ时对Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ分析波长影响情况，结果见表
４。结果表明，基体浓度≤２０ｍｇ／ｍＬ时，回收率为
９４％～１１４％，基体浓度对 Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ的测定影响可
忽略。基体浓度＞５０ｍｇ／ｍＬ时，随着基体浓度增

表３　共存元素相对干扰量
Ｔａｂｌｅ３　Ｔｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｃｏｅｘｉｓｔｉｎｇｅｌｅｍｅｎｔ

％

干扰元素 Ｂ Ｎｉ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

Ｂ１８２５７７ — ３２ ＜１０ ＜１０ ＜１０

Ｂ２０８８８９ — ６４ ＜１０ ＜１０ ＜１０

Ｂ２０８９５６ — ６０ ＜１０ ＜１０ ＜１０

Ｂ２４９６７８ — ３２ ＜１０ ＜１０ ＜１０

Ｂ２４９７７２ — ３２ ＜１０ ＜１０ ＜１０

Ｆｅ２３４３５０ １０ ２９０ — ＜１０ —

Ｆｅ２３８２０４ １０ ７３ — ＜１０ —

Ｆｅ２３９５６３ ＜１０ ６７ — ＜１０ —

Ｆｅ２５９９４０ １０ ７７ — ＜１０ —

Ｓｉ１８５００５ ２０ ２１ ６３ — １６

Ｓｉ２１２４１２ ２２ ３８ ６１ — １６

Ｓｉ２５０６９０ ２６ ２２ ５４ — １６

Ｓｉ２５１４３２ ２５ １５ ７３ — １７

Ｓｉ２５１６１１ １８ ２４ ５６ — １６

Ｓｉ２５２８５１ １９ ２３ ５２ — １６

Ｓｉ２８８１５８ ２０ １８ ５６ — １５

Ａｌ１６７０１９ ＜１０ ３０ １２５ １３ —

Ａｌ２３７３１２ ＜１０ ５０ ７５ １３ —

Ａｌ３０８２１５ ＜１０ ９５ ５８ ＜１０ —

Ａｌ３９６１５２ ＜１０ ３０ ６７ １２ —
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大，基体浓度对Ｆｅ、Ｓｉ、Ａｌ的测定影响较严重。综合
考虑测定下限和基体效应，根据镍硼合金中 Ｆｅ、Ｓｉ、
Ａｌ含量的测定下限要求，基体浓度选择０５～１０
ｍｇ／ｍＬ即可满足要求。

２３　分析波长的确定
在避开共存元素对待测元素的干扰的情况下，

选择灵敏度高、基体浓度影响小的分析波长。各元

素选用分析波长见表５。

表４　不同基体量标加回收试验
Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｒｗｅｉｇｈｔ ％

元素及分析波长
基体浓度

０５ｍｇ／ｍＬ １０ｍｇ／ｍＬ ２０ｍｇ／ｍＬ ５０ｍｇ／ｍＬ １００ｍｇ／ｍＬ

Ｆｅ２３８２０４ｎｍ １０６ １０６ １０４ ９８ ８８

Ｆｅ２３９５６３ｎｍ １０６ １０７ １０２ ９４ ８４

Ｆｅ２５９５４０ｎｍ １０６ １０６ １０６ １００ ９２

Ｓｉ２５０６９０ｎｍ １１１ １０９ １０５ ８９ ６５

Ｓｉ２５１６１１ｎｍ １１２ １１０ １０７ ９２ ７０

Ｓｉ２５２８５１ｎｍ １１４ １１０ １０５ ８９ ７１

Ｓｉ２８８１５８ｎｍ １１２ １０９ １０６ ９１ ７４

Ａｌ２３７３１２ｎｍ ９４ ９４ ９４ ８８ ８０

Ａｌ３９６１５２ｎｍ ９４ ９４ ９４ ９２ ７４

表５　分析波长
Ｔａｂｌｅ５　Ａｎａｌｙｓｉｓｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｎｍ

元素 Ｂ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

分析波长
２４９７７２

２４９６７８

２３８２０４

２３９５６３

２５９９４０

２５１６１１

２５０６９０

２５２８５１

２８８１５８

２３７３１２

３９６１５２

２４　方法分析下限的确定
采用本分析方法测定１０ｍｇ／ｍＬ的基体溶液

１１次，进行数据统计，以３倍标准偏差所对应的浓
度值为检出限，１０倍标准偏差对应的浓度值为测定
下限［３９］。测定结果见表６。以基体浓度（１０ｍｇ／ｍＬ）
计算可得，铁、硅及铝的测定下限分别为０００３０％、
００１３％和０００６０％。

表６　空白试验
Ｔａｂｌｅ６　Ｂｌａｎｋｔｅｓｔ

测定元素 Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

标准偏差／μｇ／ｍＬ ０００３０ ００１３ ０００６０

检出限／μｇ／ｍＬ ０００９０ ００３９ ００１８

测定下限／μｇ／ｍＬ ００３０ ０１３ ００６０

２５　回收率试验
按照试验方法，在已知试样中进行加标回收试

验，由于样品中硼的含量较高，只做了一个浓度的标

加试验。铁、硅的标加范围为 ０５０％ ～２５０％，铝
的标加范围为０１０％ ～０５０％。试验结果见表７。
对于不同待测元素的不同加入量，回收率在８８％ ～
１０６％之间，满足镍硼合金中硼、铁、硅及铝量分析测
定要求。

表７　加标回收试验
Ｔａｂｌｅ７　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｓｔａｎｄａｒｄａｄｄｉｔｉｏｎ

元素 Ｂ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

含量／％ １４１５ １００ ０５９ ０１０

加入量／％ ５００ ０５０ １００ ２５０ ０５０ １００ ２５０ ０１０ ０２０ ０５０

测定值／％ １９２２ １４６ ２０５ ３５６ １１０ １５３ ３２４ ０１８８ ０３２ ０５７

回收率／％ １０１４ ９２ １０５ １０２ １０２ ９４ １０６ ８８ １１０ ９４

２６　样品分析
按试验方法对某样品进行硼、铁、硅及铝量的

１１次测定，其结果见表８。试验结果 ＲＳＤ＜９６％，
表明该方法稳定性较好。

·５２１·　２０２５年２月第１期　　　　　李冀辉等：ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定镍硼中硼、铁、硅及铝




表８　测定结果（ｎ＝１１）
Ｔａｂｌｅ８　Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｓ（ｎ＝１１）

测定元素 Ｂ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

测定值／％

１４２０，１４２５，１４０９，

１４１１，１４２３，１４１５，

１４０７，１４１４，１４２７，

１４０９，１４０５

０９８，１０４，０９６，

１０４，０９７，１０５，

１０２，１０３，０９５，

１００，０９６

０５８，０６３，０５７，

０５６，０６５，０５５，

０５６，０６０，０６３，

０５６，０６０

０１１，００９４，０１２

０１１，００９４，００９５

０１１，００９３，０１０

００９１，０１１

平均值／％ １４１５ １００ ０５９ ０１０

ＲＳＤ／％ ０５４ ３７ ５８ ９６

２７　对照试验
采用容量法测定 Ｂ的含量和分光光度法测定

Ｓｉ量，操作步骤较复杂，分析速度较慢，且合金中镍
的颜色干扰影响测定需要消除。采用原子吸收光谱

法测定Ｆｅ量，由于线性范围较窄，该方法的应用存
在一定的局限性。若用原子吸收光谱法测定Ａｌ量，
因灵敏度的要求，需要换高温的原子化装置。采用

电感耦合等离子体质谱法只适合测定镍硼合金中铝

量，分析过程中要严格关注铝的沾污问题且分析成

本较高。以实际样品为例，采用本方法与容量法、原

子吸收光谱法、分光光度法及电感耦合等离子体质

谱法进行不同方法对照试验，结果见表９。试验结
果表明，经与不同方法对照试验，比对结果的相对误

差不大于１００％，可知，本方法测定数据准确可靠，
可满足镍硼合金中硼、铁、硅及铝含量的分析要求。

表９　对照试验
Ｔａｂｌｅ９　Ｃｏｎｔｒａｓｔｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

测定元素 Ｂ Ｆｅ Ｓｉ Ａｌ

测定结果／％ １４１５ １００ ０５９ ０１０

比对结果／％ １４２５ １０３ ０５６ ０１１

相对误差／％ ０７１ ３０ －５１ １００

３　结论
针对目前现有镍硼合金各元素测定存在的问

题，本研究建立了 ＩＣＰ－ＯＥＳ法测定镍硼合金中硼、
铁、硅及铝的分析方法，对样品的溶解方法进行了探

索，并通过共存元素干扰及空白实验选择各元素的

最佳分析波长并确定各待测元素检出限及测定下

限，得出以下主要结论。

１）采用王水溶解＋碱熔残渣方式分解试样（样
品称样量１０ｇ），首先采用王水溶解样品的绝大部
分，再以碱熔融（１５ｇ碳酸钠 ＋１ｇ过氧化钠）处理

少量残渣，样品溶解完全，测定溶液盐分较低，各元

素的测定下限可满足分析要求。

２）分析时选择灵敏度高、基体浓度影响小的分
析波长，各元素选用分析波长为 Ｂ２４９７７２ｎｍ、
２４９６７８ｎｍ，Ｆｅ２３８２０４ｎｍ、２３９５６３ｎｍ、２５９９４０
ｎｍ，Ｓｉ２５１６１１ｎｍ、２５０６９０ｎｍ、２５２８５１ｎｍ、
２８８１５８ｎｍ，Ａｌ２３７３１２ｎｍ、３９６１５２ｎｍ；在上述分
析波长下进行检测，铁、硅及铝的检出限分别为

０００９０μｇ／ｍＬ、００３９μｇ／ｍＬ、００１８μｇ／ｍＬ。
３）按照方法，对样品中硼、铁、硅及铝进行加标

回收实验，回收率为８８％ ～１０６％；方法用于实际样
品的测定，结果的相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝１１）为
０５４％～９６％。

４）采用本研究方法ＩＣＰ－ＯＥＳ法与容量法、ＡＡＳ
法、化学比色法及ＩＣＰ－ＭＳ法对样品中硼、铁、硅及
铝进行比对测定试验，测定结果基本一致。

５）ＩＣＰ－ＯＥＳ法可进行多元素同时测定，方法简
便、快捷，测定结果准确、可靠，可作为检测镍硼合金

主量及重要杂质元素含量指标的主要分析方法，对

其生产及下游应用具有重要的指导意义。
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