
第 1卷第 3期
2011年 9月

� � � � � 中国无机分析化学
Chinese Journal of Inorganic A nalyt ical Chemistr y

� � � � � Vol. 1, No. 3

50~ 52

DOI:10. 3969/ j. issn. 2095- 1035. 2011. 03. 0011

火花放电原子发射光谱测定球墨铸铁的方法研究

陈 君 � 李颖 � 王书强

(江阴市产品质量监督检验所,江苏 江阴 214431)

摘 � 要 � 球墨铸铁塑性韧性好,成本低, 广泛用于汽车、化工、风电等设备的制造; 火花放电原子发射光

谱分析方便、快捷, 广泛用于冶金产品的成分检测,由于球墨铸铁的非白口化状态,其制品无法直接进行

光谱分析。通过对球墨铸铁制品试样进行淬火热处理, 改变它的表面组织为半白口化状态,结构致密,

从而可以进行光谱分析,激发后, 被激发的样品表面出现有黑晕的正常激发点, 可以读取准确的数据, 大

大提高了检测速度和效率。对硅、磷、锰、镁的分析精密度 RSD 分别为 0� 39%、2� 5%、0� 83%、10� 0%。

硅、磷、锰、镁的光谱分析结果与化学分析法的结果的差值均小于允许临界差。大大提高了检测速度和

效率。
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Spark Discharge Atomic Emission Spectrometric

Analysis of Ductile Iron

CH EN Jun, LI Ying, WANG Shuqiang

( Jiangy in P rod uct Qual ity S upe rv i sion and Insp ect ion In st i tut e , Jiangy in, J iangsu 214431, China)

Abstract � Due to high plasticity , high toughness and low cost , ductile irons ar e w idely used for equipm ent

manufacturing in autom obile m anufacture, chemical industr y, w ind pow er indust ry, etc. The spark dis-

char ge atomic emission spect rom etric analysis w hich is convenient and quick, is also w idely used in chem-i

cal composit ion analysis for m etallurgical products. H owever, because o f non-chilling str ucture, duct ile -i

r on can not be direct ly analyzed by any spectr ometry m ethods. Through quenching t reatm ent , the surface

of duct ile iron is changed to half-chilling and compact str ucture and thus can be analy zed by spect rometric

methods. The sample surfaces after being sparked have norm al black halo around the sparked spot , so that

tr ue results can be obtained. T he relat iv e standard deviat ion for silicon, phosphor ous, m anganese, magne-

sium is 0. 39%, 2. 5%, 0� 83%, 10� 0%, respect ively. T he differences betw een chemical results and spec-

trometr ic results are less than the crit ical variat ion. The analysis speed and ef ficiency ar e im proved signif-i

cant ly.
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1 � 引言

球墨铸铁中化学成分对其性能有一定的影响,

碳高有助于石墨化, 硅可以减小白口化倾向, 硫高就

会引起气孔、夹渣等缺陷, 磷高降低韧性, 锰会影响

韧性和韧脆性转变温度, 镁是球墨铸铁区别于灰铸

铁的特征元素。一些铸件厂和零部件厂在生产和经

营中经常需要分析球墨铸铁的化学成分, 了解球墨



铸铁的质量情况, 以此来指导采购、生产工艺和交

货。现行光谱分析铸铁的国家标准 GB/ T 24234-

2009 铸铁多元素含量的测定 � 火花放电原子发射

光谱法(常规法) ,主要适用于炉前分析,要求将铁水

注入特殊的模具中, 以制取白口化的样品,而且只有

白口化的铸铁才能进行光谱分析。而一般需要检测

的球墨铸铁制品是非白口化状态, 结构疏松, 组织间

隙大,光谱激发不完全,被激发的样品表面出现不正

常的白点,无法读取正确的数据,长期以来检验机构

常常采用检验周期长的湿法化学分析。通过对球墨

铸铁制品试样进行淬火热处理, 改变它的表面组织

为半白口化状态, 结构致密, 从而可以进行光谱分

析,激发后,被激发的样品表面出现有黑晕的正常激

发点,可以读取准确的数据,大大提高了检测速度和

效率[ 1-7] 。

2 � 实验仪器

ARL 3460型光谱仪(美国热电公司) ; SRJX 型

箱式电炉(上海浦东荣丰科学仪器有限公司)。

3 � 实验步骤

3� 1 � 用红外碳硫分析仪分析球墨铸铁中碳硫含量
球墨铸铁淬火热处理后, 表面会脱碳,所以碳、

硫含量的分析试样应在未进行淬火热处理的样品上

先钻取屑状样品,用红外碳硫分析仪进行测定。

3� 2 � 球墨铸铁样品的光谱分析
3� 2� 1 � 光谱分析条件

氩气冲洗时间3 s,预燃时间 20 s,测量时间5 s,氩

气纯度�99�999%

3� 2� 2 � 光谱分析步骤
球墨铸铁试样经 980 � 保温 1 h 水冷的淬火热

处理后,在砂轮机上用粒度 0� 3 mm 砂纸磨制,使用

直读光谱仪正常激发, 计算机自动显示分析结果。

主要分析元素: 硅、磷、锰、镁。

注: 980 � 保温 1 h 水冷的淬火热处理条件, 只

能改变球墨铸铁样品表面的组织和硬度, 所以在砂

纸上磨制分析试样时,应小心仔细,磨制深度不能超

过处理层, 否则仍得不到光谱结果。处理层的厚度

大约 0� 2 mm。当然, 可以通过改变热处理条件来

增加处理层厚度,但对于分析工作成本而言是不经

济的。

4 � 结果与讨论

4� 1 � 淬火试验

通过对球墨铸铁制品试样进行淬火热处理,改

变它的表面组织为半白口化状态。淬火试验前后的

分析结果比较如表 1所示, 硬度比较见表 2, 组织比

较见图 1~ 5。

表 1 � 淬火前后化学成分结果比较

Table 1 � Comparison of the chemical composition data

before and after quenching treatment �/ %

序号 试样状态 Si P M n Mg 激发点

1 淬火前 1�56 0� 010 0� 18 0� 08 白点

2 淬火后 2�58 0� 032 0� 18 0� 03 正常

表 2� 淬火前后硬度的比较

Table 2� Comparison of the Brinell hardness of HBW 5/ 750

before and after quenching treatment

序号 试样状态 H BW 5/ 750

1 淬火前 203

2 淬火后 531

图 1 � 铁素体和少量珠光体,非白口化状态

( 100� 淬火前金相组织 )

Figure 1� 100� , metallographic structure before quenching:

ferrite and a small amount of pearlite in non-chilling state�

图 2 � 铁素体和少量珠光体,非白口化状态

( 500� 淬火前金相组织 )

Figure 2� 500� , metallographic structure before quenching:

ferrite and a small amount of pearlite in non-chilling state�
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图 3� 细针状马氏体, 半白口化状态

( 100� 淬火后表层金相组织)

Figure 3� 100� , the topmost layer of metallographic

structure af ter quenching: fine acicular

martensites in half-chilling state�

图 4� 细针状马氏体, 半白口化状态

( 500� 淬火后表层金相组织)

Figure 4� 500� , the topmost layer of metallographic

structure af ter quenching: fine acicular martensites in

half-chilling state�

图 5� 针叶状马氏体和残余奥氏体, 半白口化状态

( 500 � 淬火后心部金相组织)

Figure 5� 500� , the central area of the metallographic

structure af ter quenching: fine acicular martensites and

residual austenites in half-chilling state�

� � 通过淬火实验可以看出, 球墨铸铁试样经淬火

处理后改变了硬度和金相组织, 由非白口化转变为

半白口化,光谱分析由不正常的白点变为正常有黑

晕的激发点,从而能读出正确的化学成分。

4� 2 � 热处理条件试验
把试样进行热处理条件试验,结果如表 3所示。

表 3 � 不同的淬火热处理后测得的结果

Table 3� Chemical composition data at dif ferent

quenching conditions �/ %

序号 淬火条件 Si P Mn Mg 激发点

1 900 � 保温 0� 5h、水冷 2� 07 0� 021 0� 15 0� 07 白点

2 900 � 保温 1� 0h、水冷 2� 04 0� 027 0� 16 0� 04 白点

3 950 � 保温 0� 5h、水冷 2� 02 0� 022 0� 16 0� 03 正常

4 950 � 保温 1� 0h、水冷 1� 98 0� 024 0� 17 0� 03 正常

5 1000 � 保温 0� 5h、水冷 1� 96 0� 026 0� 17 0� 03 正常

6 1000 � 保温 1� 0h、水冷 1� 92 0� 022 0� 17 0� 03 正常

� � 选择 950~ 1000 � 保温 0� 5~ 1� 0 h 进行淬火

热处理后,可直接进行光谱分析。

5 � 光谱分析的精密度试验

经过淬火热处理后的球墨铸铁直接进行光谱分

析,测定结果见表 4。

表 4� 球墨铸铁光谱分析的稳定性实验数据

Table 4� Stability test data for ductile iron by

spectrometric analysis �/ %

序号 Si P Mn Mg

1 2� 54 0� 039 0� 361 0� 051

2 2� 52 0� 041 0� 365 0� 046

3 2� 52 0� 039 0� 362 0� 047

4 2� 51 0� 041 0� 357 0� 042

5 2� 53 0� 040 0� 357 0� 055

平均值 2� 52 0� 040 0� 360 0� 048

标准偏差 0� 01 0� 001 0� 003 0� 005

相对标准偏差/ % 0� 45 2� 50 0� 95 10� 00

� � 从表 4实验数据可以看出淬火热处理后光谱

分析结果稳定 Si、P、M n、Mg 相对标准偏差 RSD分

别为 0� 39%、2� 5%、0� 83%、10� 0%。

6 � 光谱分析的准确度试验

对 3 个球墨铸铁样品进行光谱分析, 把淬火热

处理后的球墨铸铁中的硅、磷、锰、镁元素的光谱分

析结果与化学分析结果进行比对,如表 5所示。

(下转第 57页)
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滴定法对鼓风炉渣进行测定, 结果见表 3所示。

表 2 � 精密度与准确度( n= 4)

Table 2 � Precision and accuracy � � �/%

方法 标准值 测定值 平均值
相对标准

偏差/ %

EDTA 滴定法 17� 65
17� 55, 17� 60

17� 65, 17� 60
17� 60 2� 82

分析仪法 17� 60
17� 62, 17� 65

17� 54, 17� 60
17� 61 1� 73

表 3 � EDTA滴定法与分析仪法测定

氧化钙的结果对照

Table 3� Comparison of the EDTA titrimetric method

with the DHF83- B method for determination of calcium

oxide in blast furnace slag � /%

样品名称 测定方法 CaO

鼓风炉渣 1# 分析仪法 21� 30 � 21� 25 � 21� 26

EDT A 容量法 21� 25 � 21� 20 � 21� 30

4 � 结语

从实验中可以看出 EDTA 滴定法测定鼓风炉

渣中的氧化钙具有准确度好,精密度高等特点, 完全

能取代 DH F83-B 多元素快速分析仪法, 且分析一

批样品只需要 10 min, 节约时间,节省电能, 操作简

便,适合于冶炼炉渣及实验室中推广应用。
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表 5 � 光谱分析结果与化学分析结果的比对

Table 5 � Comparison of spectrometric data with

chemical analysis data � /%

样品 元素
光谱

分析

化学

分析

同化学

分析差值

允许临界

差 CD
结论

样品 1

Si 2� 54 2� 60 - 0� 06 0� 12 符合要求

P 0� 040 0� 034 + 0� 006 0�013 符合要求

M n 0� 36 0� 34 + 0� 02 0� 02 符合要求

Mg 0� 05 0� 05 0� 00 0� 02 符合要求

样品 2

Si 2� 80 2� 92 - 0� 12 0� 12 符合要求

P 0� 076 0� 071 + 0� 005 0�019 符合要求

M n 0� 60 0� 58 + 0� 02 0� 03 符合要求

Mg 0� 03 0� 04 - 0� 01 0� 01 符合要求

样品 3

Si 1� 92 2� 02 - 0� 10 0� 10 符合要求

P 0� 023 0� 022 + 0� 001 0� 01 符合要求

M n 0� 22 0� 21 + 0� 01 0� 01 符合要求

Mg 0� 03 0� 04 - 0� 01 0� 01 符合要求

� � 从表 5可以看出, 经淬火热处理后的球墨铸铁

的光谱分析结果与化学分析结果基本一致。能够满

足分析要求。

7 � 结语

通过对球墨铸铁制品试样进行淬火热处理, 改

变它的表面组织为半白口化状态, 结构致密, 从而可

以进行直读光谱分析。激发后, 被激发的样品表面

出现有黑晕的正常激发点,可以读取准确的数据, 大

大提高了检测速度和效率。常规元素的分析结果稳

定性、准确性均较理想,可以用于成品球墨铸铁的日

常分析。
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