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摘　要　采用 ICP-AES 同时测定了钕铁硼永磁合金中的 Nd、Fe、Co、B、Zr 5 种主量元素。选择了合适

的分析线和样品测定浓度, 确定了各元素的检出限为 0. 54—1. 94�g/ L , 加标回收率为 90. 5%—119%。方

法准确, 快速、简便, 用于生产实践中,结果令人满意。
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1　引言
Nd Fe B 磁性材料是一种应用广泛的新型材料 [ 1] , 可应用于电脑硬件、VCD及 DVD等高技术

领域,在永磁电机、扬声器、传感器、仪器仪表、医疗器械、交通运输、磁力设备等众多领域中的应用

也日见广泛。有关该材料的成分分析,目前国内外尚无 ICP-AES 的标准分析方法和标样。材料中主

量元素及杂质元素的含量直接影响着其性能[ 2]。ICP-AES 常规分析最简便实用的干扰校正方法是

基体匹配法,需预先知道样品基体元素特别是干扰较大的主元素的准确含量[ 3]。由于NdFe B磁性

材料中主量元素含量不是固定不变的,样品溶液浓度与标准溶液浓度无法严格匹配。容易引起较大

误差。如果采用分辨率较高的 ICP 光谱仪, 将样品溶液稀释到 0. 1g / L 左右,以使基体效应可以忽

略不计[ 4] ,再选取无干扰的分析谱线, 可快速、准确地测定材料中各主量元素含量。

2　实验部分

2. 1　仪器及工作参数

JY-U LT IMA �型电感耦合等离子体发射光谱仪(法国 JY 公司)。全息光栅, 焦距 1m;固态电路

高频发生器, 频率 40. 68MHz,仪器工作条件见表 1。
表 1　仪器工作条件

入射功率(kW) 1 载气流量( L/ min) 0. 76 出射狭缝( �m ) 15

冷却气流量(L / min) 12 载气压力( MPa) 0. 3 单色仪光栅(条/ mm) 4320+ 2400

辅助气流量(L / min) 0. 2 入射狭缝( �m) 20 积分时间( s ) 2

2. 2　试剂及标准溶液

HNO 3为优级纯,实验用水为二次蒸馏水。

硼、钴标准储备液: 浓度为 100�g/ L (国家标准物质中心制备) , 铁、锆标准储备液: 浓度为

1000�g/ mL(国家标准物质中心制备) ; 氧化钕质量分数大于 99. 995% (湖南升华稀土材料公司) ,

使用时先配成单元素钕含量为 1000�g / mL 的标准溶液。再用 5%硝酸稀释,配成所需浓度的混合



标准溶液。

2. 3　样品的制备

准确称取 1. 0000g 样品于 100mL 烧杯中,缓慢加入 10mL 硝酸( 1+ 1) ,得剧烈反应后, 低温加

热溶解,冷却后定容于 100mL 容量瓶中,摇匀,此溶液浓度为10g/ L , 然后用5%( V / V )硝酸逐级稀

释到浓度均为 0. 1g / L。摇匀,待测。

3　结果与讨论

3. 1　分析线的选择

　　以谱线灵敏, 干扰少和无重叠干

扰的原则来选择谱线, 不受光谱干扰

的谱线如表 2所示。

表 2　元素分析线

元素 Fe Nd Co B Zr

波长 �( nm ) 259. 9 401. 2 228. 6 249. 8 339. 2

3. 2　方法的检出限

　　本文用 2. 2中一个高标标准溶液

和二次蒸馏水空白溶液作校准曲线,

测定 10次空白溶液的强度,计算其  ,
以 3 ,作为分析方法的检出限,结果列

于表 3。

表 3　方法的检出限 (�g/L)

元素 Fe Nd Co B Zr

检出限 0. 54 1. 78 1. 72 1. 94 0. 85

3. 3　加标回收及精密度

首先按样品分析步骤对 6个 Nd Fe B 磁性材料样品进行分析测定, 再加入一定量待测元素进

行测定并计算回收率, 每个样品测定 5次,取平均值。测定结果,方法的精密度和加标回收实验结果

列于表 4。
表 4　方法的精密度和回收率 ( n= 5,mg/ L)

样品
Fe

测定量 加入量 测得总量 回收率( % ) RSD( % )

Nd Fe B-1 67. 72 75. 0 138. 1 93. 8 0. 95

Nd Fe B-2 67. 33 75. 0 139. 8 96. 6 1. 02

Nd Fe B-3 71. 9 75. 0 144. 5 96. 8 1. 29

Nd Fe B-4 72. 87 75. 0 147. 0 98. 8 0. 98

Nd Fe B-5 75. 52 75. 0 153. 1 103 1. 27

Nd Fe B-6 66. 82 75. 0 145. 2 104 1. 15

样品
Nd

测定量 加入量 测得总量 回收率( % ) RSD( % )

Nd Fe B-1 24. 14 20. 0 44. 72 103 2. 67

Nd Fe B-2 23. 93 20. 0 44. 50 103 0. 98

Nd Fe B-3 22. 68 20. 0 42. 54 99. 3 0. 75

Nd Fe B-4 23. 45 20. 0 43. 28 99. 1 1. 29

Nd Fe B-5 14. 77 20. 0 35. 03 101 0. 80

Nd Fe B-6 24. 45 20. 0 44. 28 99. 1 1. 18

样品
Co

测定量 加入量 测得总量 回收率( % ) RSD( % )

Nd Fe B-1 2. 72 2. 00 4. 53 90. 5 1. 36

Nd Fe B-2 2. 89 2. 00 4. 81 96. 0 0. 89

Nd Fe B-3 1. 44 2. 00 3. 43 99. 5 0. 91

Nd Fe B-4 0. 08 2. 00 2. 14 103 1. 65

Nd Fe B-5 0. 69 2. 00 2. 75 103 1. 58

Nd Fe B-6 3. 00 2. 00 5. 01 100 1. 21
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续表 4

样品
B

测定量 加入量 测得总量 回收率( % ) RSD( % )

Nd Fe B-1 1. 19 1. 50 2. 79 107 0. 96

Nd Fe B-2 1. 09 1. 50 2. 87 119 1. 14

Nd Fe B-3 1. 11 1. 50 2. 86 117 0. 62

Nd Fe B-4 1. 24 1. 50 2. 94 113 0. 69

Nd Fe B-5 3. 05 1. 50 4. 54 99. 3 0. 60

Nd Fe B-6 1. 14 1. 50 2. 69 103 1. 00

样品
Zr

测定量 加入量 测得总量 回收率( % ) RSD( % )

Nd Fe B-1 2. 11 2. 5 4. 46 94 1. 49

Nd Fe B-2 2. 99 2. 5 5. 35 94. 4 1. 08

Nd Fe B-3 4. 47 2. 5 6. 84 94. 8 1. 03

Nd Fe B-4 3. 56 2. 5 5. 92 94. 4 1. 49

Nd Fe B-5 1. 76 2. 5 4. 27 100 1. 04

Nd Fe B-6 2. 98 2. 5 5. 5 101 1. 69

4　结论

采用 ICP-AES将 Nd Fe B 磁性材料样品酸溶后稀释到一定程度,选取无干扰的分析谱线, 可
准确快速测定各主量元素的含量, 方法精密度好,回收率在 90. 5%—119%之间,满足生产实际需

要。
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Abstract　The high concentrat ion elements Fe, Nd, Co, B and Zr in Nd Fe B permanent mag-

net ism alloy s w ere determined by ICP-AES. T he spectral interferences o f these elements w ere r e-

duced by choosing opt imum spect ral lines. T he ef fect of matrix was eliminated by adjust ing suit-

able solut ion concentrat ion. T he detect ion limit o f 5 elements is below 2�g / L . T he relat ive stan-

dard deviat ion and the recovery is in the range o f 0. 6%—1. 69% and 90. 5%—119% , respectiv e-

ly. T he method is accurate, r apid and convenient , and w as successfully applied to product ion w ith

sat isfactory results.
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