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摘　要　用微波消解样品,电感耦合等离子体发射光谱法( ICP-AES)同时测定新型复合脱氧剂铝锰

钛镁中的铝、钛、镁, 确立了仪器的最佳分析条件。方法简单、快速、灵敏度高,结果可靠。
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1　前言
随着炼钢工艺的提高及新品种的不断开发,复合脱氧剂的品种不断更新,铝锰钛镁作为一种新

型复合脱氧剂, 具有性能稳定、脱氧能力强等特点,还能改善钢水的流动性,主要用于冶炼焊条钢。

铝锰钛镁中铝、钛和镁的含量直接影响生产工艺的控制和产品质量,目前, 铝锰钛镁作为新型复合

脱氧剂,主要是采用传统的化学分析方法, 该方法操作繁琐、周期长、成本高。本文应用微波消解对

样品进行处理, ICP-AES 法同时测定铝、钛和镁,达到了很好的准确度与精密度,且分析速度快, 成

本低,经验证分析结果令人满意[ 1]。

2　实验部分

2. 1　主要仪器

Optima-4300DV全谱直读双向观测等离子体发射光谱仪(美国 PE 公司) , SCD检测器, 中阶梯

光栅, 波长范围 175—800nm, 水平垂直双观测; M ARS5微波消解炉(美国 CEM 公司) ; AA-200电

子天平(美国丹佛仪器公司)。

2. 2　仪器工作参数

ICP 原子发射光谱仪工作条件: 频率: 40. 68Hz, 功率: 1. 200kW, 等离子体冷却气的流量:

15L/ m in,辅助气流量: 0. 2L / min,雾化室流量: 0. 8L / min, 样品提取量 1. 5mL/ m in。

微波消解仪工作条件: 功率 1200W,消解时间 15min,消解压力 24. 15kPa,消解温度 185℃。

2. 3　试剂

盐酸( 1+ 1) ; 硝酸(密度 1. 42g / mL) ;氢氟酸(密度 1. 15g / mL)。实验用水为高纯水。



2. 4　标液配置

Ti标准溶液 ( 0. 01mg / mL) : 用纯钛 (质量分数大于 99. 99% )配制稀释; Al标准溶液 ( 2. 0

mg / mL) :用纯铝(质量分数大于 99. 99% )配制稀释; Mg 标准溶液( 0. 3mg/ mL) : 用 MgO(质量分

数大于 99. 99% )配制稀释。

2. 5　样品的制备

称取 0. 1000g 试样于消解罐中, 加入 3. 0mL 硝酸、10. 0mL 盐酸( 1+ 1)、1. 0mL 氢氟酸, 轻摇

消解罐使酸与样品充分接触,按仪器的操作步骤装罐,接好压力传感器, 将罐放入消解炉中,按设定

的参数编辑好方法,启动消解程序进行样品微波消解。消解完毕后, 待温度降到 80℃以下, 打开炉

门取出消解罐,冷却后打开罐盖,将溶液移入 250mL 容量瓶中, 稀释至刻度混匀, 分取 5. 00mL 母

液,置于 100mL 容量瓶,补加 5. 0mL 盐酸( 1+ 1) ,稀释至刻度, 混匀, 引入 ICP 光谱中测定。

2. 6　校准曲线的绘制

分别移取 2. 0mg / mL Al标准溶液 0. 00、0. 50、1. 00、1. 50、2. 00mL,相当于 Al的百分含量为

0. 00%、10. 00%、20. 00%、30. 00%、40. 00%,分别移取0. 3mg/ mL Mg 标准溶液0. 00、1. 00、1. 50、

3. 00、5. 00mL, 相当于 Mg 的百分含量为 0. 00%、3. 01%、4. 52%、9. 04%、15. 08%, 分别移取

0. 01mg / mL Ti标准溶液 0. 00、5. 00、10. 00、20. 00、40. 00mL, 相当于 Ti的百分含量为 0. 00%、

0. 50%、1. 00%、2. 00%、4. 00% ,置于 5个 100mL 容量瓶中,加入5. 00mL( 1+ 1)盐酸,用高纯水稀

至刻度,混匀。在 ICP 光谱仪上进行分析。

2. 7　分析谱线的选择

根据样品存在的元素和大概含量, 找出无干扰或

干扰小的谱线,如表 1所示。

表 1　元素分析谱线

元素 T i Mg Al

谱线( nm ) 337. 279 258. 213 394. 401

3　结果与讨论

3. 1　校准曲线

以配制的标准溶液系列,按设定的分

析程序对钛、钙、镁做校准曲线,校准曲线

的截距、斜率及相关系数如表 2所示。

表 2　校准曲线的截距、斜率及相关系数

元素 校准曲线截距 校准曲线斜率 相关系数

Al 212. 7 1549 0. 99989

T i - 3. 6 20540 1. 00000

Mg 164. 5 7967 0. 99999

3. 2　分析结果与精密度试验

按设定的分析程序,分别测定空白溶液

和试样溶液, 计算被测元素含量,对样品进

行 6次平行分析测定, 计算相对标准偏差,

结果如表 3所示。

表 3　样品精密度 ( n= 6, % )

元素 测定结果 RSD

Al 34. 34 34. 73 34. 56 34. 65 34. 59 34. 60 0. 4

Ti 1. 19 1. 20 1. 10 1. 15 1. 23 1. 21 2. 3

Mg 6. 08 6. 12 6. 09 6. 11 6. 07 6. 10 0. 3

3. 3　分析结果准确度试验

准确度试验见表 4。

3. 4　标准加入回收试验

准确称取 0. 1000g 铝锰钛

镁样品,加入标准溶液,按选定

的方法预处理并进行测试, 以做

回收试验,结果如表 5所示。

表 4　准确度试验 ( % )

元素 本法测定值 化学分析测定值 两种方法偏差值

Al
34. 34 34. 70 - 0. 36

33. 68 33. 80 - 0. 12

Ti
1. 19 1. 16 0. 03

1. 05 1. 04 0. 01

Mg
6. 08 6. 15 - 0. 07

5. 85 5. 80 0. 05
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4　结论
用微波消解对样品进行前处理, ICP-AES 法

同时测定铝锰钛镁中铝、钛和镁, 经加标回收实验
和准确度、精密度实验表明, 该方法操作简便、快
速、准确。

表 5　回收试验结果 ( % )

元素 样品原含量 加入量 加标测量值回收率( % )

Al 34. 34 10. 00 44. 28 99. 4

T i 1. 19 0. 50 1. 69 100. 0

Mg 6. 08 3. 01 9. 10 100. 3
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