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微波消解一ICP-AES法测定镁质耐火材料中次量及微量成分

王本辉梁献雷
中钢集团洛阳耐火材料研究院有限公司 河南洛阳471039

摘要用混酸作溶剂，微波消解镁质耐火材料，然后采用电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICP—AES)测定

镁质耐火材料中Si02、A1203、Fe：O，、TiO：、CaO等次量及微量成分。通过试验确定了溶样方法、仪器最佳工作参

数、ICP分析条件、分析谱线等，同时研究了基体效应。用本法分析了镁质耐火材料标样BCS319和94—1，测定

值与标准值基本一致，相对标准偏差小于3％(／7,=6)。
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目前，对镁质耐火材料化学成分的分析多采用经

典的化学法、分光光度法、原子吸收光谱法。在这些

方法的分析过程中，常常需要严格控制各项反应条

件，操作较为复杂、繁琐。电感耦合等离子体原子发

射光谱法(ICP—AES)可进行多元素同时测定，具有灵

敏度高、干扰少、线性范围宽等优点，被广泛应用于各

个行业⋯。但是，ICP—AES法目前大多采用混合试剂

熔融，不但溶样周期长，而且盐类多，无法与仪器配套

使用。本试验采用微波消解法溶样，再用ICP—AES

测定镁质耐火材料中次量及微量成分。

1 试验

1．1仪器及工作参数

溶样装置采用上海新仪微波化学科技有限公司

的MDS--6型压力自控微波消解仪。

分析仪器采用美国Thermo公司生产的iCAP

6000 SERIES电感耦合等离子体发射光谱仪。仪器

功率：1 150 W；雾化器压力：0．2 MPa；辅助氩气流量：

0．5 L·min～；冲洗时间：30 s；冲洗泵速100 r·min～，

分析泵速50 r·rain～；观测高度：15 mm，观测高度一

般不可调；积分时间：长波5 s，短波15 8。

1．2试剂

HN03、HCl、HF、H3P04为优级纯；水为二级反渗

透高纯水。

Si02、灿203、Fe203、Ti02、CaO标准储备液，浓度

均为1 mg·mL～，用时稀释为100 Ixg·mL～。

混合标准系列：根据镁质样品中各元素的实际含

量，计算出所需上述各标准溶液的毫升数，配制成一

套混合标准系列。
■，-^
40b NAIHUO伽L∞／耐火材料201 0／6

1．3试验方法

准确称取0．100 0 g试样，置于特氟隆溶样杯中，

加10 mL稀盐酸(1+5)，摇匀，封盖。置于高压罐中，

放人微波溶样装置内，按选定好的程序进行微波消

解。冷却后将试样移入200 mL容量瓶中，用水定容，

摇匀。采用ICP—AES法，按选定的工作条件测定。

1．4工作曲线绘制

为了避免混合标准溶液中元素过多导致相互影

响，本试验将待测元素标准溶液分为两组。第一组：

CaO、A1203、Fe203、Ti02；第二组：Si02。在本方法确

定的工作条件下测定各组混合标准溶液，绘制各元素

的工作曲线。各元素采用的波长、混合标准溶液的浓

度范围及所得工作曲线的线性相关系数见表1。

表1分析线波长、标准溶液浓度范围和工作曲线线性相关

系数

2缮果与讨论
2．1微波溶样条件试验

微波溶样效果主要由加热压力、时间及溶解试剂

3大因素决定。本试验在同一微波消解条件下采用
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不同的混合酸为消解液，对样品进行了溶解试验，溶

解效果见表2。由表2可以看出：样品除在1。消解液

中不能完全溶解外，在其他几种消解液中均可以完全

溶解。但在后期ICP—AES分析中的用酸原则是尽量

用少量的酸，再考虑到这几种无机酸对谱线强度的影

响程度是按HCI---*HN03-÷HCl04一H3P04一H2S04的

顺序递增的，因此决定采用稀HCl(1+5)(即4。)为

消解液。

表2不同消解液的溶解效果

试剂 1。 2。 3。 44 54 6。 7。

浓HCI／mL 12 5 0 0 0 0 0

稀HCI(I+5)／mL 0 0 0 10 10 10 lO

HF／mL

HNO，／mL

H3 P04／mL

现象

0 0

O 2

0 3

有沉淀清晰

0 0 0 0 0

1 0 0 0 0

9 0 l 2 5

清晰清晰清晰清晰清晰

在稀HCl(1+5)消解液中，采用不同的微波消解

条件进行了溶样试验，溶解效果见表3。从表3可以

看出，样品在这几种不同的微波消解条件下都可以完

全消解。为提高工作效率和保证样品完全消解，选用

0．5 MPa 2 rain和1．0 MPa 10 min二段消解控制方式

较为适宜，既可防止消解初期溶样杯内压力过大而产

生危险，又能保证较高的消解效率。

表3不同微波消解条件下的溶样效果

样品 预置压力／MPa

10 1．O

2‘ 1．5

3’ 1．5

40 2．0

时间／min

lO

5

lO

5

现象

清晰

清晰

清晰

清晰

2．2基体效应

为考察Mgo基体对测定Si02、Fe203、Ti02、CaO、

灿：O，的影响，对不同量的Mgo基体对待测元素谱线

强度的影响进行了试验，结果见表4。从表4可以看

出：各待测元素谱线强度随基体Mgo质量分数的增

加均呈现出不规律的变化，有增感也有抑制。这是因

为Mg是一个具有中等激发电位和中等电离电位的元

素，它的光谱行为是s电子参加跃迁，谱线较简单，但

它有较强的扩散线，易造成背景干扰。且如此大量的

基体Mg元素进入等离子体，改变了光谱的激发条件，

使，=∞式中各有关参量不再固定不变，谱线强度与

分析物浓度也偏离了严格的正比关系旧J。为控制激

发条件，改善Mg的散射光影响，须加入与样品相同量

的Mgo基体，使样品中待测元素的谱线行为与标准

溶液中的趋于一致。表4结果还表明，W(Mgo)从

80％变化到90％，而谱线强度变化幅度不大，特别是

在中间偏高段(如90％附近)，谱线强度相对较稳定。

故对校准曲线进行基体匹配时，选择Mgo的质量分

数为90％。

表4 M90对待测元素谱线强度的影响

元 "(MgO)／％

素 80 83 85 88 90 92 93 94

Si 3 196 3 131 3 189 3 229 3 212 3 214 3 236 3 242

Fe 2 539 2 520 2 534 2 495 2 494 2 470 2 498 2 440

^l 2 976 2 882 2 945 2 995 2 956 2 936 2 967 2 959

n 16 730 17 000 17 160 17 180 17 330 17 230 17 100 17 020

Ca 39l 600 390000 388 500 389咖386000 388 200 389 050 3明200

2．3精密度和准确度

选择镁质耐火材料标样BCS319和94—1，采用本

法对它们连续进行了6次平行测定，计算6次测定结

果的平均值和相对标准偏差，结果见表5。由表5可

见：方法的相对标准偏差(RSD)小于3％，说明本方

法具有较好的精密度；测定结果的平均值与标样的标

准值基本一致，说明本方法具有较好的准确度。

表5样品的分析结果(n=6)

3 结论
与传统分析方法相比，采用微波消解一ICP．AES

法测定镁质耐火材料中Si02、灿203、Fe：03、Ti02、CaO

等次量及微量成分，具有分析速度快，步骤简单，提高

了分析效率等优点。从方法的精密度以及与标准样

品的比较结果来看，此法具有较高的精密度和准确

度，可为工艺研究、生产和分析提供可靠的数据。
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