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摘要：应用电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－ＯＥＳ）测定高钛含量的钛铝合金中铬铁钼硅时，单一酸不能
使钛铝合金完全溶解；混合酸溶解样品后仍会出现少量杂质、溶解不完全的现象，且复溶时易出现沉淀现象，

即使用浓王水也难以将沉淀再溶解。本实验在７００℃温度下，采用过氧化钠进行碱熔２０ｍｉｎ，盐酸酸化，建
立了应用ＩＣＰ－ＯＥＳ测定钛铝合金中的铬铁钼硅的方法。实验中采用钛基体匹配的方法降低了试液中钛浓
度大于２００μｇ／ｍＬ时的钛基体干扰，通过控制过氧化钠使用量来降低待测溶液中的盐分含量保证了测定的
稳定性。方法检出限为 ０．００２～０．００５μｇ／ｍＬ，测定下限为 ０．００７～０．０１７μｇ／ｍＬ；采用国家标准物质
（ＧＢＷ０２５０１）进行验证，方法的相对标准偏差（ＲＳＤ）为０．９０％～４．８９％，相对误差为１．２％ ～３．６％，回收率
为９１．６％～１０３．８％。本方法与酸溶法相比，样品溶解完全，测定准确、可靠，适用于高钛含量的钛铝合金多
元素测定。
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钛铝合金是一种新型合金材料，其密度低、熔点

高、可塑性好，并具有高的抗氧化能力，是综合性能

最好的轻质高温合金［１］。钛铝合金主要由 Ｔｉ和 Ａｌ
组成，分为ＴｉＡｌ合金和钛含量多的Ｔｉ３Ａｌ合金

［２］，被

作为飞机发动机高压压气机及低压涡轮叶片的首选

材料。钛铝合金中添加Ｃｒ有助于提高合金的塑性，
但会降低其抗氧化能力，而添加 Ｍｏ则有利于提高
其抗氧化能力，此外，添加Ｆｅ和Ｓｉ可降低合金的黏
度。因此，准确测定钛铝合金中的铬铁钼硅能够有

效指导合金的制造。

目前，对钛铝合金的理化检验方法主要有分光

光度法［３－５］、电感耦合等离子体发射光谱法（ＩＣＰ－
ＯＥＳ）等。高颂等［６］主要使用盐酸、硝酸和氢氟酸混

合酸对钛铝合金进行溶解，采用Ｔｉ、Ａｌ和Ｎｂ基体匹
配，ＩＣＰ－ＯＥＳ测定钛基铝铌合金（Ｔｉ－Ａｌ－Ｎｂ，其
中Ｔｉ含量４５％～４６％，Ａｌ含量６％～９％）中的其他
元素。杜米芳［７］则采用５０％的硫酸和２～３滴硝酸
混合酸来溶解样品。高颂等［８］研究发现，ＴＧ６钛合
金中铌、钽对Ｃｕ元素的分析产生较大干扰，而其他
杂质元素主要受到钛的基体影响较大。本课题组对

钛铝合金进行酸溶解时发现，单一的酸无法使其完

全溶解，当合金中含有其他难溶金属元素时，多种酸

组合溶解仍会出现少量杂质（如白色不溶物，主要

为钛酸、偏钛酸等）和溶解不完全的现象。王卿

等［９］发现含钛量较高的样品在复溶时易出现沉淀

现象，即使用浓王水也难以将沉淀再溶解。王小强
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等［１０］指出采用五酸微波消解和硝酸微波消解的方法

均不能很好地溶解含钛样品，导致测定结果不准确。

应用过氧化钠碱熔，ＩＣＰ－ＯＥＳ法分析硼铁合
金［１１］、高碳高硅钢［１２］和高碳铬铁［１３］中的成分已有

报道，且均取得了很好的效果。目前没有对钛铝合

金应用碱熔进行处理，ＩＣＰ－ＯＥＳ分析的报道。考虑
到酸溶处理钛铝合金溶解困难的缺陷，本文基于不

同温度下熔融时间对测定钛铝合金的影响，采用钛

基体匹配消除基体干扰，通过控制过氧化钠用量来

降低待测溶液中的盐分含量，建立了在７００℃温度
下使用过氧化钠对钛铝合金进行碱熔，再盐酸酸化，

采用ＩＣＰ－ＯＥＳ测定高钛含量的钛铝合金（Ａｌ含量
＜１０％）中添加元素铬铁钼硅的方法。

１　实验部分
１．１　仪器和主要试剂

Ｏｐｔｉｍａ８０００型电感耦合等离子体发射光谱仪
（美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司），仪器工作参数为：ＲＦ功率
１３００Ｗ；雾化气压力２６ｐｓｉ（１ｐｓｉ＝６．８９４７６ｋＰａ）；
氩气纯度≥９９．９９％；辅助气流量０．２０Ｌ／ｍｉｎ；载气
流量 ０．５５Ｌ／ｍｉｎ；泵速 ５０ｒ／ｍｉｎ；曝光时间 １５ｓ；
积分时间：短波１０ｓ；观察高度１５．０ｍｍ。

ＡＬ２０４电子天平：梅特勒 －托利多仪器（上海）
有限公司。

铬、铁、钼、硅单元素标准储备液：１０００μｇ／ｍＬ，
购自国家有色金属及电子材料分析测试中心。

高纯钛：纯度＞９９．９９９％，购自北京环球金鼎科
技有限公司。

过氧化钠、氢氧化钠：均为优级纯（上海国药集

团公司产品）。

５％氢氧化钠溶液：称取 ５０．０ｇ氢氧化钠于
１０００ｍＬ塑料瓶中，一边搅拌一边缓慢加入１０００ｍＬ
蒸馏水，摇匀。

盐酸：优级纯（上海国药集团公司产品），用蒸

馏水配制为５％和５０％的盐酸溶液。
实验用水均为二次蒸馏水。

１．２　样品处理
实验样品为Ｔｉ（＞８０％）－Ａｌ（＜１０％）合金，主

要为国家标准样品 （ＧＢＷ０２５０１）和标准样品
（ＲＴｉ１３）。用分析天平称取０．１ｇ（精确到 ０．０００１
ｇ）样品于刚玉坩埚中，添加１．０ｇ过氧化钠并混匀，
然后在表面覆盖约０．５ｇ过氧化钠，置于７００℃马弗
炉中熔融２０ｍｉｎ；取出冷却并置于１００ｍＬ烧杯中，
缓慢加入５０ｍＬ热水使样品溶解，先用５％的氢氧

化钠溶液对沉淀进行洗涤 ５次，并转移洗涤液至
２００ｍＬ容量瓶中；向容量瓶中加入 ３滴酚酞指示
剂，再加入５％的盐酸溶液洗涤烧杯中的沉淀，电热
板上微热溶解，并转移至２００ｍＬ容量瓶中；当容量
瓶中溶液刚好无色时，再加入５０％的盐酸溶液４．０
ｍＬ，用水定容摇匀，同时做空白样。
１．３　标准曲线的配制

准确称取０．０５ｇ高纯钛置于刚玉坩埚中，按
１．２节样品处理方法进行处理，冷却后转移于 １００
ｍＬ容量瓶中，备用。向上述１００ｍＬ容量瓶中加入
相对应量的单元素标准溶液，所配制的混合标准溶

液浓度列于表１。

表 １　标准溶液中待测元素的浓度
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓｔａｎｄａｒｄ

ｓｏｌｕｔｉｏｎ

标准溶液

编号

各元素浓度（μｇ／ｍＬ）

Ｃｒ Ｆｅ Ｍｏ Ｓｉ

ＳＴＤ０ ０．００ ０．００ ０．００ ０．００
ＳＴＤ１ ０．５０ ０．５０ １．００ ０．１０
ＳＴＤ２ １．００ １．００ ５．００ ０．５０
ＳＴＤ３ ５．００ ５．００ １０．００ １．００
ＳＴＤ４ １０．００ １０．００ ２０．００ ５．００
ＳＴＤ５ ２０．００ １５．００ ４０．００ １０．００

２　结果与讨论
２．１　熔融时间和温度的选择

电热板加热直接采用单一酸和混合酸无法彻底

溶解样品。如赵庆令等［１４］使用高氯酸 －氢氟酸 －
王水溶解含钛样品时，样品溶液中存有大量的灰白

色沉淀。分析样品中如含有铬、钒、钼等酸不易溶出

的有色金属元素时，过氧化钠常用来将它们氧化成

可溶的含氧酸盐从而分离出来，如李红光等［１５］在

７００℃温度下对含钛样品进行碱熔均能使样品溶解
完全。本实验以测定铁元素为例（铁的标准值

０．３％），称取标准样品（ＲＴｉ１３）０．１０００ｇ，在不同温
度下碱熔钛铝合金，研究熔融时间对测定结果的影

响。实验发现，在 ６５０℃下碱熔钛铝合金样品 ３０
ｍｉｎ后取出后仍然观察到有少许的颗粒，熔融不完
全，直到熔融１．５ｈ后取出的样品才呈均匀的液体
状；温度过高则会对坩埚造成损害。为缩短熔样的

时间，将熔融温度设定为７００℃，熔融２０ｍｉｎ后观察
到样品完全溶解，可满足测定要求。此外，从图１中
还可以观察到，７００℃下将熔融时间延长至１ｈ，增加
熔融时间对测定结果影响不大。
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图 １　不同温度下熔融时间对测定结果的影响
Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｍｅｌｔｉｎｇｔｉｍｅｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

２．２　分析谱线的选择
ＩＣＰ－ＯＥＳ测定复杂基体的样品时经常受到各

种光谱干扰，在分析中须选择适当的分析线，并结合

光谱的干扰校正技术才能保证检测的准确性，特别

是碱熔样品引入试液中大量盐分的影响。本实验用

浓度为１．０μｇ／ｍＬ标准溶液在Ｃｒ２６７．７１６、２０６．１５８、
２８４．３２５ｎｍ，Ｆｅ２３４．３４９、２３８．２０４、２５９．９３９、２７３．９５５、
３０２．１０７ｎｍ，Ｍｏ２０２．０３１、２０３．８４５、２０４．５９８、２８１．６１６
ｎｍ，Ｓｉ２１２．４１２、２５１．６１１、２８８．１５８ｎｍ处进行谱图扫
描，同时扫描基体元素钛及主量元素铝，最终选取干

扰少、灵敏度高的谱线。确定待分析元素的分析谱

线分别为：铬 ２６７．７１６ｎｍ，铁 ２３８．２０４ｎｍ，钼
２４０．５９８ｎｍ，硅２８８．１５８ｎｍ。
２．３　基体干扰实验

实验测定过程中测定样品中所含元素都有可能

对其他元素的测定产生影响。高颂等［６，８］报道了钛

铝合金的基体干扰主要来自钛、铌和钽。本实验的

钛铝合金主要成分是钛和铝，不含铌、钽元素，因此

在此主要探讨钛基体的干扰。

分别准确称取高纯钛样品 ０、０．００５、０．０１、
０．０２、０．０３、０．０４、０．０５ｇ，按１．２节样品处理方法进
行样品溶解，作为干扰元素，钛的浓度分别为０、５０、
１００、２００、３００、４００、５００μｇ／ｍＬ，再分别向每一个样
品中准确加入Ｃｒ、Ｆｅ、Ｍｏ和 Ｓｉ单元素标准溶液１．０
ｍＬ，用水定容于１００ｍＬ容量瓶中，即最终定容溶液
中各标准元素浓度为１０μｇ／ｍＬ，按１．３节各元素的
浓度配制无钛基体标准曲线，对上述溶液进行测定。

表２中的分析数据表明，随着钛元素浓度的增大，各
元素测定结果的相对误差越来越大，表明受钛基体

效应的影响越来越明显。当测定相对误差要求在

２％以内时，如果测定样品溶液中的钛浓度超过２００

表 ２　钛元素干扰实验测定结果
Ｔａｂｌｅ２　ＩｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｔｅｓｔｓｏｆＴｉｅｌｅｍｅｎｔ

Ｔｉ浓度

（μｇ／ｍＬ）

Ｃｒ Ｆｅ Ｍｏ Ｓｉ

测定值

（μｇ／ｍＬ）

相对

误差

（％）

测定值

（μｇ／ｍＬ）

相对

误差

（％）

测定值

（μｇ／ｍＬ）

相对

误差

（％）

测定值

（μｇ／ｍＬ）

相对

误差

（％）

０ １０．００ ０ １０．００ ０ １０．０１ ０．１ １０．０１ ０．１

５０ ９．９９ ０．１ ９．９９ ０．１ ９．９９ ０．１ １０．００ ０

１００ ９．８６ １．４ ９．８９ １．１ ９．９０ １．０ ９．９１ ０．０９

２００ ９．７７ ２．３ ９．７８ ２．２ ９．６６ ３．４ ９．７０ ３．０

３００ ９．６１ ３．９ ９．６０ ４．０ ９．６２ ３．８ ９．５９ ４．１

４００ ９．５１ ４．９ ９．５２ ４．８ １０．６７ ６．７ ９．４３ ５．７

５００ ９．３７ ６．３ ９．１１ ８．９ １１．７４ ７．４ ９．２８ ７．２

μｇ／ｍＬ，为保证测定的准确性，就应该考虑钛基体效
应的影响。

２．４　过氧化钠加入量对测定结果的影响
过氧化钠的加入量太少，样品溶解不完全。

测定溶液中的盐分过多不仅会污染仪器，同时也影

响到等离子体火焰的稳定性，造成测量结果发生偏

离。实验时，准确称取０．１０００ｇ钛铝合金国家标准
样品（ＧＢＷ０２５０１，钛含量８８．４４８％，铝含量６．２４％）
共５份，分别加入过氧化钠０．５、１．０、１．５、２．０、２．５
ｇ，按实验方法进行溶解，碱加入量与各元素的测定
相对误差关系如图２所示。从图２中可以看出，当
过氧化钠加入量过少时，对 Ｃｒ、Ｆｅ和 Ｍｏ测定结果
的影响不大，而Ｓｉ的测定相对误差达８％以上；随着
过氧化钠加入量的增大，待测溶液中的盐分增多，各

元素测定的相对误差也随之增大。实验结果表明，

在３％的误差范围内，称取０．１ｇ样品所需的过氧化
钠量为１．２～１．８ｇ，保证了测定的稳定性。

图 ２　过氧化钠加入量与测定结果相对误差关系
Ｆｉｇ．２　ＲｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎａｍｏｕｎｔｏｆａｄｄｅｄＮａ２Ｏ２ ａｎｄ

ｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒｏｆｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓ
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２．５　方法检出限和测定下限
方法所带来的误差与样品性质、预处理过程和

仪器都有关系。本研究中，空白实验使用过氧化钠

的量为１．５ｇ，称取０．０５ｇ高纯钛作为基体，制备空
白溶液。为了能确定方法的检出限和测定下限，反

映分析方法在整个分析处理过程的误差，实验测定

空白溶液１１次，以测定结果标准偏差的３倍作为方
法的检出限，以标准偏差的１０倍作为方法的测定下
限，由此得到的方法检出限为 ０．００２～０．００５
μｇ／ｍＬ，测定下限为０．００７～０．０１７μｇ／ｍＬ。本方法
检出限优于成勇［１６］采用酸溶法测定钛合金中铬铁

钼硅的报道，可满足微量元素的测定要求。

２．６　方法精密度、准确度及加标回收率
准确称取０．１０００ｇ国家标准物质（ＧＢＷ０２５０１）

两份，按１．２节溶样方法进行溶解，向其中一份加入
Ｃｒ、Ｆｅ、Ｍｏ和Ｓｉ单元素标准储备液各１．０ｍＬ，即加
入量均为１０００μｇ，用水定容于２００ｍＬ容量瓶中，
测定结果见表３，同时做空白样。表３分析数据表
明，碱熔酸化法测定钛铝合金中各元素的加标回收

率为９１．６％～１０３．８％，相对误差为１．２％～３．６％，
相对标准偏差为０．９０％ ～４．８９％。测定结果满足
钛及钛合金加工产品化学成分允许偏差（ＧＢ／Ｔ
３６２０．２—２００７）的分析要求，表明本方法准确、可靠，
适用于钛铝合金中微量元素的分析检测。

表 ３　方法精密度、准确度及加标回收率
Ｔａｂｌｅ３　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

元素
标准值

（％）

测定平均值

（％）

加入量

（μｇ）

测定总值

（μｇ）

回收率

（％）

相对误差

（％）

ＲＳＤ

（％）

Ｃｒ １．５５ １．５２ １０００ ２４５７ ９３．７ １．９ １．１６
Ｆｅ ０．４７ ０．４８ １０００ １３９６ ９１．６ １．５ ３．０８
Ｍｏ ２．５３ ２．５６ １０００ ３５９８ １０３．８ １．２ ０．９０
Ｓｉ ０．２８ ０．２７ １０００ １２４８ ９７．８ ３．６ ４．８９

３　结论
钛铝合金易溶于氢氟酸，由于氢氟酸具有极强

的腐蚀性，样品溶解后无法使用 ＩＣＰ－ＯＥＳ进行直
接测定。目前溶解钛铝合金的方法主要以盐酸－氢
氟酸－硝酸混合酸溶解为主，酸溶后重新加酸进行
复溶时容易出现沉淀现象，且使用王水也无法使之

完全溶解；添加酸过多则容易对仪器产生一定的损

害；此外，酸溶过程中产生的硅酸会挥发，从而影响

硅的测定。本实验采用过氧化钠碱熔的方法对样品

进行溶解，再进行盐酸酸化，可以使钛铝合金样品完

全溶解，采用钛基体匹配降低了干扰，建立了

ＩＣＰ－ＯＥＳ测定钛铝合金中的铬铁钼硅的方法。
本方法解决了酸溶样品存在溶解不完全的问题，同

时有效地避免了样品中的硅损失，满足硅的测定要

求，适用于钛铝合金的多元素分析。
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ｃｏｎｔｅｎｔｉｎ ｈｉｇｈ ｃａｒｂｏｎ ａｎｄ ｈｉｇｈ ｓｉｌｉｃｏｎ ｓｔｅｅｌｂｙ

ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
ｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＩｎｏｒｇａｎｉｃＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１５，５（４）：７４－７８．

［１３］　仝晓红，刘攀，聂富强．碱熔 －电感耦合等离子体原
子发射光谱法测定高碳铬铁中铬［Ｊ］．冶金分析，
２０１５，３５（９）：３６－４１．
ＴｏｎｇＸＨ，ＬｉｕＰ，ＮｉｅＦＱ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍｉｕｍｉｎ
ｈｉｇｈｃａｒｂｏｎ ｆｅｒｒｏｃｈｒｏｍｅ ｂｙ ａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ
ｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１５，３５（９）：３６－４１．

［１４］　赵庆令，李清彩．电感耦合等离子体发射光谱法测定
锆钛砂矿中铪钛锆［Ｊ］．岩矿测试，２０１３，３２（６）：
８８３－８８６．
ＺｈａｏＱＬ，ＬｉＱＣ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＨｆ，ＴｉａｎｄＺｒｉｎ
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍｔｉｔａｎｉｕｍｐｌａｃｅｒｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２（６）：８８３－８８６．

［１５］　李红光，王雪，王哲，等．电感耦合等离子体原子发射
光谱法测定锆钛砂矿中锆钛铁钍铪［Ｊ］．冶金分析，
２０１４，３４（２）：６２－６５．
ＬｉＨ Ｇ，ＷａｎｇＸ，ＷａｎｇＺ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ，ｔｉｔａｎｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ｔｈｏｒｉｕｍ ａｎｄ ｈａｆｎｉｕｍ ｉｎ
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍｔｉｔａｎｉｕｍｐｌａｃｅｒｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ
ａｔｏｍｉｃ ｅｍｉｓｓｉｏｎ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］． Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３４（２）：６２－６５．

［１６］　成勇．ＩＣＰ－ＡＥＳ测定钛合金中硅钒铁铝镍钼铬［Ｊ］．
稀有金属材料与工程，２０１２，４１（１０）：１８３－１８６．
ＣｈｅｎｇＹ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎ，ｖａｎａｄｉｕｍ，ｉｒｏｎ，
ａｌｕｍｉｎｕｍ，ｎｉｃｋｅｌ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｃｈｒｏｍｉｕｍｉｎｔｉｔａｎｉｕｍ
ａｌｌｏｙｂｙＩＣＰＡＥＳ［Ｊ］．ＲａｒｅＭｅｔａｌＭａｔｅｒｉａｌｓａｎｄ
Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２０１２，４１（１０）：１８３－１８６．

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＣｈｒｏｍｉｕｍ，Ｉｒｏｎ，Ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ａｎｄＳｉｌｉｃｏｎｉｎＴｉＡｌ
ＡｌｌｏｙｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈ
ＳｏｄｉｕｍＰｅｒｏｘｉｄｅＡｌｋａｌｉＦｕｓｉｏｎ

ＨＵＡＮＧＣｈａｏｇｕａｎ１，ＭＥＮＧＹｉｓｈｕ１，ＧＵＯＨｕａｎｈｕａ１，ＬＩＮＬｉｎｇｙｕ１，ＹＡＮＧＣｈｕｎｔａｏ２

（１．ＧｕａｎｇｘｉＲｅｓｅａｒｃｈＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ，Ｎａｎｎｉｎｇ５３００２３，Ｃｈｉｎａ；
２．ＹｕｘｉＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇＳｔａｔｉｏｎ，Ｙｕｘｉ６５３１００，Ｃｈｉｎａ）

Ｈｉｇｈｌｉｇｈｔｓ
· Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｃｈｒｏｍｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｓｉｌｉｃｏｎｉｎｔｉｔａｎｉｕｍａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙｗｉｔｈｈｉｇｈｔｉｔａｎｉｕｍ
ｃｏｎｔｅｎｔｂｙＩＣＰＯＥＳｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ．

· Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｄｉｆｆｉｃｕｌｔｔｏｂｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｈａｓｂｅｅｎｓｏｌｖｅｄｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ．
· Ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄａｖｏｉｄｓｔｈｅｌｏｓｓｏｆｓｉｌｉｃｏｎａｎｄｉｓｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍａｌｕｍｉｎｕｍａｌｌｏｙ．
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Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＳｉｎｇｌｅａｃｉｄｃａｎｎｏｔｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙｄｉｓｓｏｌｖｅＴｉＡｌａｌｌｏｙｗｉｔｈｈｉｇｈＴｉｃｏｎｔｅｎｔｗｈｅｎｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇｃｈｒｏｍｉｕｍ，
ｉｒｏｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｓｉｌｉｃｏｎｂｙＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＯｐｔｉｃａｌＥｍｉｓｓｉｏｎＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＯＥＳ）．Ａｓｍａｌｌ
ａｍｏｕｎｔｏｆｉｍｐｕｒｉｔｙｒｅｍａｉｎｓａｆｔｅｒｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｂｙｍｉｘｅｄａｃｉｄ．Ｆｕｒｔｈｅｒｍｏｒｅ，ｔｈｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｏｃｃｕｒｓ
ｒｅａｄｉｌｙｄｕｒｉｎｇｒｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｅｖｅｎｉｆｕｓｉｎｇｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄａｑｕａｒｅｇｉａ．Ｉｎｔｈｉｓｓｔｕｄｙ，ｔｈｅＴｉＡｌａｌｌｏｙｓｗｅｒｅｆｕｓｅｄｗｉｔｈ
ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｆｏｒ２０ｍｉｎａｔ７００℃ ａｎｄｗｅｒｅａｃｉｄｉｆｉｅｄｂｙｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄ．Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｃｈｒｏｍｉｕｍ，ｉｒｏｎ，ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍａｎｄｓｉｌｉｃｏｎｉｎＴｉＡｌａｌｌｏｙｂｙＩＣＰＯＥＳｗａｓｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ．Ｔｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｆｒｏｍｔｈｅ
ｔｉｔａｎｉｕｍｍａｔｒｉｘｉｎｓａｍｐｌｅｓｗａｓｉｍｐｒｏｖｅｄｂｙｔｈｅｔｉｔａｎｉｕｍｍａｔｒｉｘｍａｔｃｈｉｎｇｍｅｔｈｏｄｗｈｅｎｔｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｔｉｔａｎｉｕｍ
ｗａｓｇｒｅａｔｅｒｔｈａｎ２００μｇ／ｍＬ．Ａｄｄｉｔｉｏｎａｌｌｙ，ｔｈｅａｍｏｕｎｔｏｆｓａｌｔｃｏｎｔｅｎｔｉｎｓｏｌｕｔｉｏｎｗａｓｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄｂｙｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅ
ｔｏｅｎｓｕｒｅｔｈｅｓｔａｂｉｌｉｔｙｏｆｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓａｎｄｌｏｗｅｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓａｒｅ０．０２－０．０５μｇ／ｍＬ
ａｎｄ０．０７－０．１７μｇ／ｍＬ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｓｂｅｅｎｖｅｒｉｆｉｅｄｂｙａｎａｌｙｚｉｎｇｔｈｅｎａｔｉｏｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍａｔｅｒｉａｌ
（ＧＢＷ０２５０１）．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ（ＲＳＤｓ）ａｒｅ０．９０％ －４．８９％，ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｅｒｒｏｒｓａｒｅ１．２％ －
３．６％ ａｎｄｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓａｒｅ９１．６％ －１０３．８％．Ｃｏｍｐａｒｅｄｗｉｔｈａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｔｈｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｉｓ
ｃｏｍｐｌｅｔｅｕｓｉｎｇｔｈｅｐｒｏｐｏｓｅｄｍｅｔｈｏｄ．Ｍｏｒｅｏｖｅｒ，ｔｈｅｍｅｔｈｏｄｉｓａｃｃｕｒａｔｅ，ｒｅｌｉａｂｌｅ，ａｎｄｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｍｕｌｔｉｅｌｅｍｅｎｔ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＴｉＡｌａｌｌｏｙｗｉｔｈｈｉｇｈｔｉｔａｎｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＴｉＡｌａｌｌｏｙ；ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｆｒｏｍｔｉｔａｎｉｕｍｍａｔｒｉｘ；ｓｏｄｉｕｍｐｅｒｏｘｉｄｅｆｕｓｉｏｎ；ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａ
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