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密闭微波消解 " #$%&’(法测定钢铁样品中硅
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! ! 硅作为冶炼组分，可以提高钢的可淬性、稳定性以及耐腐
蚀性。硅也是生产硅钢的重要原料，硅钢是当今最重要的软
磁材料。钢铁中绝大部分的 (0来自于生产过程中加入的脱氧
剂———硅铁。在这个过程中 (0不会生成熔渣而析出，(0保持
溶解于钢水中。高硅含量的钢铁具有很高的化学稳定性。
含硅的钢铁［!（(0）> +4 )?］可以完全溶解于浓 @$A

和浓 @B&C 的混合酸中；但是用水稀释后，硅酸会凝结出
来。因此，为了实现等离子体发射光谱法（ #$% " &’(）准确
测定 (0，样品消解过程必须使用 @D。为避免挥发性 (0D-

的损失，必须使用密闭罐消解系统。本文研究的目的就是
开发一个验证的分析方法，测定合金钢中的 (0。

<= 仪器
样品消解采用奥地利安东帕公司（E1831 %77; F<G@）的

HIA80=7JK C+++微波消解系统（配 )/HD)++ 转子）。消解后的
样品在&:80<7 C+++ LM #$% "&’(光谱仪（美国%K;N01’A<K;公
司，配微型同心雾化器和同心雾室）上进行测定。

>= 样品和主要试剂
O$( CP) 镍基合金；OEH C,. " ) 钴基合金；OEH

,.Q " )高温钢。样品质量 ,++ R C++ <S。
P <M @$A（优级纯，C+?，德国 HK;5N 公司）；+4 P <M @B&C

（亚沸蒸馏，/P?）；+4P <M @D（优级纯，-+?，德国HK;5N公司）。

?= 消解步骤及分析结果
（)）样品称量。注意带插入温度传感器的参比罐必须
放样品。
（,）加入试剂。为了防止钢铁样品的钝化，试剂必须
按照以下次序加入：先加 @$A，等待 )+ <01 后，分别加入
@B&C 和 @D。
（C）微波消解程序。在 HIA80=7JK C+++ 微波消解系统
中对样品和空白进行消解，消解程序见表 )。消解后得到
透明、深绿色溶液，无任何沉淀。

表 )! 样品微波消解程序
步骤 功率 " T U 升温时间 # T <01 保持时间 # T <01 风扇

) )+++ P )P )
, + + )P C

（-）样品溶液稀释。用超纯水将样品溶液和空白稀释
至 P+ <M。
（P）#$% " &’( 法测定。(0 在 #$% " &’( 测定过程中
在管路中留下较高且持续的空白，而且清洗速度慢。用
@$A T @B&C T @D T @,&（体积比 )++ V )+ V )+ V ..+）的混合液
清洗效果最好，速度最快；而用稀的 @$A T @B&C 混合酸清洗
要达到同样的空白水平则需数小时。
用 &:80<7 C+++ LM #$% " &’( 光谱仪在 ,),4 -), 1<、

,P)4 /)) 1< 和 ,..4 )P. 1<波长处测定，以 H3 元素（或 W7、
X）为内标。(0的发射线谱线干扰见表 ,。测定结果见表 C。

表 ,! 硅发射线的谱线干扰
(0发射波长 干扰元素 (0发射波长 干扰元素

(0 ,),4 -), 1< X，H3，W7 (0 ,P,4 .P) 1< X，$3
(0 ,,)4 //* 1< B0，U (0 ,..4 )P. 1< W7，U
(0 ,P)4 /)) 1< H3，W7

表 C! 钢铁样品中 (0的测定结果

钢铁样品
!（(0）T ?

标定值 ,),4 -), 1< ,P)4 /)) 1< ,..4 )P. 1<

O$( CP) +4 )- Y +4 +) +4 ))C Y +4 ++C +4 ))) Y +4 ++C +4 ))) Y +4 ++C
OEH C,.9) +4/,Q Y+4+)- +4/-+) Y+4+,.+ +4/,*, Y+4+,.+ +4/-)C Y+4+,*+
OEH ,.Q9) +4PC) Y+4+)C +4P-)+ Y+4+,)+ +4P,)* Y+4+,)+ +4P,PP Y+4+,)+

@= 基质匹配空白校正技术
为了得到准确的结果，必须使用基质匹配空白校正技

术：即用基质匹配空白溶液分别对两个标准溶液和样品的

测定结果进行修正后计算含量。校正流程见图 )。

图 )! 基体匹配空白校正技术流程

A= 结语
为了准确测定高等级钢铁中的 (0，必须使用 @D。用

#$% " &’(法测定 (0会受到 $3、H3、B0、W7、X 和 U 的严重
干扰，仅仅使用外标或内标（标准加入）无法保证足够的准

确性，必须使用基质匹配空白校正技术才能得到准确的 (0
的测定结果。利用 HIA80=7JK C+++ 密闭式微波加压湿法消
解技术结合 #$% " &’( 测定高等级钢铁中 (0 的方法，与常
规重量法相比，可以极大地节省时间和减小试剂的消耗。
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