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ABC ; /56 法测定炼钢孕育剂中的钡

徐 立，谢 辉，赖 心

（广州有色金属研究院分析检测研究中心，广东 广州 <!*><!）

摘 要：用电感耦合等离子体光谱法测定炼钢孕育剂中的钡，先将样品中的钡转化成 DEB,: 沉淀，再转化

成 DE# F ，并选择合适的谱线及仪器参数 )该法操作简便、分析快速，相对标准偏差小于 !G（! H >），加料回收

率 =>)!G I ==)!G )
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孕育剂是近年来用于炼钢的一种新型试剂 )密
度大的钡加入到炼钢炉中，有利于造渣除杂，提高钢

的质量 )目前，钡的测定方法有光度法和重量法 )对
于孕育剂中钡的测定，如采用重量法［!］，则手续烦

琐，试剂消耗量大，分析周期长；如采用光度法［#］，钙

和稀土干扰测定，且钙、镁和稀土的允许量较低 )本
文提出了用熔融无水碳酸钠，使钡转化为碳酸钡，通

过过滤除去大量的钠、硅及部分干扰元素，用盐酸溶

解碳酸钡，以 ABC 光谱法在 "<< )" JK 处测定钡［:］)

! 试验部分

! )! 仪器和试剂

+L ; :=* 型顺序扫描等离子光谱仪；ABC 光源：

ABC ; .3# 高频等离子光源（北京师大）；ABC 炬管：三

同心石英管；雾化器：0D 型玻璃气雾化器（广西冶金

研究所）)
碳酸钠（/.）；氢氧化钠（/.）；盐酸（/.）；钡标

准液：用碳酸钡（光谱纯）配制；二次离子交换水 )
! )" 试样溶液的制备

称取样品 * )! I * )# M（称准至 * )***# M），置于预

先放入 # M 无水碳酸钠的石墨坩埚中，加入 # M 氢氧

化钠混匀，再覆盖 * )< M 无水碳酸钠，然后在电炉

上烤去水分，于喷灯上熔融，稍冷，放入盛有 <* K0
热水的 #** K0 烧杯中浸取，冷却后用慢速滤纸过

滤，用热的 !* M N 0 碳酸钠溶液洗涤烧杯 " 次，沉淀 ?
I !* 次，用 #* K0 热盐酸（! F !）溶解沉淀于原烧杯

中，用热水洗涤滤纸至无黄色后，再洗 : I " 次，溶液

定容于 #** K0 容量瓶中 )在制备样品溶液的同时，

做空白试验 )
! )# 测 试

吸取上清液，稀释 !* 倍（控制 DE 含量在 * I <
KM N 0），用 ABC 光谱仪测定钡含量 )

"（DE）H
（!;!*）O !* O #** O !*; >

# O !**G

式中：!———测定样品溶液中钡的质量浓度，KM N 0；

!*———测得空白溶液中钡的质量浓度，KM N 0；#———

称取样品的质量，M；!*———稀释的倍数；#**———定

容的体积，K0)

" 试验条件的选择

" )! 样品溶液的制备

将 # ) < M 无水碳酸钠及 # M 氢氧化钠置于石墨

坩埚中熔融，使钡全部转化为碳酸钡沉淀，然后用慢

速滤纸过滤，用热的 !* M N 0 碳酸钠溶液洗涤除去

钠、硅等干扰元素，盐酸溶解碳酸钡后，用 ABC 光谱
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法测定 !"#
! #! 光谱测定条件

$ #$ #% 分析线的选择

!" 的灵敏线有 &’’ # & ()，$** # ’ () 及 $+* # ’
()，其中 &’’ #& () 最灵敏［*］#考虑试样成分较简单，

主要含 ,-，./，0" 及稀土，并且 102 光谱法测定的试

液经过稀释后所含杂质少，而灵敏度要求高，故采用

&’’ #& () 作为分析线 #
$ #$ #$ 电参数的选择

试验数据列于表 % # 考虑到电流大小对 102 仪

器的承受力及稳定性的影响，以及 !" 的光强已足够

高，故选择 ! 条件 #

表 " 电参数

#$%&’ " (&’)*+,)$& -$+$.’*’+/

编号 栅流 3 4 板压 3 56 板流 3 )4 光强值

4 7#87 $#9 7#%$ *9&$%
! 7#8’ *#7 7#%* ’+7**
0 7#:% *#* 7#%& ++&9%
; 7#:+ *#’ 7#%’ +8’++

注：!" 的质量浓度 % )< 3 =

$ #$ #* 载气压力的选择

载气压力与光强关系的试验结果见图 % #从图 %
可见，载气压力为 7 # %* > 7# %& ?2" 时，光强出现峰

值，故试验选择载气压力为 7 #%& ?2"#
$ #$ #& 火焰观察高度的选择

火焰观察高度试验结果示于图 $ # 考虑到火焰

高度在 8 )) 处光强已足够灵敏，同时当仪器共用

时，测定其它元素通常定在此焰高处，故选择火焰观

察高度为线圈上方 8 ))#

图 " 载气压力对光强的影响

0,12" @AA/BC DA B"EE-/E <"F GE/FFHE/ D( I-<JC -(C/(F-CK

图 ! 观测高度曲线

0,12! LMF/EN-(< J/-<JC BHEN/

3 试验结果与讨论

3 #" 共存元素的影响

孕育剂 约 含 +8O > 87O 硅，$7O 铁，7 # %O >
%7O钙及少量镁和稀土等 #样品经熔融浸取过滤后，

大量的硅、钠、铝等进入滤液而被分离，不干扰测定 #
溶液经稀释，在上述光谱条件下，对 ./，0" 等共存元

素对测定 !" 的影响进行了试验，测得 %77 )< 3 = ./
标准溶液在 &’’ # & () 处引起的光强变化只相当于

7P777:’ )< 3 = 的 !"，而试样溶液中只含约 %7 > $7
)< 3 = ./，故对 !" 的光谱测定无明显影响［&］#试样溶

液中其它共存元素 0"，?< 和稀土等含量少，经试验

对测定 !" 无影响 #
3 #! 方法的准确度

对上述两个试样进行加料回收试验，结果列于

表 $ #由表 $ 可知，加料回收率为 9+ #%O > 99#%O #
3 #3 方法的精密度

对实际样品进行分析测定，并与重量法比较，结

果列于表 * #从表 * 可知，测定的相对标准偏差小于

%O #

表 ! 加料回收试验结果

#$%&’ ! 4’/5&*/ 67 +’)68’+9 *’/*

样品名称
加入 !" 量

3 )<
测得 !" 量

3 )<
回收率

3 O

孕育剂 % 号
$#777
&#777

%#9$:
*#:&&

9+#&
9+#%

孕育剂 $ 号
$#777
&#777

%#9:$
*#:8:

99#%
98#7
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表 ! 样品分析结果（! ! "）

"#$%& ! ’(#%)*+,#% -&./%*. 01 *2& .#34%&.

样品名称
光谱法

测定值 "（#$）% & 平均值 "（#$）% & 相对标准偏差 % &

重量法测定 "（#$）
% &

孕育剂 ’ 号
()*+，()*,，()*-，

()*-，()*-，().’
()*- /)0" ()*-

孕育剂 ( 号
()0’，()0’，()0’，

()0*，()0.，()00
()0( /)+* ()0"

5 结 论

建立了等离子体原子发射光谱法测定孕育剂中

钡的新方法 )该法分析结果与重量法分析结果一致，

加料回收率为 -"1’& 2 --1’&，相对标准偏差小于

’1/&（! ! "），分析流程简单、检测快速、结果准确，

具有较高的使用价值，可用于在线分析 )
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