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前言

钢铁制造商对各种金属和痕量元素进行质量控制测试，以确保其最
终产品的等级和性能。中国国家标准化管理委员会使用 GB/T 20125-
2006 标准“低合金钢 ― 多元素的测定 ― 电感耦合等离子体发射光谱
法”控制所制造的钢产品质量。 

不同等级的钢具有不同的元素含量指标，大多数钢和不锈钢等级规定
硫的重量百分比小于 0.05%，且磷的重量百分比小于 0.04%。利用电
感耦合等离子体发射光谱 (ICP-OES) 技术能够轻松测量样品中这一浓
度范围内的元素，实验室从期望能否“完成工作”进一步考虑特定仪
器能否提高其样品通量、降低成本、简化样品前处理和仪器运行，以
及能否在大批样品分析过程中提供可靠的结果。 
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本应用简报证明了 Agilent 5100 垂直双向观测 (VDV) 
ICP-OES 仪器在使用 GB/T 20125-2006 方法分析钢铁
样品时的性能和优势。该仪器在这一应用中具有许
多优势，包括能够快速分析大量具有挑战性的钢铁
样品。

实验部分

仪器
利用 Agilent 5100 垂直双向观测 (VDV) ICP-OES 进行
此次分析，该仪器具有各种功能，可实现高样品通
量并使具有挑战性的钢铁样品获得可重现的准确 
结果。

仪器使用 Vista Chip II 检测器，处理速度达 1 MHz，
是 ICP-OES 中所用的所有电荷耦合检测器 (CCD) 中
的最快速度，可提供高通量、高灵敏度和最高的动
态范围。

仪器的垂直双向观测 (VDV) 配置支持在轴向和径向
模式下进行测量。分析人员能够在轴向观测模式下
测量低浓度的磷和硫等元素时获得高灵敏度，并
在径向观测模式下测量百分比级浓度的镍和铬等元
素，无需对样品进行稀释。参见图 2 确定每种元素
所用的等离子体观测模式。

Agilent 5100 VDV ICP-OES 采用垂直炬管系统，能够
处理最复杂的基质。多年来，垂直炬管已成为运行
挑战性基质所公认的标准配置，因为它所需的清洁
和更换频率较低 [1]。垂直炬管与 27 MHz 下运行的
稳定固态射频 (SSRF) 系统相结合，提供了可靠、稳
定的等离子体，能够为挑战性样品提供优异的长期
稳定性。这意味着即使仪器在测量钢铁样品一整天
后也可获得准确的结果。即插即用式炬管载架可自
动定位垂直炬管并连接气体，以便快速启动并确保
不同的操作人员获得可重现的结果。

在分析中，将 RF 功率增加至 1.5 kW 并将雾化器气
体流速设置为 0.55 L/min，可提高高浓度 Fe 基质中 
S 和 P 等难分析元素的检测限。等离子体气体流速
默认值为较低的 12 L/min。此流速无需提高，也可
轻松应对更高的 RF 功率和复杂的基质。仪器操作
条件列于表 1 中。

在该应用中，5100 VDV ICP-OES 配备的进样系统包
括 OneNeb 雾化器、双通道玻璃旋流雾化室和 5100 
双向观测炬管（可拆卸，石英，1.8 mm 中心管）。
样品通过 SPS 4 自动进样器引入仪器。

表 1. 仪器操作参数

参数 设置 
炬管 可拆卸式双向观测炬管 

（内径 1.8 mm 的中心管） 
雾化器 OneNeb
雾化室 双通道玻璃旋流  
读取时间 (s) 轴向 20 s，径向 5 s
重复次数 3 
样品提升延迟 (s) 15 
稳定时间 (s) 10 
冲洗时间 (s) 50 
快速泵 (80 rpm) 是 
雾化器气体流速 (L/min) 0.55 
RF 功率 (kW) 1.5
等离子体气体流速 (L/min) 12.0 
辅助气流速 (L/min) 1.0 

样品前处理
通过分析两种 CRM（GH-135 6934 和 GSBH 40031-93） 
 （中国国家钢铁材料测试中心）验证方法，CRM 中
元素的标准浓度列于表 3 中。

根据 GB/T 20125-2006 方法所述，在电热板上将 0.5 g 
CRM 于硝酸、盐酸和高氯酸混合酸中消解。将消解
液移至 100 mL 容量瓶中，使用 18 MΩ 去离子水定
容，得到约 0.5% 的 TDS。
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标样前处理 
利用安捷伦单元素储备液配制多元素校准标样。空
白和标样均以 5000 mg/kg Fe 样品进行基质匹配，
该 Fe 基质样品使用 6N 高纯度铁按照与样品相同的
消解方法制得。

校正技术
由于 Mn、Mo 和 Ti 干扰物质的存在，因此对 S 需要
采用干扰元素校正技术 (IEC)，另外由于 Cr 干扰物
质的存在，对 As 同样需要采用 IEC。为简化分析，
使用校准标样作为 IEC 分析物标样。利用与校准标
样中所用基质相同的 Fe 基质配制单元素干扰物质
标样。使用 ICP Expert 7 软件可轻松设置 IEC 参数，
参数确定后将其存储于模板中，并在后续分析中重
复使用。无需内标校正。

利用拟合背景校正 (FBC) 与离峰背景校正技术结合 
[2] 可校正任何光谱干扰物质。FBC 技术简化了方法
开发，无需为每种元素设定离峰背景校正点，即可
确保快速、准确的校正背景。表 2 列出了每种元素
所用的背景校正方法。

表 2. 每种元素所用的背景校正方法和等离子体观测模式

元素与波长 (nm) 采用的背景校正 等离子体观测
Al 396.152 拟合 径向
As 193.696 右侧离峰 轴向
Co 228.615 拟合 轴向
Cr 267.716 拟合 径向
Cu 327.395 拟合 轴向
Mn 257.610 拟合 径向
Mo 202.032 拟合 径向
Ni 231.604 拟合 径向
P 178.222 左侧离峰 轴向
S 181.972 拟合 轴向
Si 251.611 拟合 轴向
Ti 334.941 拟合 径向
V 309.310 拟合 轴向

结果与讨论

校准曲线的线性
在宽浓度范围内所有波长下获得的线性校准相关系
数均大于 0.99999。这一高度线性意味着可测定钢
样品中宽范围的预期浓度，而无需进行额外的稀
释。可提高样品通量并消除潜在的稀释误差和样品
污染。

图 1-3 显示了该应用中 Cr、Ni 和 P 的典型校准曲线。 

标样 浓度 
(ppm)

误差 (%)

空白 0 不适用
标样 1 10 0.44
标样 2 100 0.60
标样 3 1000 2.82

图 1. 校准曲线和标样浓度 ― Cr 267.716 nm 谱线 
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标样 浓度
(ppm)

误差 (%)

空白 0 不适用
标样 1 20 0.08
标样 2 200 2.32
标样 3 2000 1.08

图 2.校准曲线和标样浓度 ― Ni 231.604 nm 谱线

标样 浓度 
(ppm)

误差 (%)

空白 0 不适用
标样 1 0.1 5.06
标样 2 1.0 0.06
标样 3 10.0 0.14

图 3. 校准曲线和标样浓度 ― P 178.222 nm 谱线 

方法检测限和 CRM 回收率
在该应用中，通过将 5000 mg/kg Fe 基质空白溶液
分析 10 次来测定 MDL。将 MDL 作为基质空白 10 次
测量值的 3 倍 SD 来计算。该分析独立运行 3 次。

将 CRM（GH-135 6934 和 GSBH 40031-93）重复分析
两次，结果为三次单独分析的平均值。表 3 所列
的结果表明回收率优异，处于标准值的 ±10% 范围
内，证明该仪器分析带有复杂基质的样品具有高准
确度。 

长期稳定性测试 
通过连续分析钢铁样品 8 小时，对方法的长期稳定
性和精密度进行测试。结果（图 4 和表 4）显示，
所有元素在 8 小时内的测量精密度为 < 1.5% RSD。
证明 5100 系统在连续多个小时测量钢铁样品等挑
战性样品时能够可靠地提供准确的测量结果。

图 4. 连续分析 8 小时所得的钢铁样品的长期稳定性图
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表 3. 固体样品的 MDL 与两种 CRM 中 13 种元素的回收率。MDL 在 5000 mg/kg Fe 基质中测得

CRM GH-135 6934 CRM GSBH 40031-93
  MDL 

(mg/kg)
测量值

(mg/kg)
SD

(mg/kg)
标准值

(mg/kg)
回收率 

(%)
测量值

(mg/kg)
SD

(mg/kg)
标准值 

(mg/kg)
回收率

(%)
Al 396.152 3.8 30761 465 31500 97.7 183.5 1.7 170 107.9
As 193.696 2.0 38.9 1.7 不适用   66.7 1.5 66 101.0
Co 228.615 1.4 71.1 0.9 不适用   57.0 0.5 58 98.4
Cr 267.716 1.7 143030 1955 139400 102.6 370.1 3.1 350 105.7
Cu 327.395 0.23 216.3 3.7 不适用   328.6 2.8 340 96.7
Mn 257.610 0.43 4719 65 4500 104.9 5940 46 5500 108.0
Mo 202.032 2.2 18526 232 18400 100.7 57.7 2.4 59 97.8
Ni 231.604 5.2 366424 4984 358500 102.2 270.0 2.7 260 103.9
P 178.222 2.6 40.6 1.6 40 101.5 167.6 2.1 170 98.6
S 181.972 3.4 39.7 10.9 37 107.3 170.3 2.8 170 100.2
Si 251.611 1.6 4391 36 4520 97.1 2342 15 2280 102.7
Ti 334.941 0.60 25809 310 24490 105.4 2.3 0.2 不适用  
V 309.310 0.81 1007.4 7.9 不适用   4.4 0.2 不适用  

表 4. 钢铁样品的长期稳定性数据 (%RSD)

元素 Al 
396.152

As 
193.696

Co 
228.615

Cr 
267.716

Cu 
327.395

Mn 
257.610

Mo 
202.032

Ni 
231.604

P 
178.222

S 
181.972

Si 
251.611

Ti 
334.941

V 
309.310

%RSD 0.88 1.47 0.76 0.93 0.71 1.04 1.05 0.88 1.24 1.35 0.79 0.92 0.88

结论

按照 GB/T 20125-2006 标准“低合金钢 ― 多元素的
测定 ― 电感耦合等离子体发射光谱法”，利用垂直
炬管在双向观测模式下操作的 Agilent 5100 VDV ICP-
OES 测量两种钢认证标准物质。 

尽管样品难以分析，仪器的双向观测功能与 GB/T 
方法结合可提供准确的结果，回收率处于标准值的 
±10% 以内。 

仪器的垂直炬管和稳定的 SSRF 系统可提供长期测
量稳定性，8 小时内测得的所有元素的 %RSD 均小
于 1.5%。 

该仪器的宽线性动态范围使其非常适用于繁忙实验
室中钢样品的常规分析，因为它无需进行样品稀
释，而样品稀释会延长样品前处理时间并引入发生
误差的风险。

仪器附带的软件包括各种背景校正技术。通过对复
杂样品基质中存在的任意光谱干扰进行校正可获得
准确的结果。

Agilent 5100 VDV ICP-OES 能够快速、准确、可靠地
测量钢消解样品，适用于具有挑战性的基质和宽范
围的分析物浓度。
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