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熔炼焊剂%烧结焊剂等焊接药剂由多种硅酸盐%碳酸盐%氧化物%氟化物%铁合金%金属粉等无机

物及有机物经熔炼%烧结%粘结或混合制成!在钢铁和镍基合金的熔化焊接过程中起到造渣%脱氧%造气%

稳弧%合金化等作用!广泛应用于船舶%海工%能源%冶金%化工%机械等行业领域$磷是焊接药剂及钢铁材

料的有害元素!引发冷脆!降低熔敷金属和焊缝的力学性能$准确和快速地测定磷含量对焊接药剂的性能评

价%质量控制等具有重要意义$研究了超声辅助盐酸提取-电感耦合等离子体发射光谱法测定焊接药剂中

磷的方法!并优化确定了射频功率%雾化气流量%辅助气流量%等离子体气流量与分析谱线等仪器参数$确

定的工作参数如下!射频功率&
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!雾化气流量&
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!辅助气流量&
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!等离子

体气流量&
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X=

!选择
S"=F'-=*7;

为分析谱线$称取
.'+

M

试样!于
".;E

盐酸中超声浸取
F.

;:7

'加入
";E

硝酸!加热煮沸溶液!冷却后定容至
=..;E

!干过滤取滤液待测$以
".;E

盐酸和
";E

硝

酸为基体配制系列校准曲线溶液!线性相关系数大于
.'####

$方法定量限为
.'..="i

$按实验方法测定磷

含量为
.'..Fi

$

.'.Fi

的实际样品和标准样品!测定结果与标准方法的测定值或标准样品的认定值相符!

相对标准偏差"

&h-

$
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#不大于
Ji

!加标回收率为
#Fi

$

==.i

$该方法快速准确%简便可行!适用于焊接

药剂中磷的快速检验$
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焊接药剂是重要的焊接功能材料!在钢铁焊接中发挥造

渣%脱氧%稳弧%合金化等作用*
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$磷是焊材及钢材的有害

元素!易导致熔敷金属或焊缝产生组织缺陷!引发冷脆!降

低焊接构件的强度和韧性等机械性能$准确快速测定焊接药

剂中磷含量对船舶%能源%石化%机械等行业加强焊接药剂

及焊接过程的质量控制具有重要的工程指导意义$现行焊接

药剂中磷的分析方法*
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+主要有中国机械行业标准
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部分&磷含量测定)

"钼蓝光度法#与中国金属学会推荐方法
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(焊药及熔渣
!

铁%铝%钙%镁%锰%磷%铬%钒%钛及其

氧化物含量的测定
!

电感耦合等离子体发射光谱法)和
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(焊药及熔渣
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总钙%全铁及硅%锰%磷%镁%

铝%钛%镍%铬%钒%铌%锆%钾%钠氧化物含量的测定
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线荧光光谱法)$其中!
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需对焊药残渣进

行高温熔融!周期长!且易引入基体干扰及背景污染$

伴随现代生产节奏的加快!焊接药剂生产方和使用方均

迫切需求更加快速简便的磷含量测定方法$近年来!超声辅

助提取"萃取#技术在现代仪器分析方面得到了探索和应

用*
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$借鉴湿法磷酸工艺*
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!引入超声辅助盐酸提取技术!

结合电感耦合等离子体发射光谱技术*
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!优化和确定了射

频功率%雾化气流量%辅助气流量%等离子体气流量等仪器

参数与分析谱线!建立了超声辅助盐酸提取
,

电感耦合等离

子体发射光谱法快速测定焊接药剂中磷的方法!定量限%精

密度%正确度和回收率均满足实际检验需求$
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实验部分
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仪器与设备
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有限公司#!工作参数如下!射频功率&
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!读取时间&
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!观察方式&轴
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!分析谱线&
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!背景校正方式&
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X=磷标准溶液$实验用水为一级水$

标准样品&碳素钢埋弧焊焊剂标准样品"中国石油天然

气总公司焊接钢管研究所%中国标准化技术开发公司标样开
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磷标准溶液和
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盐酸%
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硝酸!

定容!记作
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$样品质量按
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计!磷的质量分数

分别为
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!

aQJ.!

!

/b".JP>

!

/b=.=P>

#%焊条药皮$

$+F

!

方法
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筛网!
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干

燥
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$准确称取
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干燥后的试样于锥形瓶中!加入
".
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盐酸!适时用玻璃棒搅拌以避免粉末板结$移入超声波

清洗器!

+.f

水浴超声振荡
F.;:7

$加入
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硝酸!于
=.+

f

加热煮沸!冷却后定容至
=..;E

!干过滤!取滤液待测$

在设定的工作参数下!依次测定系列校准溶液和待测试液!

拟合校准曲线!根据光谱强度与样品质量!得出试样中磷的

质量分数$

"
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结果与讨论

B+$

!

试样处理

盐酸%硝酸及硫酸是无机分析常用消解酸$鉴于硫酸密

度和粘度大!影响提升率!易引起物理干扰!而硝酸易分解

氮氧化物!危害职业健康及环保!故优先考虑盐酸提取的可

行性$文献*

J

+指出盐酸过量一倍%酸浸时间为
F.;:7

时!

磷矿粉的酸解率大于
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!为盐酸提取法提供了依据$
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方法一推荐如下盐酸提取法&称取
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或
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M

焊剂粉末!加入
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盐酸低温提取
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!加入
"

图
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仪器参数对光谱强度的影响
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硝酸煮沸过滤$试验发现!粉末样品易在瓶底板结!或存

在包裹和夹杂风险$为促进固液相的充分混合%交换和反

应!减少固相包夹!引入超声辅助!确定提取方案为
.'+

M

样品!

".;E

盐酸!超声震荡
F.;:7

$

B+B

!

仪器参数

射频功率%辅助气和等离子体气流量是影响等离子体温

度分布的主要因素*

=+

+

!决定了元素能否完全激发和电离!雾

化气流量影响试液雾化效率及气溶胶停留时间*

#

+

$按
='=

节

设定参数!采用控制变量法!以被研究参数作自变量考察对

光谱强度的影响!结果见图
=

$注&射频功率优化试验时的

雾化气流量为
.'JE

1

;:7

X=

$

!!

试验发现!射频功率为
.'*@a

时!等离子体易熄灭$由

图
=

"

6

#!光谱强度随射频功率的增加而近似线性增加$鉴于

高射频功率将造成高温区域增大!易软化矩管!且增加能

耗*
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!故推荐射频功率取中间值"
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#$由图
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#!光

谱强度随雾化气流量的增加而近似线性下降!综合雾化效

率!推荐雾化气流量取
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$由图
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#!辅助气流量和等离子体气流量对光谱强度的影响不

显著!使用仪器默认值!即辅助气流量为
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!等

离子体气流量为
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分析谱线

磷的分析谱线主要有
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$焊接药剂主要由硅%铝%钙%锰%镁%钾%

钠%铁%钛%锆%钡%锶%硼等元素的复杂氧化物%硅铝酸盐%

碳酸盐%氟化物%铁合金及金属粉经熔炼%烧结或粘结制

成*

=*

+

!罕有铜%钨元素!偶见镍元素!结合表
=

信息!推荐

分析谱线为
S"=F'-=J7;

$在超声辅助盐酸提取条件下!焊

接药剂除少量酸溶析出外!基体成分以不溶残渣的形态被过

滤去除而大幅降低了光谱干扰!典型谱图见图
"
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磷的分析谱线
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紫外区!需惰性气体高速吹扫
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紫外区!需惰性气体高速吹扫

图
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校准溶液#

%

$和实际样品#

.

$的典型谱图
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校准曲线与检出限和定量限

按实验方法测定系列校准溶液!以光谱强度"

K
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4

#为

纵坐标%以质量分数"

I

,

i

#为横坐标绘制校准曲线!拟合方

程为
Kh!+!.!I[=F'""

!相关系数为
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$按实验方法

平行测定空白试液
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次!平均值为
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!标准差为
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!以空白标准差的
F

倍和
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倍分别计算检出限和

定量限!结果为
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和
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精密度与正确度

按实验方法测定焊接药剂实际样品和标准样品!结果见

表
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$测定结果与中国金属学会推荐方法的测定值或标准样

品的认定值相符合!相对标准偏差"

>/P

!

&h-

$

=.

#均不大

于
Ji

!偏倚显著小于
bU

,

R*#!J'-

-

".=*

规定的允许差

"

.'..+i

#$

B+K

!

加标回收率

移取
*.+,1K

"

=

)

!

"

)

#!

?AQ,=.+>

"

=

)

#!

aQJ.!

和
T/,

UbFF..F

-

#"

!

Z/U?==J.=

-

"..-

!

Z/U?==J."

-

"..-

试液

=.'..;E

!各加入
+

(

M

磷标准溶液!进行加标回收试验!结

果见表
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基于超声辅助盐酸提取技术建立了电感耦合等离子体发

射光谱法快速测定焊接药剂中磷含量的方法!考察了射频功

率%雾化气流量%辅助气流量%等离子体气流量及分析谱线

对测定结果的影响!开展了校准曲线线性关系%空白试验%

精密度试验%回收率试验%标准方法比对或标准物质验证等

方法学评价$方法的定量限为
.'..="i

!实际样品测定结果

的相对标准偏差"

&h-

$

=.

#不大于
Ji

!加标回收率为
#Fi

$

==.i

!为焊接药剂产品的科研%生产和使用过程的快速

检验提供了新选项$

鉴于焊接药剂及炉渣基体成分的复杂性和产品的多样

性!未来将进一步推进该方法测定各种型号%牌号的熔炼焊

剂%烧结焊剂%焊条药皮%药芯焊丝药粉中磷的方法验证和

应用!并探索超声辅助提取技术测定地质样品及耐火材料中

磷的适用性$
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!!

本 刊 声 明

!!

近期以来!一些不法分子假冒(光谱学与光谱分析)期刊社名义!以虚假网站等形式欺骗广大作者%读者$这些虚假网站

公然假冒(光谱学与光谱分析)期刊名义进行大肆的征稿并骗取作者的审稿费和版面费$经部分作者及读者举报!现有关部门

已就此介入调查$我刊将通过法律途径向假冒者追究相应的责任!维护本刊权益$

本刊官方网站已正式开通!网址为

K22

)

&,,

]]]N

M)

^

5M)

Ŷ N1%;

,

在此郑重声明!本网址为 (光谱学与光谱分析)期刊唯一开通运行的官方网站$本刊从未授权任何单位或个人以任何形

式 "包括网上网下#代理本刊征稿%审稿等项业务$

希望广大读者和作者切实维护好自身的合法权益!防止受骗上当$

!光谱学与光谱分析"期刊社

".=#

年
F

月
=+

日

#"J"

第
#

期
!!!!!!!

刘
!

攀等&超声辅助盐酸提取
,

电感耦合等离子体发射光谱法测定焊接药剂中磷


