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1范围

铸铁和低合金钢 镧、铈和镁含量的测定

电感耦合等离子体原子发射光谱法

GB／T 24520--2009

本标准规定了用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镧、铈和镁的方法。

本方法适用于铸铁和低合金钢中镧、铈和镁含量的测定。测量范围(质量分数)：镧，0．002％～

0．10％；铈，0．005％～o．15％；镁，0．003％～o．15％。

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB／T 6379．1 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第1部分：总则与定义

(GB／T 6379．1—2004，IS0 5725—1：1994，IDT)

GB／T 6379．2测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分：确定标准测量方法重复

性与再现性的基本方法(GB／T 6379．2—2004，ISO 5725—2：1994，IDT)

GB／T 20066钢和铁化学成分测定用试样的取样和制样方法(GB／T 20066--2006，ISO 14284：

1996．IDT)

3原理

试料用盐酸、硝酸混合酸分解，高氯酸冒烟，以混合酸溶解盐类，试液稀释至一定体积，干过滤。在

电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，于所推荐的波长或其他合适的波长处测量试液中分析元素的发

射光谱强度，由校准曲线计算镧、铈和镁的质量分数。

4试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和二次蒸馏水或相当纯度的水。

4．1高纯铁，镧、铈、镁质量分数均小于0．000 2％。

4．2盐酸，P约1．19 g／mL

4．3硝酸，P约1．42 g／mL

4．4盐酸一硝酸混合酸，1+1+2

4．5高氯酸，P约1．67 g／mL

4．6过氧化氢，P约1．10 g／mL

4．7镧标准溶液

4．7．1镧储备溶液，1．00 mg／mL

称取1．172 8 g预先于850℃灼烧30 min并冷却至室温的三氧化二镧(质量分数大于99．95％)于

250 mL烧杯中，加30 mL盐酸(4．2)，加热溶解。冷却至室温，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻

度，混匀。

此溶液1 mL含1．00mg镧。

4．7．2镧标准溶液，50．0／zg／mL
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分取25．00 mL镧储备溶液(4．7．1)于500 mL容量瓶中，加5 mL盐酸(4．2)，用水稀释至刻度，

混匀。

此溶液1 mL含50．0,ug镧。

4．8铈标准溶液

4．8．1铈储备溶液，1．00 mg／mL

称取1．228 4 g预先于850℃灼烧30 rain并冷却至室温的二氧化铈(质量分数大于99．95％)于

250 mL烧杯中，加30 mL硝酸(4．3)，2 mL过氧化氢(4．6)，加热至溶解完全，煮沸分解过量的过氧化

氢。冷却至室温，移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

此溶液1 mL含1．00mg铈。

4．8．2铈标准溶液，50．0#g／mL

分取25．oo mL铈储备溶液(4．8．1)于500 mL容量瓶中，加5 mL盐酸(4．2)，用水稀释至刻度，

混匀。

此溶液I mL含50．0 pg铈。

4．9镁标准溶液

4．9．1镁储备溶液，i．00 mg／mL

称取1．658 3 g预先于850℃灼烧30 rain并于干燥器中冷却至室温的高纯氧化镁(质量分数大于

99．95％)于250mL烧杯中，加20mL水，混匀。盖上表皿，加20mL盐酸(4．2)，低温加热溶解。冷却

至室温，移人i 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

此溶液1 mL含1．00mg镁。

4．9．2镁标准溶液，50．0 pg／mL

分取25．00 mL镁储备溶液(4．9．1)于500 mL容量瓶中，加5 mL盐酸(4．2)，用水稀释至刻度，

混匀。

此溶液1 mL含50．0,ug镁。

4．10镧、铈和镁混合标准溶液

分取25．00 mL镧储备溶液(4．7．1)、25．00 mL铈储备溶液(4．8．1)和25．oo mL镁储备溶液

(4．9．1)于500mL容量瓶中，加10mL盐酸(4．2)，用水稀释至刻度，混匀。

此溶液1 mL含50．0 pg镧、铈和镁。

5仪器

通常的实验室设备和电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

电感耦合等离子体原子发射光谱仪可以是同时测量型，也可以是顺序测量型。

5．1分析线

本标准不指定特殊的分析线。实验室应根据灵敏度和谱线干扰等情况，选择合适的分析线和扣背

景位置。

表1为推荐的镧、铈和镁分析线，根据不同的仪器也可采用其他合适的波长。

表1推荐分析线

分析元素 分析线波长／nm 可能的干扰元素 BEC／(mg／L) DL／(mg／L)

408．671 Fe 0．1 0．01

镧
398．852 Th 0．1 0．01

铈 418．660 Fe 0．4 0．04

279．553 0．1 0．01

镁
280．270 Cr、V、Ti 0．1 0．01
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5．2光谱仪的实际分辨率(见附录A中A．1)

每条分析谱线的半峰宽应不大于0．030 nm。

5．3短期稳定性

连续测量校准曲线溶液分析元素的光谱强度10次，计算测量的相对标准偏差(RSD)。通常对浓度

5／-g／mL的溶液，要求其相对标准偏差不超过1．0％。

5．4长期稳定性

在3 h中，每隔30 rain测量校准曲线溶液分析元素的光谱强度3次，得到7个测量平均值。计算

7个测量平均值的相对标准偏差(RSD)。通常对浓度5 pg／mL的溶液，其相对标准偏差不超过2．0％。

5．5背景等效浓度和检测限(见附录A中A．2)

按附录A中A．2测量校准溶液的光谱强度，计算测量元素的背景等效浓度(BEC)和检测限(DL)，

其结果应低于表1所列数值。

5．6校准曲线的线性

检查校准曲线的线性，其相关系数应大于0．999。

6取制样

按GB／T 20066或其他适当国家标准取制样。

7分析步骤

7．1试料量

称取0．50 g试样，精确至0．000 1 g。

7．2空白试验(相当于校准曲线的零浓度溶液)

称取0．470 g高纯铁(4．1)，随同试料作空白试验。

7．3试料溶液的制备

将试料置于100 mL烧杯中，加15 mL盐酸一硝酸混合酸(4．4)，盖上表皿，缓缓加热至试料溶解完

全，加5mL高氯酸(4．5)，加热冒高氯酸烟，继续加热冒烟至试液体积1mL～2mL。冷却，加10mL盐

酸一硝酸混合酸(4．4)，加20 mL水，温热溶解盐类，冷却至室温。将试液移人i00 mL容量瓶中，用水稀

释至刻度，混匀。测量前试液用中速滤纸干过滤，弃去最初的10 mL滤液。

7．4校准曲线溶液的制备

称取0．470 g高纯铁8份分别置于8个100mL烧杯中，按7．2分析步骤操作将纯铁分解，冷却至

室温，将试液分别移人100mL容量瓶中。按表2加入分析元素的标准溶液或混合标准溶液，用水稀释

至刻度，混匀。

表2绘制校准曲线的标准溶液

相应试料中分析元素
分析元素 标准溶液 加入标准溶液的体积／mL

的质量分数／％

镧 4．7．2 O 0．20 0．50 1．00 2．00 5．00 10．00 0％--0．10％

铈 4．8．2 0 0，50 1．00 2．00 5．00 10．00 15．00 0％～0．15％

镁 4．9．2 0 0．20 0．50 1．00 2．00 5．00 10．00 15．00 0％～0．15％

7．5测量

7．5．1仪器准备

开启ICP光谱仪，预热1 h以上。

按照仪器操作说明对仪器工作条件进行优化，选择合适的测量条件(如氩气压力和流速、观测高度、

入射狭缝、出射狭缝、检测器的增益、分析线、冲洗时间、测量时间等)。
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准备校准曲线绘制、测量及统计计算等软件。

开启等离子炬点火键，点火后确认仪器运行参数在正常范围内，雾化系统及等离子火焰工作正常，

稳定15min以上。

检查5．2～5．5中给出的各项仪器性能要求。

7．5．2校准曲线溶液的测量和校准曲线的绘制

于ICP光谱仪上，测量各校准曲线溶液(7．4)中镧、铈和镁的光谱强度，每个溶液重复测量2次～

3次，计算其平均值。以各光谱强度平均值减去零浓度光谱强度平均值为纵坐标，校准曲线溶液的浓度

为横坐标，分别绘制镧、铈和镁的校准睦线。

计算校准曲线的相关系数，相关系数应符合5．6的要求。

7．5．3试料溶液的测定

测量试料溶液(7．3)中镧、铈和镁的光谱强度，重复测量2次～3次，计算其平均值。其光谱强度平

均值减去空白试验溶液光谱强度的平均值为净光谱强度。

8分析结果的计算

根据校准曲线(7．5．2)，将净光谱强度转化为试液中镧、铈和镁的浓度，以pg／mL表示。

试料中镧、铈和镁的含量以质量分数””计，数值以％表示，按式(1)计算：

”“一黯孓×10。
式中：

|DM——试液中镧、铈和镁浓度的数值，单位为微克每毫升(gg／mL)

y——被测试液体积的数值，单位为毫升(mL)；

m——试料质量的数值，单位为克(g)。

9精密度

本标准的精密度数据是在2008年由14个实验室对镧5个水平、铈6个水平和镁6个水平的样品

进行共同试验，每个实验室对每个水平的样品在GB／T 6379．1规定的重复性条件下测定3次。原始数

据(参见附录B)按GB／T 6379．2进行统计分析，所确定的精密度见表3。

表3精密度

元素 含量范围(质量分数)／％ 重复性限r 再现性限R

镧 0．002～0．10 lg r=一1．882 5+0．602 7lg” lgR—1．482 3+0．668 1 lgm

铈 0．005～0．15 r一0．000 55+0．026 85 m Ig尺一一1．542 0+O．578 7 igm

镁 0．003～0．15 lgPl．897 3+0．551 4 lgm lgR=一1．679 8+0．513 0 lgm

式中：

m是两个测定值的平均值(质量分数)。

重复性限(，)、再现性限(R)按表3给出的方程求得。

在重复性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于重复性限(r)，以大于重复性限(r)的

情况不超过5％为前提；

在再现性条件下，获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限(R)，以大于再现性限(R)

的情况不超过5％为前提。

10试验报告

试验报告应包括下列信息：

4



a)识别样品、实验室和试验日期所需的全部资料；

b)引用标准；

c)结果及其表示；

d)采用的分析谱线；

e)测定中发现的异常现象；

f) 对结果可能产生影响的而在本标准中没有规定的任何操作。

GB／T 24520--2009
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附录A

(规范性附录)

测定仪器性能的操作

制定电感耦合等离子体原子发射光谱(ICP—AES)分析标准方法，应由工作组负责根据实验室闾试

验结果确定仪器性能规范的值。

A．1光谱仪实际分辨率

发射光谱的分辨率通常用其波长扫描图形的半峰宽表示，即测定峰高一半处的峰宽，用纳米表示。

图A．1表示镧408．672 nm波长的实际分辨率。

La 408．672

／＼ E

／ L E

h

d

408 727m 408 617 nm
2 7 cm

分辨率一(408．727—408．617)×等一o．020 nm

图A．1实际分辨率计算图例

A．2背景等效浓度和检测限

制备3份溶液，含待测物浓度分别为：0浓度水平，10倍检测限，1 000倍检测限。这些溶液含有与

待测样品相似浓度的酸、溶剂、基体元素。

对待测元素设定合适的操作条件。

喷入l 000倍检测限溶液，在溶液进入等离子体后等待10 s，以保证稳定雾化，

仔细地将选择的波长定位在其最高峰处，选择适当的测量条件，以保证测量的光谱强度有4位有效

数字。设定积分时间为3 s。

A．2．1确定检测限

喷入空白试液约10 S，以预设积分时间测定10次。

喷入lo倍检测限溶液10 s，以预设积分时间测定10次。

由空白试液和10倍检测液得到的光谱强度读数，计算空白试液平均强度x-，10倍检测限溶液平

6



均强度x，和空白试液的标准偏差S-。

按式(B．1)计算10倍检测限溶液的净平均强度x。-：

X。1一X—Xb
⋯⋯⋯⋯⋯

按式(B．2)计算测量元素的检测限(DL)：

DL一3Sb×吉o ⋯⋯⋯⋯⋯
Anl

式中：

pl——10倍检测限的浓度，单位为微克每毫升(>g／mL)。

应当指出，由于重复测量次数有限，按这种方法计算出的检测限误差范围较宽。

A．2．2背景等效浓度的测定

按式(B．3)计算背景等效浓度(BEC)：

BEC一亍Xb×P1

GB／T 24520--2009
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附录B

(资料性附录)

电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镧、铈、镁含量的精密度试验原始数据

2008年有14个实验室对5～6个铸铁和低合金钢样品进行精密度共同试验，测量的原始数据见

表B．1～表B．3。

表B．1 镧含量测定的精密度试验原始数据

镧含量(质量分数)／％
实验室

水平1 水平2 水平3 水平4 水平5

o．012 4 o．041 2 0．002 87 0．023 2 0．094 3

l o．012 6 0．041 4 0．002 89 0．022 8 0．094 2

o．012 6 0．041 6 0．002 8l 0．023 5 0．093 8

0．011 8 0．037 6 0．002 82 0．024 6 0．093 9

2 0．011 9 0．037 7 0．002 55 0．024 4 0．093 8

0．011 7 0．037 9 0．002 64 0．024 4 0．0941

0．012 0 0．039 4 0．00310 0．023 0 0．091 0

3 0．011 5 0．040 2 0．003 00 0．025 0 0．094 0

0．012 5 0．041 6 0．002 90 0．026 0 0．093 0

0．012 0 0．039 3 0．002 54 0．022 5 0．094 0

4 0．012 4 0．038 2 0．002 49 0．0231 0．0931

0．011 6 0．039 2 0．002 51 0．0231 0．092 3

0．012 5 0．0411 0．003 20 0．0241 0．0921

5 0．012 6 0．041 0 0．003 00 0．024 5 0．092 9

0．012 6 0．040 7 0．002 80 0．024 2 0．0921

0．011 7 0．039 9 0．002 70 0．022 4 0．092 5

6 0．012 2 0．040 2 0．002 80 0．021 8 0．092 5

0．011 5 0．038 8 0．002 50 0．021 3 0．090 0

0．013 2 0．039 5 0．002 80 0．020 6 0．095 4

7 0．013 4 0．040 5 0．002 90 0．021 5 0．096 3

0．013 6 0．0411 0．003 20 0．021 8 0．097 7

0．012 5 0．037 7 0．002 84 0．022 6 0．091 6

8 0．011 8 0．037 4 0．002 68 0．023 9 0．093 7

O．012 2 0．037 3 0．002 67 0．024 5 0．091 9

0．012 4 0．039 9 0．0026 0 0．024 5 0．093 2

9 O．012 8 0．040 6 0．002 65 0．025 0 0．094 0

0．013 0 0．040 9 0．002 72 0．025 6 0．094 8

0．012 3 0．039 4 0．002 70 0．022 8 0．092 4

10 0．012 8 0．041 4 0．002 80 O．023 2 0．093 4

0．012 2 0．0411 0．002 40 0．022 6 0．093 0

O．012 3 0．039 3 0．002 70 0．023 6 0．093 5

11 0．012 2 0．041 8 0．002 80 0．025 0 0．092 9

0．012 3 0．040 0 0．002 60 0．023 2 0．094 7

O．012 3 0．036 9 0．00311 0．0201 0．0931

12 0．011 7 0．037 4 0．003 32 0．0211 0．095 4

0．012 6 0．038 5 0．003 24 0．0191 0．095 6

0．012 7 0．038 5 0．0027 4 0．023 5 0．090 0

13 O．012 8 0．039 0 0．002 70 0．023 6 0．090 5

0．012 6 0．038 5 0．002 84 0．023 0 0．090 7

0．01Z 5 0．037 4 0．002 91 0．023 3 0．089 9

14 0．012 4 0．0371 0．002 84 0．0231 0．089 6

0．012 7 0．037 3 0．002 85 0．023 5 0．0901



表B．2铈含量测定的精密度试验原始数据

GB／T 24520--2009

铈含量(质量分数)／％
实验室

水平1 水平2 水平3 水平4 水平5 水平6

o．019 5 o．136 0．0391 0．067 3 0．087 5 0．005 45

1 o．019 3 o．137 0．038 5 0．0671 0．087 4 0．005 41

o．oi9 2 o．】37 0．038 7 0．066 7 0．087 0 0．005 24

0．017 3 0．132 0．034 6 0．061 5 0．0891 0．004 23

2 0．017 4 0．132 0．034 5 0．061 8 0．088 9 0．004 66

0．017 6 0．131 0．034 6 0．062 0 0．088 5 0．004 52

0．018 0 0．138 0．036 0 0．064 0 0．087 0 0．004 22

3 0．019 0 0．135 0．036 0 0．065 0 0．086 0 0．004 50

0．018 0 0．138 0．037 0 0．065 0 0．086 0 0．004 40

0．018 3 0．134 0．037 0 0．063 9 0．087 4 0．005 27

4 0．018 6 0．134 0．036 9 0．064 7 0．088 4 0．005 28

0．018 8 0．135 0．037 6 0．064 4 0．088 7 0．00513

0．019 0 0．139 0．036 6 0．065 6 0．094 3 0．005 30

5 0．019 6 0．139 0．0381 0．0651 0．094 4 0．005 80

0．019 3 0．138 0．038 9 0．064 8 0．093 7 0．004 90

0．018 6 0．135 0．035 9 0．059 6 0．0841 0．004 60

6 0．019 0 0．131 0．036 0 0．061 3 0．086 3 O．00510

0．017 8 0．138 0．034 8 0．059 3 0．0831 0．004 30

0．019 6 0．134 O．035 0 0．064 8 0．087 2 0．004 30

7 0．020 3 0．136 0．036 8 0．066 7 0．088 7 0．004 50

0．020 7 0．139 0．037 5 0．068 5 0．089 0 0．004 60

0．019 2 0．i29 0，034 4 0．063 0 0．093 6 0．005 65

8 0．018 9 0．130 0．035 4 0．062 9 0．094 7 0．005 38

0．018 9 0 13i 0．036 0 0．062 4 0．092 7 0．005 37

0．018 7 0．136 0．0361 0．066 4 0．088 6 O．005 31

9 0．016 9 0．139 0．036 9 0．065 8 0．087 7 0．005 45

0．017 8 0．132 0．037 4 0．0661 0．0891 0．005 45

0．019 2 0．138 0．037 5 0．063 2 0．088 6 O．005 OO

10 0．019 5 0．140 0．037 9 0．064 3 0．087 7 O．005 40

0．019 9 0．135 0．0381 0．064 0 0．089 9 0．005 30

0．020 3 0．137 0．039 0 0．064 3 0．090 3 0．005 80

11 0．0201 0．139 0．039 8 0．065 2 0．089 8 0．006 00

0．020 0 0．135 0．039 7 0．064 5 0．089 6 0．005 70

0．0211 0．132 0．035 2 0．065 5 0．093 8

12 0．019 8 0．134 0．036 2 0．066 6 0．094 2

0．020 8 0．136 0．035 3 0．064 5 0．093 2

0．018 6 0．134 0．036 6 0．064 9 0．086 5 0．005 25

13 0．018 8 0．135 0．035 9 0．065 0 0．087 0 0．005 02

0．0181 0．136 0．035 8 0．065 6 0．086 6 0．005 51

0．018 4 0．133 0．034 7 0．064 5 0．0851 0．005 32

14 0．018 7 0．131 0．034 9 0．0641 0．085 4 0．005 39

0．018 5 0．134 0．035 0 0．064 5 0．085 8 0．005 29

9



GB／T 24520--2009

表B．3镁含量测定的精密度试验原始数据

镁含量(质量分数)／％
实验室

水平1 水平2 水平3 水平4 水平5 水平6

o．108 0．00411 0．146 0．033 0 0．067 3 0．017 2

1 0．106 0．00412 0．149 0．033 6 0．0671 0．017 3

0．107 0．00416 0．149 0．034 0 0．066 7 0．017 7

0．112 0．00414 0．152 0．031 9 0．062 7 0．015 8

2 0．111 0．00412 0．151 0．031 6 0．063 2 0．015 6

0．112 0．00410 0．150 0．031 6 0．063 5 0．016 0

0．108 0．003 40 0．155 0．034 0 0．062 0 0．016 0

3 0．109 0．003 50 0．153 0．032 0 0．064 0 0．018 0

0．106 0．003 70 0．153 0．032 0 0．065 0 0．015 0

0．103 0．003 53 0．153 0．031 9 0．059 4 0．015 6

4 0．104 0．003 89 0．154 O．031 7 0．060 9 0．015 6

0．103 0．003 67 0．155 0．031 7 0．061 5 0．016 8

0．108 0．004 40 0．149 0．032 2 0．0611 0．0161

5 0．109 0．004 00 0．150 0．0321 0．058 9 0．016 2

0．108 0．003 90 0．149 0．031 8 0．058 5 0．016 8

0．111 0．157 0．033 3 0．061 4 0．017 0

6 0．110 0．154 0．032 8 0．061 3 0．016 9

0．108 0．153 0．032 0 0．059 6 0．016l

0．104 0．004 30 0．153 0．032 2 0．060 5 0．015 8

7 0．108 0．004 60 0．154 0．033 3 0．061 8 0．016 2

0．106 0．004 80 0．153 0．034 0 0．062 4 0．0171

0．100 0．003 97 0．154 0．032 0 0．0591 0．015 7

8 0．101 0．004 07 0．153 0．031 9 0．059 4 0．016 4

0．102 0．00410 0．154 0．031 2 0．059 4 0．016 0

0．108 0．003 32 0．152 0．0321 0．06l 2 0．016 8

9 0．106 0．003 50 0．155 0．031 6 0．0611 0．015 7

0．104 0．003 61 0．153 0．032 5 0．062 2 0．016 3

0．108 0．003 60 0．152 0．032 2 0．061 3 0．0161

10 0．106 0．003 30 0．151 O．031 6 0．062 6 0．015 6

0．105 0．003 70 0．150 0．031 3 0．061 0 0．015 0

0．108 0．003 60 0．151 0．032 8 0．062 2 0．015 8

11 0．106 0．003 80 0．152 0．0321 0．063 2 0．014 7

0．104 0．003 40 0．155 0．033 5 0．061 5 0．015 5

0．104 0．003 5l 0．154 0．0341 0．062 8 0．014 6

12 0．107 0．003 22 0．155 0．032 9 0．062 4 0．014 2

0．106 0．003 41 0．157 0．031 7 0．063 5 0．016 0

0．107 0．003 08 0．150 0．031 0 0．062 2 0．016 5

13 0．108 0．002 98 0．150 0．032 9 0．061 5 0．0161

0．106 0．00318 0．148 0．031 5 0．061 0 0．016 0

0．105 0．00310 0．155 0．029 6 0．060 3 0．017l

14 0．103 0．002 90 0．152 0．030 3 0．060 6 0．016 9

0．106 0．003 30 0．156 0．031 5 0．059 5 0．017 4
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