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摘要:建立了二安替比林甲烷光度法测定硼铁中钛的方法ꎬ采用王水和氢氟酸分解样品ꎬ蒸至冒尽高氯酸烟后制备成硫酸

介质溶液ꎬ用抗坏血酸将三价铁离子还原ꎬ随后在硫酸－盐酸介质中使二安替比林甲烷与钛形成黄色配合物ꎬ于波长 ３８５ ｎｍ 处
测定吸光度ꎮ 对还原剂、显色剂和盐酸的用量及显色时间等条件进行了优化ꎮ 最佳条件下ꎬ５０ ｍＬ 溶液中钛量在 ０~４５ μｇ 范围
内线性良好ꎬ校准曲线线性方程为 ｙ＝ ０􀆰 ０１９ ３ｘ－０􀆰 ００４ ０２(ｙ 为吸光度ꎬｘ 为钛质量 / μｇ)ꎬ相关系数 ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ８ꎬ表观摩尔吸光系
数为 １􀆰 ５４×１０４ Ｌ / (ｍｏｌ􀅰ｃｍ)ꎻ方法检出限为 ０􀆰 ００１％ꎬ定量限为 ０􀆰 ００３％ꎻ在 ３ 个不同钛含量水平下ꎬ精密度试验的 ＲＳＤ 为
０􀆰 ００２ ３％~０􀆰 ０１２％ꎻ通过与 ＩＣＰ－ＡＥＳ 法结果比对ꎬ所得数据准确可靠ꎮ 该方法灵敏度高ꎬ选择性好ꎬ适用于硼铁产品质量控
制、仲裁分析及标准物质 / 标准样品的定值等ꎮ
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ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ( ＬＯＤ) ｗａｓ ０􀆰 ００１％ꎬ ａｎｄ ｔｈｅ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ( ＬＯＱ) ｗａｓ ０􀆰 ００３％. Ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ
ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ (ＲＳＤ) ｆｏｒ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ｔｅｓｔｓ ａｔ ｔｈｒｅｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｉｔａｎｉｕｍ ｃｏｎｔｅｎｔ ｌｅｖｅｌｓ ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ ０􀆰 ００２３％ ｔｏ ０􀆰 ０１２％. Ｔｈｅ
ｒｅｓｕｌｔｓ ｗｅｒｅ ｉｎ ｇｏｏｄ ａｇｒｅｅｍｅｎｔ ｗｉｔｈ ｔｈｏｓｅ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｂｙ ＩＣＰ￣ＡＥＳꎬｃｏｎｆｉｒｍｉｎｇ ｔｈｅ ａｃｃｕｒａｃｙ ａｎｄ ｒｅｌｉａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ.
Ｔｈｅ ｐｒｏｐｏｓｅｄ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｈｉｇｈｌｙ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ａｎｄ ｓｅｌｅｃｔｉｖｅꎬ ａｎｄ ｉｓ ｓｕｉｔａｂｌｅ ｆｏｒ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌꎬ ａｒｂｉｔｒａｔｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓꎬ ａｎｄ
ｃｅｒｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｍａｔｅｒｉａｌｓ / ｓｔａｎｄａｒｄ ｓａｍｐｌｅｓ ｏｆ ｆｅｒｒｏｂｏｒｏｎ ｐｒｏｄｕｃｔｓ.

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ:ａｃｉｄ ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄꎻ ｆｅｒｒｏｂｏｒｏｎꎻ ｔｉｔａｎｉｕｍꎻ ｄｉａｎｔｉｐｙｒｙｌｍｅｔｈａｎｅꎻ ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ

　 收稿日期:２０２６－０３－１６ꎻ修回日期:２０２６－０６－１７
　 作者简介:孟伟(１９９７－)ꎬ男ꎬ硕士ꎬ工程师ꎬ研究方向为标准物质 / 标准样品研制ꎬ通讯联系人ꎬｍｅｎｇｗｅｉ＠ ｎｃｓｃｈｉｎａ.ｃｏｍꎮ

　 　 硼铁作为一种重要合金材料ꎬ在冶金行业中具

有广泛应用ꎬ主要用作炼钢生产用的强脱氧剂及硼

元素添加剂等[１]ꎮ 钛能与硼反应生成稳定的 ＴｉＢ２ꎬ
显著改善硼铁的硬度、韧性和抗腐蚀性[２]ꎮ 同时ꎬ
作为强脱氧剂ꎬ钛通过与氧气反应生成稳定的

ＴｉＯ２ꎬ可显著提高硼铁产品中硼的收得率[３]ꎬ从而有

效提升冶金产品的经济效益ꎮ 尽管现行硼铁产品标

准 ＧＢ / Ｔ ５６８２—２０１５ 中未将钛作为必检元素ꎬ但鉴

于钛对硼铁合金性能的重要影响及现代检测技术的

发展ꎬ硼铁中钛的准确测定已成为材料科学研究的

必然要求ꎮ 准确测定硼铁中钛含量不仅有助于改善

材料性能ꎬ对优化生产工艺和保障产品质量也具有

重要作用ꎮ 通过精确控制钛含量ꎬ冶金企业能够生

产出更具竞争力的高性能合金产品[４]ꎮ

目前硼铁中钛含量测定研究多采用电感耦合等

离子体原子发射光谱法(ＩＣＰ－ＡＥＳ)ꎬ其样品前处理

涵盖酸溶、碱熔及微波消解等技术[５－６]ꎮ 该方法虽

具有快速、灵敏度高的优势ꎬ但仍存在光谱干扰ꎬ需
采用基体匹配法等方式校正[７]ꎮ 相比之下ꎬ二安替

比林甲烷光度法具有灵敏度高、适用性广、成本低

及抗干扰能力强等优势ꎬ目前已被广泛应用于钢

铁及合金[８] 、铬铁[９] 及高碳锰铁等冶金材料中钛

含量[１０] 的测定ꎬ并拓展至粉煤灰[１１] 和地质样品

中[１２]等领域ꎮ
为保证检测结果的可靠性ꎬ特别是在标准物质 /

标准样品研制过程中ꎬ采用不同原理的分析方法进

行相互验证十分必要ꎮ 本研究针对硼铁样品特性ꎬ
采用王水－氢氟酸分解试样ꎬ经高氯酸冒烟处理后
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形成硫酸介质溶液ꎬ并利用抗坏血酸消除 ３ 价铁干

扰ꎬ使钛离子在特定酸介质中与显色剂形成特征配

合物ꎬ基于 ３８５ ｎｍ 波长处的吸光度测定ꎬ建立了适

用于硼铁中钛含量(０􀆰 ０１０％ ~ ０􀆰 １０％)的二安替比

林甲烷光度测定方法ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

ＵＶ－２４５０ 型双光束－紫外可见分光光度计(日本

岛津公司ꎬＳｈｉ－ｍａｄｚｕ)ꎻＩ ＣＡＰ ＰＲＯ 型电感耦合等离

子体发射光谱仪(美国公司ꎬＴｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ)ꎮ
硝酸(ρ 约 １􀆰 ４２ ｇ / ｍＬ)ꎻ盐酸(ρ 约 １􀆰 １９ ｇ / ｍＬ)ꎻ

氢氟 酸 ( ρ 约 １􀆰 １５ ｇ / ｍＬ )ꎻ 高 氯 酸 ( ρ 约 １􀆰 ６７
ｇ / ｍＬ)ꎻ硫酸( ρ 约 １􀆰 ８４ ｇ / ｍＬꎬ用去离子水稀释至

１ ∶１体积比)ꎮ
二安替比林甲烷溶液:５０ ｇ / Ｌ(用 １０％盐酸配

制)ꎻ抗坏血酸溶液:５０ ｇ / Ｌꎮ
钛标准溶液(钢研纳克检测技术股份有限公

司):１００ μｇ / ｍＬ(标准溶液编号 ＧＢＷ(Ｅ)０８２０９９ꎬ介
质为 １０％ ＨＮＯ３＋２％ ＨＦ)ꎮ

硼标准溶液(钢研纳克检测技术股份有限公

司):１０ ０００ μｇ / ｍＬꎮ
纯铁标准物质(ＧＢＷ０１４０１ｂꎬ钛含量<０􀆰 ０００ １％)ꎮ
试验用水均为实验室自制去离子水ꎮ

１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 样品的分解

准确称取 ０􀆰 ３００ ｇ (精确到 ０􀆰 ００１ ｇ) 样品于

１００ ｍＬ 聚四氟乙烯烧杯中ꎬ少许水冲洗杯壁ꎻ缓慢

加入 １０ ｍＬ 王水ꎬ于电热板上 １２０℃加热至反应平

稳后取下ꎬ稍冷后加入 ５ ｍＬ 氢氟酸ꎬ继续加热

１０ ｍｉｎꎻ加入 ５ ｍＬ 高氯酸ꎬ于电热板上 ２６０℃加热蒸

发至试液体积为 １ ~ ２ ｍＬ 时取下ꎻ冷却至室温后用

水冲洗转移至 ２５０ ｍＬ 锥形瓶中ꎬ加入 １０ ｍＬ 硫酸

(１ ∶１)ꎬ于约 ３００℃电炉盘上继续加热至高氯酸烟冒

尽且硫酸白烟充满锥形瓶后取下冷却(注:高氯酸

烟初现时需持续摇动锥形瓶ꎬ防止盐类析出导致崩

溅)ꎻ加水至体积为 ７０ ~ ８０ ｍＬꎬ煮沸 ３ ｍｉｎ 使盐类

完全溶解ꎬ冷却至室温后定容至 １００ ｍＬ 容量瓶

中ꎬ混匀ꎮ
与试料平行分析ꎬ加入 ０􀆰 ２４０ ｇ 高纯铁 ＧＢＷ

０１４０１ｂ(铁基体含量约 ８０％)ꎬ用同样的分析步骤、
同样的试剂和同样的吸收皿做空白试验ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 显色与测定

分取 １５ ｍＬ １􀆰 ２􀆰 １ 制备的试液 ２ 份ꎬ分别置于

５０ ｍＬ 容量瓶中作为显色液和参比液ꎮ
显色液:加入 ８ ｍＬ 抗坏血酸溶液ꎬ摇匀后静置

≥５ ｍｉｎ(至溶液蓝色消失)ꎬ依次加入 ７ ｍＬ 浓盐酸ꎬ
１５ ｍＬ 二安替比林甲烷溶液ꎬ定容至刻度ꎬ混匀ꎮ

参比液:除不加二安替比林甲烷溶液外ꎬ其他试

剂种类与用量同显色液ꎬ定容至刻度ꎬ混匀ꎮ
显色液与参比液室温放置 ２０ ｍｉｎ 后ꎬ用 ３ ｃｍ

比色皿ꎬ于 ３８５ ｎｍ 波长处测定吸光度值ꎬ扣除空白

值后得净吸光度ꎬ通过校准曲线计算钛含量ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 标准溶液系列的配制

将 １􀆰 １ 中钛标准溶液(１００ μｇ / ｍＬ)稀释 １０ 倍ꎬ
配制成 １０ μｇ / ｍＬ 工作液ꎮ

分别移取 ０、３􀆰 ００、６􀆰 ００、９􀆰 ００、１５􀆰 ００、３０􀆰 ００ ｍＬ
工作液于一组 １００ ｍＬ 聚四氟乙烯烧杯中(对应钛

量 ０ ~ ３００􀆰 ０ μｇ)ꎬ各加入 ０􀆰 ２４０ ｇ 高纯铁 ＧＢＷ
０１４０１ｂ 进行基体匹配ꎮ 按 １􀆰 ２􀆰 １~１􀆰 ２􀆰 ２ 步骤处理ꎬ
测定吸光度并扣除零浓度点值ꎮ 以钛量(μｇ)为横

坐标、净吸光度为纵坐标绘制校准曲线ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ４　 结果的计算

钛的质量分数 ｗ(Ｔｉ) / ％按式(１)计算:
ｗ(Ｔｉ) / ％ ＝ [ｍ１ / (ｍ × ｄ × １０６)] × １００ (１)

式中ꎬｍ１ 为扣除空白后从校准曲线上查得的钛质

量ꎬμｇꎻｍ 为称样量ꎬ ｇꎻ ｄ 为分取比 (本方法 ｄ ＝
１５ / １００)ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 校准曲线

基体效应研究:为评估硼铁中基体硼对测定的

影响ꎬ对比 ２ 种校准曲线:仅铁基体匹配(０􀆰 ２４０ ｇ 纯

铁 ＧＢ Ｗ０１４０１ｂ)ꎻ铁＋硼双基体匹配(０􀆰 ２４０ ｇ 纯铁＋
６ ｍＬ １０ ０００ μｇ / ｍＬ 硼标准溶液)ꎮ

验证方法:采用铁＋硼双基体匹配校准曲线测

定仅含铁基体标准溶液系列ꎬ计算回收率(表 １)ꎮ
表 １　 单基体标准溶液在双基体校准曲线下的回收率

理论值
单基体匹配标准溶液系列

测定值 回收率 / ％

４􀆰 ５ ４􀆰 ５ １００􀆰 ０

９􀆰 ０ ８􀆰 ９ ９８􀆰 ９

１３􀆰 ５ １３􀆰 ４ ９９􀆰 ３

２２􀆰 ５ ２２􀆰 ３ ９９􀆰 １

４５􀆰 ０ ４６􀆰 １ １０２􀆰 ４

由表 １ 可知ꎬ钛回收率介于 ９８􀆰 ９％ ~ １０２􀆰 ４％之

间ꎬ说明 ２ 条校准曲线高度吻合ꎬ证明硼基体无显著

􀅰８７３􀅰
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干扰ꎮ 为节省试剂和优化试验操作ꎬ选择仅铁基体

匹配的校准曲线即可ꎮ 所得校准曲线的线性方程为

ｙ ＝ ０􀆰 ０１９ ３ｘ－０􀆰 ００４ ０２ꎬ相关系数 ｒ＝ ０􀆰 ９９９ ８ꎬ该方法

能够测定硼铁中 ０􀆰 ０１％ ~ ０􀆰 １０％(对应 ０􀆰 ３００ ｇ 试

样) 的钛含量ꎬ表观摩尔吸光系数为 １􀆰 ５４ × １０４

Ｌ / (ｍｏｌ􀅰ｃｍ)ꎮ
２􀆰 ２　 检测波长的选择

分取 １５ ｍＬ 含钛量为 ３００ μｇ 的试液 ２ 份ꎬ分别

置于 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎮ
显色液:加入 １０ ｍＬ 抗坏血酸溶液ꎬ摇匀静置

５ ｍｉｎ 后ꎬ依次加入 ５ ｍＬ 浓盐酸和 １５ ｍＬ 二安替比

林甲烷溶液ꎬ定容至刻度ꎬ混匀ꎮ
参比液:除不加二安替比林甲烷溶液外ꎬ其他试

剂用量与显色液完全相同ꎬ定容至刻度ꎬ混匀ꎮ
将显色液和参比液放置 ３０ ｍｉｎ 后ꎬ用 ３ ｃｍ 比

色皿测定不同波长下的吸光度(图 １)ꎮ

图 １　 试液在不同波长下的吸光度曲线

由图 １ 可知ꎬ波长 ３２０ ~ ３８０ ｎｍ 范围内ꎬ钛－二
安替比林甲烷黄色配合物的吸光度随波长增加而升

高ꎻ３８０~３９０ ｎｍ 区间吸光度趋于稳定ꎬ最大吸收峰

位于 ３８５ ｎｍꎻ波长>３９０ ｎｍ 时吸光度逐渐降低ꎮ 基

于最大灵敏度考虑ꎬ选择 ３８５ ｎｍ 作为测定波长ꎮ
２􀆰 ３　 抗坏血酸用量的优化

试液中 Ｆｅ３＋会与二安替比林甲烷形成红色配合

物干扰测定ꎬ抗坏血酸通过将 Ｆｅ３＋还原为 Ｆｅ２＋消除

此干扰[１３]ꎮ
分取 １５ ｍＬ 含钛量为 ９０ μｇ 的试液 １４ 份ꎬ分别

置于 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎮ
显色组(７ 份):分别加入 １、２、４、６、８、１０、１２􀆰 ５ ｍＬ

抗坏血酸溶液ꎬ静置 ５ ｍｉｎ 后ꎬ加入 ５ ｍＬ 浓盐酸和

１５ ｍＬ 二安替比林甲烷溶液ꎬ定容混匀ꎮ
参比组(７ 份):除不加二安替比林甲烷溶液外ꎬ

其他试剂用量与显色液完全相同ꎬ定容至刻度ꎬ
混匀ꎮ

显色 ３０ ｍｉｎ 后ꎬ在 ３８５ ｎｍ 波长处测定吸光度

(图 ２)ꎮ

图 ２　 抗坏血酸用量对吸光度的影响

由图 ２ 可知ꎬ抗坏血酸用量≥６ ｍＬ 时吸光度趋

于稳定ꎬ为确保 Ｆｅ３＋完全还原ꎬ选择 ８ ｍＬ 作为最佳

用量(提供约 ３０％安全余量)ꎮ
２􀆰 ４　 二安替比林甲烷用量的优化

二安替比林甲烷光度法测定钛的过程中ꎬ二安

替比林甲烷用量直接影响钛显色反应的完全程度和

测定稳定性[１４]ꎮ
分取 １５ ｍＬ 含钛 ９０ μｇ 的试液 ８ 份于 ５０ ｍＬ 容

量瓶中ꎮ
显色组(７ 份):加入 ８ ｍＬ 抗坏血酸溶液ꎬ静置

５ ｍｉｎ 后ꎬ加 ５ ｍＬ 浓盐酸ꎬ分别加入 ２、５、１０、１２􀆰 ５、
１５、１７􀆰 ５、２０ ｍＬ 二安替比林甲烷溶液ꎬ定容混匀ꎮ

参比组(１ 份):不加二安替比林甲烷溶液ꎬ其他

试剂同显色组ꎮ
显色 ３０ ｍｉｎ 后ꎬ在 ３８５ ｎｍ 波长处测定吸光度

(图 ３)ꎮ

图 ３　 二安替比林甲烷用量对钛显色

吸光度的影响

由图 ３ 可知ꎬ在二安替比林甲烷溶液的用量

<１２􀆰 ５ ｍＬ 时ꎬ吸光度随用量增加而显著升高ꎬ用量

１２􀆰 ５~２０ ｍＬ 时ꎬ吸光度保持稳定ꎬ为保证钛能够完

全参与反应ꎬ选择选择 １５ ｍＬ 为最佳用量(确保过

量 ２０％使反应完全)ꎮ
２􀆰 ５　 盐酸用量的优化

在二安替比林甲烷分光光度法中ꎬ盐酸浓度对

钛的显色反应具有决定性影响:浓度不足时ꎬ钛易水

解生成难溶性偏钛酸[ＴｉＯ(ＯＨ) ２]ꎬ导致吸光度偏

低ꎻ浓度过高时ꎬ不仅造成试剂浪费ꎬ还可能引起二

􀅰９７３􀅰
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安替比林甲烷分解ꎮ
分取 １５ ｍＬ 含钛 ９０ μｇ 的试液 １２ 份于 ５０ ｍＬ

容量瓶中ꎮ
显色组(６ 份):加入 ８ ｍＬ 抗坏血酸溶液ꎬ静置

５ ｍｉｎ 后ꎬ分别加入 ０、２、５、７、９、１１ ｍＬ 浓盐酸ꎬ再加

１５ ｍＬ 二安替比林甲烷溶液ꎬ定容混匀ꎮ
参比组(６ 份):除不加显色剂外ꎬ其他操作与显

色组完全一致ꎮ
显色 ３０ ｍｉｎ 后ꎬ在 ３８５ ｎｍ 波长处测定吸光度

(图 ４)ꎮ

图 ４　 盐酸用量对钛显色吸光度的影响

由图 ４ 可知ꎬ在盐酸用量 ０~５ ｍＬ 的范围内ꎬ试
液的吸光度大幅度降低ꎬ随着盐酸用量继续增加ꎬ吸
光度的变化不再明显ꎬ为兼顾反应完全性与经济性ꎬ
选择 ７ ｍＬ 作为盐酸的用量ꎮ
２􀆰 ６　 显色稳定性试验

分取 １５ ｍＬ 含钛 ９０ μｇ 的试液 １４ 份ꎬ分别置于

５０ ｍＬ 容量瓶中ꎮ
显色组(７ 份):加入 ８ ｍＬ 抗坏血酸溶液ꎬ混匀

后静置 ５ ｍｉｎꎬ依次加入 ７ ｍＬ 浓盐酸和 １５ ｍＬ 二安

替比林甲烷溶液ꎬ用去离子水定容至刻度ꎬ混匀ꎮ
参比组(７ 份):除不添加二安替比林甲烷外ꎬ其

他操作与显色组完全相同ꎮ
分别于显色后 ０、１０、２０、３０、６０、１２０、１８０ ｍｉｎ

时ꎬ用 ３ ｃｍ 比色皿在 ３８５ ｎｍ 处测定吸光度(图 ５)ꎮ

图 ５　 显色时间对钛－二安替比林甲烷配合物

稳定性的影响

由图 ５ 可知ꎬ试液显色后放置 １０ ｍｉｎ 吸光度即

可达到最大值ꎬ且在 ３ ｈ 内吸光度无明显变化ꎬ为获

得稳定检测结果ꎬ该方法选择放置时间为 ２０ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ７　 干扰元素影响研究

分取 １５ ｍＬ 含钛 ９０ μｇ 的试液 １４ 份于 ５０ ｍＬ
容量瓶中(显色液与参比液各 ７ 份)ꎻ分别添加 ２ 个

浓度水平的 ７ 种潜在干扰元素(Ｍｏ、Ｎｂ、Ｃｒ、Ｖ、Ｃｕ、
Ｎｉ、Ｗ):低浓度组 ４􀆰 ５ μｇ(模拟微量杂质ꎬ含量为

０􀆰 ０１％)ꎻ高浓度组 Ｍｏ、Ｎｂ、Ｖ、Ｃｕ、Ｎｉ、Ｗ 均为 ９０ μｇꎻ
Ｃｒ 为 １３５ μｇꎬ模拟硼铁中高含量元素设定ꎬＭｏ、Ｎｂ、
Ｖ、Ｃｕ、Ｎｉ、Ｗ 均为 ０􀆰 ２％ꎬＣｒ 为 ０􀆰 ３％)ꎻ按 ２􀆰 ２ ~ ２􀆰 ６
优化条件进行测定(表 ２)ꎮ

表 ２　 干扰元素对钛测定的影响

干扰元素种类及

加入量 / μｇ
钛回收率 /

％
干扰元素种类及

加入量 / μｇ
钛回收率 /

％

Ｍｏ ４􀆰 ５ １００􀆰 ４ Ｖ ９０ １００􀆰 ８

Ｍｏ ９０ １００􀆰 ０ Ｃｕ ４􀆰 ５ ９９􀆰 ２

Ｎｂ ４􀆰 ５ １００􀆰 ８ Ｃｕ ９０ １００􀆰 ０

Ｎｂ ９０ １０１􀆰 ２ Ｎｉ ４􀆰 ５ １００􀆰 ８

Ｃｒ ４􀆰 ５ １０１􀆰 ２ Ｎｉ ９０ １００􀆰 ４

Ｃｒ １３５ １０１􀆰 ６ Ｗ ４􀆰 ５ １０１􀆰 ６

Ｖ ４􀆰 ５ ９８􀆰 ８ Ｗ ９０ １０２􀆰 ４

由表 ２ 可知ꎬ在所有干扰元素存在下ꎬ所加

１３􀆰 ５ μｇ 的钛回收率均处于 ９８􀆰 ８％ ~ １０２􀆰 ４％(符合

ＧＢ / Ｔ ２２３􀆰 １６—２０２１«钢铁及合金化学分析方法»中
±５％的允许偏差)ꎻ证明该方法测钛时对常规杂质

元素具有显著抗干扰能力ꎮ
２􀆰 ８　 检出限

检出限(ＬＯＤ)和定量限(ＬＯＱ)是评价分析方法

灵敏度的关键参数ꎬ其计算基于重复性标准偏差ꎬ实
验设计参照 ＧＢ / Ｔ ２２３􀆰 ９２—２０２３[１５]ꎮ

配制 ２ 组溶液ꎮ 空白溶液:含基体铁及相同酸

度ꎬ钛浓度为 ０ꎻ标准溶液:钛含量相当于样品中

０􀆰 ０１０％(１０ 倍预估检出限)ꎮ 空白溶液与标准溶液

各平行测定 １０ 次并计算空白测定值的标准偏差

( ｓ)ꎮ
按照最佳条件下的试验方法和式(２)、式(３)计

算方法的检出限(ＬＯＤ)和定量限(ＬＯＱ)ꎬ得到方法

中钛的检出限为 ０􀆰 ００１％ꎬ定量限为 ０􀆰 ００３％ꎮ
ＬＯＤ ＝ ４􀆰 ６５ × ｓ × [ｗｓ / (Ｘｓ － Ｘｂ)] (２)
ＬＯＱ ＝ １４􀆰 １ × ｓ × [ｗｓ / (Ｘｓ － Ｘｂ)] (３)

式中ꎬｓ 为测量空白溶液 １０ 次吸光度的标准差ꎻＸｓ

为测量标准溶液 １０ 次的平均吸光度ꎻＸｂ 为测量空

白溶液 １０ 次的平均吸光度ꎻｗｓ 为标准溶液(相当于

样品 ０􀆰 ０１０％)的钛含量ꎮ

􀅰０８３􀅰
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２􀆰 ９　 精密度试验

按照建立的方法测定 ３ 种硼铁标准物质 /标准

样品 ( ＹＳＢＣ ２８６３３—２０１１、 ＹＳＢＣ ２８６３４—２０１１ 和

ＧＢＷ(Ｅ) ０１０６１１)中的钛含量ꎬ每个样品平行测定 ９
次ꎬ计算相对标准偏差(ＲＳＤ)ꎬ结果见表 ３ꎮ
表 ３　 硼铁标准物质 /标准样品中钛测定精密度结果(ｎ＝９)

样品编号 测定值 / ％
平均值 /

％
相对标准

偏差 / ％

ＹＳＢＣ ２８６３３—２０１１ ０􀆰 ０１８９、０􀆰 ０１８８、０􀆰 ０１８８、
０􀆰 ０１８８、０􀆰 ０１９１、０􀆰 ０１９０、
０􀆰 ０１９１、０􀆰 ０１９１、０􀆰 ０１９５

０􀆰 ０１９０ ０􀆰 ０１２

ＹＳＢＣ ２８６３４—２０１１ ０􀆰 ０２９５、０􀆰 ０２９５、０􀆰 ０２９５、
０􀆰 ０２９７、０􀆰 ０２９９、０􀆰 ０３０２、
０􀆰 ０２９９、０􀆰 ０３０１、０􀆰 ０３０２

０􀆰 ０２９８ ０􀆰 ００９９

ＧＢＷ(Ｅ) ０１０６１１ ０􀆰 ０５２３、０􀆰 ０５２４、０􀆰 ０５２３、
０􀆰 ０５２４、０􀆰 ０５２４、０􀆰 ０５２４、
０􀆰 ０５２３、０􀆰 ０５２６、０􀆰 ０５２６

０􀆰 ０５２４ ０􀆰 ００２３

２􀆰 １０　 方法比对试验

选取 ３ 种硼铁标准物质(ＹＳＢＣ ２８６３３—２０１１、
ＹＳＢＣ ２８６３４—２０１１、ＧＢＷ(Ｅ) ０１０６１１)和 ２ 个未知

样品(１＃、２＃)ꎬ分别采用本方法和 ＩＣＰ －ＡＥＳ 法测定

钛含量ꎬ结果见表 ４ꎮ
表 ４　 硼铁中钛含量的方法比对结果 ％

样品编号
测定值

本方法 ＩＣＰ－ＡＥＳ

认定值 /
标准值

ＹＳＢＣ ２８６３３—２０１１ ０􀆰 ０１８８ ０􀆰 ０１９０ ０􀆰 ０１７

ＹＳＢＣ ２８６３４—２０１１ ０􀆰 ０３０１ ０􀆰 ０３０４ ０􀆰 ０３０

ＧＢＷ(Ｅ) ０１０６１１ ０􀆰 ０５２６ ０􀆰 ０５３０ ０􀆰 ０５３

１＃ ０􀆰 ０４４５ ０􀆰 ０４３９ 　

２＃ ０􀆰 ０５８９ ０􀆰 ０５９２ 　

３　 结语

建立了二安替比林甲烷光度法测定硼铁中钛含

量的方法ꎮ 通过试验条件的优化ꎬ实现了硼铁样品

０􀆰 ０１０％~０􀆰 １０％范围内钛的准确测定ꎮ 干扰元素影

响研究试验表明ꎬ该方法具有较强的抗干扰能力ꎮ
精密度试验和 ＩＣＰ－ＡＥＳ 比对结果表明ꎬ该方法准确

度良好ꎬ适用于硼铁产品质量控制和标准物质 /标准

样品分析ꎮ 然而ꎬ该方法仍存在一些不足ꎬ如样品前

处理步骤较为复杂ꎬ对实验人员水平有一定要求ꎬ尤
其冒烟阶段高氯酸未除尽会导致显色液产生沉淀ꎬ
影响试验结果ꎮ 未来研究可以进一步增强该方法可

操作性、提升自动化程度及参与团体标准制定ꎬ以提

升该方法的质量和应用范围等ꎬ为材料科学和冶金

工业提供更准确、高效的检测手段ꎮ
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