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Разработан комплекс методик для определения нормируемых элементов методом атом-
но-эмиссионной спектрометрии с индуктивно-связанной плазмой (АЭС ИСП): Ti, Si, Р, А1, 
Си, Mo, V, Sn, Zr в ферротнтане; Ni, Fe, Си, Со, As в ферроникеле; Si, Сг, Р в ферросилико-
хроме; Zr, Si, А1, Р, Си в ферросиликоцирконни; Mn, Si, Р в ферросиликомарганце. Сочета­
ние многоэлементного метода АЭС ИСП, позволяющего определить элементы в ферро­
сплавах с высокой прецизионностью в широком диапазоне концентраций, с микроволно­
вой подготовкой проб в закрытых автоклавах, исключающей потери определяемых компо­
нентов, обеспечивает экспрессность анализа. Обоснованы состав растворов для вскрытия 
проб ферросплавов и температурно-временной режим микроволновой пробоподготовки в 
автоклаве. Изучены условия определения нормируемых элементов в ферросплавах мето­
дом АЭС ИСП. Выбраны аналитические линии определяемых элементов, свободные от 
значимых спектральных наложений, установлены степени разбавления растворов. Для по­
вышения воспроизводимости аналитического сигнала при определении Ti в ферротнтане, 
Si и Сг в ферросиликохроме, а также всех нормируемых элементов в ферросиликомарганце 
и ферроникеле использовали метод внутреннего стандарта. Для градуировки спектромет­
ра использовали модельные растворы и растворы стандартных образцов с добавками атте­
стованных растворов определяемых элементов. Для определения Ti, Si, Р, А1, Си, V Zr в 
ферротнтане, Ni, Fe, Си, Со в ферроникеле, Si, Сг, Р в ферросиликохроме, Zr, Si, Al, Р, Си в 
ферросиликоцирконни, Si, Р в ферросиликомарганце применяли многомерную градуиров­
ку по двум аналитическим линиям. Правильность определения нормируемых элементов 
оценена с помощью анализа стандартных образцов ферросплавов и путем сопоставления 
результатов анализа с данными, полученными стандартными методами: сравнение дис­
персий результатов анализа по критерию Фишера не выявило значимых расхождений 
между ними, а применение модифицированного теста Стьюдента показало отсутствие сис­
тематической погрешности. 

К л ю ч е в ы е с л о в а : ферросплавы; ферротитан; ферроникель; ферросиликохром; ферроси­
ликоцирконни; ферросиликомарганец; микроволновая пробоподготовка; атомно-эмисси-
онная спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой. 
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A set of ICP-AES techniques has been developed for determination of rated elements: Ti, Si, R Al, Cu, Mo, 
V, Sn, and Zr in ferrotitanium; Ni, Fe, Cu, Co, and As in ferronickel; Si, Cr, and P in ferrochrome silicon; Zr, 
Si, Al, R and Cu in zirconium ferrosilicon; Mn, Si, and P in manganese ferrosilicon. Combination of the 
multi-element ICP-AES method which allows precise determination of the elements in ferroalloys in a 
wide range of concentrations and microwave sample preparation in closed autoclaves which excludes the 
loss of the components to be determined provides the rapidity of the analysis procedure. The composition 
of solutions for opening samples of ferroalloys and temperature-time modes of microwave sample prepara­
tion in an autoclave are substantiated. Conditions for ICP-AES determination of the rated elements in 
ferroalloys are studied. Analytical lines of the elements to be determined free from significant spectral 
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overlaps are chosen. The dilution rates of the solutions are determined. The method of internal standard 
was used to improve the reproducibility of the analytical signal for Ti determination in ferrotitanium, 
Si and Cr in ferrochrome silicon, as well as all rated elements in manganese ferrosilicon and ferronickel. 
The spectrometer was calibrated using model solutions and solutions of standard samples added with the 
certified solutions of the elements to be determined. To determine Ti, Si, FJ Al, Cu, У and Zr in ferrotitani­
um; Ni, Fe, Cu, and Co in ferronickel; Si, Cr, and P in ferrochrome silicon; Zr, Si, Al, P, and Cu in zirconium 
ferrosilicon; Si and P in manganese ferrosilicon a multidimensional graduation by two analytical lines was 
used. The correctness of the determination was evaluated in analysis of standard samples of ferroalloys 
and comparative analysis of the obtained results with the data of standard methods: comparison of the 
variances according to the Fisher criterion did not reveal any significant difference between them, 
whereas the use of the modified Student test showed the absence of the systematic error. 

Keywords: ferroalloys; ferrotitanium; ferronickel; ferrochrome silicon; zirconium ferrosilicon; manga­
nese ferrosilicon; microwave sample preparation; inductively coupled plasma atomic emission spectro­
metry. 

В в е д е н и е 

Для оценки соответствия качества выпускае­
мой металлургическими предприятиями продук­
ции современным нормам и требованиям значи­
тельное внимание уделяется анализу вспомога­
тельных материалов, в том числе ферросплавов 
(сплавов железа с одним или несколькими эле­
ментами), которые используют для легирования 
и раскисления различных видов сталей, сплавов 
и чугунов [1 - 3]. Кроме матричных компонентов, 
в ферросплавах нормируется содержание и при­
месных элементов, которые могут оказывать не­
гативное влияние на качество и механические 
свойства получаемой продукции. Поэтому анали­
тический контроль химического состава ферро­
сплавов является неотъемлемой частью техноло­
гической цепи металлургического производства. 

В настоящее время для контроля качества 
ферросплавов ГОСТ и ТУ регламентированы 
классические одноэлементные методы титримет-
рии, гравиметрии, фотометрии и атомно-абсорб-
ционной спектрометрии (ААС) [ 4 - 8 ] . Они требу­
ют применения индивидуальной пробоподготов-
ки при определении каждого элемента, что суще­
ственно увеличивает продолжительность и тру­
доемкость химического анализа. Так, суммарное 
время, затраченное на проведение анализа фер­
росплава, может достигать 18 дней. Поэтому для 
повышения экспрессности необходима разработ­
ка новых, многоэлементных методик анализа и 
совершенствование способов пробоподготовки. 

Все чаще для анализа металлургических ма­
териалов, в том числе ферросплавов, применяют 
метод АЭС ИСП [9 - 1 2 ] , позволяющий опре­
делять в одной пробе все нормируемые элементы 
в широком диапазоне концентраций с высокой 
прецизионностью и правильностью. Основной 
проблемой при проведении АЭС ИСП анализа 
неоднородных проб является необходимость ко­
личественного переведения всех элементов в рас­
твор. В случае анализа микрогетерогенных проб 
ферросплавов трудностей вскрытия проб можно 
избежать, применяя автоклавную пробоводготов-

ку в условиях микроволнового нагрева [13, 14], 
что позволяет уменьшить продолжительность 
растворения проб, сократить количество приме­
няемых реактивов и вредных выбросов в атмо­
сферу, исключить вероятность потерь определя­
емых элементов в результате разбрызгивания 
растворов и образования летучих соединений. 

Цель настоящей работы — разработка спосо­
бов микроволновой подготовки проб ферротита-
на, ферроникеля, ферросиликоциркония, ферро-
силикохрома, ферросиликомарганца при анализе 
методом АЭС ИСП. 

Э к с п е р и м е н т а л ь н а я ч а с т ь 

В качестве объектов исследования выбраны 
ферротитан марок ФТи70С05, ФТи70С1; ферро-
силикохром марки ФСХ40; ферросиликомар-
ганец марки FeMnSil8. Для контроля правиль­
ности разработанных методик применяли ГСО 
состава ферротитана типа ФТи70С1 ФЗОв (ГСО 
8023-94), типа ФТи35С8 Ф43 (ГСО 9048-2008); 
ферроникеля типа ферроникель маложеле­
зистый Ф41 (ГСО 8695-2005); ферросилико­
циркония типа ФСЦр45 Ф276 (ГСО 2183-93П); 
ферросиликохрома типа ФСХ48 Ф246 (ГСО 
1131-85П); ферросиликомарганца типа МнС17 
Ф23-1 (ГСО 10809-2016). 

Разложение проб осуществляли в микро­
волновой системе SpeedWave four (Berghoff, Гер­
мания) с автоклавами DAK 100/4. Полноту раз­
ложения контролировали визуально, отмечая 
присутствие нерастворенного осадка или помут­
нение раствора. Для анализа использовали атом-
но-эмиссионный спектрометр с индуктивно-свя­
занной плазмой ЮАР 6500 Duo (Thermo Scienti­
fic, Великобритания), для контроля параметров 
процесса применяли персональный компьютер 
с операционной системой Windows 7 и программ­
ным обеспечением iTEVA. 

О б с у ж д е н и е р е з у л ь т а т о в 

Микроволновая подготовка проб ферроспла­
вов в автоклаве. Выбор качественного и количе-
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Температурно-временные режимы нагрева автоклава при разложении образцов: а — ферроникеля и ферросиликоцирко-
ния; б — ферротитана и ферросиликохрома; в — ферросиликомарганца 

ственного состава кислотных смесей для разло­
жения пробы массой 0,1000 ± 0,0002 г проводили 
с учетом химического состава ферросплава при 
нагреве автоклава в микроволновом поле мощно­
стью 800 - 900 Вт. Для оптимизации режима по­
вышения температуры исследовали условия сту­
пенчатого нагрева с выдерживанием при проме­
жуточных температурах в течение 2 - 4 мин для 
стабилизации давления внутри автоклава и ис­
ключения возможности разгерметизации. Полно­
ту разложения контролировали визуально, отме­
чая присутствие нерастворенного осадка или по­
мутнение раствора, и путем анализа СО методом 
АЭС ИСП. 

Известно, что кислотные смеси для разложе­
ния ферросплавов должны содержать плавико­
вую кислоту, способствующую переведению в 
раствор не только кремния, но и труднораство­
римых силицидов металлов, и азотную кислоту, 
выступающую в роли окислителя. В то же время 
растворение проб ферроникеля, не содержащих 
значительных количеств кремния и, как след­
ствие, труднорастворимых силицидов, возможно 
при отсутствии плавиковой кислоты в реакцион­
ной смеси. Учитывая возможную пассивацию ни­
келя в концентрированных кислотах, разложе­
ние образцов предложено осуществлять в смеси 
разбавленной азотной и серной кислот в соотно­
шении 5:2. Включение в состав раствора высоко-
кипящей серной кислоты способствует снижению 
давления и, следовательно, вероятности разгер­
метизации автоклава при быстром одноступен­
чатом нагреве до 110 °С со скоростью 25 °С/мин 
(рисунок). 

При разложении проб ферросиликоцирко-
ния применяли реакционную смесь, состоящую 
из двух кислот: H N 0 3 + H F (2:1). Наличие боль­
шого количества плавиковой кислоты позволяет 
перевести в раствор основные элементы ферро­

сплава (цирконий и кремний) в виде фторидных 
комплексов, а присутствие азотной кислоты по­
вышает интенсивность разложения труднорас­
творимых силицидов и карбидов, присутствую­
щих в пробе. Вследствие активного взаимодейст­
вия компонентов образца с реакционной смесью 
для исключения разгерметизации автоклава 
при одноступенчатом нагреве до 110 °С скорость 
подъема температуры составляла 17 °С/мин, а 
суммарный объем смеси — 3 см3 (см. рисунок, а). 

Из-за присутствия в ферротитане значи­
тельных количеств А1, Мо, V и Si микроволновое 
разложение проб рекомендовано осуществлять 
в смеси соляной, серной, плавиковой и азотной 
кислот. Учитывая высокую растворимость тита­
на в соляной кислоте, ее объем в реакционной 
смеси предложено увеличить по сравнению с ко­
личеством серной и плавиковой кислот. Кислот­
ная смесь НС1 + H 2 S 0 4 + H F + H N 0 3 (6:4:1:6) 
позволяет количественно перевести ферросплав 
в раствор. Однако за счет пассивации титана в 
азотной кислоте растворение целесообразно про­
водить в два этапа. На первом этапе образец рас­
творяли в смеси НС1 + H 2 S 0 4 + H F (4:6:1), ис­
ключающей разгерметизацию автоклава, при 
двухступенчатом нагреве до 140 °С. После рас­
творения основной массы пробы в раствор вно­
сили азотную кислоту и подвергали микроволно­
вому нагреву до 100 °С со скоростью 12,5 °С/мин 
(см. рисунок, б). 

Поскольку хром также подвержен пассива­
ции азотной кислотой, для вскрытия проб ферро­
силикохрома предложен двухстадийный нагрев. 
В составе реакционной смеси на первом этапе 
разложения увеличено содержание плавиковой 
кислоты вследствие присутствия в пробе значи­
тельных количеств кремния для исключения об­
разования осадка кремниевой кислоты. Посколь­
ку хром способен образовывать труднораствори-
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м ы е с и л и ц и д ы и к а р б и д ы , т е м п е р а т у р а микро­

волнового р а з л о ж е н и я первого э т а п а п о в ы ш е н а 

до 160 °С (см. рисунок, б). 

Р а з л о ж е н и е проб ф е р р о с и л и к о м а р г а н ц а ре­

комендуется п р о в о д и т ь в смеси НС1 + Н1Ч0 3 + 

H 2 S 0 4 + H F (3:2:2:1), которая обеспечивает пол-

Т а б л и ц а 1. 

Элемент 

Условия анализа ферросплавов методом АЭС ИСП 

Параметры градуировочной функции 
Объект А1; им А2, ем 

Ъ ± М) а ± Да 

Линейный динамиче­
ский диапазон, % масс. 

Si 

А1 

Р 

Си 

Sn 

Mo 

Zr 

V 

Ti 

Mn 

Si 

P 

Cr 

Ni 

Fe 

Си 

Co 

As 

FeSiZr 

FeTi 

FeSiZr 

FeTi 

FeSiZr 

FeSiCr 

FeTi 

FeSiZr 

FeTi 

FeTi 

FeSiZr 

FeTi 

FeTi 

FeTi 

FeSiMn 

FeSiMn 

FeSiCr 

FeSiMn 

FeSiCr 

FeNi 

212,412 

394,401 

308,215 

178,284 

178,284 

324,754 

189,989 

202,030 

339,198 

310,230 

•* элемента **>\0 

251,611 

309,271 

396,153 

178,766 

177,495 

224,700 

— 
— 

343,823 

292,464 

^ элемента'-* вн. стандарта 

334,941 

257,610 

212,412 

212,412 

177,495 

205,552 

231,604 

238,204 

324,754 

228,616 

189,042 

337,280 

— 
251,611 

251,611 

178,284 

206,149 

341,473 

259,837 

327,396 

258,033 

— 

± ДЬ) + (a ± Да) 

847 ± 5 

2023 ± 8 

1863 ± 7 

23 917 ± 8 5 

159 ± 6 

83 ± 2 

94 ± 7 

4284 ± 12 

23 303 ± 57 

122 ± 3 

466 ± 4 

16 160 ± 23 

90 955 ± 9 4 

29 956 ± 74 

= С(Ь ± Д6) + (a i 

1,83 ± 0,05 

9,3 ± 0,2 

0,21 ± 0,02 

0,124 ± 0,005 

0,18 ± 0,04 

0,250 ± 0,009 

0,040 ± 0,007 

0,083 ± 0,008 

0,316 ± 0,009 

0,065 ± 0,003 

0,032 ± 0,002 

383 ± 14 

28 

Д а ) 

0,40 ± 0,05 

0,002 ± 0,001 

0,011 ± 0,001 

20,0-

0,191-

5,00-

2,00-

0,03-

0,01-

0,0036 • 

1,00-

0,020 • 

0,010-

0,112-

30,0-

0,022 • 

0,100-

20,0-

10,0-

0,61-

10,0-

0,053 • 

20,0-

75,0-

2,00-

0,10-

1,00-

0,010-

50,0 

3,191 

10,00 

13,76 

0,07 

0,05 

0,1036 

2,00 

0,540 

0,123 

2,46 

60,0 

1,52 

2,86 

76,2 

95,9 

45,0 

55,00 

0,50 

50,0 

97,0 

8,00 

0,80 

2,50 

0,070 

Т а б л и ц а 2. Значения относительного стандартного отклонения sr при выборе внутреннего стандарта (п = 3; Р = 0,95) 

Объект 

FeSiCr 

FeSiZr 

FeNi 

FeTi 

FeSiMn 

Элемент 

Cr 

Si 

p 

Zr 

Si 

Ni 

As 

Ti 

P 

Mn 

P 

К 
0,003 

0,015 

0,0001 

0,003 

0,003 

2,72 

0,047 

0,0008 

0,067 

— 

0,003 

0,030 

h 
0,002 

0,042 

0,0003 

0,003 

0,003 

5,48 

0,070 

0,008 

0,063 

Внутренний стандарт 

К 
0,0005 

0,002 

0,006 

0,010 

0,009 

0,0007 

0,002 

0,18 

0,001 

Cd 

0,005 

0,002 

h 
0,0004 

0,002 

0,073 

0,011 

0,011 

0,0017 

0,001 

0,24 

0,001 

к 
0,0009 

0,007 

0,016 

0,005 

0,006 

0,0001 

0,0006 

0,33 

0,002 

Y 

0,0001 

0,018 

h 
0,001 

0,010 

0,026 

0,006 

0,006 

0,0002 

0,0009 

0,63 

0,003 
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ное разложение образца при двухступенчатом 
нагреве автоклава до 165 °С. Использование в ре­
акционной смеси серной кислоты позволяет осу­
ществлять нагрев на первой стадии со скоростью 
13 °С/мин, однако бурное газообразование приво­
дит к уменьшению скорости подъема температу­
ры на второй стадии до 10 °С/мин для исключе­
ния разгерметизации автоклава (см. рисунок, в). 

Исследование условий анализа ферросплавов 
методом АЭС ИСП. Для обеспечения прецизи­
онности и правильности определения нормируе­
мых элементов в ферросплавах методом АЭС 
ИСП значительное внимание уделяли выбору 
аналитических линий элементов, свободных от 
наложений, и установлению степени разбавле­
ния растворов. Отсутствие значимых спектраль­
ных наложений выявляли при анализе водных 
растворов, содержащих минимальную концен­
трацию определяемого элемента и максималь­
ную концентрацию матричных и сопутствующих 
элементов (табл. 1). 

Так, при определении меди в ферроникеле 
предложено использовать аналитические линии 
Си I 324,754 и Си I 327,396 нм, свободные от зна­
чимых наложений. Однако определение меди в 
ферросиликоцирконии по линии Си I 327,396 нм 
невозможно из-за значимых наложений линий 
макрокомпонента — циркония (Zr II 327,305 нм). 

Надежному определению железа по аналити­
ческим линиям Fe II 240,488 и Fe I 217,809 нм в 
ферроникеле мешают наложения линий никеля 
( М П 240,517 и М П 217,736 нм), присутству­
ющего в образцах в значительном количестве 
(~90 %), поэтому для анализа использовали наи­
более интенсивные линии Fe II 238,204 и Fe II 
259,837 нм, свободные от наложений. При анали­
зе ферросиликоциркония отмечены значимые 
спектральные наложения линии Zr II 396,217 нм 
на А11 396,152 нм, поэтому для определения алю­
миния использовали линии Al I 396,152 и Al I 
396,152 нм. 

Для градуировки спектрометра в регламенти­
рованных ГОСТ диапазонах концентраций эле­
ментов использовали модельные растворы и рас­
творы стандартных образцов, в которые допол­
нительно вводили добавки аттестованных рас­
творов определяемых элементов. Проверка зна­
чимости параметров градуировочных функций 
показала, что коэффициентом а в большинстве 
случаев можно пренебречь и в дальнейшем про­
водить градуировку по одному образцу сравне­
ния (см. табл. 1). 

При построении градуировочных графиков 
для определения некоторых элементов в ферро­
сплавах использовали суммарные значения ин-
тенсивностей двух аналитических линий (Х1 и 
Л2). Данный прием применяли для увеличения 
коэффициентов корреляции градуировочных за­

висимостей. Для повышения воспроизводимости 
аналитического сигнала также была изучена воз­
можность применения метода внутреннего стан­
дарта, в качестве которого использовали иттрий 
и кадмий. Внутренний стандарт выбирали ис­
ходя из минимального значения sr при анализе 

Табли] 
(п= 11 

гсо 

ФЗОв 

Ф43 

Ф41 

Ф246 

Ф276 

Ф23-1 

гаЗ. 
;Р = 

Эле­
мент 

Ti 

Si 

Al 

Р 

Си 

V 

Mo 

Sn 

Zr 

Ti 

Si 

Al 

P 

Си 

V 

Sn 

Zr 

Ni 

Fe 

Си 

Co 

As 

Si 

Cr 

P 

Zr 

Si 

Al 

P 

Си 

Mn 

Si 

P 

Результать: 
0,95) 

[ анализа ГСО 

Содержание, % масс. 

аттесто­
ванное найденное 

Ферротитан 

70,0 

0,40 

3,63 

0,0044 

0,113 

0,56 

0,92 

0,100 

0,397 

31,9 

2,50 

11,11 

0,038 

0,336 

0,152 

0,013 

0,059 

70,1 ± 0,2 

0,39 ± 0,01 

3,64 ± 0,02 

0,0043 ± 0,0002 

0,115 ± 0,004 

0,55 ± 0,01 

0,93 ± 0,01 

0,098 ± 0,002 

0,398 ± 0,002 

32,0 ± 0,1 

2,48 ± 0,03 

11,01 ± 0,11 

0,037 ± 0,001 

0,334 ± 0,007 

0,153 ± 0,003 

0,013 ± 0,001 

0,058 ± 0,002 

Ферроникель 

91,4 

5,68 

0,47 

2,04 

0,058 

91,2 ± 0,3 

5,71 ± 0,05 

0,48 ± 0,02 

2,03 ± 0,01 

0,057 ± 0,001 

Ферросиликохром 

49,9 

29,18 

0,027 

49,8 ± 0,2 

29,23 ± 0,07 

0,026 ± 0,001 

Ферросиликоцирконии 

51,5 

26,1 

7,48 

0,044 

1,47 

51,4 ± 0,2 

26,0 ± 0,2 

7,47 ± 0,01 

0,043 ± 0,001 

1,48 ± 0,01 

Ферросиликомарганец 

67,53 

21,18 

0,235 

67,61 ± 0,13 

21,24 ± 0,20 

0,231 ± 0,009 

ферро 

Ь 

0,003 

0,04 

0,006 

0,05 

0,05 

0,03 

0,02 

0,03 

0,008 

0,005 

0,02 

0,02 

0,04 

0,03 

0,03 

0,04 

0,04 

0,005 

0,01 

0,05 

0,008 

0,03 

0,006 

0,004 

0,07 

[ 

0,006 

0,01 

0,002 

0,04 

0,01 

0,003 

0,01 

0,06 

сплавов 

эксп 

1,38 

2,10 

1,41 

1,48 

1,12 

2,14 

2,00 

2,19 

1,09 

2,13 

1,59 

1,42 

1,96 

1,64 

0,73 

0,64 

1,33 

1,54 

1,27 

1,42 

2,06 

2,13 

1,12 

1,59 

1,90 

1,16 

1,20 

2,00 

1,91 

1,85 

2,04 

0,99 

1,47 
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Г С О м е т о д о м А Э С И С П (табл. 2). Т а к , п р и опре­

д е л е н и и Сг и Si в ф е р р о с и л и к о х р о м е и M n , Si, Р 

в ф е р р о с и л и к о м а р г а н ц е б о л е е в о с п р о и з в о д и м ы е 

р е з у л ь т а т ы п о л у ч е н ы д л я к а д м и я ; а п р и опреде­

л е н и и Ti в ф е р р о т и т а н е , а т а к ж е в с е х н о р м и р у ­

е м ы х э л е м е н т о в в ф е р р о н и к е л е р е к о м е н д о в а н о 

и с п о л ь з о в а т ь и т т р и й . В то ж е в р е м я л у ч ш и е ре­

з у л ь т а т ы п р и о п р е д е л е н и и п р и м е с н ы х э л е м е н т о в 

в ф е р р о с и л и к о х р о м е и ф е р р о т и т а н е , а т а к ж е в с е х 

н о р м и р у е м ы х э л е м е н т о в в ф е р р о с и л и к о ц и р -

к о н и и п о л у ч е н ы п р и и з м е р е н и и а б с о л ю т н ы х ин-

т е н с и в н о с т е й а н а л и т и ч е с к и х л и н и й . 

П р а в и л ь н о с т ь р е з у л ь т а т о в о п р е д е л е н и я эле­

м е н т о в о ц е н и в а л и п у т е м а н а л и з а Г С О исследу­

е м ы х ф е р р о с п л а в о в (табл. 3). 

П о к а з а н о о т с у т с т в и е с и с т е м а т и ч е с к о й по­

г р е ш н о с т и м е ж д у к о н ц е н т р а ц и я м и к о м п о н е н т о в , 

у с т а н о в л е н н ы м и м е т о д о м А Э С И С П п о с л е мик­

р о в о л н о й п р о б о п о д г о т о в к и , и а т т е с т о в а н н ы м и 

з н а ч е н и я м и Г С О по к р и т е р и ю С т ь ю д е н т а (£эксп < 

< С-абл = 4,2д). 

М е т о д и к и а п р о б и р о в а н ы п р и а н а л и з е произ­

в о д с т в е н н ы х о б р а з ц о в ф е р р о т и т а н а м а р о к 

Ф Т и 7 0 С 0 5 , Ф Т и 7 0 С 1 ; ф е р р о с и л и к о х р о м а м а р к и 

Ф С Х 4 0 ; ф е р р о с и л и к о м а р г а н ц а м а р к и F e M n S i l 8 . 

Р е з у л ь т а т ы о п р е д е л е н и я н о р м и р у е м ы х элемен­

тов по р а з р а б о т а н н ы м м е т о д и к а м с о п о с т а в л е н ы с 

д а н н ы м и , п о л у ч е н н ы м и с т а н д а р т н ы м и м е т о д а м и 

(табл. 4). 

С р а в н е н и е д и с п е р с и й р е з у л ь т а т о в а н а л и з а 

и с с л е д у е м ы х п р о б ф е р р о с п л а в о в н е в ы я в и л о зна­

ч и м ы х р а с х о ж д е н и й м е ж д у н и м и , ч т о с в и д е т е л ь ­

с т в у е т о п р и н а д л е ж н о с т и р е з у л ь т а т о в одной 

г е н е р а л ь н о й с о в о к у п н о с т и (FTa6jI = 2,98 > F3Kcn), 

а п р и м е н е н и е м о д и ф и ц и р о в а н н о г о т е с т а Стью­

д е н т а п о к а з а л о о т с у т с т в и е с и с т е м а т и ч е с к о й по­

г р е ш н о с т и и п о д т в е р д и л о п р а в и л ь н о с т ь опре­

д е л е н и я к о м п о н е н т о в по р а з р а б о т а н н ы м методи-

Т а б л и ц а 4. Результаты 
(п = 11; Р = 0,95) 

определения компонентов в 

Стандартный метод* 

х ± А,% масс. sr 

ферросплавах по стандартным и разработанным методикам 

АЭС ИСП 
"ЭКСП - эксп 

х ± А, % масс. sr 

ФТи70С05 

ФТи70С1 

ФСХ40 

FeMnSil8 

Ti 

Si 

Си 

Mo 

V 

Sn 

Zr 

Ti 

Si 

P 

Al 

Си 

Mo 

V 

Sn 

Zr 

Si 

Cr 

P 

Mn 

Si 

P 

Ф е р р о т и т а н 

73,5 

0,20 

0,039 

0,43 

0,46 

0,028 

0,108 

69,7 

0,40 

0,030 

3,62 

0,122 

0,60 

1,03 

0,064 

0,103 

35,2 

40,43 

0,040 

74,5 

18,6 

0,31 

0,1 

0,01 

0,001 

0,01 

0,01 

0,001 

0,002 

0,2 

0,01 

0,001 

0,02 

0,001 

0,01 

0,02 

0,001 

0,002 

0,1 

0,12 

0,001 

0,14 

0,13 

0,02 

0,002 

0,05 

0,04 

0,04 

0,04 

0,03 

0,02 

0,003 

0,04 

0,04 

0,008 

0,02 

0,02 

0,03 

0,02 

0,03 

73,7: 

0,19: 

0,038 : 

0,45: 

0,44: 

0,029 : 

0,110: 

69,5: 

0,38: 

0,029 : 

3,60: 

0,120 : 

0,62: 

1,05: 

0,063 : 

0,105 : 

Ф е р р о с и л и к о х р о м 

0,004 35,0 

0,004 40,55 

0,05 0,039 

0,2 

0,01 

0,001 

0,01 

0,02 

0,001 

0,002 

0,2 

0,01 

0,001 

0,02 

0,001 

0,01 

0,02 

0,001 

0,002 

0,1 

0,08 

0,001 

Ф е р р о с и л и к о м а р г а н е ц 

0,002 74,6 ± 0,11 

0,01 18,4 ± 0,15 

0,08 0,30 ± 0,01 

П р и м е ч а н и е . Анализ ферротитана проводили по ГОСТ 14250, ферросиликохрома 
марганца — по ГОСТ 16591. 

0,003 

0,05 

0,04 

0,04 

0,04 

0,03 

0,03 

0,004 

0,04 

0,05 

0,03 

0,02 

0,02 

0,03 

0,02 

0,04 

0,005 

0,003 

0,04 

0,002 

0,01 

0,06 

1,83 

1,31 

1,49 

1,19 

1,81 

1,00 

2,01 

1,59 

1,19 

1,97 

1,06 

1,14 

1,10 

1,13 

1,65 

1,22 

1,25 

2,36 

1,83 

1,65 

1,33 

1,60 

- по ГОСТ 13201, 

1,81 

1,68 

1,81 

1,99 

1,91 

1,71 

1,60 

1,61 

1,99 

1,44 

1,72 

1,91 

2,08 

1,40 

1,98 

1,04 

1,95 

1,85 

1,36 

1,30 

1,73 

1,15 

ферросилико 
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кам (£табл = 2,23 > ьэксп). Относительное стандарт­
ное отклонение при определении элементов по 
разработанным методикам, как правило, не пре­
вышает соответствующих значений для стан­
дартных методов анализа, что свидетельствует 
о высокой прецизионности полученных резуль­
татов. 

Кроме того, разработанные методики АЭС 
ИСП анализа ферросплавов позволяют в 7 - 18 
раз сократить продолжительность анализа, 
уменьшить расход применяемых реактивов, а 
также определить все нормируемые элементы из 
одной навески образца (0,1 г). 

З а к л ю ч е н и е 

Таким образом, разработан комплекс методик 
определения Ti, Si, Р, А1, Си, Mo, V, Sn, Zr в фер-
ротитане; Ni, Fe, Си, Со, As в ферроникеле; Si, Сг, 
Р в ферросиликохроме; Zr, Si, Al, Р, Си в ферроси-
ликоцирконии; Mn, Si, Р в ферросиликомарганце 
методом АЭС ИСП после микроволнового разло­
жения образцов в автоклаве. Правильность опре­
деления элементов в ферросплавах подтвержде­
на с помощью анализа стандартных образцов и 
путем сопоставления результатов анализа с дан­
ными, полученными стандартными методами. 
Разработанные методики характеризуются высо­
кой прецизионностью, позволяют значительно 
повысить экспрессность анализа и сократить пе­
речень применяемых реактивов. 
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