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超级微波消解-电感耦合等离子体发射光谱法测定润滑油中 24种元素

1前言

润滑油是一种重要的是由产品，在机械制造、交通航运、石油工业等多领域中得到较广

泛的应用润滑油中添加剂元素含量通常是表示油品质量和使用性能的重要指标之一润滑油中

磨损元素和污染元素的含量是监控润滑油使用性能和预测各种润滑机械故障的重要参数。

目前润滑油所用的无机前处理方式有干灰发法、湿式消解法和微波消解法。但这些预处

理方法，都有各自的缺陷。干湿消解法，操作繁琐，会导致易挥发元素（汞）损失，前处理

时间漫长，用酸量大；常规的微波消解法用酸量较大，降温时间长。超级微波消解法与上述

方法相比，具有消解时间约为常规微波消解时间的一半，用酸量约为常规微波消解时间的三

分之二，冷却时间更短，操作更方便，同时挥发性元素更不易损失等特点

本实验建立了一种超级微波消解-电感耦合等离子体发射光谱法测定润滑油中杂质元素

含量的分析方法，并对润滑油样品进行测定。从实验结果来看，润滑油样品可用硝酸一次性

微波消解。使用电感耦合等离子发射光谱法进行润滑油中 24种杂质元素测定分析，样品消解

定容后，直接上机测试，可同时测定多种元素大大提升样品检测效率，通过方法验证及实际

样品测试，可以快速准确地对润滑油中杂质元素进行准确测定。
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2、实验部分

2.1 仪器

表 1 电感耦合等离子发射光谱仪以及超级微波消解仪

型号：EXPEC 6000D ICP-OES 型号：EXPEC 790S超级微波化学工作站

配置：石英进样系统 配置：18位 15 mL TFM消解管
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表 2 电感耦合等离子发射光谱仪检测参数

仪器参数 设定值

RF功率（W） 1150
雾化气流量（L/min） 0.70
辅助气流量（L/min） 1.00
冷却气流量（L/min） 12.0
冲洗/分析泵速（rpm） 30/30

观测方式 轴向观测

2.2 试剂及标准品

试剂：优级硝酸；

纯水：18.2 MΩ去离子水；

标准溶液：银、铜、铝、铁、硼、钾、钙、锂、镉、镁、铬、锰、钼、钠、镍、磷、铅、

锑、硅、硅、锡、钛、钒、锌-单元素标准溶液，1000 μg/mL，国家有色金属研究院。

2.3 样品处理

准确称取待测样品 0.1 g（精确至 0.001 g）于消解管内，加入 1.0 mL纯水，3 mL硝酸，

摇晃均匀后，放置于超级微波化学工作站中按以下升温程序进行前处理。消解完毕后，将消

解管放置赶酸仪上，设置 130℃，进行赶酸，直至样品体积为 1 mL左右，冷却至室温。用超

纯水润洗消解管至少三次，一并转移并定容至 20 mL。部分元素需要稀释合适倍数，待上机

测试。同法制备样品空白和平行样品。

超级微波升温程序

升温时间（min） 预设温度（℃） 保温时间（min）
8.0 110 0.0

8.0 200 0.0
8.0 260 30.0

预加压：4.0 MPa

温度-压力-时间曲线



杭州谱育科技发展有限公司

- 3 -

表 4 样品消解后图片

样品原样 样品消解后

2.4 标准曲线

用精密移液器分别量取单元素标准溶液配制的混标稀释得到的标准溶液浓度梯度见表 3。

表 3 标准曲线线性范围

标准曲线浓度梯度（单位：mg/L）

待测元素 标准溶液浓度

银、铜、铝、铁、硼、钾、钙、锂、镉、镁、铬、

锰、钼、钠、镍、磷、铅、锑、锡、钛、钒、锌
0.0/0.05/0.1/0.5/1.0/5.0
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3、结果和讨论

3.1 标准曲线与检出限

在选定的最佳条件下，仪器稳定后，选择干扰最小的谱线以保证数据准确度，所有待测

元素标准曲线的线性相关系数值均大于 0.99991，线性较好。以全程序空白连续分析 11次，

所得结果以 3倍标准偏差乘以稀释倍数计算各元素检出限，见表 4。
表 4 待测元素谱线、相关系数及检出限

元素 谱线 相关系数 检出限（mg/kg）
Ag 328.068 0.99996 0.836
Al 396.152 0.99995 0.231
B 208.959 0.99991 0.400
Ca 422.673 0.99999 0.0960
Cd 226.502 0.99998 0.102
Cr 284.325 0.99999 0.766
Cu 327.396 1.00000 0.212
Fe 259.940 0.99999 0.224
K 766.490 0.99991 0.906
Li 670.784 0.99991 0.0180
Mg 285.213 1.00000 0.162
Mn 260.569 1.00000 0.672
Mo 202.030 0.99999 0.498
Na 589.592 0.99991 1.66
Ni 231.604 1.00000 1.92
P 178.284 0.99997 3.21
Pb 220.353 1.00000 1.05
Sb 217.581 1.00000 0.378
Si 288.158 1.00000 0.276
Sn 283.999 1.00000 1.98
Ti 323.452 1.00000 0.0741
V 311.071 0.99999 1.16
Zn 213.856 0.99999 0.0780

注：“检出限”为方法检出限，即按照样品分析的全部步骤，重复 11次样品空白试验，将各测定结果换算为

样品中的含量，计算方法检出限。
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3.2精密度测试

将润滑油样品的 7个平行样进行测试，根据测试评价精密度结果见表 5，各元素精密度

RSD＜3.0 %。

表 5 润滑油样品元素精密度测试结果(单位: mg/kg)
测试

元素
平行样-1 平行样-2 平行样-3 平行样-4 平行样-5 平行样-6 平行样-7 平均值 RSD%

Ag 104 104 102 104 104 105 104 104 0.811
Al 104 104 104 107 103 101 104 104 1.71
B 97.2 97.4 97.5 103 99.0 97.2 97.5 98.4 2.16
Ca 104 104 105 100 104 106 104 104 1.80
Cd 102 102 103 102 102 102 101 102 0.566
Cr 103 103 103 103 100 103 104 103 1.22
Cu 102 102 102 102 102 98.2 103 102 1.52
Fe 90.0 90.5 90.1 90.4 90.1 90.2 92.3 90.5 0.892
K 96.8 96.9 96.7 96.4 96.9 97 96.7 96.8 0.204
Li 94.5 94.1 94.3 94 94.3 94.2 96.1 94.5 0.766
Mg 102 102 103 101 102 102 102 102 0.566
Mn 106 106 104 106 106 106 105 106 0.745
Mo 96.0 96.3 96.2 99 96.1 96.4 96.5 96.6 1.09
Na 99.8 99.9 100 100.2 103 99.5 99.8 100 1.20
Ni 103 103 103 102 106 101 103 103 1.48
P 99.0 99.5 100 99.8 99.6 102 99.9 100 0.954
Pb 98.8 98.5 98.9 100 98.6 98.6 98.7 98.9 0.521
Sb 96.2 96.7 96.8 96.1 96.6 96.8 98.7 96.8 0.894
Si 38.9 38.5 39.1 39.1 38.9 38.7 39.0 38.9 0.564
Sn 69.3 69.8 70.1 69.5 69.7 67.8 70.4 69.5 1.21
Ti 98.6 98.9 96.5 100 103 97.5 99.0 99.1 2.09
V 101 101 100 101 104 101 99.0 101 1.51
Zn 104 103 103 100 104 104 104 103 1.42

3.3加标回收率测试

对润滑油样品进行加标回收率测试，以平行样-2为基础，各元素按照相应含量合适加标

上机测试，以 3次加标样品测试结果均值，计算加标回收率结果见表 6，样品各元素加标回

收率均在 94.2%~108%之间。

表 6 润滑油样品待测元素加标回收率测试结果(单位: mg/kg)
元素 测定浓度（mg/kg） 加标量（mg/kg） 加标后浓度（mg/kg） 加标回收率（%）

Ag 104 100 209 101
Al 104 100 207 98.7
B 97.4 100 189 94.2
Ca 104 100 213 105
Cd 102 100 212 108
Cr 103 100 205 99.1
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Cu 102 100 203 98.9
Fe 90.5 100 188 108
K 96.9 100 198 104
Li 94.1 100 188 99.4
Mg 102 100 203 99.5
Mn 106 100 218 106
Mo 96.3 100 191 98.3
Na 99.9 100 200 100
Ni 103 100 203 97.5
P 99.5 100 201 102
Pb 98.5 100 199 102
Sb 96.7 100 199 106
Si 38.5 100 78 102
Sn 69.8 100 140 100
Ti 98.9 100 197 99.0
V 101 100 205 103
Zn 103 100 212 106

3.4 实际样品测试

对样品进行测试，结果见表 7，该方法有效应用于润滑油中杂质元素含量测定。

表 7 润滑油样品测试结果(单位: mg/kg)
元素 润滑油

Ag 104
Al 104
B 97.4
Ca 105
Cd 102
Cr 103
Cu 102
Fe 90.4
K 97.0
Li 94.8
Mg 102
Mn 106
Mo 95.8
Na 100
Ni 103
P 99.5
Pb 98.4
Sb 95.9
Si 38.3
Sn 69.1
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Ti 98.3
V 101
Zn 104

4结论

本实验建立了一种超级微波消解-电感耦合等离子体发射光谱法测定润滑油中银、铝和硼

等 24种元素含量的分析方法。从实验结果来看，润滑油可用一次微波消解。本文所建立标准

曲线的线性系数均大于 0.99990，实际样品中各元素精密度测试结果 RSD<3.0%，各元素的加

标回收率范围为 94.2%~108%，元素的检出限范围 0.0180~3.21（mg/kg），表明该方法有较好

的稳定性和精密度，可准确测定润滑油中杂质元素的含量。

5附录

5.1标准曲线

5.1标准曲线
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