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摘要
本文介绍了一种采用 Agilent 5800 ICP-OES 结合快速自动曲线拟合技术 (FACT) 准确测定
钕铁硼中稀土杂质元素的方法。该方法借助 FACT，能够有效去除稀土元素之间的谱线干
扰；经模型校正后的所有元素校准曲线的相关系数均高于 0.999，且 13 种稀土杂质元素
的加标回收率在 90.4%–111.3% 之间。所开发的方法灵敏度高、干扰去除效果好，能够
满足钕铁硼样品中杂质元素分析的需求。

使用 Agilent 5800 FACT 技术测定 
钕铁硼中的杂质元素
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前言
钕铁硼作为高性能永磁材料，广泛应用于新能源汽车、风电设
备、电子信息、航空航天等领域，是支撑节能环保、高端制造和
新兴产业发展的关键基础材料，其性能优劣直接影响终端产品的
能效与核心竞争力。钕铁硼的磁性主相是 Nd2Fe14B，稀土杂质 
（例如 Pr、Sm、Dy 和 Gd 等）会以“原子替换”形式破坏主相
结构，导致磁性能发生不可逆的下降；且杂质元素含量的波动还
会干扰钕铁硼的熔炼和烧结等关键工艺，导致产品良率骤降。因
此，对钕铁硼中的稀土杂质元素进行准确定量至关重要。

《钕铁硼合金化学分析方法》(XB/T 617)[1] 中的第一法为电感耦合
等离子发射光谱法 (ICP-OES)。在测试过程中，由于稀土元素发
射的特征谱线数量多且波长接近，因此这些元素极易相互干扰，
影响准确定量。

本文介绍了一种采用 FACT 模式消除稀土元素间谱线干扰的方
法。该方法改善了 ICP-OES 分析钕铁硼中稀土元素的准确度和检
出限，为钕铁硼材料的高效质量管控提供了可靠的技术支撑。

实验部分

试剂和样品
实验用水为 Millipore Milli-Q 超纯水系统现制备的高纯去离子水；
所用标准品为安捷伦提供的含量为 10 µg/mL 的 Ce、Dy、Er、
Eu、Gd、Ho、La、 Lu、Nd、Pr、Sc、Sm、Tb、Th、Tm、Y、Yb 
混标（部件号：8500-6944、10000 µg/mL 的 Fe 单标（部件号：
5190-8402）、10000 µg/mL 的 Nd 单标（部件号：5190-8420）、
1000 µg/mL 的 Pr 单标（部件号 5190-8505）单标；钕铁硼样品为
市售产品。

仪器和设备
采用 Agilent 5800 ICP-OES，配备 SeaSpray 雾化器和双通道旋流
雾室，以及 1.8 mm 中心管的全可拆炬管组件。

使用 Agilent ICP Expert 软件（7.7.3 版）对仪器进行控制。该软
件包含 FACT 功能以及全面的质量控制 (QC)、智能半定量和谱线
五星推荐功能 (InteliQuant)（见图 1）、干扰判断以及数据筛选等
功能。

样品前处理
称取约 0.1 g 钕铁硼样品；加入 5 mL 由硝酸和盐酸按 1:3 体积比
制得的新鲜王水；在电热板上于 150 °C 加热，使样品完全溶解；
然后用超纯水定容至 50 mL 待测。

表 1. Agilent 5800 ICP-OES 仪器操作参数

观测方式 轴向观测

读取时间 (s) 10

重复测定次数 3

提升延迟时间 (s) 13

读数稳定时间 (s) 12

泵速 (rpm) 12

射频功率 (W) 1300

等离子体气流量 (L/min) 14

辅助气流量 (L/min) 1.0

雾化气流量 (L/min) 0.7

进样泵管类型 PVC 白色/白色

排废液管类型 PVC 蓝色/蓝色

背景校正 FACT，拟合

待测元素波长的选择
Agilent ICP Expert 软件的 IQ 功能具备强大的分析与智能决策能
力，不仅适用于精准测定样品中各组成成分的比例和元素基本含
量，而且能够以直观醒目的不同颜色进行可视化呈现，帮助用户
快速识别元素特征，进而科学合理地选择各元素的浓度设置范
围。此外，IQ 功能还能够基于样品的具体组成，智能分析并自动
推荐待测元素的最佳波长，精准避开样品中高含量元素的干扰，
省去繁琐的人工筛选过程，显著提升分析效率和准确度，为用户
带来更加便捷、高效的分析体验。
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图 1. 智能化 IQ 的半定量及谱线五星推荐功能
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FACT 使用高级光谱建模技术提供实时光谱校正，以数学方式从原
始光谱中解析（即分离）分析物信号，并通过分别测定预期组分以
及各自的响应来建模。例如，在测定钕铁硼中的 La (408.671 nm) 
时，会受到 Nd 408.680 nm 的谱线干扰。基于空白、单标 La 和
单标 Nd 建立 FACT 模型后，可以分离出正确的分析物信号，确
保分析结果的准确度（见图 2）。

 

红色：干扰峰形

La03 (408.671 nm)，标样 3，原始的

蓝色：原始峰形

波长 (nm)

强
度

绿色：剥离后的分析物信号

 

 

图 2. FACT 解析效果图

结果与讨论

校准曲线浓度范围及线性相关系数
为消除基体干扰，校准曲线配制参考《钕铁硼合金化学分析方
法》进行基体匹配。最终选择的元素波长、校准浓度点和背景校
正方式见表 2。从表中可以看出，所考察的 13 种稀土杂质元素的
校准曲线相关系数均高于 0.999。

表 2. 分析元素波长及线性范围

元素 推荐波长 (nm) 背景校正 校准范围 (mg/L) 线性相关系数
Ce 446.021 FACT 0.05–0.5 0.99943

Dy 357.625 FACT 0.05–0.5 0.99997

Er 369.265 FACT 0.05–0.5 0.99999

Eu 420.504 FACT 0.05–0.5 0.99999

Gd 342.246 FACT 0.05–0.5 1.00000

Ho 341.644 FACT 0.05–0.5 0.99997

La 408.671 FACT 0.05–0.5 0.99995

Lu 261.541 拟合 0.05–0.5 0.99999

Sm 442.434 FACT 0.05–0.5 0.99965

Tb 332.440 FACT 0.05–0.5 0.99995

Tm 329.100 FACT 0.05–0.5 1.00000

Y 371.029 FACT 0.05–0.5 0.99999

Yb 328.937 拟合 0.05–0.5 1.00000

方法检出限及加标回收实验
对处理后的钕铁硼样品进行检测，并计算仪器检出限和方法检出
限。具体而言，在预设的方法参数条件下，对空白样品进行 11 
次测定，将标准偏差的三倍定义为仪器检出限，并将仪器检出限
乘以样品前处理过程中的稀释倍数后定义为方法检出限。为验证
方法的可行性，进一步开展了加标回收实验，结果列于表 3 中。
从表中可以看出，所考察的 13 种稀土杂质元素的回收率均介于 
90.4%–111.3% 之间，证明该方法具有良好的准确度。

表 3. 各元素的检出限及加标回收率

元素
仪器检出限  

(μg/L)
方法检出限  
(mg/kg)

加标浓度  
(mg/L)

加标回收率  
(%)

样品含量 
(mg/kg)

Ce 4.5 4.5 0.20 90.4 157.4

Dy 3.0 3.0 0.20 111.3 179.6

Er 1.0 1.0 0.01 108.2 3.1

Eu 1.0 1.0 0.01 108.5 ND

Gd 2.5 2.5 0.02 107.9 25.0

Ho 3.0 3.0 0.01 93.5 3.1

La 0.5 0.5 0.02 101.9 14.1

Lu 0.5 0.5 0.01 99.8 1.4

Sm 4.8 4.8 0.02 102.4 21.1

Tb 4.5 4.5 0.01 103.1 4.6

Tm 3.3 3.3 0.01 99.5 ND

Y 0.3 0.3 0.01 100.9 0.7

Yb 0.2 0.2 0.01 98.5 0.3

注：ND 为低于方法检出限

结论
本实验采用 5800 ICP-OES 系统结合安捷伦 FACT 技术，对钕
铁硼样品中的 13 种稀土杂质元素进行分析。在存在基体干扰的
情况下，所有待测元素的仪器检出限均小于 5 ppb；加标回收
率在 90.4%–111.3% 之间；且经过 FACT 解析后的分析结果与 
ICP-MS/MS 分析结果的差异极小，表明所开发的方法具有出色的
灵敏度、准确度和可靠性。该方法适用于钕铁硼样品中稀土杂质
元素的准确定量分析。
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