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要
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采用火花放电原子发射光谱法测定了钛及钛合金中碳"铁"铝和钒的含量#通过对钛合金样品

的表面处理方式"氩气流量和压力"类型标准化等参数的摸索!确立了一套系统的分析方法#结果表明!

$

种元素测定的相对标准偏差在
":$"[

!

<:?[

!测定结果和化学湿法分析结果相比基本一致!比较适

合批量检测#
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前言

钛及钛合金具有较优异的比强度"比刚强度"抗

腐蚀性能"抗疲劳和蠕变性能!是一种新型的"很有

发展潜力和应用前景的结构材料#其广泛应用于航

天"航空"军事冶金"电力等工业生产中!被誉为现代
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金属#钛合金产品对合金元素指标严格!因此!准确

测定其合金元素的含量!对于研制高轻度"高承压力

的性能具有十分重要的意义%

!>V

&

#

目前国内针对钛及钛合金中的碳"铁"铝和钒
$

种元素!主要是通过碳硫分析仪"电感耦合等离子体

发射光谱法'

2%L>5AN

("或者原子吸收光谱法"容量

法等%

$><

&

!但是方法操作繁琐"周期长!且需要仪器的

联合测定才能出具报告#火花直读光谱仪作为一种

快速测试方法!只需要对样品表面进行处理后!便可

以进行直接测定%

\

&

!采用火花直读光谱仪同时测定

了钛及钛合金中碳"铁"铝"钒
$

种元素#

$

!

实验部分

$&$

!

仪器及试剂

QN;\@"

型光电直读光谱仪'德国
G_TW

公司

生产()砂轮机)普通 车床)高纯氩气 '纯 度 为

==:==@[

()

%]5>$_

型氩气净化塔#

分析纯无水乙醇)钛合金标准物质#

$&-

!

仪器工作条件

真空值大于
":? PL/

!温度补偿值为'

V#k

":!

(

e

)稳定电压
=$@9

!配有空调使环境温度保

持在'

#Vk!

(

e

!工作湿度为
"

?"[Ka

)分析间隙

为
$88

)

%

为
<88

的钨电极!顶角为
="g

)氩气流

量为
\""T

*

&

!载气压力为
":#

!

":V PL/

!曝光

#

次!冲洗
@*

!预燃烧
=*

!放电频率为
?""aU

)二段

曝光
@*

!放电频率
<""aU

#

$&'

!

实验方法

!:V:!

!

样品制备

将待测试样采用线切割技术!制备成
#"88j

V"88

!厚度不小于
@88

的尺寸!然后!使用洁净

刀头的车床进行表面车削!使用乙醇对表面进行擦

拭!晾干#

!:V:#

!

样品分析

在样品分析前!要稳定仪器!看是否符合仪器的

工作条件!使用钛合金分析通道!激发钛合金的废样

@

次!以便将气路中的空气赶掉#

使用厂家自带的类型标准化样品对钛合金工作

曲线进行标准化#观察标准化后的系数!符合条件

后!使用钛合金标准物质作为控制样品进行双平行

分析!然后再进行样品分析!通过与标准物质的对比

计算样品的检测值#

-

!

结果与讨论

-&$

!

试样处理方式的选择

通过对钛合金标准物质进行三个方式的处理$

!

(对表面直接用酒精擦拭)

#

(使用砂轮机对试样表

面进行打磨!然后用酒精擦拭)

V

(通过使用车床车

削!并控制转速为
?"".

*

8'(

!然后用细砂纸打磨!并

用酒精擦拭#不同的磨样方式!对检测值影响较大#

测定具体结果见表
!

#

表
$

!

对
D)/$

钛合金标准物质进行不同处理方式的结果比对

D7A13$
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平均值
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平均值
":""= ":#"? <:<!= @:#"@

相对标准偏差
KǸ <:= !:! ":V= ":V<

!!

由表
!

可以看出!样品表面的处理方式不同!对

检测结果影响较大#采用方法
!

(主要是因为实验

室新购置的标准物质!表面有一层氧化膜!从数据上

看!表面有碳的污染#采用方法
#

(处理方法比较快

捷!但是表面污染较严重!分析其原因!可能是因为

砂轮机上'实验室砂轮片材质一般为刚玉或碳化硅(

有很多钢的细小颗粒且砂轮片较硬!在高速转动并

打磨表面过程中!钛合金表面容易被金属颗粒物嵌

$<
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入其试样表面!所以影响了检测结果#采用方法
V

(

可有效避免样品表面被污染的弊端!对车床的刀头

进行擦拭!然后较低转速进行车削!去除表面
!

!

#88

!用酒精擦拭!避免污染!从表
!

的结果看!方

法
V

(是最好的处理方式#

-&-

!

氩气纯度及压力的选择

用于光谱分析的氩气至少为
==:==@[

!可以从

光谱对样品的激发斑点进行定性判断!氩气不纯!易

引起扩散放电!其激发点中心与外界没有分界线呈

发乌的白色或黑白色%

?

&

#正常情况为锃亮的致密的

细颗粒金属色麻点#

根据文献%

=

&

!使用不同氩气压力时!测定元素的

分析精密度无显著差异!但分析准确度有波动!并结

合实验室日常检测中对于氩气压力控制的经验!实

验室保证氩气压力在
":#

!

":VPL/

#因为氩气压

力过大!容易使火花产生跳动!造成放电不稳定!影

响检测结果同时造成氩气的浪费%

?

&

#

-&'

!

类型标准化对于检测的影响

标准化值用来评价设备状态!因为可能影响光

谱分析仪的分析结果!会由一个或多个标准化值反

映出来#如果有以下情况就要进行一次标准化$

!

(

清理或修理了火花激发台)

#

(清理光学系统的入射

窗口)

V

(换了新的氩气瓶)

$

(调整氩气流量#完成再

校正处理)复制包含标准化值的软件#

表
#

中对比了
V

次类型标准化的参数!发现平移

系数基本维持在
!:""

左右!而第
#

次标准化的偏转

系数偏离日常检测的数值较大!这将严重影响检测结

果#在气体"样品处理方式"环境不变的情况下!可能

是因为入射窗离放电间隙很近!由于长期受激发放电

喷溅和紫外线照射!入射窗表面形成薄膜!产生污染#

此时需要清洁入射窗!使用软纸巾和丙酮小心擦干净

窗口上的黄色附着污斑!晾干后即可使用#

表
-

!

类型标准化参数比对

D7A13-
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E"8

9

7:#+",";+67,!7:!#X3!

9

7:78363:+";6

@9

3+

元素 标准化次数
低标样品

;Y

低标样品

设置点值

2YN

低标样品

实际测量值

2Y2

高标样品

;a

高标样品

设置点值

2aN

高标样品

实际测量值

2a2

平移系数

:

偏转系数

R
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V
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V
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!

精密度实验

取两个钛合金标准样品!按照实验方法平行测

定
!"

次!计算平均值和相对标准偏差!并与认定值

进行比较!结果见表
V

#

表
'

!

精密度实验结果

D7A13'
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D23:3+>16+";

9

:35#+#",63+6

$

!W$%

% "

\

元素
Y##>! H=V!

测定值 认定值 相对标准偏差
KǸ

测定值 认定值 相对标准偏差
KǸ
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!!

从表
V

可以看出!标准样品中各元素的测定值

与认定值相接近!相对标准偏差在
":$"[

!

<:?[

#

方法的精密度较好#

-&.

!

方法对比

将火花直读光谱法与化学分析法的分析结果进

行对比!如表
$

所示#由表
$

可知!本方法测定值与

化学法测定值基本吻合#

表
K

!

采用不同方法得到的样品分析结果

D7A13K
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D23+78

9

137,71

@

+#+:3+>16+"A67#,3!A

@

!#;;3:3,68362"!+
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样品编号 方法
% W) 50 9

H=V!

本法
":""\ ":"$# <:\= V:<@

其他方法
":"!" ":"@= <:<@ V:<@

Y##>!

本法
":""? ":?= @:V= $:#$

其他方法
":"!# ":=< @:#! $:??

'

!

结论

通过对仪器测定参数及试样处理条件的优化!

建立了使用火花放电原子发射光谱法测定钛及钛合

金中碳"铁"铝"钒
$

种元素的分析方法#该方法测

定精密度高!准确度可靠!操作简便!满足钛及钛合

金的实际生产需要#
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