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摘　要　化学元素的含量及其变化影响镍基合金材料的各项性能。因此准确检测镍基合金化学成分并

对其严格控制，对提高和保证镍基合金材料性能具有重要意义。通过对仪器分析条件进行优化，采用控

制样品法，建立了用火花放电原子发射光谱法测定镍基合金中Ａｌ、Ｃ、Ｃｒ、Ｃｏ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｎｂ、Ｐ、Ｓｉ、Ｓ、Ｗ、Ｍｏ

等１２种元素含量的方法。采用优化的吹氩时间６ｓ、预燃时间６ｓ、积分时间８ｓ等实验条件测定了３种

常规镍基合金样品，测定值与现行国家标准分析方法结果一致。
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前言

镍基合金由于其具有强度高、抗氧化、耐腐蚀、

良好的塑性和韧性以及冶金稳定性和可加工性等优

异性能，使得其在航空、航天、石油化工、核反应堆和

能源转换等领域中被广泛使用［１４］。化学元素的含

量直接影响材料的各项性能，如增加铝元素的含量

可提高合金的强度；增加钼元素含量可提高合金的

蠕变性能，有利于合金抗热腐蚀；而碳、硫元素含量

高低则对合金的持久性能和疲劳性能具有显著影

响，因此准确测定镍基合金中各化学元素的含量，对

镍基合金的研发、生产及应用是非常重要的［５６］。目

前镍基合金中各元素测定的国家标准大都采用湿法

分析，方法涵盖分光光度法、原子吸收光谱法、

ＥＤＴＡ滴定法、电解重量法等经典技术手段。然而，

由于镍基合金本身具有优异的耐腐蚀性能，从而使样

品溶解困难，另外溶解样品时需使用大量的化学试

剂，操作繁琐，检测周期长。虽然ＧＢ／Ｔ８６４７．１０为

发射光谱分析方法，但此方法使用的是实验室较少

使用的电弧型发射光谱仪，难以普及；且试样需要用

硝酸溶解、蒸发、灼烧、研磨成粉后测定，制样复杂，

需要使用化学试剂，且只适合于合金元素含量较低

的样品的检测。文献检索发现，镍基合金中元素的

分析方法呈现多样性［７１２］，但用火花放电原子发射

光谱分析方法测定镍基合金中多种化学元素的分析

方法还鲜有报道［４］。

本工作利用火花放电原子发射光谱技术，以

ＮＳ１４０３、ＮＳ３１０２和ＮＳ３４０４镍基合金为研究对象，

通过参数优化，采用控样法测定镍基合金中铝、碳、

铬、钴、铜、铁、铌、磷、硅、硫、钨、钼等１２种元素含

量，建立火花放电原子发射光谱法对镍基合金中多

种元素含量的快速检测方法。

１　实验部分

１１　主要仪器设备

火花放电原子发射光谱仪（ＴｈｅｒｍｏＡＲＬ４４６０，

美国ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ）；磨样机（上海立润），红外碳硫

仪（ＣＳ７４４，美国力可公司）、电感耦合等离子体原子

发射光谱仪（ＰＥｏｐｔｉｍａ８０００型，美国ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ

仪器有限公司）、可见分光光度计（７２２Ｓ型，上海精

密科学仪器有限公司）。

１２　仪器工作条件

钨电极：直径 ６ ｍｍ，顶角 ９０°。分析间隙：

３ｍｍ，氩气纯度：９９．９９９％，压力：０．２ＭＰａ。

１３　实验方法

标准样品和待测样品均在磨样机上用６０号砂

纸打磨，研磨后试样的表面应平整、纹路清晰且方向

一致。处理后的试样表面应能完全盖住激发孔，且

与激发台接触良好，不会漏气。将制备好的试样按

优化的仪器分析条件进行测定。

２　结果与讨论

２１　仪器工作条件的选择

实验用镍基合金标准样品ＢＳ１８７Ｄ，以铬、钼和

铜元素为代表元素，对火花放电原子发射光谱分析

条件进行优化。

２．１．１　吹氩时间

光谱分析时，吹氩的主要目的是赶走火花室内

的空气，从而减小激发试样时空气对紫外光区谱线

的吸收，否则将对分析结果造成很大的影响，且不利

于激发稳定。另外，样品中的合金元素在高温情况

下可能会与空气中成分发生化学反应生成分子化合

物，从而对所需测定的原子光谱造成干扰。固定预

积分时间为５ｓ，积分时间为５ｓ，改变吹氩时间分别

为２、４、６、８和１０ｓ。在不同吹氩时间下，将镍基合

金标准样品ＢＳ１８７Ｄ激发１１点，测量样品中铬、钼

和铜元素的相对激发强度，分别计算测定结果的平

均值、标准偏差和相对标准偏差。吹氩时间对各元

素测定结果的影响见表１。

由表１可知，吹氩时间对结果的稳定性具有一

定的影响。当吹氩时间达到６ｓ时，样品中铬、钼和

铜元素的平均值基本稳定；当吹氩时间为８ｓ时，

铬、钼和铜元素相对发射强度的相对标准偏差均变

大；而当吹氩时间为１０ｓ时，钼和铜元素发射强度

的相对标准偏差变大。为了保证试样分析强度的稳

定性以及减少总的分析时间，实验选择吹氩时间为

６ｓ。

２．１．２　预积分时间

光谱分析中，预积分的作用是产生低压高能量

的火花来处理样品表面，从而使样品熔化和均质化。

为保证分析结果的稳定，一般要求预燃强度达到稳

定状态后才开始积分。实验考察了预积分时间对测

定结果的影响。首先固定吹氩时间为６ｓ，积分时间

为５ｓ，改变预积分时间为２、４、６、８和１０ｓ。在不同

预积分时间下，将镍基合金标准样品ＢＳ１８７Ｄ激发

１１点，测量样品中铬、钼和铜元素的相对激发强度

的平均值、标准偏差和相对标准偏差，预积分时间对

各元素测定结果的影响见表２。

５５
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表１　吹氩时间对测定结果的影响

犜犪犫犾犲１　犈犳犳犲犮狋狅犳犪狉犵狅狀犳犾狌狊犺狋犻犿犲狅狀犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋

吹氩时间

狋／ｓ

Ｃｒ的相对发射强度 Ｍｏ的相对发射强度 Ｃｕ的相对发射强度

平均值 标准偏差 相对标准偏差／％ 平均值 标准偏差 相对标准偏差／％ 平均值 标准偏差 相对标准偏差／％

２ ９．９７１ ０．０９７ ０．９７ １３．６１３ ０．１４２ １．０４ １．４０９ ０．０１８ １．２８

４ １０．０４５ ０．０３２ ０．３２ １３．６２５ ０．０８ ０．５９ １．４１８ ０．００５ ０．３５

６ １０．０４６ ０．０２６ ０．２９ １３．６５９ ０．０４７ ０．３４ １．４１９ ０．００５ ０．３５

８ １０．０３３ ０．０４５ ０．４５ １３．６５８ ０．０７８ ０．５７ １．４１５ ０．００６ ０．４２

１０ １０．０２０ ０．０４１ ０．４１ １３．６４３ ０．１２６ ０．９２ １．４１１ ０．０１０ ０．７１

表２　预积分时间对测定结果的影响

犜犪犫犾犲２　犈犳犳犲犮狋狅犳狆狉犲犻狀狋犲犵狉犪狋犻狅狀狋犻犿犲狅狀犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋

预积分时间

狋／ｓ

Ｃｒ的发射强度 Ｍｏ的发射强度 Ｃｕ的发射强度

平均值 标准偏差 相对标准偏差／％ 平均值 标准偏差 相对标准偏差／％ 平均值 标准偏差 相对标准偏差／％

２ １０．０２３ ０．０３７ ０．３７ １３．６３１ ０．１１７ ０．８６ １．４１１ ０．０１０ ０．７１

４ １０．０５９ ０．０２８ ０．２８ １３．６４７ ０．１０７ ０．７８ １．４０７ ０．００８ ０．５７

６ １０．０６７ ０．０２２ ０．２２ １３．６７５ ０．０７０ ０．５１ １．４１２ ０．００４ ０．２８

８ １０．０３８ ０．０４０ ０．４０ １３．６１８ ０．０７１ ０．５２ １．４１２ ０．００６ ０．４６

１０ １０．３０１ ０．０３１ ０．３１ １３．６１０ ０．０７８ ０．５７ １．４１１ ０．００６ ０．４３

　　由表２可以看出，当预积分时间为６ｓ时，测量

样品中铬、钼和铜元素激发强度相对标准偏差最低，

且三元素激发强度的平均值相对较高。因此，实验

选择预积分时间为６ｓ。

２．１．３　积分时间

火花放电原子发射光谱分析时，延长积分时

间可增强火花源对样品的预熔能力，从而使不同

样品的原子化效率趋于一致，对提高实验结果的

准确度具有重要的影响。实验对积分时间进行了

考察，固定吹氩时间为６ｓ，预积分时间为６ｓ，改变

积分时间分别为２、３、４、５、６、７、８、９和１０ｓ。在不

同积分时间下，将镍基合金标准样品ＢＳ１８７Ｄ激发

１１点，测量样品中铬、钼和铜元素的相对激发强

度，分别计算样品中铬、钼和铜元素相对激发强度

的平均值、标准偏差和相对标准偏差，分析结果见

表３。

表３　积分时间对测定结果的影响

犜犪犫犾犲３　犈犳犳犲犮狋狅犳犻狀狋犲犵狉犪狋犻狅狀狋犻犿犲狅狀犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋

积分时间

狋／ｓ

Ｃｒ的相对发射强度 Ｍｏ的相对发射强度 Ｃｕ的相对发射强度

平均值 标准偏差 相对标准偏差／％ 平均值 标准偏差 相对标准偏差／％ 平均值 标准偏差 相对标准偏差／％

２ １０．０３７ ０．０２５ ０．２５ １３．６６７ ０．１２２ ０．８９ １．４１８ ０．００７ ０．４９

３ １０．０３７ ０．０３５ ０．３５ １３．６２２ ０．１２２ ０．９０ １．４１３ ０．００８ ０．５７

４ １０．０１９ ０．０２３ ０．２３ １３．６２７ ０．１６５ １．２１ １．４１１ ０．０１０ ０．７１

５ １０．０６７ ０．０２２ ０．２２ １３．６７５ ０．０７０ ０．５１ １．４１２ ０．００４ ０．２８

６ １０．０２５ ０．０２３ ０．２３ １３．６４２ ０．０８５ ０．６２ １．４１２ ０．００７ ０．５０

７ １０．０４４ ０．０２５ ０．２５ １３．６６７ ０．０６１ ０．４５ １．４１３ ０．００５ ０．３５

８ １０．０５３ ０．００２ ０．０２ １３．６３０ ０．０７４ ０．５４ １．４１８ ０．００５ ０．３６

９ １０．０６２ ０．０２８ ０．２８ １３．６１５ ０．１２９ ０．９５ １．４１５ ０．００９ ０．６４

１０ １０．０５２ ０．０２９ ０．２９ １３．６２２ ０．１７２ １．２７ １．４１２ ０．０１０ ０．７１

　　由表３可知，积分时间为２～４ｓ时，测量样品

中铬、钼和铜元素发射强度的波动逐渐降低，当积分

时间为５～８ｓ时，三元素发射强度平均值的稳定性

较好。为提高分析结果的准确性，实验选择积分时

间为８ｓ。

通过对实验条件的探讨，最终选择的最佳分析

条件见表４。

表４　分析条件

犜犪犫犾犲４　犃狀犪犾狔狊犻狊犮狅狀犱犻狋犻狅狀狊

项目 内容

吹氩时间／ｓ ６

预燃时间／ｓ ６

积分时间／ｓ ８

放电形式 预燃期高能放电，积分期低能放电

６５
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２２　干扰实验

用火花放电原子发射光谱分析镍基合金时，金

属试样被整体激发，谱线复杂，由于共存元素的存在

引起分析元素强度的变化，从而影响分析结果的准

确度。根据仪器厂家推荐的干扰元素范围，确定可

能的干扰元素见表５。

表５　内标线和可能的干扰元素

犜犪犫犾犲５　犐狀狋犲狉狀犪犾狊狋犪狀犱犪狉犱犾犻狀犲狊犪狀犱

狆狅狊狊犻犫犾犲犻狀狋犲狉犳犲狉犻狀犵犲犾犲犿犲狀狋狊

元素 波长／ｎｍ 可能干扰的元素

Ｎｉ ２４３．７９（内标线）

Ｃ １９３．０９ Ｍｏ　Ｃｏ　Ｃｒ　Ｃｕ　Ｆｅ　Ｎｂ　Ｖ　Ａｌ

Ｓｉ ２１２．４１ Ｍｏ　Ｃｕ　Ｆｅ　Ｃｒ　Ｃｏ　Ｍｎ　

Ｐ １７８．２９ Ｍｏ　Ｓｉ

Ｓ １８０．７３ Ｃｒ　Ｍｏ　Ｍｎ

Ｃｒ
２６７．７２

２９８．９２
Ｍｏ　Ｃｏ　Ｔｉ　Ｆｅ　Ｍｎ　Ｓｉ　Ｎｂ

Ｃｕ ２００．０３ Ｆｅ　Ｎｂ　Ａｌ　Ｓｉ

Ｍｏ
２８１．６１

２９０．９１
Ｃｒ　Ｆｅ

Ｃｏ ２５８．０３ Ｃｒ　Ｆｅ　Ｗ　Ｎｂ　Ｍｏ

Ａｌ ３９４．４０ Ｃｒ　Ｃｕ　Ｔｉ　Ｎｂ　Ｃｏ　Ｍｏ　Ｆｅ　Ｓｉ

Ｆｅ
２７３．０７

３７１．９９
Ａｌ　Ｍｏ　Ｔｉ　Ｃｒ　Ｗ　Ｃｏ　Ｍｎ

Ｎｂ ３１９．５０ Ｍｏ　Ｆｅ　Ｓｉ

Ｗ ２２０．４５ Ｃｒ　Ｆｅ　Ｓｉ　Ａｌ

２３　校准

通常火花发射光谱仪器出厂时，仪器厂商根据

用户的要求已绘制校准曲线，用户采用这些校准曲

线进行分析。原始校准曲线法是先使用校准曲线法

绘制校准曲线（可以是仪器出厂时自带的校准曲

线），当光谱仪器因温度、湿度、震动等因素导致谱线

产生位移，或因发光强度变化导致校准曲线发生漂

移，通过标准化样品对校准曲线的漂移进行整体标

准化修正，使修正后元素强度恢复到最初建立校准

曲线时强度的方法。

由于分析样品与绘制校准曲线的标准样品存在

冶炼工艺过程和组织结构的差异，会使校准曲线发

生变化。为避免这种差异造成的影响，通常使用与

分析样品的冶金工艺过程和组织结构相近的控制样

品，用于控制分析样品的分析结果。在有原始校准

曲线的基础上，在同样的工作条件下，将控制样品与

分析样品同时分析，利用控制样品的分析结果与其

标准值之间的偏差对分析样品的分析结果进行

修正。

按照ＧＢ／Ｔ１４２０３—２０１６《火花放电原子发射

光谱分析法通则》，采用原始校准法和控制样品法相

结合对样品进行分析。在优化的实验条件下，对实

验研究对象 ＮＳ１４０３、ＮＳ３１０２和 ＮＳ３４０４镍基合金

进行火花放电原子发射光谱分析，控制样品选择情

况见表６。在同样的工作条件下，将控制样品与分

析样品同时分析，利用控制样品的分析结果与其标

准值之间的偏差对分析样品的分析结果进行修正。

实验样品的未校准和校正后光谱分析结果见表７。

从表７中可以看出，部分元素用通用镍基合金校准

曲线分析的结果与用控样校正后的结果相差较大。

表６　控制样品中各元素含量

犜犪犫犾犲６　犈犾犲犿犲狀狋犮狅狀狋犲狀狋犻狀犮狅狀狋狉狅犾狊犪犿狆犾犲狊 ／％

序号 编号 Ｃ Ｓｉ Ｓ Ｐ Ｃｒ Ｍｏ Ｃｕ Ａｌ Ｃｏ Ｎｂ Ｆｅ Ｗ

１ ＢＳ１８７Ｄ ０．０３３７ ０．６６９ ０．００２１ ０．０１５５ １９．９１ ２．１７ ３．５２ ０．０１６４ ０．０８９ ０．６２１  ０．０８６

２ ＨＲＴＮｉ２０１２ ０．００８ ０．０６ ０．００３ ０．００９ １５．５６ １５．７７ ０．０９ ０．２３   ６．６６ ３．４７

３ ＡｌｌｏｙＧ３０ ０．００５８ ０．１４ ０．０００６ ０．０１１ ２８．９ ４．９３ １．２４ ０．１４ １．７５ ０．３６ １３．４８ １．９７

表７　实验样品分析结果

犜犪犫犾犲７　犃狀犪犾狔狊犻狊狉犲狊狌犾狋狊狅犳狋犲狊狋狊犪犿狆犾犲狊 ／％

试验样品 项目 Ｃ Ｓｉ Ｓ Ｐ Ｃｒ Ｍｏ Ｃｕ Ａｌ Ｃｏ Ｎｂ Ｆｅ Ｗ

ＮＳ１４０３
未校正 ０．０７８ ０．３４０ ０．００４８ ０．０１１０ ２０．１４７ ２．５２２ ４．２７０ ０．０２７ ０．０７３ ０．７４４ ３７．８２７ 

校正后 ０．０６５ ０．１１６ ０．００１６ ０．０１１３ ２０．２３６ ２．７３１ ３．２７３ ０．１３５ ０．０６４ ０．８３４ ３７．７８７ 

ＮＳ３１０２
未校正 ０．００９ ０．００２ ０．００６３ ０．００４０ １５．５５４ １５．８８２ ０．０４４ ０．１１１ ０．０２４ ０．０２９ ５．７８４ ３．３０１

校正后 ０．００６ ０．０８０ ０．００３３ ０．００４１ １５．３２８ １５．７２８ ０．０５３ ０．０６５ ０．０１４ ０．０４６ ５．３００ ３．２８７

ＮＳ３４０４
未校正 ０．０２８ ０．２３５ ０．００７０ ０．００９０ ２８．０５３ ５．２１４ １．８３１ ０．１５７ ３．１３６ ０．６１４ １５．４４９ ２．４５７

校正后 ０．０２２ ０．２６１ ０．０００６ ０．００６５ ２８．４２１ ５．１１６ １．８２２ ０．１３７ ３．１０５ ０．６７８ １５．４９８ ２．５７７

２４　与其它分析方法比较

用标准方法对 ＮＳ１４０３、ＮＳ３１０２和 ＮＳ３４０４中

１２种元素进行分析，校正后的准确度检验，所用标

准方法及检测结果见表８。火花放电原子发射光谱

测定方法与其它方法测定结果的一致性分别见表

９～１１。从表中可以看出，除了钼元素在其含量范围

内没有合适的分析方法外，其它元素的光谱分析结

果与现行国家标准分析方法结果一致。

７５
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表８　其它方法分析结果

犜犪犫犾犲８　犃狀犪犾狔狊犻狊狉犲狊狌犾狋狊狅犳狅狋犺犲狉犿犲狋犺狅犱狊 ／％

试验样品

Ｃ Ｓｉ Ｓ Ｐ Ｃｒ Ｍｏ Ｃｕ Ａｌ Ｃｏ Ｎｂ Ｆｅ Ｗ

ＧＢ／Ｔ

８６４７．９

ＧＢ／Ｔ

２４５８５

ＧＢ／Ｔ

８６４７．８

ＧＢ／Ｔ

２４５８５

ＧＢ／Ｔ

２２３．１１

方法一


ＧＢ／Ｔ

２２３．１８

ＧＢ／Ｔ

２２３．９

方法二

ＧＢ／Ｔ

２４５８５

ＧＢ／Ｔ

２２３．４０

ＧＢ／Ｔ

６７３０．６５

ＧＢ／Ｔ

２２３．４３

方法一

ＮＳ１４０３ ０．０７０ ０．１３１ ０．００２２ ０．０１０２ ２０．１０４  ３．２１１ ０．１４９   ３７．４９４ 

ＮＳ３１０２ ０．００８  ０．００４１  １５．１３５   ０．０６７ ０．０１９   ３．２３４

ＮＳ３４０４ ０．０２４ ０．２９２  ０．００５１ ２８．１３８  １．８７３ ０．１４５  ０．６１８  ２．３９８

表９　试样犖犛１４０３光谱分析方法与其它方法分析结果的一致性

犜犪犫犾犲９　犆狅狀狊犻狊狋犲狀犮狔狅犳犪狀犪犾狔狊犻狊狉犲狊狌犾狋狊狅犳狊犪犿狆犾犲犖犛１４０３犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀犫狔狊狆犲犮狋狉犪犾犪狀犪犾狔狕犻狀犵犪狀犱狅狋犺犲狉犿犲狋犺狅犱狊

元素 判定标准 判定依据／％ 差值／％ 结果

Ｃ ＧＢ／Ｔ８６４７．９（红外） 实验室间允许差０．００６ ０．００５ 一致

Ｓｉ ＧＢ／Ｔ２４５８５（ＩＣＰ） 犚＝０．０２０ ０．０１５ 一致

Ｓ ＧＢ／Ｔ８６４７．８ 实验室间允许差０．０００７ ０．０００６ 一致

Ｐ ＧＢ／Ｔ２４５８５ 犚＝０．００２５ ０．００１１ 一致

Ｃｒ ＧＢ／Ｔ２２３．１１方法一 犚＝０．２５ ０．１３２ 一致

Ｍｏ ＧＢ／Ｔ２２３．２６   

Ｃｕ ＧＢ／Ｔ２２３．１８ 犚＝０．０７３ ０．０６２ 一致

Ａｌ ＧＢ／Ｔ２２３．９方法二 犚＝０．０１６ ０．０１４ 一致

Ｃｏ ＧＢ／Ｔ２４５８５   

Ｎｂ ＧＢ／Ｔ２２３．４０   

Ｆｅ ＧＢ／Ｔ６７３０．６５ 犚＝０．４ ０．２９３ 一致

Ｗ ＧＢ／Ｔ２２３．４３方法一   

表１０　试样犖犛３１０２光谱分析方法与其它方法分析结果的一致性

犜犪犫犾犲１０　犆狅狀狊犻狊狋犲狀犮狔狅犳犪狀犪犾狔狊犻狊狉犲狊狌犾狋狊狅犳狊犪犿狆犾犲犖犛３１０２犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀犫狔狊狆犲犮狋狉犪犾犪狀犪犾狔狕犻狀犵犪狀犱狅狋犺犲狉犿犲狋犺狅犱狊

元素 判定标准 判定依据／％ 差值／％ 结果

Ｃ ＧＢ／Ｔ８６４７．９（红外） 实验室间允许差０．００２ ０．００２ 一致

Ｓｉ ＧＢ／Ｔ２４５８５（ＩＣＰ）   

Ｓ ＧＢ／Ｔ８６４７．８ 实验室间允许差０．００１０ ０．０００８ 一致

Ｐ ＧＢ／Ｔ２４５８５   

Ｃｒ ＧＢ／Ｔ２２３．１１方法一 Ｒ＝０．２１ ０．１９ 一致

Ｍｏ ＧＢ／Ｔ２２３．２６   

Ｃｕ ＧＢ／Ｔ２２３．１８   

Ａｌ ＧＢ／Ｔ２２３．９方法二 Ｒ＝０．００５ ０．００２ 一致

Ｃｏ ＧＢ／Ｔ２４５８５ Ｒ＝０．００６ ０．００５ 一致

Ｎｂ ＧＢ／Ｔ２２３．４０   

Ｆｅ ＧＢ／Ｔ６７３０．６５   

Ｗ ＧＢ／Ｔ２２３．４３方法一 Ｒ＝０．０６９ ０．０５３ 一致

表１１　试样犖犛３４０４光谱分析方法与其它方法分析结果的一致性

犜犪犫犾犲１１　犆狅狀狊犻狊狋犲狀犮狔狅犳犪狀犪犾狔狊犻狊狉犲狊狌犾狋狊狅犳狊犪犿狆犾犲犖犛３４０４犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀犫狔狊狆犲犮狋狉犪犾犪狀犪犾狔狕犻狀犵犪狀犱狅狋犺犲狉犿犲狋犺狅犱狊

元素 判定标准 判定依据／％ 差值／％ 结果

Ｃ ＧＢ／Ｔ８６４７．９（红外） 实验室间允许差０．００３ ０．００２ 一致

Ｓｉ ＧＢ／Ｔ２４５８５（ＩＣＰ） 犚＝０．０３５ ０．０３１ 一致

Ｓ ＧＢ／Ｔ８６４７．８   

Ｐ ＧＢ／Ｔ２４５８５ 犚＝０．００１７ ０．００１４ 一致

Ｃｒ ＧＢ／Ｔ２２３．１１方法一 犚＝０．３１ ０．２８３ 一致

Ｍｏ ＧＢ／Ｔ２２３．２６   

Ｃｕ ＧＢ／Ｔ２２３．１８ 犚＝０．０５５ ０．０４２ 一致

Ａｌ ＧＢ／Ｔ２２３．９方法二 犚＝０．０１６ ０．０１２ 一致

Ｃｏ ＧＢ／Ｔ２４５８５   

Ｎｂ ＧＢ／Ｔ２２３．４０ 犚＝０．００５ ０．００４ 一致

Ｆｅ ＧＢ／Ｔ６７３０．６５   

Ｗ ＧＢ／Ｔ２２３．４３方法一 犚＝０．０６８ ０．０５９ 一致

８５
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３　结论

通过吹氩时间、预燃时间和积分时间的实验与

优化，确立了火花放电原子发射光谱分析镍基合金的

条件。根据仪器厂家推荐的干扰元素范围，确定可能

的干扰元素。用优化的测试条件，利用仪器自带的标

准曲线，采用控样法对镍基合金试样 ＮＳ１４０３、

ＮＳ３１０２和ＮＳ３４０４进行花火放电原子发射光谱分

析，结果与现行国家标准分析方法一致。本方法实

用、方便，可用于镍基合金的日常检测分析。
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