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高温合金中加入铅
、

错可 以提高晶界强度
,

从而提高合金的塑性
,
·

并加宽合金的主要参数

范围
。

因此测定合金中的铃
、

错含量 已提到工

作 日程上来了
。

但铃
、

错的物理化学性质十分

相似
,

彼此分离相当困难
,

因而测定恰和错成

为当前化学分析中的难题
。

错和错的化学分离方法
,

一般采用吸附法
、

离子交换法和溶剂萃取法
。

以前曾用苦杏仁酸

分离高温合金的铅和错(合量 )
,

但操作繁琐
,

重现性不好
,

尤其合金中含有妮
、

担时
,

更难

解决
。

我们冶炼了高温合金K 19 M 光谱 固体标准

样品
,

经发射光谱和 X 光荧光作均匀性检 查
,

发现拾
、

错不均匀
,

尤其是错
,

因此直接用固

体样品进行分析
,

也存在一些困难
。

最后我们

采用不经化学分离
,

只将试末溶解
,

用溶液干

渣法光谱测定
。

错标准溶液
,

配制成一套标准样品
。

在镍基高温合金中
,

只有 G H 49 合金成分

和我们分析对象 ( K 3
、

K S
、

K 19 H
、

K 19 M
、

K 22 等合金 ) 的成分类似
,

最初 我们选用它作

为空白底样
,

后来专门冶炼一炉 K 玲H 合金为

空白底样
。

用 K S 合金为基体 (不含错 ) 配制一套标

准溶液
,

做 出的错工作曲线和G 壬工4 9 合金为基

体配 制 的重合 在一起 (见图 1 )
。

用 K 19 H 和

K 22 合金为基体的也一样重合
。

试验证明
,

只

要主成分类似
,

一套标准样品可 以分析几种牌

号
。

这套标准样品在分析镍基高温合金其主成

分在下列范围者 (表 l ) 均可使用
。
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二
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条件试验

卜 空白底样的选择

溶液法可 以用合成标准样品或者在一个空

白底样(不含铃
、

错的合金)中加入计算量的拾
、

图 1 G H 4 9和 K S合金为底样的H f工作曲线

2
·

溶液的浓度
、

酸度

溶液的浓度配制为10 m g / m l和20 m g / m l两

种
,

用20 m g / m l比较理想
,

可减少曝光时 间
。

酸度曾用8 , 2和 9 , 1 (盐酸
,

硝酸 )
,

后

来选用 9 , 1
,

溶料比较快
。

表 1 高温合金主成分范围
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图 2 铬
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镍蒸发曲线
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图 3 错镍蒸发曲线
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为了加速试样溶瓣和防止沉淀
,

在。
.

堪样

品中加入 4滴氢氟酸
。

3. 铅
、

瞻标准溶液

铃
、

错标准溶 液可选用 99
·

99 肠金属片
,

剪成碎片
,

放在铂柑祸中
,

加少量水
,

滴加儿

滴氢氟酸使 之溶解
,

然后用 9 ‘ 1混酸冲稀至所

需要的浓度
。

也可用氯化错酸配制标准溶液
。

事实上
,

所谓 9 9
,

99 肠的错 片仍含有不少

的错
,

经光谱溶液法和电感祸合等离子体方法

分析
,

含错量为1
.

80 肠
,

因此在计算中必须考

虑此 因素
。

铃
、

错标准溶液和用空 白基体配制的合成

标准溶液
,

都要贮存在塑料瓶中
,

一般一年内

都不会产生沉淀
。

合成标准溶液中错实际含量

为0
.

01 艺
,

~ 0
.

1 0 8 肠
,

铃实际含量为 0
.

5 ~ 2
.

44 %
。
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激发条件选择

( l) 电学参数 曾用 H F O 一 1型火花发生

器进行试验
,

选用电感为sm H
,

电容为 1Zn F
,

电压为 1 06 0 o v
,

复杂线路
,

可得 到较 强的谱

线租良好再现性
。

也可用 H r 一 3 火花发生器
,

电容0
.

0 1协F
,

电感为0
.

15 m H
,

电压约13 00 0 V
,

电流 2
.

5 A
,

仍可得到较好再现性
。

(2 ) 电极形状 曾选用平头对 电极(直径

6 m m 光谱纯碳棒
,

长20 m m 工 但激发不稳定
,

再

现性较差
。

后来上电极改为顶端 3 0
“

圆锥
,

有一

个Z m m 截面
,

激发后极距变化较大
。

最后选用

上电极为顶端45
“

圆锥
,

有一个3 m m 截面
,

激发

较稳定
,

再现性也较好
。

如果谱线强度够
,

上电

极也可用半圆头碳棒
,

可得到更好的再现性
。

〔3 ) 分析线对 选用H f28 20
.

2 24 入~ N i

2 8 2 1
.

0 9 .入
、

Z r 3 2 7 3
.

o z7 人扣除背景 以 背景为

内标
、

2二r 3 3 9 1
.

9 7 5入~ N i34 0 1
.

7 6 6人
,

这些谱

线在使用范围内均没有其它元素的谱线干扰
。

(刁
:

) 蒸发曲线 所选 用的分析 线对
,

其

蒸发曲线基本一致 (见图 2
、

3 )
。

为
一

r提高再现性
,

选择预燃 20 秒
。

(5) 根据上述选 择的条件绘制工作曲线

如下 (见 图4
、

5 )
。
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图 4 拾工作曲线
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图 5 错工作曲线



与
.

试样处理

0. 10 0 09 试未置于 50 m l塑料瓶中
,

用滴定

管加入 9 m l盐酸
、

1二 1硝酸
,

滴加 4滴氢氟酸
,

在水浴上加热
,

待全部溶解后
,

冷却
、

仇出约

1
·

5川于塑料盖内
,

、

将碳 电极 (激发面朝
一

「)

垂直浸入溶液中
,

泡一夜
,

取出
,

插于多孔铝

盘中
,

置于高温 电炉上烤半小时
,

冷却后摄谱
。

6. 摄谱条件

P G S
一 2 两米光栅摄谱仪

,

三透镜 聚光系

统
,

光栅刻痕1 3 0 0 条/ m m
,

光栅转角 11
.

6 4
,

狭缝倾角 5
.

20
,

准光管位置 1。
二

0
,

光栏 1
,

狭

缝宽度20 林m
,

遮光板全圆
,

极
卜

距 Zrrl m
,

预燃

2 0秒
,

曝光连o秒
。

H r 一 3 火花 发生 器
,

电容 0
.

01 件F
,

电感

。
.

拓 m H
,

复杂线路
,

放电盘 3 m m
,

电流 2
.

SA
。

感光板天津 I型
,

在19 士 1 ℃时显影5分钟
。

7. 方法精确度

用 H F O 一 1光源时

H f s 二 士 O
。

0 3

Z r S 一 士 0
.

0 0 3

用H F一 3光源时

H f S 一 士0 0 4

Z r S ~ 土 0
.

0 0 4

和IC F 一A E s方法分析给果对照如表 2
。

表 2 本法和 ICP一A E S 分析结采对照
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三
、

小 结

本方法操作简单
,

只需要一般的光谱分析

仪器
,

’

分析周期较短
,

结果准确可靠
,

几年来

配合 我所 K 歇 K S
、

K 19 M
、

K 19 H
、

K 22 等

合金的研究和生产工作
,

完全可 以满足生产的

需要
。

羊 玲 ★ ★

《铸件试制 定型规则 》航标 审定通过

由 1 1 2 厂负 责 三二O 厂
、

三三一厂
、

一一三厂

参加起草的 《铸件试制定型规则》航 标审定会于六月

在广西梧州召开
,

会议通过了这一标准
。

该标准的制订
,

使铸件的试制有 章可循
,

明确了

试制和批生产的严格界线
,

保证铸 件质量
。

该标准也

是铸 件质量控制标准的一部分
。

铸件应按本标准规定

试制定型并办理批准手续后
,

方可按不 同合金铸件的

相应标准进行批生产
。

(袁成祺)

四个礴测方法航标审定通过

变形镁合金国标审定通过

由冶金部标准化所组织的变形镁 合金 国标审定会

于六月在哈尔滨召开
。

通去 了镁 合金化学成分
、

镁板
、

镁棒
、

镁型材和镁 锻件五个国家标准
。

镁板 (薄板和

厚板) 标准在尺寸公差和不平度方面质量高于原冶标
。

锻件和模锻件标准在某些质量 要求上 比原冶标明确
。

棒材和型材标准与原冶标相当
。

(袁成祺)

磁测方法航 标审定会于 19 8 4年6月在重庆 召开
。

冶金部
、

机械部
、

高等院校
、

航空部所属26 个单位代

表参加 了会议
。

四个磁 测方法标准 ( 《软磁材料环形

试样磁性试验方法》
、

《软磁材料条
、

棒形试 样磁性

试验方法 》
、

《磁滞合金磁性 试验方法今
、

《电工 用

纯铁磁性试验方法》)
,

经代表 认真讨论
,

一致通过

审定
。

磁测方法不统一
,

测量 结果不一致
,

是航空部长

期以来存在的突出间题
,

是影响 航空产品质量的重要

因素之一
。

因此
,

磁侧方法标 准的制定极为必要
,

完

全适合我部情况
,

具有广泛的 实用性
,

对统一部内的

磁测方法
,

推动磁测技术发展
,

将起重要作用
。

( 白金吉)
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