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[摘要 ] 　采用石墨炉原子吸收法测定优质 T i6A l4 V 中的微量元素锡。试验探讨了基体元素的干扰情况 , 并

选择了最佳试验条件, 同时对回收率和方法精度进行了一系列试验。试验结果表明 , 回收率为95%～10 2% ,

含 Sn 量0. 0 05% 时相对标准偏差为1 . 67% ( n = 8) ; 含 Sn 量0. 01% 时相对标准偏差为2. 22% ( n = 8)。所制

定的方法快速、简便、准确、可靠。
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Abstract : T he method of determination o f tr ace Sn in Ti6Al4V al loy by GFAAS has been pro-

posed. T he disturbance of basic elements in quality T i6Al4V has been studied and the opt imum

condit ions for determining tr ace Sn have been selected . T he r elat ive standard deviat ion is less

than 3% and the r ecovery is 95%～102% ( content of Sn is 0. 005%～0. 020%) . The proposed

method is simple , convenient , rapid and accurate.

Key words : GFAAS ; quality T i6Al 4V ; Sn

　　根据材质要求 , 优质 T i6A l4V 中铜、锰、钼、锡和

锆五元素的总含量必须小于0 . 1% 。就锡而言, 若采用

火焰原子吸收法[ 1] , 由于其本身灵敏度低, 加之含量又

低 , 无法满足要求。采用非真空型 ICP 光谱仪测量[2] ,

由于干扰严重使分析数据不稳定而难以完成测定。

本实验的目的在于探索石墨原子吸收法定量测定

优质 T i6A l4 V 中微量锡的可行性及 确定其测试方

法[ 3～5]。为此在分析方法的研究过程中做了一些探索并

进行了系统的条件试验 , 包括分解试样条件 (试剂用

量 ) 的选择、共存元素的影响、灰化及原子化温度的选

择等 , 并进行了回收率及方法精度试验, 在此基础上制

订了分析方法。

本方法测定范围 : 0. 005% ～0. 0 20% 。

1　实验

1. 1　试剂

　　盐酸 : 1 + 1 ; 氟硼酸溶液 : 1 + 4; 硝酸 : �1. 42g /

ml。

　　钒标准溶液 : 1 mg / ml。称取1. 14 83g 的偏钒酸铵

[ 收稿日期 ] 19 9 8-08-07

(分子量1 16. 9 9) 至15 0ml 烧杯中 , 加入15ml 盐酸, 微

热溶解 , 冷却后转移至500ml 容量瓶中, 稀释至刻度。

铝 标 准 溶 液 : 1mg / ml。称 取 0. 5000g 的 纯 铝

( 99. 9 9% ) 至1 50ml 烧杯中 , 加入15ml 盐酸 , 微热溶

解 , 冷却后转移至500ml 容量瓶中, 稀释至刻度。

锡标准溶液 A: 0. 1m g / ml。溶解0. 10 00g 纯金属锡

( > 99. 9% ) 于1 00ml 浓盐酸中 并用水稀释至1 000ml

容量瓶中。

锡标准溶液 B: 1�g / ml。使用前用锡标准溶液 A 稀

释配制 (用盐酸 ( 1+ 9) 稀释 )。

1. 2　仪器及其工作条件

PE 703 型原子吸收分光光度计 ; HGA 500型石墨炉

及其程序控制器; Sn 空心阴极灯 ; 056型记录仪。

波长 286. 3 nm ; 分光带宽0. 7nm ; 进样量20�l。

干燥温度12 0℃ , 斜坡升温时间1s , 保温时间20s ;

灰化温度10 00℃ , 斜坡升温时间1 0s, 保温时间1 5s; 原

子化温度27 00℃ , 斜坡升温时间1s , 保温时间3s。

原子化时 Ar 气流量0L / min。净化温度2 700℃ , 斜

坡升温时间1s , 保温时间3s。

1. 3　分析方法 (试样分析步骤、标准曲线的绘制)

( 1) 试样分析步骤
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称取 0. 10 00g 试样于15 0ml 烧杯中, 加入 20ml 盐

酸 ( 1 + 1) 和1ml 氟硼酸 ( 1+ 4)。低温加热至完全溶解。

滴加硝酸使钛氧化至无色为止 , 煮沸除去氮化物。

冷却后移入10 0ml 容量瓶中定容, 并按选定仪器工

作条件于原子吸收石墨炉光谱仪上进行测量。从标准曲

线上查出相应的锡含量。

( 2 ) 标准曲线的绘制

于数个150ml 烧杯中分别加入0. 00 , 5. 00, 10. 0 0,

15 . 00和20 . 00ml 锡溶液 ( 1�g / ml) , 加入2 0ml 的盐酸

( 1 + 1 ) 和1ml 氟硼酸 ( 1 + 4 ) , 以下按试样分析步骤进

行 , 并绘制成标准曲线。

2　结果与讨论

2. 1　灰化温度的选择

　　称取优质 T i6A l 4V 试样0. 1000g , 加入 Sn 10�g , 以

下按试样分析步骤溶解 , 定容。按选定仪器工作条件 ,

仅改变灰化温度 , 测出不同灰化温度时的吸光度 , 绘制

A -T 曲线 , 如图1所示。

图 1　灰化温度与吸光度关系曲线

Fig . 1　Plot of ab sorbance vs . temperatur e of pyr olysis

　　根据石墨炉法确定最佳灰化温度的原则, 灰化要保

障待测元素不遭受损失 , 为此选择呈现最大吸收时的灰

化温度。根据图1所示情况选择灰化温度为1 100℃。

2. 2　原子化温度的选择

　　用上述选择灰化温度的试液, 按仪器工作条件 , 仅

改变原子化温度进行测量 , 绘制 A -T 曲线 , 见图2。

　　原子化信号与原子化温度关系曲线会达到一平稳

曲线 , 在此之后随着原子化温度的升高吸收信号不再升

高 , 为保证原子化完全而又能延长石墨管的使用寿命 ,

选择最佳原子化温度应为给出最大信号的最低温度。据

图2所示情况, 选择原子化温度为27 00℃。

2. 3　共存元素的影响

于数个150ml 烧杯中, 按表1加入各共存元素 , 再

图 2　原子化温度与吸光度关系曲线

Fig . 2　Plot of abs or ban ce vs . temperature of atomizat ion

各加入1 0�g 锡 , 以下按分析方法进行。结果见表1。

　　结果表明 , 各共存元素基本无影响。

表 1　共存元素对锡测得量的影响

Table 1　Effect o f concomitant elements

on determination of Sn

序号 共存元素 加入量/ mg Sn测得量/ �g

1 T i 90 9. 2 9. 3 9. 6

2 Al 6 11. 0 9. 3 9. 2

3 V 4 10. 6 8. 9 8. 4

4
T i

Al

90

6
10. 0 10. 3 10. 3

5
T i

V

90
4

9. 8 10. 1 9. 5

6
Al

V

6
4

11. 1 9. 4 9. 2

7
T i

Al
V

90
6

4

9. 9 10. 7 10. 8

2. 4　盐酸用量的影响

　　称取优质 T i6A l4V 试样0. 1 000g , 加入 Sn 10�g , 按

表2加入不同量的盐酸 ( 1 + 1) , 1ml 氟硼酸 ( 1 + 4 ) , 以

下按分析方法进行。结果见表2。

　　结果表明 , 盐酸用量无影响 , 本方法选用20ml。

2. 5　氟硼酸用量的影响

称取优质 T i6A l4V 试样0 . 1000 g , 加入 Sn 10�g ,

20ml HCl ( 1+ 1) , 再按表3加入不同量的 HBF 4 ( 1 +

4) , 以下按分析方法进行。结果见表3。

　　由结果看出, HBF 4用量无影响 , 本方法选用2ml。

2. 6　回收率与方法精度试验

　　称取优质 T i6A l 4V 试样0 . 100 0g , 按表4加入一定

量 Sn , 按分析方法进行测量 , 计算回收率并统计方法的
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表 2　盐酸用量对锡测得量的影响

T able 2　Effect of amount o f hydr ochlor ic

acid on determination o f Sn

1+ 1 HCl/ ml Sn测得量/ �g

10 9. 8 9. 9

15 9. 9 10. 0

20 10. 1 9. 9

25 10. 0 10. 0

30 10. 0 9. 9

表 3　氟硼酸用量对锡测得量的影响

Table 3　Effect o f amount of hydro fluo ric

acid on determination o f Sn

1+ 4 HBF4/ ml Sn测得量/ �g

1 9. 7 9. 7

2 10. 0 9. 9

3 10. 3 10. 2

4 10. 2 10. 0

5 10. 3 10. 0

表 4　回收率与方法精度

T able 4　Recover y and relat ive standa rd deviation

Sn加入量/ �g Sn 测得量/ �g 回收率/ % R.S . D. / %

5. 0 ( 0. 005%)

5. 0 100

5. 0 100

5. 1 102

5. 1 102

4. 9 98

4. 9 98

4. 9 98

5. 0 100

1. 67

10. 0 ( 0. 01% )

10. 0 100

10. 0 100

9. 7 97

10. 2 102

10. 0 100

9. 8 98

9. 8 98

9. 5 95

2. 22

相对标准偏差 , 结果见表4。

3　结论

　　试验结果表明 , 本方法回收率为95% ～102% , 含

Sn 量0 . 005%时相对标准偏差为1. 6 7% ( n = 8) ; 含 Sn

量0. 01%时相对标准偏差为2 . 22% ( n = 8 )。说明本方

法准确、稳定、简便快速, 易于掌握。

参考文献

[ 1] 　钛合金原子吸收光谱分析法 . 北京航空材料研究院标准

Q / 6 s4 42A. 7- 85 .

[ 2] 　辛仁轩 . 电感藕合等离子体光源 - 原理、装置和应用 . 光

谱实验室编辑部 , 1 9 8 4.

[ 3] 　郑溪娟 .石墨炉原子吸收法测定钢铁中的锡. 冶金分析 ,

1 9 9 7, 2 ( 17 ) : 49 .

[ 4] 　穆家鹏 . 原子吸收分析方法手册 . 原子能出版社, 1 98 9 .

[ 5] 　Waltar Slavin . 石墨炉原子吸收光谱分析指南 . 1 9 8 6.

[作者简介 ] 　邹斌 ( 1 9 74-) , 男 , 1 99 6年毕业于武汉大学

化学系分析化学专业, 现于北京航空材料研究院21室从事分

析化学研究工作。联系地址 : 北京 81信箱 19分箱 ( 1 0 0 095 )

●

* * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * * *

(上接第4 2页 )

　　 ( 2 ) 对 H 363 6炉 , 所有压力气淬冷速均低于油淬。

0. 0 5, 0. 1MPa 气淬冷速较空冷冷速低 , 其余则都高于

空冷冷速。

( 3) 对 H 3636炉 , 当热处理材料为小截面空淬钢选

择0. 05 , 0. 1MPa 压力 , 为中等截面空淬钢时 , 选择

0. 2 , 0. 3, 0 . 4MPa 压力, 钛合金、高温合金固溶和时

效选择小于或等于0. 4M Pa 压力, 大截面空淬钢、小截面

超高强度钢和高速钢 , 选择0. 5, 0. 6MPa 压力 , 但同时考

虑工件尺寸形状及装炉量, 装炉量对冷速有很大影响。

( 4) 通过测试真空正压气淬炉冷却过程曲线 , 可定

性得知该正压气淬炉的冷却能力 , 为今后工艺研究和生

产提供依据。
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