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摘　要　建立了 ICP-AES 直接测定钽合金中钨、铪的分析方法。采用基体匹配与背景扣除法消除钽

基体对钨、铪的光谱干扰,选择多谱线平均值法进行了光谱分析。待测元素的回收率为 98. 0%—102. 2% ,

相对标准偏差小于 1. 50%。本法简便、快速、准确度高, 已用于钽合金产品的检验。

关键词　电感耦合等离子体-原子发射光谱法;钽合金; 钨;铪

中图分类号: O657. 31　　　文献标识码: A　　　文章编号: 1004-8138( 2010) 04-1477-04

1　引言
钽合金具有高密度 、高熔点、耐腐蚀以及良好的加工性和可焊性而广泛应用于电子、化工 、军

事等高科技领域。钽合金中的主要合金元素为钨、铪,它们的含量直接影响材料的机械性能,因此建

立准确可靠的分析方法是必不可少的 [ 1, 2]。

测定钽合金中合金元素的常规方法有化学分析法、X射线荧光光谱法( XRF)等[ 3]。化学分析法

适合单元素测定, 操作繁琐; XRF 法对具体样品需要制备系列标准样品,分析周期长。电感耦合等

离子体-原子发射光谱法( ICP-AES)具有高灵敏度、高精密度以及工作线性范围宽等特点,其应用

范围日益广泛 [ 4, 5]。虽然纯钽中杂质的测定已有不少报道[ 6—9] , 而钽合金中主合金元素: 钨、铪的测

定未见报道。

本文应用 ICP-AES 直接测定钽合金中钨、铪的含量,用硝酸( 1+ 1)、氢氟酸的混酸溶解试样,

通过基体匹配及背景扣除法消除基体干扰,待测元素含量较高,因此选择多谱线平均值法提高分析

准确度和精密度。通过回收率试验及对照试验, 证明该方法简单而快速, 准确度高,满足科研和生产

的需求。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

IRIS Advantage型高分辨率全谱直读等离子体原子发射光谱仪(美国热电公司) ,耐氢氟酸进

样系统。

钨、铪标准溶液: 用光谱纯金属氧化物制备各元素的 2g·L
- 1
的储备液, 用时按要求稀释到所

需浓度;高纯金属钽(质量分数≥99. 95%) ;硝酸( 1+ 1) ;氢氟酸(�= 1. 14g·mL
- 1) ;所用试剂均为



分析纯。实验用水为二次去离子水。

2. 2　仪器工作条件

功率( W) 1150;雾化压力( kPa) 206. 85; 辅助气( L·min- 1) 1. 0; 泵速( r·min- 1 ) 100 ; 积分时

间:低波垂直观测 20s,高波垂直观测 5s。

2. 3　实验方法

称取 0. 1000g 试样于 100mL 聚四氟乙烯烧杯中,加入 20mL 硝酸( 1+ 1)、1mL 氢氟酸,于电热

板上低温加热。待样品溶解后, 冷却, 转入 250mL 塑料容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀,待分析用。

2. 4　校准曲线绘制

称取与试样量相同的高纯钽基体, 加入不同量的钨、铪标准溶液制成的标准系列见表 1, 按试

验方法处理, 测定标准溶液中各待测元素的谱线强度,建立各待测元素的校准曲线。

表 1　混合标准溶液系列 ( �/mg·L- 1)

元素
编号

1 2 3

W 0 8 40

Hf 0 4 20

3　结果与讨论

3. 1　溶样酸的选择

溶解钽合金可用浓硫酸+ 硫酸铵或硝酸( 1+ 1)、氢氟酸的混酸,由于浓硫酸粘度较大,影响试

液提升量和测定的精密度
[ 10]
。本文选用硝酸( 1+ 1)、氢氟酸的混酸溶解试样,耐氢氟酸进样系统进

行测定。在 250mL 塑料容量瓶中加入一定量标准溶液,然后分别加入不同量硝酸( 1+ 1) ,进行酸度

试验。结果表明, 硝酸浓度在 3%—6%之间,待测元素谱线强度随硝酸用量的增加略有减弱,本文

选择 4%的硝酸体系,并尽量控制试样与标准系列溶液酸度一致。

3. 2　分析元素谱线的选择

电荷注入检测器 CID全谱直读等离子体原子发射光谱仪最大优点是分析线的选择非常灵活。

分析者可最大限度地避开所测元素的谱线干扰,同一元素也可选择多条谱线同时进行测定,分析结

果可相互核对;同时对于高含量的难测元素, 可采用多条谱线同时测定取其平均值法确定分析结

果[ 11 ]。本文所测元素含量较高, 因此选择次灵敏线多条谱线同时测定,且控制试样量使元素谱线强

度不大于 1500, 通过对样品和标样元素谱线及谱图的观察和研究,确定了最佳元素分析谱线和背

景校正扣除点,见表 2。
表 2　各元素的分析线波长

元素 分析线(级次) ( �/nm ) 背景扣除点(nm)

W
207. 911( 161)

209. 475( 160)

207. 885

209. 505

Hf
232. 241( 145)

282. 020( 119)

232. 215

281. 988

3. 3　基体干扰及校正

分别称取 0. 0600, 0. 0800, 0. 1000, 0. 1200g 高纯钽基体于一系列 100mL 聚四氟乙烯烧杯中,

加入相同量的混合标准溶液按试验方法处理, 测定元素的谱线强度。试验结果表明,钽基体对测定

元素谱线强度有一定影响, 随钽含量的增加,谱线背景增大。常用的光谱干扰校正方法有离峰背景
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扣除法,基体匹配法和干扰因子校正法等 [ 12]。本文采用基体匹配法和背景扣除法, 消除基体、试剂

与杂散光等引起的背景干扰及光源噪音,进一步提高测量的准确度和精密度。

3. 4　元素的线性范围

各待测元素在表 3所示的含量范围内具有良好的线性关系。
表 3　测定元素的线性范围及相关系数

元素 线性范围(�/ mg·L- 1) 相关系数

W 4. 00—50. 00 0. 9995

Hf 4. 00—20. 00 0. 9998

3. 5　回收率及精密度试验

按试验方法操作,在钽基体中加入不同量的标准溶液,进行回收率及精密度试验,测定结果见

表 4。

表 4　回收率及精密度试验 ( n= 8)

测定元素
加入值

( �/ mg·L- 1)

回收值

( �/ mg·L- 1)

平均回收率

( % )

RSD

( % )

10. 00 10. 19 101. 9 0. 68

W 25. 00 25. 40 101. 6 0. 84

40. 00 39. 20 98. 0 1. 27

5. 00 4. 91 98. 2 0. 56

Hf 10. 00 10. 10 101. 0 0. 58

20. 00 20. 44 102. 2 0. 87

3. 6　样品分析

用本方法与 XRF 法对实际不同批次样品进行测定, 结果见表 5。
表 5　实际样品测定结果 ( �/mg·L- 1)

元素 样品编号 本方法 ICP-AE S 荧光法 XRF

1 38. 24 37. 80

W 2 42. 00 42. 60

1 9. 20 8. 96

Hf 2 9. 72 9. 60

　　由表 5可知, 两种方法测定钽合金中钨、铪的分析结果基本一致。

4　结论

应用 ICP-AES测定钽合金中主合金元素钨、铪的含量有以下优点。

( 1) 采用基体匹配及背景扣除法消除基体元素对待测元素的光谱干扰。

( 2) 利用 CID检测器选谱线灵活的优点,对于高含量元素可选多条谱线且元素间无谱线干扰,

取平均值法提高方法准确度和精密度。

( 3) 选用硝酸( 1+ 1)、氢氟酸的混酸溶解试样, 耐氢氟酸进样系统测定, 分析快速, 准确可靠。

适用于 Ta-7. 5W, Ta-10W, T -111( Ta-8W-2 Hf)及 T -222( Ta-10W-2. 5 Hf)等合金中钨、铪的含量

测定。
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Abstract　Tungsten and hafnium in tantalum alloy s w as determ ined by ICP-AES. T he tung sten
and hafnium were analy zed by multi-elemental spect ral lines average method and corrected by the

matrix matching and background correct ion methods. T he recoveries for the elements are in the range
of 98. 0%—102. 2% , and relat iv e standard deviations are less than 1. 50%. T he method is rapid,
simple w ith high accuracy . It w as applied to product analysis w ith satisfactory results.
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