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摘　要　建立了 ICP-AES 直接测定T ZM 合金中钛和锆的分析方法。采用基体匹配法消除基体干扰,

对实验条件进行了优化。实验结果表明: 回收率为 96. 33%—110. 00% , RSD( n= 5)均小于 2. 0%。本法简

便、快速、准确度高。
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1　引言
以钼为基体加入少量钛、锆和微量碳元素的钼合金, 具有熔点高、抗蚀性强、力学性能优异等诸

多优点, 是目前应用最广的钼合金。钼钛锆合金的名义成分是 Mo-0. 5Ti-0. 08Zr, 通用牌号为

TZM。T ZM 合金在高温高压下表现出良好力学性能,使其在军事工业上的应用较多,如鱼雷发动

机中的配气阀体、火箭喷嘴、燃气管道、喷管喉衬。此外, T ZM 合金具有较高的熔点,因此可用来做

黑色或有色金属的压铸模具材料及无缝不锈钢的穿孔顶头,如发动机上的铜转子的模具;另外还被

大量用作板材,以作高温炉的炉壁和热等静压机的隔热屏等高温结构材料
[ 1]
。

TZM 合金中T i、Zr含量对其性能影响很大,因此建立准确可靠的分析方法是必不可少的。测

定钼粉及钼基合金中元素的方法很多
[ 2—7]

,但电感耦合等离子体-原子发射光谱法( ICP-AES)测定

TZM 合金中T i、Zr的方法未见报道。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
[ 8, 9]
。本文应用 ICP-AES测定 TZM 合金中 Ti、Zr 含量,用硫酸-硫酸铵溶

解试样,通过基体匹配消除基体干扰,并通过回收率实验及对照实验, 证明该方法简单、快速、准确

度高,可以满足日常检测的要求。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

Prodigy 型高分辨率全谱直读等离子体-原子发射光谱仪(美国利曼公司)。

钛、锆标准溶液: 用光谱纯金属氧化物制备各元素浓度为 1g·L - 1的储备液,用时按要求稀释

到所需浓度。高纯钼粉(质量分数≥99. 95% ) ,硝酸、氢氟酸、硫酸、硫酸铵,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

射频功率: 1. 1kW; 冷却气流量: 20L ·min
- 1; 雾化器压力: 36. 54M Pa; 辅助气流量

0. 2L·min- 1 ;溶液提升量: 1. 4L·min- 1;积分时间: 10s;观测方式:垂直。

2. 3　实验方法

称取0. 2000g 试样于100mL 烧杯中,加入 2mL 硫酸、1g 硫酸铵,于电热板上加热。待样品溶解

后,冷却,转入 100mL 容量瓶中,用水稀释至刻度, 摇匀,待分析用。

3　结果与讨论

3. 1　溶样酸的选择

溶解钼合金可用硫酸-硫酸铵或硝酸-氢氟酸的混酸。但用硝酸-氢氟酸时,必须保证足够的酸

用量才可使样品溶解完全。硫酸粘度大,进样时不易提升,但用量少时,其结果影响较小。综合考虑,

本实验选用 2mL 硫酸, 1g 硫酸铵溶解试样。

3. 2　基体的影响

按照 2. 3项实验方法分别测定有基体和无基体时各谱线的情况。可以看出,钼基体对测定元素

的谱线强度有一定影响。为了测定的准确性,在实验中选择钼基体进行匹配,以消除干扰。

3. 3　分析谱线的选择

用钼、钛、锆溶液分别对谱线库提供的谱线进行扫描,根据扫描峰的形状、峰值与基线的情况比

较基体对该峰的干扰情况, 选择干扰小的谱线。所以选择336. 1nm 作为测定钛的谱线、343. 8nm 作

为测定锆的谱线。

3. 4　回收率及精密度实验

按 2. 3项实验方法操作,在样品中加入不同量的标准溶液, 进行回收率及精密度实验,测定结
果见表 1。由表 1可见, 回收率在 96. 33%—110. 00%,相对标准偏差( RSD)均小于 2. 0%。

表 1　回收率及精密度实验 ( n= 5)

测定元素
原含量

(m g·L - 1)

加入量

( mg·L- 1)

回收量

( mg·L- 1)

回收率

( % )

RSD

( % )

3. 00 12. 98 96. 33 1. 84

T i 10. 09 6. 00 16. 32 103. 83 1. 56

9. 00 19. 72 107. 00 1. 70

0. 40 2. 28 97. 50 1. 95

Zr 1. 89 0. 60 2. 55 110. 00 1. 86

0. 80 2. 76 108. 75 1. 88

3. 5　样品分析结果对比

用本法和化学法对不同批次样品进行测定, 结果见表 2。由表 2可知,两种方法测定 TZM 中

钛、锆的分析结果基本一致。
表 2　样品测定结果 ( % )

元素 样品编号
本方法

ICP-AES
化学法[ 6, 7]

1 0. 50 0. 50

T i 2 0. 49 0. 49

3 0. 51 0. 50

1 0. 094 0. 090

Zr 2 0. 095 0. 090

3 0. 099 0. 100
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4　结论
本方法避免了常规化学分析的繁冗过程,大大缩短了分析时间, 而且 Ti、Zr 元素同时分析测

定,具有快速、灵活、方便的特点,可以节约大量的人力,减少试剂消耗,提高检测效率。
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Determination of Titanium and Zirconium in TZM Alloy by ICP-AES
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Abstract　A new analy sis method for the determination of t itanium and zirconium in TZM alloy

w as established by ICP-AES. Interferences w ere eliminated by the matrix matching method, and the

experimental condit ions w ere optimized. T he recovery w as in the range of 96. 33%—110. 00% with

RSD( n= 5) less than 2. 0%. T he method is simple, rapid and accurate.
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