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ICP-AES测定钛合金中微量钇的方法研究
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摘　要　本方法采用 ICP-AES 进行多种牌号钛合金中的 0. 002%—0. 10%钇元素的测定。进行了分

析线选择, 研究了基体元素和共存元素对钇元素的干扰情况, 方法回收率 100%—110% 。该法比较简便、

快速、准确。
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1　前言
在钛合金中加入少量钇元素, 可以大大改善材料的热稳定性和蠕变性能,首先钇元素所形成

的氧化物使钛合金原始 �晶粒平均尺寸从 950�m 减小到 230�m, 并且抑制  2相在热暴露中的析
出和长大,因而有利于改善合金的热稳定性。另外稀土氧化物在基体中具有阻碍位错运动的作用,

有利于改善蠕变性能
[ 1]
。

ICP-AES 因其灵敏度高、精密度好、线性范围宽、可同时进行多元素分析等优点, 目前已经成

为常用的分析方法之一。近年内,国内外科技文献中报道了用不同方法测定钛合金中少量钇,有分

光光度法
[ 2—4]
、火焰原子吸收法

[ 5]
等, 在这些报道中, 经典化学法所得结果是以钇为代表的稀土总

量, 少量采用原子吸收法, 使用笑气-乙炔火焰。目前还没有 ICP-AES 测定钛及钛合金中微量

( < 0. 10%)钇元素的报道。

用本方法深入、系统地研究了多种牌号钛合金中的痕量钇元素的分析方法,测定了钇元素含量

为< 0. 10%的样品,方法快速、准确。

2　实验部分

2. 1　仪器及工作参数

JY 170 U LT RACE ICP 发

射光谱仪 (法国 Jobin Yvon 公

司)。

仪器工作条件及各分析元

素分析线见表 1。

表 1　仪器工作条件

项目 参数 项目 参数

高频频率( MHz) 40. 68 入射功率( kW) 1. 0

入射狭缝( �m) 20 护套气流量( L/ min ) 0. 2

出射狭缝( �m) 80 冷却气流量( L/ min ) 15

积分时间( s) 2 样品提升量( mL /m in ) 1. 2

反射功率( W) < 15 积分方式 一点式

Y 分析元素波长( nm ) 371. 029

2. 2　试剂及标准溶液的配制

钇标准储备溶液( 1mg/ mL)的配制:称取三氧化二钇(纯度为 99. 99%) 0. 6350g (经 850℃马弗

炉灼烧 2. 0h,冷却至室温,置于干燥器中备用)置于 200mL 烧杯中,加入( 1+ 1)盐酸 20mL, 加热溶



解后,冷却, 移入 500mL 容量瓶中,补加盐酸 40mL,用水定容。用 1mg / mL 的钇标准储备液逐级稀

释成需要的浓度。

其他各单个元素标准储备液均用其相应的光谱纯氧化物或纯度大于 99. 95%的金属配制, 准

确称量,用酸溶解后配成浓度为 1. 00mg / mL 的浓度(其中钛元素为 10. 0mg / mL)。实验所用盐酸、

硝酸、硫酸均为优级纯试剂,实验用水为二次蒸馏水。

2. 3　样品的制备

准确称取 0. 2000g 样品于 150mL 烧杯中,加入( 1+ 1)硫酸 20mL, 待反应完全后,滴加硝酸至

试液紫色消失,冷却后,用水定容至 50mL 容量瓶, 摇匀。

2. 4　标准及控样的制备

依据所测量的样品含量,分别移取适量的钇标准溶液于 150mL 烧杯中,加入的试剂和处理方

法与样品的制备相同, 定容后作为标准及控样。

另外,在实验中应制备空白溶液作为测量时的低标, 制备方法与样品的制备相同。

2. 5　测量

在表 1的仪器工作条件下, 根据实验目的和测试溶液的分析元素含量范围,配制各种溶液, 用

ICP 测量分析元素的浓度,进行分析方法的研究。

3　结果与讨论
3. 1　样品溶解方法

钛合金牌号繁多,用硫酸溶解钛合金时,需溶解时间较长。在不同时进行测定硅时, 可高温加
热,使其加速溶解。如果同时测定硅元素, 可低温或加氢氟酸进行溶解, 但必须溶解完全。

3. 2　酸度实验

对在硫酸+ 水的比例为( 10+ 90)、( 15+ 85)、( 20+ 80)、( 25+ 75)、( 30+ 70)的溶液进行了测

图 1　硫酸加入量对待侧元素的影响

量,其中,钛基体为 100% ,钇含量为 0. 005%。实验结
果表明, 硫酸浓度变化对钛合金中痕量钇元素的强度
测定有影响。具体结果见图 1。

由于硫酸黏度较大, 在 ICP-AES 测量时, 对待测
元素的影响较大。因此在实际测量中我们选择 15mL
硫酸作为硫酸的加入量。

3. 3　基体及共存元素的影响

　　本文主要考察 TC4、T C9、BT 9、BT3-1 等
14种钛合金牌号。基体及共存元素主要有 T i、
Al、V、Fe、Si、Mo、Zr、Sn、Cr 等。本方法采用的
JY-170 发射 光 谱 仪的 光 栅 刻度 为 4320

条/ mm, 分辨率较高, 可以很好地避免光谱
干扰。

本文用表 2的单一元素测试溶液和试剂空
白(单一元素测试溶液以所考察牌号中最高含

量计算) ,在钇元素的 3条分析谱线中心波长附
近的0. 1842nm 窗口范围内进行扫描, 获得单一
干扰元素溶液、分析元素溶液及试剂空白溶液
的光谱扫描图形, 对谱图进行叠加、放大处理,

研究其光谱干扰情况。具体谱线干扰情况见
表 2。

表 2　Y 元素的光谱干扰情况

共存元素
共存元素浓度

( �g/ mL)

Y 元素的分析线( nm )

360. 073 371. 029

T i 3. 60 14345 19610

Al 0. 30 14875 19820

V 0. 30 14505 19100

Fe 0. 03 14240 18965

Si 0. 012 14030 18745

Mo 0. 30 16600 19810

Zr 0. 15 14880 19565

Sn 0. 12 14240 19560

Cu 0. 07 14190 19395

Cr 0. 32 14680 19300

Y 0. 002 46110 47650

S0 0 14285 18970

　　以空白 S0强度的±5%作为判据,在干扰元素强度表中只有 Mo 元素对 Y360. 073nm 谱线有
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轻微的干扰,其余元素扫描均无干扰,因此, 本文选择无共存元素干扰的 Y371. 029nm 谱线作为分

析谱线。

3. 4　方法检出限

在确定的仪器工作参数和100% 钛基体下,测定了在波长 Y371. 0nm 分析线处的方法检出限,

为 0. 002�g/ mL。

3. 5　回收率、精密度、准确度实验

按样品处理方法处理样品中钇含量为 0. 00x%的钛合金样品, 进行了分析, 进行了加标回收实

验,计算了回收率和相对标准偏差;用 ICP-MS 方法进行了数据对照。实验结果列于表 3—表 4。

表 3　回收率、精密度实验和样品的分析结果 ( n= 8)

样品编号 样品含量( %) 加入量( % ) 回收测量值( % ) 目标值( % ) 回收率( % ) RSD( % )

1 0. 0051
0. 002

0. 010

0. 0073

0. 0152

0. 0071

0. 0151

110

101

2. 13

1. 89

2 0. 0047
0. 05

0. 10

0. 0550

0. 1050

0. 0547

0. 1047

101

100

1. 72

1. 28

表 4　不同分析方法结果对照 ( % )

样品编号 ICP-AES ICP-MS

1 0. 0051 0. 0049

2 0. 0047 0. 0048

　　通过试验可见,本文研究的分析方法准确、可靠,简便快速,能够满足新材料研制的要求。

4　结论
本文进行了钛及钛合金中 Y 元素的光谱干扰试验,选定了最佳分析线,确定了分析方法,该方

法准确度和精密度较好。相对标准偏差< 5%; 方法准确、快速、简便,能够满足日常测试的要求。
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Determination of Yttrium Content in Titanium Alloy by ICP-AES

FENG Yan-Qiu　YE Xiao-Ying　MENG Yi-Lin
( A naly T ical Chemistry L ab. , Beij ing Institute of Aeronautical Mater ials, P .O . Box 81-19, B eij ing 100095, P .R . China)

Abstract　The microelement , y tt rium, in t itanium alloy w as determined by ICP-AES. T he spec-

tral interferences of common elements w ere experimentally studied. And the analyt ical lines w ere se-

lected. The recovery is in the range of 100%—110% . The method is fast , accurate and convenient .

Key words　ICP-AES, Ytt rium, T itanium Alloy.
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