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铈镁合金化学分析方法 铝、铜、铁、镍、锌、镧、镨、钕、钇和钆含量的测定——火花放电原子发射光谱法 

1 范围

本文件规定了铈镁合金中合金中杂质元素的火花放电原子发射光谱分析方法。
本文件适用于铈镁合金中铝、铜、铁、镍、锌、镧、镨、钕、钇、钆10 个元素的同时测定, 测定范围见表1。
表1

	元素/元素符号
	测定范围/%
	元素/元素符号
	测定范围/%

	铝/Al
	0.01~0.3
	镧/La
	0.01~0.17

	铜/Cu
	0.005~0.05
	镨/Pr
	0.01~0.1

	铁/Fe
	0.005~0.04
	钕/Nd
	0.01~0.17

	镍/Ni
	0.005~0.05
	钇/Y
	0.01~0.1

	锌/Zn
	0.008~0.17
	钆/Gd
	0.01~0.17


2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 14203 火花放电原子发射光谱分析法通则

GB/T 39125 铈镁合金

4 术语和定义

GB/T 14203 界定的术语和定义适用于本文件。

5  方法提要

在氩气气氛中，将加工好的试样置于激发台上，与钨极组成电极对，在高压电源的作用下火花放电。火花放电产生的能量使分析物蒸发、原子化并激发，发射出待测元素的特征谱线，经色散系统进行分光后，对选定的内标线和分析线的强度进行测量，根据分析线对的相对强度，由数据处理系统在工作曲线上直接读出结果，实现对试样中待测元素的定量分析。

5  辅助设备、材料、环境
5.1 试样加工用设备：车床或铣床。
5.2 标准样品：用于建立工作曲线，应为国家级或公认的权威机构研制的，并能涵盖分析元素的测定范围，同时又有适当质量分数梯度。
5.3 控制样品：控制样品应具有准确定值，其化学成分、冶金加工过程、组织状态最好与试样基本一致。控制样品可以自制，自制的必须保证样品均匀稳定、再现性好、定值准确。
5.4 激发间隙保护气体：氩气(纯度 ≥99.995% )，建议使用氩气净化装置。
5.5 仪器使用环境条件：火花放电原子发射光谱仪应放置于防电磁干扰、防震及无气体腐蚀的实验室中; 环境温度和湿度按照火花放电原子发射光谱仪要求控制。
5 仪器

5.1 选用能满足分析要求的火花放电原子发射光谱仪。
5.2 火花放电原子发射光谱仪应带有使用安全互锁的电源限制。
5.3 火花放电原子发射光谱仪应带有过滤排气装置，以处理从激发室中排出的可能有毒的烟尘。过滤系统应根据仪器说明书的规定定期进行清洁或更换。

6  样品制备

铈镁合金宜采用圆形模具浇铸试样，测试表面可选择车床或铣床加工，也可以水砂纸磨平，最后用酒精清洗并吹干表面。
7  分析步骤

7.1分析仪工作状态控制
7.1.1  根据火花放电原子发射光谱仪要求及规定，检查仪器状态，如有异常及时处理。
7.1.2  应用有证标准物质每周或每两周校核一次分析方法的有效性，当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。
7.1.3  按校准规范定期对仪器进行校准。
7.2分析参数
7.2.1  分析参数优化：不同仪器激发条件不同，依据火花放电原子发射光谱仪的说明书和条件试验，选择合适的激发条件、分析线对及其他工作参数。
7.2.2  光谱干扰检查：尽量选择无相互干扰的谱线，必要时可利用仪器的干扰校正功能进行干扰校正。
7.2.3  分析谱线：本标准推荐的内标线、分析谱线，同时列出可能的干扰元素及其波长，见表2。
表2 铈镁合金分析谱线

	元素
	分析线 /nm

	铝/Al
	396.1、308.2

	铜/Cu
	324.7、327.4

	铁/Fe
	238.2、259.9、358.1

	镍/Ni
	231.6、352.4

	锌/Zn
	213.8、209.9

	镧/La
	408.6、412.3

	镨/Pr
	410.1、422.5

	钕/Nd
	410.9

	钇/Y
	224.3、332.7、242.2、324.2、361.1

	钆/Gd
	342.2、335.0、336.2

	铈/Ce
	413.7、413.8

	内标线：291.5、173.7、182.8、277.8、278.1


7.3  工作曲线的建立
根据试样的合金类型或牌号，选择一系列标准样品;在所选定的工作条件下，激发该系列标准样品，每个标准样品至少激发4次，绘制分析元素的光谱强度（或强度比）与含量的关系曲线作为工作曲线。如有必要应进行基体校正或干扰矫正。
7.4  工作曲线的校准
7.4.1  标准化
利用标准化样品定期对仪器进行校准，校正因电子系统、光学系统、温度、湿度等因素变化引起的工作曲线的漂移，从而确保分析的准确度。标准化的时间间隔取决于仪器的稳定性。
7.4.2  控制样品校准
必要时，可根据试样的种类，选择相应的控制样品，在所选定的工作条件下，与试样平行分析，对试样分析结果进行校准。
7.5  试样分析
在所选定的工作条件下，将试样置于火花放电原子发射光谱仪的激发台上，激发点距样品边缘宜5mm~6mm，试样宜激发2次及以上，取其平均值作为分析结果。为保证分析结果的可靠性，待测元素的含量，应在工作曲线所用的一系列标准样品的含量范围内。
7.6  数据处理
分析结果用质量分数表示，并按照GB/T8170规定的数字修约规则，将分析结果修约到相应产品标准规定的位数。
8精密度
8.1  重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%。重复性限（r）按将测量平均值代入表3函数关系式计算得到。

8.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%。再现性限（R）按将测量平均值代入表3函数关系式计算得到。

表3 精密度数据
	测定元素
	含量范围w%
	重复性限 r%
	再现性限 R%

	铝/Al
	0.01～0.3
	r=0.0002+0.0727w
	R=0.0014+0.0889w

	铜/Cu
	0.005～0.05
	r=0.0005+0.0872w
	R=0.0008+0.1518w

	铁/Fe
	0.005～0.04
	r=0.0008+0.0857w
	R=0.0007+0.1539w

	镍/Ni
	0.005～0.05
	r=0.0002+0.0926w
	R=0.0008+0.1615w

	锌/Zn
	0.008～0.17
	r=0.0005+0.0198w
	R=0.001+0.0659w

	镧/La
	0.008～0.17
	r=0.0022+0.0469w
	R=0.0017+0.1094w

	镨/Pr
	0.005～0.10
	r=0.0002+0.0728w
	R=0.0014+0.0889w

	钕/Nd
	0.006～0.17
	r=0.0009+0.0723w
	R=0.0054+0.1024w

	钇/Y
	0.005～0.1
	r=0.0004+0.029w
	R=0.0017+0.0607w

	钆/Gd
	0.005～0.17
	r=0.0011+0.0512w
	R=0.0013+0.1585w


9  试验报告

本章规定试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：

试样；
使用的标准(包括发布或出版年号)；

使用的方法(如果标准中包括几个方法)；

分析结果及其表示；

与基本分析步骤的差异；
测定中观察到的异常现象；

试验日期。
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Chemical Analysis Methods for Cerium-magnesium Alloys：Determination of aluminium, copper, iron, nickel, zinc, lanthanum, praseodymium, neodymium, yttrium and gadolinium content ——Spark discharge atomic emission spectrometry 
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