
櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂
櫂

櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂櫂
櫂

殬

殬殬

殬

检测分析

火焰原子吸收法测定锌铝镁稀土合金中镁元素

李冬梅，王洪刚
（中冶葫芦岛有色金属集团有限公司，辽宁 葫芦岛　１２５００３）

［摘　要］　目前国内锌基合金中的镁含量为１％ ～５％，此范围镁含量的测定还没有相关标准方法，有
些厂家采用ＩＣＰ方法进行测试，但存在两个问题：一方面这种方法不是国家标准方法，另一方面 ＩＣＰ仪
器价格昂贵，不适用于每个生产企业。中冶葫芦岛有色金属集团有限公司开发了火焰原子吸收光谱仪

测定锌铝镁稀土合金中镁的方法，该方法具有操作简单、精度好、成本低、速度快的优点，而且考虑了共

存元素的干扰，选择氯化锶做消除剂，镁的测定范围是０５％～５％，样品回收率达到９８％以上。本文通
过加标和精密度试验，对该方法进行阐述和分析。
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　　锌铝镁稀土合金，是中冶葫芦岛有色金属集团
有限公司（以下简称“公司”）新开发的一种锌基合

金产品，目前国内锌基合金镁含量（１％ ～５％）的测
定还没有相关标准方法。高镁锌基合金中镁含量目

前国内有采用ＩＣＰ方法测试，但存在两个问题：一是
ＩＣＰ测试这个范围的镁目前不是国家标准方法；二
是ＩＣＰ仪器价格昂贵，不适用于每个生产企业。公
司研究的火焰原子吸收光谱仪测锌铝镁稀土合金中

镁具有操作简单、精度好、成本低、速度快的优点，而

且该方法考虑了共存元素的干扰，选择氯化锶做消

除剂，镁的测定范围是０５％ ～５％。本文通过加标
和精密度试验，对该方法进行阐述和分析。

１　实验部分
１１　实验仪器与试剂

１）ＡＡ－７００３Ｆ型原子吸收光谱仪，北京东西分

析仪器有限公司。

２）镁空心阴极灯。
３）盐酸，ρ＝１１９ｇ／ｍＬ。
４）盐酸（１＋１），１００ｍＬ水中加入１００ｍＬ盐酸。
５）过氧化氢，ρ＝１１０ｇ／ｍＬ。
６）氯化锶，浓度２０％。
７）锌基体溶液，ρ＝１ｍｇ／ｍＬ。称取１００００ｇ金

属锌（＞９９９９％），置于２５０ｍＬ玻璃烧杯中，加盐
酸（１＋１）３０ｍＬ，加热溶解，冷却至室温后，移入
１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释刻度，混匀。

８）铝基体溶液，ρ＝１ｍｇ／ｍＬ。称取１００００ｇ金
属铝（＞９９９９％），置于２５０ｍＬ玻璃烧杯中，加盐
酸（１＋１）３０ｍＬ，加热溶解，冷至室温，移入１０００ｍＬ
容量瓶中，用水稀释刻度，混匀。

９）镁标准溶液，ρ＝１ｍｇ／ｍＬ，购买于国家标准
物质中心。

１０）镁标准溶液，ρ＝１０μｇ／ｍＬ。移取１０００ｍＬ
镁标准溶液（１ｍｇ／ｍＬ）置于１０００ｍＬ容量瓶中，加
入盐酸（１＋１）４０ｍＬ（保持２％的盐酸酸度），以水
稀释刻度，混匀。

·６９· 中 国 有 色 冶 金　　　　　　Ａ生产实践篇·检测分析　




１２　仪器工作条件
用ＡＡ－７００３Ｆ型原子吸收光谱仪对含镁３％锌

铝镁稀土合金的样品进行吸光度测试，对仪器的燃

烧器高度、灯电流、光谱通带、工作波长、负高压、空

气乙炔流量等各项条件进行了测试，选择最佳工作

条件，见表１。

表１　仪器工作条件

参数项 波长／ｎｍ 狭缝／ｎｍ
燃烧器高度／

ｍｍ
负高压／Ｖ 灯电流／ｍＡ

空气流量／

Ｌ·ｍｉｎ－１
乙炔流量／

Ｌ·ｍｉｎ－１

数值 ２８５２ ０２ ５ １７６ ３００ ８０ ２０

１３　实验方法
１３１　试样

按表２称取试样，精确至００００１ｇ。

表２　试样量
镁的质量分数／％ 试样／ｇ

０５０～１００ ０５０００

１００～４００ ０２０００

４００～５００ ０１０００

１３２　实验步骤
１）按表２试样量进行称取，分别置于２５０ｍＬ玻

璃烧杯中，各加入１０ｍＬ盐酸（１＋１），待剧烈反应
停止后，缓慢加热至试样溶解，若未完全溶解，滴加

数滴过氧化氢，使其溶解并煮沸数分钟，分解过量的

过氧化氢。

２）冷却后，将各试液分别移入 １００ｍＬ容量瓶
中，用水稀释刻度到１００ｍＬ，混匀。
３）从各稀释后的溶液中各取１ｍＬ试液，分别置

于１００ｍＬ容量瓶中，再各加入５ｍＬ氯化锶溶液，并
补加４ｍＬ盐酸（１＋１），用水稀释刻度到 １００ｍＬ，
混匀。

４）在仪器最佳工作条件下，测定镁的吸光度。
１３３　标准工作曲线的绘制

分别移取镁标准液 （１０μｇ／ｍＬ）１００ｍＬ、
２００ｍＬ、５００ｍＬ、８００ｍＬ、１０００ｍＬ置于一组
１００ｍＬ容量瓶中，各加入与分取试样后样品中等量
的锌基体和铝基体溶液，并各加入５ｍＬ氯化锶溶
液，补加 ４ｍＬ盐酸（１＋１），用水稀释刻度到
１００ｍＬ，混匀。在仪器最佳工作条件下测定吸光度，
由仪器自动绘制工作曲线。

２　结果与讨论
２１　酸度的选择

对表２中的某一含量的锌铝镁稀土合金样品，
分别加入２％ ～１０％盐酸进行吸光度测试，试验结

果见表３。

表３　酸度影响试验
盐酸酸度／％ ０ ２ ３ ５ ８ １０

吸光度 ０１５２ ０１５３ ０１５０ ０１５２ ０１５１ ０１５２

　　表３表明，在盐酸介质中，酸度对镁的测定结果
无明显影响。

２２　共存元素的影响及消除
此合金共存元素主要是锌铝和稀土。经实验，

其他元素对镁测定无影响，铝对镁的测定有干扰，因

此必须加氯化锶消除其干扰。对表２中的某一含量
的锌铝镁稀土合金样品进行一组实验，一组加５ｍＬ
氯化锶，一组不加氯化锶，实验结果见表４。表４表
明，铝对镁的测定有负干扰，加入５ｍＬ２０％氯化锶
后，可消除铝对镁的干扰。

表４　共存元素影响试验
样品镁

元素

含量／％

共存

元素铝

含量／％

氯化锶／
ｍＬ

吸光度

３ ０ ０ ０１５３　０１５１　０１５２　０１５１

３ ３ ０ ００９５　００９１　００８９　００８８

３ ３ ５ ０１５２　０１５３　０１５０　０１５２

２３　精密度试验
由于没有标准样品和标准方法，取两组公司锌

铝镁稀土合金（镁含量分别为１％和４％）样品进行
试验，分别平行测定９次，试验结果见表５。

表５　精密度试验
试样

编号

９次试验数据Ｍｇ
含量／％

平均值／
％

标准

偏差

相对标准

偏差／％

１＃
１０２，１０４，１０２，
１０３，１０１，１０２，
１０５，１０３，１０３

１０３ ００１２ １１７

２＃
３９０，３８９，３９１，
３９０，３９３，３９２，
３９０，３９５，３９６

３９２ ００２４ ０６１
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　　从表５的数据可以看出，测试值稳定，精密度
好，相对标准偏差都在５％以内，可以初步认定该方
法的可行性。

２４　样品加标回收率试验
由于没有标准样品，仍然采用公司样品进行加

标回收率试验，试验结果见表６。

表６　加标回收率试验
样品

编号

本法测定

镁含量／％
加入镁标

准量／ｍｇ
回收镁量／
ｍｇ

回收率／
％

１＃ １０２ ３００ ２９６ ９８７

２＃ ２０５ ４００ ４０３ １００７

３＃ ３８９ ５００ ５０５ １０１０

４＃ ４９１ ４００ ３９８ ９９５

　　表６数据显示，加标回收率为９８％ ～１０１％，说
明在本试验条件下，检测结果准确、可靠。

２５　样品的测试结果与其他方法结果的对照
采用本文试验方法（原子吸收法）与 ＩＣＰ法对

锌铝镁稀土合金中镁含量进行检测，对比检测结果

见表７。
　　表７数据表明，本文试验方法与 ＩＣＰ测定法一
致，说明本文方法简单可信。

３　结论
中冶葫芦岛有色金属集团有限公司使用原子吸

表７　原子吸收法与ＩＣＰ法镁元素测定结果对比

样品

编号

ＩＣＰ法镁
含量／％

原子吸收法

镁含量／％
允许差

（不大于）

实际

差

是否

超差

１＃ １０４ １０３ ００４５ ００１ 否

２＃ ２０７ ２１０ ００６ ００３ 否

３＃ ３９２ ３９２ ００８ ０ 否

４＃ ４９０ ４９７ ０１２ ００７ 否

收光谱法测定较高镁含量的锌铝镁稀土合金中的镁

含量，加标回收率和精密度都在要求范围内，且通过

与ＩＣＰ方法的对比，检测结果有较好的可靠性。该
方法测定锌合金中较高镁含量，具有结果准确、稳定

性好、方法可靠、检测成本低、操作简便的优点，方法

可行。
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