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前 言

    本标准是对GB/T 6987.17-1986(1铝及铝合金化学分析方法 原子吸收分光光度法测定镁量》的
重新确认 ，并进行 了编辑性整理 。

本标准非等效采用国际标准ISO 3256:1977《铝和铝合金一镁量的测定一原子吸收分光光度法》。

本标准测定范围为:0. 005 0%一5. 00% ,ISO 3256:1977的测定范围为:0.01%一5.00%0

本标准的附录A是提示的附录。

本标准自实施之日起代替GB/T 6987. 17-1986,
本标准由中国有色金属工业协会提出。

本标准由中国有色金属工业标准计量质量研究所归口。

本标准由东北轻合金有限责任公司负责起草。

本标准起草单位:本溪合金有限责任公司。

本标准主要起草人:梁鸿智。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

免费标准网(www.freebz.net) 标准最全面

免费标准网(www.freebz.net) 无需注册 即可下载

www.freebz.net
www.freebz.net


中华 人 民共 和 国 国家 标 准

  铝及铝合金化学分析方法

火焰原子吸收光谱法测定镁盘
    GB/T 6987.17-2001

neq ISO 3256:1977

    代替 GB/T 6987.17-1986
      Aluminium and aluminium alloys

    -Determination of magnesium content

-Flame atomic absorption spectrometric method

范 围

本标准规定了铝及铝合金中镁含量的测定方法。

本标准适用于铝及铝合金中镁含量的测定。测定范围:0.005 0%-5.00%a

2 方 法提要

    试料用盐酸和过氧化氢溶解，于原子吸收光谱仪波长285. 2 nm处或279. 6 nm处，以一氧化二氮-

乙炔(或在氯化铭存在下用空气一乙炔)贫燃性火焰进行镁量的测定。

3 试荆

3.1 铝(99.99%o，不含镁)。

3.2 硝酸(p1.42 g/mL).

3. 3氢氟酸伽1. 14 g/mI)。

3.4 过氧化氢(pl. 10 g/mL) o
3.5 盐酸(1+1)0

3.6 硫酸(1+1)0

3.7铝溶液((20 mg/mL):移取20. 00 g经酸洗的铝((3-1)，置于1 000 mL烧杯中，盖上表皿，分次加人
总量为800 mL的盐酸(3-5)，加1滴汞助溶。待剧烈反应停止后，缓慢加热至完全溶解，加人数滴过氧

化氢(3.4),煮沸数分钟，分解过量的过氧化氢，冷却。将溶液移人1 000 Ml容量瓶中，以水稀释至刻度，

混匀。

3.8 铝溶液((1 mg/m工):移取50. 00 mL铝溶液((3.7)于1 000 MI容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

3. 9氯化惚溶液(50 mg/mL):称取76 g氯化铭于500 mL烧杯中，加人400 mL水溶解，移人500 mL

容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，贮存于塑料瓶中。

    注:若用一氧化二氮 乙炔火焰时，可不用此溶液。

3.10 镁标准贮存溶液:称取1. 000 0 g镁(99.95%)置于1 000 mL锥形烧杯中，加人 200 mL水和

30 mL盐酸((3.5)，待完全溶解后，移人 1 000 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含

1. 0 mg镁。
3.11 镁标准溶液:移取50. 00 mL镁标准贮存溶液((3.10)于1 000 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混

匀，此溶液1 mL含0. 05 mg镁
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4 仪器

    原子吸收光谱仪.附镁空心阴极灯。

    在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用:

    灵敏度:在与测量试料溶液的基体相一致的溶液中，镁的特征浓度应不大于0. 008 fig/mL,
    精密度:用最高浓度的标准溶液测量10次吸光度，其标准偏差应不超过平均吸光度的1.Ooo;用最

低浓度的标准溶液(不是“零”浓度溶液)测量10次吸光度，其标准偏差应不超过最高浓度标准溶液平均

吸光度的。.5%.

    工作曲线线性:将工作曲线按浓度等分成五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之比，

应不小于。.7。

    仪器工作条件见附录A(提示的附录)。

试样

将试样加工成厚度不大于1 mm的碎屑。

6 分析步骤

6.1 试料

    称取0. 500 0 g试样，精确至0. 000 1 g
62 测定次数

    独立地进行两次测定，取其平均值。

6.3 空白试验

    称取。.5000g铝(3.1)代替试料((6 .1)，随同试料做空白试验。
64 测定

6. 4.1 将试料《6.1)置于250 mL烧杯中，盖上表皿，加人30 ml,-40 rnL水，分次加人总量为加rnL

的盐酸((3.5)，待剧烈反应停止后，缓慢加热至试料完全溶解，滴加适量的过氧化氢(3.4),煮沸10分钟

以分解过量的过氧化氢，冷却。

6.4.2 如有不溶物，过滤、洗涤。将残渣连同滤纸置于铂柑涡中，灰化(勿使滤纸燃着)，在约550'C灼

烧，冷却。加人 2m工硫酸(3.6),5 m工_氢氟酸((3.3)，滴加硝酸(3.2)至溶液清亮。加热蒸发至干，于

700℃灼烧数分钟，冷却。用尽量少的盐酸((3-5)溶解残渣(必要时过滤)将此试液合并于原滤液中。

643 根据试料中镁含量分别按下述进行:

    镁的质量分数在。005%一。05%时，将试液(6.4.1)或处理不溶物后合并的试液移人250 mL容

量瓶中，仅当用空气一乙炔火焰时加人20 mL抓化银溶液((3-9)，以水稀释至刻度，混匀。

    镁的质量分数在>0. 05 0 o -0. 25%时，将试液(6.4.1)或处理不溶物后合并的试液移人500 mL容

量瓶中，以水稀释至刻度.混匀。移取100. 00 mL此试液于250 mL容量瓶中，仅当用空气一乙炔火焰时

加人5 mL氯化鳃溶液(3-9)，以水稀释到刻度，混匀。

    镁的质量分数在>。25%一1.00%时，将试液(6.4.1)或处理不溶物后合并的试液移人500 mL容

量瓶中，以水稀释至刻度 混匀。移取25. 00 mL此试液于250 mL容量瓶中，仅当用空气一乙炔火焰时加

人5 ml-氯化锯溶液((3-9)以水稀释至刻度，混匀.

    镁的质量分数在r̀1. 00% o ̂'5. 00%时，将试液((6.4.1)或处理不溶物后合并的试液移人500 mL容

量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。移取5. 00 rnL此试液于250 m工容量瓶中。仅当用空气一乙炔火焰时加

人5 m1_氯化惚溶液(3.9),以水稀释至刻度，混匀。

6.4.4 将随同试料所做的空白试验溶液(6-3)和根据试料中镁含墩而制备的试液(6.4. 3)于原子吸收

光谱仪波长285.2 n。处或279.6nm处，用一氧化二氮一乙炔(或空气一乙炔)贫燃性火焰，以水调零，测
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量镁的吸光度。从工作曲线上查出相应的镁量。

6.5 工作曲线的绘制

6.5.1 系列标准溶液的制备

    适用于质量分数为0.005%-0.0500镁含量:

    移取0,0.50,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00 mL镁标准溶液(3.11)分别置于一组250 mL容量瓶中

各加人25. 0 mL的铭溶液((3.T)，仅当用空气一乙炔火焰时加人20 ml氯化铭溶液(3-9)以水稀释至刻

度 ，混匀 。

    适用于质量分数为0.0500̂-0.25 镁含量:

    移取。,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00 ml.镁标准溶液(3.11)分别置于一组250 mL容量瓶中，各加

人100 rnL的铝溶液((3-8)，仅当用空气一乙炔火焰时加人5 mL氯化银溶液(3.9),以水稀释至刻度，混

匀 。

    适用于质量分数为。.2500-1.0000镁含量:

    移取。,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00 ml-镁标准(3.11)溶液分别置于一组250 ml容量瓶中，各加

人25. 0 mL的铝溶液((3.8)，仅当用空气一乙炔火焰时加人5 mI抓化钮溶液((3.9)，以水稀释至刻度，混

匀 。

    适用于质量分数为1. 00%-5. 00%镁含量:

    移取。,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00 ml镁标准溶液(3.11)分别置于一组250 ml容量瓶中，各加

人5. 0 m工、的铝溶液(3. 8)，仅当用空气一乙炔火焰时加人5 ml氯化惚溶液(3.9)，以水稀释至刻度，混

匀 。

6. 5.2 将系列标准溶液(6.5.1)于原子吸收光谱仪波长285.2 nm处或279. 6 nn处，用一氧化二氮一乙

炔(或空气一乙炔)贫燃性火焰，以水调零，分别测量系列标准溶液试液和“零浓度”溶液(不加镁标准溶液

者)的吸光度，以镁量为横坐标，吸光度(减去“零浓度”溶液的吸光度)为纵坐标，绘制工作曲线。

7 分析结果的表述

    按式(n计算镁的质量分数:

                            W(Mg)

式中:二(MR) 镁的质量分数，%;

(m:一 m,) X R X 10-'

                m 0
x 100 ...······..·。·，.⋯(工)

。:— 自工作曲线上查得的试液的镁量，mg;

m— 自工作曲线r_查得的随同试料所做的空白试验溶液的镁量,mg;
、。— 试料的质量，9;

R- 稀释系数。6.4.3中四种情况的R值分别为1,5,20,1000

允许差

实骏室之间分析结果的差值应不大于表1所列允许差。

                                              表 1

镁的质量分数 允 许 差

o. 005-0-010 0.001

>0. 010--0. 025 0.002

> 0. 025 -̂0. 050 0.004

>0. 050̂ -0. 075 0.005
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表 1(完) %

镁的质量分数 允 许 差

>0. 075-0.100 0. 008

> 0. 100- 0. 250 0. 012

>0. 250-0. 500 0.018

> 0. 500̂ -0. 750 0.022

>0. 750-1. 000 0.030

> 1. 000 -̂2. 000 0. 045

> 2. 00- 3. 00 0. 06

> 3. 00 -̂4. 00 0. 08

> 4. 00- 5. 00 0. 12

80
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  附 录 A

(提示的附录)

仪器工作条件

使用WYX-9004型原子吸收光谱仪测定镁量的工作条件如表Al.

                                            表 A1

a {rcnm
灯电流

  mA

光谱通带

    nnl

观测高度

    ” 1们 1

空气流量

  L/min

乙炔流量

  L/min

285.2 3 0 2 4 9 } 2
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