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电感耦合等离子体原子发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）
测定５ＸＸＸ系铝合金中的高镁含量
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摘　要　采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定５ＸＸＸ系铝合金中的高镁含量，选择２０ｍＬ稀王

水溶液溶解试样，以消除合金中的基体元素及其它共存元素的干扰为目标，选择测定镁含量的分析谱线

为２８０．２７０ｎｍ。分别称取与分析试样基体近似的三种铝合金标准物质０．１００　０ｇ，按试样相同的溶解方

法处理并定容至１００ｍＬ，选择仪器工作条件，制作分析曲线，进行曲线校准，按照同样的方法对４个样

品各测定６次，测定值的相对标准偏差均不大于０．５９％，用标准加入法测得加标回收率在９４．０％～
１０４．０％，测定值和环己二胺四乙酸分离络合滴定法测定的５ＸＸＸ系铝合金中的镁量结果一致。
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０　前言

５ＸＸＸ系铝合金也称为铝镁合金，其主要基体

元素为铝，含镁量在３％～６％，主要特点是密度低，
抗拉强度高，延伸率高，广泛应用于在液体或气体介
质中工作的低载荷零件，如邮箱、汽油或润滑油导



管，各种液体容器和其它用深拉制作的小负荷零件，
也常用于交通车辆、船舶的钣金件，仪表、街灯支架
与铆钉、五金制品、电器外壳等。目前，铝镁合金中
高镁含量的分析检测主要采用环己二胺四乙酸

（ＣＤＴＡ）分离络合滴定法、氰化钾掩蔽络合滴定法
和光电直读光谱分析法三种分析方法。然而，环己
二胺四乙酸分离络合滴定法分析速度慢，时间长，已
跟不上炉前生产的需要；氰化钾掩蔽络合滴定法中
所使用的氰化钾试剂为剧毒品，若浓度大于１０ｍｇ／Ｌ
就会造成人员中毒，在市场上现已很难购到，且其废
液对环境也造成了危害；光电直读光谱分析法虽然
速度较快，但对试样的均匀性有较高的要求。所以，
能否提高５ＸＸＸ系铝合金中高镁含量的分析效率
已成为一个亟待解决的问题。
近年来，随着光谱仪器的发展［１］，电感耦合等离

子体原子发射光谱法已经成为合金中元素测定的重

要方法［２－５］，为此，采用灵敏度更高、分析速度更快的
电感耦合等离子体原子发射光谱仪进行５ＸＸＸ系
铝合金中镁元素含量的分析。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ｉＣＡＰ６３００型电感耦合等离子体原子发射光谱
仪（赛默飞世尔科技公司）；玻璃同心雾化室；ＧＹＡ－
４Ｃ型氩气净化机；ＵＰＴ超纯水机。

Ｅ２３６标准物质：镁质量百分数为３．９３％；Ｅ２３３
标准物质：镁质量百分数为６．３３％；Ｅ２３５标准物
质：镁质量百分数为９．９６％。

镁标准溶液（１．０００ｇ／Ｌ）：购自国家钢铁材料测
试中心。
盐酸、硝酸为优级纯。实验用水为超纯水。

１．２　仪器工作参数
仪器的最优工作参数：射频功率为１　１５０Ｗ，雾化

器气体流量为０．７０Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量为０．５Ｌ／ｍｉｎ，
蠕动泵转速为４５ｒ／ｍｉｎ。

１．３　实验方法

１．３．１　标准样品及待测试样溶液的制备
分别准确称取标准物质Ｅ２３３、Ｅ２３５、Ｅ２３６和待

测试样各０．１００　０ｇ于１００ｍＬ干净的烧杯中，缓慢
加入稀王水２０ｍＬ，待剧烈反应缓和后，用１０ｍＬ
水冲洗杯壁，并冷却至室温，转移至１００ｍＬ容量瓶
中，加水稀释至刻度，摇匀。

１．３．２　样品的测定
设定仪器工作条件，以标准物质Ｅ２３３、Ｅ２３５、

Ｅ２３６中镁元素含量为标准建立工作曲线，并运行校
正标准，完成曲线的校准，在此曲线下测定样品，得
出此样品溶液中镁元素含量。

２　结果与讨论

２．１　分析线的选择
电感耦合等离子体原子发射光谱仪在分析镁元

素时，基体铝及其它共存元素会对镁元素产生光谱
干扰，为优选镁元素分析谱线，首先为镁元素初选灵
敏度满足测定要求的４条较强的镁元素谱线，并进
行干扰实验，同时测得镁质量百分数为４．９８％的同
一标准物质对比结果见表１。

表１　 同一标准物质分别在４条谱线下连续６次的分析结果

Ｔａｂｌｅ　１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｓａｍｅ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｍａｔｅｒｉａｌ　ｏｆ　ｆｏｕｒ　ｓｐｅｃｔｒａｌ　ｌｉｎｅ　ｏｆ　ｔｈｅ　ａｎａｌｙｓｉｓ　ｏｆ　ｓｉｘ　ｔｉｍｅｓ　ｉｎ　ａ　ｒｏｗ（ｎ＝６） ／％

波长／ｎｍ
分析结果

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６
平均值 标准偏差 ＲＳＤ

２０２．５８２　 ４．９６６　 ４．９６５　 ５．０１７　 ４．９７７　 ４．９６７　 ５．０１９　 ４．９８５　 ０．０２６　 ０．５２
２７９．０７９　 ４．９７４　 ４．９６５　 ４．９５６　 ５．０００　 ４．９８５　 ５．００７　 ４．９８１　 ０．０１２　 ０．２４
２８０．２７０　 ４．９７８　 ４．９８２　 ４．９７７　 ４．９８３　 ４．９８０　 ４．９８９　 ４．９８１　 ０．００４　 ０．０８８
２８５．２１３　 ４．９８０　 ４．９９２　 ４．９７１　 ４．９７４　 ４．９８８　 ４．９５６　 ４．９７７　 ０．０１３　 ０．２６

　　由表１可知：镁在谱线２７９．０７９ｎｍ和２８０．２７０ｎｍ
下连续６次测得的平均值均为４．９８１％，更接近

４．９８％的真值，但在谱线２７９．０７９ｎｍ下分析的数
据的相对标准偏差为０．２４％，而在谱线２８０．２７０ｎｍ
下分析的数据的相对标准偏差为０．０８８％，相比之
下谱线２８０．２７０ｎｍ下的分析结果更好，故本实验
选择谱线２８０．２７０ｎｍ作为分析谱线。

２．２　溶样酸的选择
分别使用盐酸（１＋１）、硝酸（１＋１）和稀王水对

铝镁合金样品进行溶解实验，结果发现：使用以上３
种酸进行溶解试样，所得的测定值与理论值均相接
近，但溶解速度以稀王水最快，且个别试样中的杂质
不易溶于盐酸（１＋１）及硝酸（１＋１）中，所以实验选
用稀王水作为溶解酸。

２．３　 曲线校准
分别用溶解好的标准样品Ｅ２３３、Ｅ２３５、Ｅ２３６进

行曲线校准，以发射强度为纵坐标，镁元素含量为横
坐标绘制曲线，得出其线性相关系数为０．９９９　９９２，
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其曲线图见图１。

图１　铝合金中镁元素曲线校准图

Ｆｉｇｕｒｅ　１　Ｃｕｒｖｅ　ｇｒａｐｈ　ｏｆ　ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｉｎ　ａｌｕｍｉｎｕｍ

ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ａｌｌｏｙ．

２．４　精密度实验
按实 验 方 法 分 别 对 镁 质 量 百 分 数 为 １＃

（３．９３％），２＃（４．９８％），３＃（５．４４％）和４＃（６．８２％）
的四个铝镁合金样品平行测定６次，计算其相对标
准偏差，结果见表２。

表２　精密度实验结果

　Ｔａｂｌｅ　２　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ（ｎ＝６） ／％
样品 测定平均值 标准偏差 ＲＳＤ
样品１＃ ３．９３１　 ０．０２３　 ０．５９
样品２＃ ４．９８２　 ０．０１７　 ０．３４
样品３＃ ５．４４０　 ０．０１０　 ０．１８
样品４＃ ６．８１９　 ０．００８　 ０．１２

　　由表２可见，镁含量在５．４４％～６．８２％范围内
时，ＲＳＤ＜０．２％；镁含量在３．９３％～５．４４％范围内
时，ＲＳＤ＜０．６％。表明该方法操作性强，精密度和
重现性较好，可以满足５ＸＸＸ系铝合金中高镁含量
测定的需要。

２．５　加标回收实验
为评估方法测定结果的准确性，分别称取６份

同一标准物质０．１００　０ｇ，缓慢加入２０ｍＬ稀王水，
待剧烈反应缓和后，冷却至室温，转移至１００ｍＬ容
量瓶中，分别加入０．５，１．０，１．５，２．０，２．５和３．０ｍｇ
镁标准溶液（（１．０００ｇ／Ｌ）进行加标回收实验，结果
见表３。

表３　加标回收实验结果

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／％
测定值 加标量 测定总量 回收率

４．９８１　 ０．５　 ５．４５１　 ９４．０
４．９８１　 １．０　 ５．９４１　 ９６．０
４．９８１　 １．５　 ６．５４１　 １０４．０
４．９８１　 ２．０　 ６．９４１　 ９８．０
４．９８１　 ２．５　 ７．４３１　 ９８．０
４．９８１　 ３．０　 ８．０４１　 １０２．０

　　由表３可知：本方法测定铝镁合金中镁元素的
加标回收率在９４．０％～１０４．０％，说明方法结果准
确、可靠。

２．６　方法对比
用ＣＤＴＡ分离络合滴定法对镁含量为３．９３％、

４．９８％、５．４４％和６．８２％的四个铝合金样品进行测
定，并将测定结果与实验方法所测得结果进行对比，
结果见表４。

表４　铝合金样品对比分析结果

Ｔａｂｌｅ　４　Ｃｏｍｐａｓｉｏｎ　ｏｆ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　Ｍｇ　ｉｎ

ａｌｕｍｉｎｕｍ　ａｌｌｏｙ　ｓａｍｐｌｅｓ ／％

分析方法
测定值

１＃ ２＃ ３＃ ４＃

ＩＣＰ－ＡＥＳ法 ３．９３１　 ４．９８２　 ５．４４０　 ６．８１９
ＣＤＴＡ分离络合滴定法 ３．９２７　 ４．９８０　 ５．４４３　 ６．８２４

３　结论

采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定

５ＸＸＸ系铝合金中的高镁含量，于试样同等处理条
件下溶解试样相近标准物质作为曲线校准标准溶

液，有效地消除了基体和共存元素的干扰，通过精密
度实验、加标回收实验和方法对比实验可知，该方法
安全可靠，简便快捷，能准确测定５ＸＸＸ系铝合金
中的高镁含量，综合指标达到了预期目标，完全能满
足快速分析的需要。与过去一直沿用的氰化钾络合
滴定法相比较，具有低毒低耗、分析重复性更好、分
析结果更加准确的特点，并减少了安全隐患、管理成
本和环境污染，也缩短了炉前高镁合金的分析时间，
提高了生产效率。
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