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空气
一

乙炔焰原子吸收法测定

铝合金中锰
、

镁
、

铜和锌

吴 绍 祖
签

0应用化学系 1

本文提出用空气
一 乙炔火焰原子吸收光谱法测定铝合金中的 7

<
、

基体铝的标准样品
4

测定时把样品溶
二

=盐酸巾业使盐酸浓度等于或低

7 >
、

) ? 和 ≅ <
4

可使用不含

于 3 肠
4

在含有 ≅Α > Β 二 : & 8

的情况下测定 7 > 和 7
<

4

用 ∗ 8
消除 % 3

、

−Χ
、

. Χ 和 ) Δ
付7

<
和 7 > 的干扰

4

分析结果与标准值

相一致
4

) ?
、

≅ <
、

7 > 和 7
<
的川 材标、牛偏差为。

4

Ε; 一 � 肠
4 Φ

仁方法简单
、

快速
、

准确
4

一
、

引 言

铝合金中 7 <
、

) ? 、

人」> 等成 分分析
,

曾采用发射光谱法
「‘’,

有人用原子荧光光谱法测

定铝合金中≅<
、

7 > 和7论
, , ,

用分光光度法测定铝合金中 ≅ < 「Γ , ,

分光光度法和发射光谱法

分析步骤麻烦
,

上Η后者测量精度较差
4

我们采用较为简便的原子 厂及收法
,

仔细考察了盐 酸
、

硝

酸及其酸度的影响
,

探讨了从体端和其它共存元素的影响及其消除的办快
,

采用 ∗
 Ι Ι Α 只Β Α 3作

为于扰抑制剂
,

消除了共存元素的干扰
,

可使用不含甚休的人工合成标样
,

用所拟定的方法

对几种合金进行分析
,

获得较满巷的结果
,

方法的相对标准 偏 差 在 ϑ
4

Ε; 一 �
4

ϑ Κ 之间
,

该

法简便
、

快速
、

准确
4

二
、

实 验 部 分

:
4

仪器和试剂

Γ: 。型原子吸收分光光度计
4

标准溶液 0�
4

ϑϑ Α > Β Α 31 Ι 分别把7 < 粉
、

入馆!
、

) ? ! 和 ≅ < ! 溶于盐酸配制
4

用作干扰

试验的金属离子多为氯化物
4

Λ ΔΔΧ 0)
�
ϑ 。1

�

溶于水
4

释放剂 &8 0� ϑ Α > Β Α 31
Ι

把高纯的 & 8 � ϑ Ι 溶

于盐酸
4

本文一> ΜΝ年 ; 工: Γ 日收至::
4

4

参加实验工 作的还有郑振峰
、

林积慧
4
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应用三雏表方法3ΗΠ 4 :
选择各元素的工作条件 0见表31

,

测量高含量或扩大测量范围时可旋

转燃烧器的角度
,

由2
’

转至 ;ϑ
’

可扩大测量范围 Γϑ 倍‘引 ,

或稀释样品等办法
,

例如采用稀释

样品一倍及旋转燃烧器 ;ϑ
”

来测定高铜铝合金中 )?
4

Ι
一

表 ,
·

土 作
’

条 件

兀
素⋯
一

⋯

分析线

%

灯电流 Θ测量高度Θ乙炔流量‘

Α % 1 田血 Β Α Χ<
Ρ增 负高压+

� � 6 � Σ
4

ϑ Ε ϑ ϑ

� 5 ; 6 3� Σ
4

ϑ 6 ϑ ϑ

Γ � Ε 5 Σ
。

ϑ Ε ϑ ϑ

� : Γ ; :Ε Σ
。

ϑ 6 ϑ ϑ

�
�

益一

吨 !∀#∃!

%
侧量高含量 ∀ # 时燃烧器旋转&∋

“ %

三
、

结果与讨论

(
。

酸的影晌

铝样品需用酸溶解后进行测定
,

所以我们考察了不同酸度的盐酸和硝酸对含与不含基体

川 及含 )∗ 和释放剂反 的存在下对∀
# 、

+!
、

 ! 和 宫的影响
,

结果如图 ( 所示
。

一,−%∋二活
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图 ∗ 盐酸和硝酸酸度对 ∀ #
、

+ ! 、

≅ / ?对 ∀ # 的影响
1

≅ Α ?对 + ! 的影响
Η

≅ Ι ?对
ϑ

—表示无基体) ∗存在
Η 。

—含) ∗ ∗Κ Λ Δ Κ ∗ 1

,

气
0 ∗

漏乳魂
? Χ∋ΜΜ

≅ Ν ?

 
! 、

 Λ 的影响
 ! 的影响

Η

≅ Ν ?对  Λ 的影响
△

—含) ( ∗Κ Λ Δ �! ∗及Ο / +Κ Λ Δ Κ ∗
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由图 : 081
、

0Υ 1可知小于6 Κ的盐酸或硝酸不影响 ς ∗ 的测定 Ο 小于 6 Κ 的盐酸和 :ϑ Κ的

硝徽不影响≅ <
的测定

4

当溶液中同时含有 % ∗工Α > Β Α 3 和 & 8 ≅Α > Β 。 Ρ 时
,

可使盐 酸 酸度允许

量增加到:ϑ Κ而不影响 ≅ < 的测定
4

可见 & 8 有抑制盐酸和丛体 % ∗的影响
4

由图3 0Ω1 可知
,

对于7 <
来说

,

不含荃体 % 3时
,

盐酸酸度允许量可达6 Κ
,

含有 % ∗ 3Α 耗

加】情况下6 Κ 的盐酸可使吸收有所降低
,

但若加入 & 8 � Α > Β Α3
,

盐酸允许量又可增加到 6 Κ

不含基体 % ∗时
,

:ϑ Κ硝酸不影响7 < 的测定 Ο 但含有基体 % ∗时硝酸严重地抑制了 7 < 的 吸

收
,

即使加入释放剂 & 8 ,

也不能完全消除硝酸对于7 < 的干扰
。

由图 : 0Ξ 1可知
,

对于九龟来 说
,

不含基体 % ∗时
,

不管是盐酸或是硝酸对 7 > 的吸收有些

增敏作用
,

但含有基体 % ∗时
,

只能允许盐酸酸度 :Κ Ο 而同时加入 玩 ≅ Α > Β Α 3时可使盐酸酸

度允许量增至 6 Κ
,

但即使低于 3Κ的硝酸
,

也会严重地降低7 > 的吸收
,

尽管 加 入 释 放 #3Π

肠 ≅Α > Β Α 3也不能抑制硝酸的影响
,

但有趣的是在硝酸酸度 :一6ϑ Κ范围内
,

7 > 的吸收趋于

恒定
4

鉴于硝酸对7 > 和7 < 的吸收有严谊的抑制作用
,

所以我们选 用盐酸来溶解样品
,

亚在最

后定容时控制其酸度小于 3 Κ
4

�
4

基体的影晌

分别取一定量的 ) ? 、

≅ < 、

7 < 和 7 > ,

考察不同量的 % 3对它们的影响
,

结果如图 � 所

示
4

结果表明在 % 3 2 一 : Α > Β
:ϑ :的范围内

,

基体 % 3不影响 )?
、

≅ < 和7 < 的测定
,

而 ∃3> 受

到基体 % ∗的严重干扰
,

由图 � 0Υ1 7 > 的吸光度随 % ∗是的增加而急剧 下降
,

到 % : �ϑ Α > Β Α ∀∗4Η

瑰的吸光度下降到低点
,

随后
,

% 3量增加7宫的吸收有所提高
,

当 % ∗量大于 :ϑϑ 户盯 Α 3 时
,

蝇的吸光度又逐渐降低
,

% 3严量影响7 > 的测定
4

04Β21署寸
八兰矛Ψ‘

% 30卜盯州 : 1

0
8
1

图 � % ∗对 ) ?
、

0
8

1% 3对) ?
、

≅ <
、

7 < 的千扰
3一 7 > ≅ ? > Β Α 3Ο �一7 >

≅ <
、

7 <

Ε ? > Β Α 3Ο

%30协公Β Α 31

0Υ 1

7 > 的干扰

0Υ 1% ∗对 7 > 的千扰
Γ一7 > Σ ? > Β Α 3

Γ
4

共存元素的影晌

分别取 :ϑϑ 召> Β Α 3 共存元素
,

) ? 、

≅<
、

7 <
、

7宫
、

−Χ
、

∋Ζ
、

∃Χ
、

)Δ
、

.Χ 考察对 Γ“> Β

川 的)?
、

≅ <
、

7 < 和7 > 的影响结果见表 �
4

实验表明:ϑ ϑ此加 : 的 ≅ <
、

7 <
、

7 >
、

−Χ
、

∋Ζ
、

∃ Χ
、

) Δ 、

. Χ不干扰 Γ拼>加 : ) ? 的测定 Ο : ϑ ϑ拼>加 3的 ) ? 、
加<3

、

7 >
、

∋Ζ
、

∃ Χ
、

〔了Δ

.Χ不干扰Γ户; :Β Α 3 ≅ < 的测定 Ο 但 ≅ < 受6 :: ϑ ϑ召> Β Α 3的干扰 Ο : ϑ ϑ召>加3 的)?
、

≅<
、

人馆
、

∋Ζ
、

∃Χ 不干扰 Γ拜>加 ∗7< 的测定 Ο : ϑ ϑ召> Β Α3 的 ) ? 、

劫
、

7 <
、

∋Ζ
、

∃Χ 不干扰 Γ此加 3

瑰
的测定

,

但7 < 和7食受 −Χ
、

) Δ 、

.Χ 的负干扰
4
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千扰的消除

因 ≅ < 受−Χ 的负干扰
,

但实验表明存在 %∗ : ϑ ; Β Α∗ 情况下%3 完全消除了ΜΧ 对≅< 的干扰
,

% ∗起 了释放剂的作用
,

这可能是由于%3 与 −Χ 生成更稳定的

化合物使 ≅ < 释放出来的缘故
。

同样实验还表明 %∗ : ϑ ;加3也

能消除 .Χ 对7>的干扰
,

但 %3 3Α > Β Α 3却不能完全 消除ΜΧ
、

) Δ 、

.Χ 对7∴ 的干扰和 ΜΧ
、

)Δ 对崛的干扰
,

然而 %3 只能

使其干扰影响程度减少
。

在含% ∗: ϑ ;加3的情况下于测量高度 Σ 一 > Α 。时可克

服 )Δ 和 . 丁对7 < 的干扰
,

如图 Γ所示
4

然而
,

在该测量高度

下却不能完 全消除 −Χ 对7 < 的干扰
,

这是 由于处在该高度下

的火焰温度尚不能使 ΜΧ 和7 < 所形成的化合物完全离解为原

子的缘故
4

戮穿
兮一一

]

借

一
寸一

测怪离度伽叻

图 Γ 不同测量高度下−Χ
、

. 礼

) Δ
对7 < 的影响

3一− Χ82 2 拼> Β Α 3Ο

�一. : : ϑ ϑ 产> Β Α 3Ι

Γ一) Δ 322 拼> Β Α 3

对于7自来说
,

改变测量高度不能消除 ΜΧ
、

.Χ 和 )Δ 对它的千扰
,

所以我们采 用 加入释

放浏 & Ι 的办法夹消除垫体%3 的负干扰和 ΜΧ
、

.Χ
、

)Δ 的负干扰
。

进行了 &8 加入量的选择见

表 Γ ,

显然 &8 最佳加入量是 ≅Α >加 :
4

故选用释放剂 环 ≅Α >Β Α3 为宜
4

在释放剂 &8 ≅ Α >加:情

况下可同时消除 : ϑϑ 召>加 ∗ 的 −Χ
、

)Δ
、

.Χ 和 %∗ 3Α 舒二:对7自的干扰
,

见表 Ε
,

由表 Ε 还可

以看到虽然 % 3和 −Χ
、

.Χ
、

)Δ 对7 > 都产生负干扰
,

但这 四种离子与7宫共存时没 有 表 现 出

负干扰的加和性
,

反而起着相互抵消的作用
。

实验还表明释放剂 &8 ≅ Α > Β司 可完全消除 )Δ
、

−Χ
、

.Χ 对7 < 的干扰
,

表 Γ & 8消除% 3对7 >的干扰时& 8量的选择

李华黔目兰⋯兰俘川兰
& 8 Α > Β Α ‘

Θ
。

⊥
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:
。

’

6 ϑ

】
‘

’

。

⋯”
。

】
” 。
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�
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·
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、

) Δ对7 > 的干扰
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ϑ
。

: ϑ ϑ

6 :
,

心Δ

: ϑ
4

ϑ . Χ
,

% :
4

& 8

%3
3

。

ϑ

. Χ
,

& 8

ϑ
4

: ϑ
,
�

4

ϑ

4

⊥ ϑ
,
:

4
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� 一〕

� Σ
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: ϑ ϑ

3
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样品分析
;

≅ ∗ ?标准曲线的绘制
1

1 以含与不含基体 ) ∗及含丛体 ) < 和 Ο/ 等三套标样
,

按选定的工作条件制作标准曲线如

母Π所示
,

结果表明除五龟外
, ∀ #

、

+! 和 
∗∗
各自的三条曲线完全重叠

%

对  Λ 来说
,

不 含

基体的
“

纯水” 标准曲线与含有从体 ) ∗ ∗ Κ Λ加 < 和 Ο / +Κ Λ Δ Κ 咭的标准曲线完全 重 叠
,

而 含

基体川 ( ∋ & Δ Κ ∗≅ 但不加 Ο / +Κ Λ加 ∗? 的标准曲线斜率降低到8∋ Θ
,

这是 由于似 对
一

、坛
,

‘

二产Ρ
几

负

子扰的缘故
%

由此可见
,

这 四种元素都可用不含基体的
“纯水

”
标样 或是 含 ) ∗ ( Κ Λ Δ Κ Ρ

一

咬

, +5 Λ Δ Κ ∗的标准样品制作标准曲线
%

Γ
。

8 2

兔
%

祠只
%

+ 5
%

 ” ‘卜‘‘俪 ∗ ?

= ∋ Γ ∋ 8 ∀
∀ 以 ≅目名了们 (〕

≅ /
? 标准曲线 ≅ Α ? ∀ # 的标准曲线

图 Γ

≅ = ?样品分析步骤
1

称取 ∗ 5 5 Κ Λ 样品于 ∗ 5 5 Κ ∗烧杯中加入蒸馏水约∗ 5 Κ ∗ ,

加入 ( 1 (盐酸=
%

Χ Κ ∗
,

又加入 ∃ , (,
∗

,

知Θ的− 1 9 1 溶液
,

搅拌
,

盖上表面玻璃
,

待完全溶解后
,

加热除去过量 −
1 ∋ = ,

冷 后移入

咖叫 量瓶中加入 ( ∋ Κ ∗的 Ο / ≅ +5 Κ Λ加(?
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

吸喷上层澄清溶液 测量吸

光度
,

以标准曲线求得待测元素的含量
。

若测量高 :Σ 的 ) < 样时 ≅含Χ ((= Θ ?
,

样品溶解后
,

有些黑色不溶的 Η:Σ
,

但实验表明它不

影响测定
。

≅ Τ ?样品分析结果
1

测定了几种 )∗ 合金
,

其中包括高 :Σ 和高∀# 的)∗ 合金
,

若待测元素是高含量
,

就要旋转

燃烧器和稀释样品
%

每种样品分另∗;称取 2 份进行 2 次平行测定
,

计算其平均值和相对标准偏

差
,

业与标准值相对照
,

见表 Χ ,

分析结果令人满意
%
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表 6

⎯⎯⎯ 9 � � 2 Ε一一‘铸造造
工

⎯ 9 � : Γ Γ一豆铝合金金 Ρ
一

⎯ 9 忍∗刁百‘刀三[
]]]

铝铝合生生趁趁 & 9 : ΣΣΣ : 策 铝合金金

测测得值值 标准值值 相对标标侧得值值标准值值 相对标标测得值值标准值值相对标标测得值值标准值值相对标标
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