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中华人 民 共和 国国 家 标 准

镁及镁合金化学分析方法

      铝 量 测 定
GB/T 13748 1一 92

    Magnesium and its alloys-

Determination of aluminium content

                        第一篇 8-944*1*f法

本标准等效采用国际标准ISO 791-1973《镁合金— 铝量的测定— 8-轻基喳琳重量法》。

主题内容与适用范围

本标准规定了镁合金中铝含量的测定方法。

本标准适用于镁合金中铝含量的测定。测定范围:1.5'0̂ 12%,

本标准不适用于含铅、牡或稀土的镁合金。

弓!用标准

GB 1. 4标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

GB 1467 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

方法原理

    试料以盐酸和硝酸溶解，在还原性乙酸介质中，用苯甲酸按沉淀铝，过滤分离。用盐酸、酒石酸溶解

苯甲酸铝沉淀，在乙酸按缓冲介质中或氰化钾存在下，用8-经基哇琳沉淀铝，将沉淀过滤、洗净，干燥后

称量。

试剂

亚硫酸钠(Na}SO:二7HzO),

盐酸(pl. 19 g/mL),

氨水(p0. 90 g/mL),

氨水(1+3)e

盐酸(1+3).

硝酸(3+1),

乙酸溶液:100 ml,冰乙酸(p1. 05 g/mL)用水稀释至1 000 ml-;

混合溶液:50 g盐酸轻胺和50 g氯化按用50 mL冰乙酸(pl. 05 g/m1)及少量水溶解，冷却，用水
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稀释 至 1 000 mL,

车9苯甲酸钱溶液(100 g/L):100 g苯甲酸按溶于温水中，加。. 001 g察香草酚，冷却后用水稀释至
1 000 mLa

4.10苯甲酸钱洗液:100 mL苯甲酸钱溶液(4..9)用900 mL水稀释，加20 mL冰乙酸(pl.05 g/mL),
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混匀.

4.11 酒石酸溶液(500 g/L).

4.12 8-Ll基唆琳溶液(20 g/L):20 g8-9基哇琳溶于80 mL冰乙酸(p1.05 g/mL)中，用水稀释至
1 000 mL。用中速滤纸过滤，保存于棕色玻璃瓶中。
4.13 乙酸铁溶液(600 g/L).

4.14 氰化钾溶液(200 g/L).

4.15 嗅酚蓝乙醇溶液((2.0 g/L).

4.16 中性红乙醇溶液((0. 5 g/L).

5 仪器

    增祸式过滤器(孔隙度3̂ 15 Km),

6 分析步骤

6.1 试料

    按表1称取试样。

表 1

铝含量，% 试料，9 盐酸(4.2),m  L

1. 5̂ -5 0.500 0 5

> 5- 12 1.000 10

6.2 测 定

6.2， 将试料((6.1)置于250 mL烧杯中，盖上表皿。加入25 mL水，按表1缓慢加入盐酸((4.2)，加入

2 mL硝酸((4.6)，反应缓慢后，加热至完全溶解。如有残余物，用中速滤纸过滤，用热水洗涤烧杯及残余
物各 5̂ 6次，弃去残余物。合并主液和洗液，煮沸1-2 min，冷却，用水稀释至约50 mL,

    铝含量大于5%时，将试液移入250 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。移取50. 0 mL于250 mL
烧杯中。

6.2.2 于试液(6.2.1)中加入40 mL水、2̂-3滴澳酚蓝乙醇溶液(4.15)，用氨水((4.4)中和至溶液变为

紫色，加入20 mL混合溶液((4.8)，在搅拌下缓慢加入20 mL苯甲酸按溶液((4. 9)‘搅拌下加热至沸并保

持微沸5 min。用中速滤纸过滤，用煮沸的苯甲酸钱洗液((4.10)洗涤烧杯和沉淀各 8̂-10次.弃去滤液。

6.2.3 将50 mL盐酸(4.5)和10 mL酒石酸溶液((4.11)混合.加热煮沸，分次将沉淀(6.2.2)溶干原烧

杯中，用热水洗涤滤纸8̂10次，洗涤液与主液合并，移人400 mL烧杯中。加入Ig亚硫酸钠((4.1).搅
拌使其完全溶解。加数滴中性红乙醇溶液((4.16)，用氨水((4.3)调至溶液恰变为黄色。

6. 2. 4  W下按6.2.4.1或6.2.4.2进行。

6.2.4.1 试液((6.2.3)用水稀释至约200 mL，加热至约70"C。用乙酸溶液((4.7)调节至红色，在搅拌下

缓慢加人40 mL 8-轻基哇琳溶液(4.12)和50 mL乙酸按溶液((4.13)，在约70'C静置30 min.

6-2-4.2 试液(6. 2.3)用水稀释至约250 mL，用乙酸溶液((4. 7)调节至红色，在通风柜中加入10 mL

氰化钾溶液(4. 14)，加热至约70'C。在搅拌下缓慢加入40 mL8-轻基唆琳溶液(4.12)，在约70'C静置

30 min,

6.2.5 用在130℃恒量的柑祸式过滤器过滤含沉淀的试液((6. 2.4. 1)或((6.2.4.2)，用热水洗涤沉淀

6̂-8次。在烘箱中于130'C干燥至恒量，置于干燥器中，冷至室温后称量。
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分析结果的计算及表述

按公式((1)计算铝的百分含量:

                            Al(%) =
m, X V, X 0.058 73

      ma X V,
X 100 (1)

式中;m,- 8-轻基喳琳铝的质量,S;

      V,— 试液总体积，mL;

    V,— 分取试液的体积,mL;

0.058 73- 8-经基哇琳铝换算为铝的因数;

      ，。— 试料的质量，R.

允许差们

实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。

                                                表 2

铝 含 量 允 许 差

1.50- 3-00 0.09

> 3. 00̂ -5.50 0.12

>5-50-9. 00 0.15

> 9. 00̂ -12. 00 0.20

第二篇 B-轻荃哇琳分光光度法

主题 内容 与适 用范 围

本标准规定了镁合金中铝含量的测定方法。

本标准适用于镁合金(含错、铁、牡或稀土)中铝含量的测定。测定范围;0.02% 0.3%,

10 引用标准

GB 1.4 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

GB 1467冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

GB 7729 冶金产品化学分析 分光光度法通则

11 方法原理

    试料用盐酸溶解。在pH9. 5的碳酸按溶液中，以硫代乙醇酸作掩蔽剂，用苯萃取铝与苯甲酞苯胶生

成的沉淀，用稀盐酸反萃取，使铝与干扰元素分离。再于pH4. 8乙酸一乙酸钠缓冲溶液中，用8-经基哇琳

采用说 明:

I J ISO 791--1973无允许差.
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显色，于分光光度计波长390 nm处测量其吸光度。

试剂

1 三氯甲烷。

2 苯 。

3 盐酸((1+1)「

4 盐酸(1+10)0

5 盐酸:c(HC1)二0. 2 mol/L,

6 硫代乙醇酸溶液:取20 mL硫代乙醇酸((8000功A入80 mL水。
7 氨水(1+10),

8 碳酸按溶液(200 g/L),贮存于塑料瓶中。

9苯甲酞苯肢(BPHA)乙醇溶液(20 g/L):溶解2 gBPHA于100 mL乙醇中。用时配制
10  8- 基唆琳溶液:5 g8-9基唆琳溶于100 mL乙酸溶液〔c(CH3000H)=2 mol/L)中，用中速滤
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纸过滤，保存于棕色玻璃瓶中。

12.11 乙酸一乙酸钠缓冲溶液:将等体积的无水乙酸钠溶液〔c(CH3000Na)=2 mol/L〕和乙酸溶液

Cc(CH3000H)=2 mol/L〕混合，并调节至pH4. 8,

12.12 铝标准贮存溶液:称取1. 000 g纯铝置于M乙烯塑料杯中，加入20 mL水及3g氢氧化钠，待其
溶解完全后，用盐酸(4.3)慢慢中和至出现沉淀并i量20 mL，加热使其溶解(不断搅拌)，冷却后，移入

1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg铝。

12.13 铝标准溶液:移取50. 0 mL铝标准贮存溶液((12.12)置于500 mL容量瓶中，加10 mL盐酸
(12.3)用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含100 pg铝。

12.14 铝标准溶液:移取50. 0 mL铝标准溶液(12.13)置于500 mL容量瓶中，加入2 mL盐酸(12.3)

用水稀释至刻度.混匀。此溶液1 mL含10 Kg铝。
12.15  2,4一二硝基酚饱和溶液。

13 仪器

13.， 分光光度计。

13.2 酸度计。

13.3 振荡4.

14 分析步骤

14.1 试料

    按表3称取试样。

                                                  表 3

铝 含 量， % 试 料， 9

0.02 0.05 0.300 0

> 0.05- 0. 1 0. 200 0

> 0.1̂ 0.3 100 0

14.2 空白试验

    随同试料做空白试验。
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14. 3 测定

14.3.1 将试料((14.1)置于150 mL烧杯中，盖上表皿。加入10 mL盐酸((12.3)，低温加热，待试料完全

溶解后，取下冷却，将溶液移入100 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

14-3.2 移取10. 0 mL试液(14. 3. 1)置于100 mL分液漏斗中。

14. 3. 3 加人1 mL硫代乙醇酸溶液((12.6),1滴2,4一二硝基酚饱和溶液(12.15)，用碳酸按溶液(12.8)

调至黄色再过量5 mL，加水稀释至约30 mL。加人1 mLBPHA乙醇溶液((12.9),混匀，放置10 min。加

入15 mL苯(12.2)，振荡3 mm，静置分层，弃去水相。加15 mL水洗涤有机相，振荡15 s,静置分层，弃

去水相。加入15 mL盐酸(12. 5 )振荡3 min，静置分层。

14.34 将水相移入50 mL分液漏斗中，加1滴2,4一二硝基酚饱和溶液((12.15)，用氨水((12.7)调至黄

色，滴加盐酸(12.4)至黄色恰好消失，加入5 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液(12. 11),0. 50 mL8-经基哇琳溶

液(12-10)，混匀，放置5 min。加入10. 0 mL三氯甲烷((12.1)振荡3 min,静置分层，将有机相移入干燥

的10 mL比色管中。

14.3. 5 将部分溶液(14.3.4)移入1 cm吸收皿中，以空白试验(14.2)的溶液为参比，于分光光度计波

长390 nm处测量其吸光度，从工作曲线上查出相应的铝量。

14.4 工作曲线的绘制

14-4.1 移取。.0. 50 ,1. 00,1. 50,2. 00,2. 50 mL铝标准溶液(12.14)置于一组100 mL分液漏斗中，加

水15 mL。以下按14.3.3,14.3.4条进行，

14-4.2 将部分溶液((14.4. 1)移入1 cm吸收皿中，以试剂空白溶液为参比，于分光光度计波长390 nm
处测量其吸光度。以铝量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

15 分析结果的计算与表述

    按公式(2)计算铝的百分含量:

AI(/)二
m,XV,X10-6
    ma X V,

X 100 ⋯ “”。”.”。”。“。“。”。⋯. ，(2 )

式中:m,— 自工作曲线上查得的铝的质量，1+g ;

      V,— 试液总体积，mL;

      V— 分取试液体积，mL;

      。。— 试料的质量，9。

16 允许差

    实验室之间分析结果的差值应不大于表4所列允许差。

                                                  表 4

铝 含 量 允 许 差

0. 020̂ -0. 060 0.005

>0. 060--0.150 0.010

> 0. 150-0. 300 0.015
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第三篇 铬天青S分光光度法

本标准参照采用国际标准ISO 3255-1974《镁和镁合金— 铝量的测定— 铬天青S分光光度

法分。

17 主题内容与适用范围

本标准规定了镁及镁合金中铝含量的测定方法。

本标准适用于镁及镁合金中铝含量的测定。测定范围:0. 005%一。.3%

本标准不适用于含错、敏、牡或稀土的镁合金。

引用标准

GB 1. 4 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

GB 1467 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

GB 7729 冶金产品化学分析 分光光度法通则

方法原理

    试料用盐酸溶解。在pH5. 5-5.6的缓冲溶液中，加入铬天青S与铝生成紫红色络合物，于分光光

度计波长545 nm处测量其吸光度。

    铜、铁干扰分别用硫代硫酸钠、抗坏血酸掩蔽。

20 试剂

20.1 丙酮 。

20.2 盐酸(1+1)e

20.3 盐酸(1+10),

20.4 氨水(1+5).

20.5 抗坏血酸溶液((10 g/L)，用时配制。
20.6 硫代硫酸钠溶液(5 g/L),

20.7 铬天青S溶液((0.2 g/L):称取。.2g铬天青S于预先制备的乙醇溶液((1+1)中。并用同一乙醇
溶液稀释至1 000 mL，混匀。

20.8 乙酸一乙酸钠缓冲溶液:164 g无水乙酸钠溶于适量水，加19 mL冰乙酸(pi. 05 g/mL)，用水稀释

至1 000 mL(pH=5. 7)0

加‘9 镁溶液(10 mg/mL):称取1. 0 g金属镁(不含铝)于250 mL烧杯中.加25 ml盐酸(20. 2)低温

溶解，冷却，移入100 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

20.10 铝标准贮存溶液:称取1. 000 0 g金属铝(>99.9%)置于聚乙烯塑料杯中，加入20 mL水及3g
氢氧化钠，待其溶解完全后，用盐酸(20. 2)缓慢中和至出现沉淀并过量20 mL，加热使其溶解(不断搅

拌)，待溶液冷却后移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 ml一含1 mg铝。
20.11 铝标准溶液:移取 50. 0 mL铝标准贮存溶液(20.10)置于500 ruL容量瓶中，加10 mL盐酸

(20.2)，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含100 ILg铝。

20.12 铝标准溶液:移取50. 0 mL铝标准溶液(20.11)于500 mL容量瓶中，加2 mL盐酸((20.2)用水

稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含10 jag铝。
20.13  2,4一二硝基酚饱和溶液。
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仪器

分光光度计。

分析步驻

  试料

按表5称取试样。

n
产

L

门

工
J

0
亡

n
乙

表 5

铝含量，% 试料，9 试液总体积,mL 盆酸(20.2),mL

0.005- 0.01 1.000 100 25

> 0. 01̂ -0. 03 0.500 0 100 15

> 0. 03̂ 0. 08 0.200 0 100 10

> 0. 08- 0.15 0.100 0 100 10

>0. 15-0.3 0. 100 0 200 10

22.2 空白试验

    随同试料做空白试验。

22.3 测定

22.3.1 将试料(22.1)置于300 mL烧杯中，盖上表皿。按表5加入盐酸(20.2)，低温加热至试料完全

溶解后，取下冷却，按表5将试液移入容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

22-3.2 移取10. 0 mL试液(22.3. 1)置于100 mL容量瓶中，用水稀释至约30 mL,

22-3.3 加入2滴2,4一二硝基酚饱和溶液((20. 13)，用氨水(20.4)调节至溶液呈黄色，滴加盐酸(20.3)

使黄色恰好消失，加入5 mL抗坏血酸溶液(20.5),5 mL硫代硫酸钠溶液(20.6),10 mL铬夭青S溶液

(20. 7),5 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液(20.8)和2 mL丙酮(20.1)(每加一种试剂均需混匀)，以水稀释至

刻度.混均。

22-3.4 将部分溶液((22.3.2)移入1 cm吸收皿中，以空白试验(22.2)的溶液为参比，于分光光度计波

长545 nm处测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的铝量。

22.4 工作曲线的绘制

22-4-1 移取。,0.20,0.50,1.00,1.50,2.00 mL铝标准溶液(20.12)于一组100 mL容量瓶中，加入与

测定试液的基体相一致的镁量的镁溶液(20.9)，用水稀释至约30 mL。以下按22.3.3条进行。

22-4.2 将部分溶液((22.4.1)移入1 cm吸收皿中，以补偿溶液(不加铝标准溶液)为参比，于分光光度
计 波长 545 nm 处测量其吸光度 。以铝量 为描 坐标，吸光度 为纵坐标给制 工作 曲线

23 分析结果的计算与表述

    按公式(3)计算铝的百分含量:

Al(%)二
m,XVox 10-0

    mo X V, X 100 “.“。.““····.⋯ ⋯ 。二 (3)
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式中:。1— 自工作曲线上查得的铝的质量，f-9;
    Vo— 试液总体积，mL;

    V,— 分取试液体积，mL;

      me— 试料的质量，R。

24 允许差

    实验室之间分析结果的差值应不大于表6所列允许差。

                                                  表 6

铝 含 量 允 许 差

0. 005 0-0. 010 0 0.001 5

>0. 010 0-0. 030 0 0.002 5

>0.030 0-0. 050 0.005

> 0. 050-0. 100 0.008

> 0. 100̂ -0. 300 0.015
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