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火焰原子吸收光谱法测定钕铁硼磁铁中铅

黄豪杰,朱　隽,许菲菲
(义乌出入境检验检疫局,浙江义乌３２２０００)

摘　要:钕铁硼磁铁已在日用消费品中广泛使用,随着日用消费品环保质量要求的提高,也就

产生了测定钕铁硼磁铁中的铅含量需求.采用王水溶样,于谱线Pb２８３􀆰３nm 处,采用氘灯扣

背景,以铁基体匹配法建立校准曲线,实现了空气Ｇ乙炔火焰原子吸收光谱法对钕铁硼磁铁中

铅含量的测定.实验详细讨论了样品中主要基体元素钕、铁、硼对测定的影响.结果表明,样

品中硼和钕对铅测定的影响可忽略;而铁基体对测定的干扰不可忽略.按照钕铁硼磁铁主体

硬磁相结构式 Nd２Fe１４B估算出铁在磁铁中的大致质量分数为７１％,据此,可推算出按照实验

方法消解定容后样品溶液中铁的质量浓度约为２８４０mg/L.试验表明铁的质量浓度在１６００~
３６００mg/L范围内时铅的吸光度保持稳定,但相对于基体空白的吸光度均高出很多.因此,实

验最终选择匹配２８００mg/L的铁来消除基体干扰.在选定的实验条件下,方法线性范围为

０􀆰１０~５􀆰００mg/L,相关系数为０􀆰９９９,检出限为０􀆰０２mg/L.按照实验方法对３个钕铁硼磁

铁实际样品中铅进行测定,平行测定６次结果的相对标准偏差(RSD)小于６％,回收率在９３％~
１０３％之间.根据日用消费品中铅限值要求,配制铅质量分数为１０００mg/kg的钕铁硼磁铁模

拟样品并按实验方法进行分析,得到的结果与理论值基本一致.
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　　有“磁王”美誉之称的钕Ｇ铁Ｇ硼系稀土永磁材料

因为具有原料丰富、价格相对低廉、磁能积高等优

点,已在家电、医疗、饰品、箱包等领域众多产品中被

广泛使用[１Ｇ２].铅,作为环境污染高度关注的化学物

质,可能以杂质形式存在于原料及工艺设备中,从而

影响成品的质量.随着产品环保质量要求的提高,
对测定钕铁硼磁铁中铅含量的需求也不断增加,因
此建立快速简便的分析方法具有很强的现实意义.
目前已有文献研究了用电感耦合等离子体原子发射

光谱法(ICPＧAES)测定钕铁硼永磁材料中常量元素

及微量元素[３Ｇ６],一氧化二氮Ｇ乙炔原子吸收光谱法

(AAS)测定钕铁硼合金中铝量[７],以及还有一些用

电热原子吸收光谱法测铁基样品中铅[８Ｇ１０]的方法,
但鲜见对钕铁硼磁铁中铅含量的检测.当前日用消

费品中铅限量为１０００mg/kg[１１Ｇ１２],磁铁作为日用消

费品组成的一部分,同样适用这个限值要求,元素测

量范围一般都在百万分之一数量级的火焰原子吸收

光谱法(FAAS)可以满足这样的检测需求.本文考

查了钕铁硼磁铁中主要基体元素钕、铁、硼对铅的影

响,采用铁基体匹配法,建立了空气Ｇ乙炔火焰原子

吸收光谱法测定钕铁硼磁铁中铅含量的分析方法.

１　实验部分

１􀆰１　主要仪器及工作条件

　　AAＧ７０００原子吸收分光光度计(日本岛津).
铅单元素空心阴极灯(北京曙光明电子光源仪器有

限公司);设置光学参数:波长为２８３􀆰３nm,狭缝宽

为０􀆰７nm,点灯方式为BGCＧD２(氘灯扣背景),灯电

流为７mA;最佳工作条件:空气Ｇ乙炔火焰流量比为

１５∶２,燃烧头高度为７mm.

１􀆰２　主要试剂

　　铅o２siＧ０６００８２Ｇ０２Ｇ０１、钕o２siＧ０６００６０Ｇ０２Ｇ０１、硼

o２siＧ０６０００５Ｇ０２Ｇ０１标准溶液(上海安谱实验科技股

份有限公司):１０００mg/L;铁粉(国药集团化学试剂

有限公司):光谱纯;铁标准溶液:５０g/L,称取２􀆰５g
铁粉用２５mL左右王水加热消解后定容至５０mL;
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铅标准溶液:１００mg/L,移取１０mL１０００mg/L 铅

标准溶液用 １６％ 王水 (体积分数,下同)稀释至

１００mL;钕铁硼磁铁标准溶液:按钕、铁、硼元素总

质量为０􀆰１０００g以及其质量比为２７∶７１∶２计算,
依 次 移 取 １􀆰４mL ５０g/L 铁 标 准 溶 液、２７mL
１０００mg/L钕标准溶液、２mL１０００mg/L硼标准溶

液置于５０mL烧杯中,加热浓缩至１０mL左右,用

１６％王水稀释定容至２５mL.

　　 盐酸、硝酸均为优级纯;实验室用水为符合

GB/T６６８２—２００８要求的二级纯化水.

１􀆰３　标准溶液系列的配制

　　 在 ６ 个 １００mL 容 量 瓶 内 预 先 加 入 ２􀆰８mL
５０g/L 铁 标 准 溶 液 进 行 铁 基 体 匹 配 (相 当 于

２８００mg/L铁),再分别移取０、０􀆰１、０􀆰５、１􀆰０、２􀆰０、

５􀆰０mL１００mg/L铅标准溶液,用１６％王水稀释至

１００mL,配 制 成 质 量 浓 度 依 次 为 ０、０􀆰１０、０􀆰５０、

１􀆰００、２􀆰００、５􀆰００mg/L的铅标准溶液系列.

１􀆰４　样品的测定

　　准确称取０􀆰１０００g样品,加入４mL王水,加热

消解、过滤后,用水定容至２５mL,待测.

２　结果与讨论

２􀆰１　谱线选择

　　采用原子吸收光谱法测铅元素含量的谱线主要

有Pb２１７􀆰０、Pb２８３􀆰３、Pb２６１􀆰４nm,目前已经有文

献观 测 到 Pb２１７􀆰０nm 处 存 在 Ar２７１􀆰１nm、Ne
２１７􀆰６nm、Cu２１６􀆰５nm 的干扰吸收线,Pb２６１􀆰４nm
处存在 W２６１􀆰４nm 的干扰吸收线,而 Pb２８３􀆰３nm
处还未观测到存在重叠的干扰吸收线[１３],因此谱线

最终选择Pb２８３􀆰３nm.

２􀆰２　测定介质

　　试验发现,王水可以将样品溶解完全,且由于硝

酸、盐酸本身对光谱分析产生的干扰可忽略,故实验

选用王水溶样.同时,进一步考察了介质为０~４０％
(体积分数)王水对铅吸光度的影响,结果见表１.
表１数据表明,０􀆰５mg/L铅在１６％王水介质中的吸

光度与０~４０％王水的差值在±０􀆰０００６之内,这说

明在０~４０％王水中进行测定对结果的影响可忽

略.考虑到溶样时溶液酸度为１６％王水介质,因
此,实验选取测定介质约为１６％王水.

２􀆰３　钕、硼、铁３种基体元素对测定的影响

　　原子吸收光谱法谱线干扰少,大多数情况下共

存元素对被测定元素不产生干扰.但是当存在高浓

度基体时,可能会产生背景吸收,影响分析结果,这

表１　不同体积分数王水对铅测定的影响

Table１　Influenceofaquaregiawithdifferentvolume
fractionontheabsorbanceofPb

试剂

Agent
体积分数

Volumefraction/％
铅的吸光度

AbsorbanceofPb
０ ０．００７７
１ ０．００８１

王水 １６ ０．００８３
３２ ０．００８８
４０ ０．００８８

就需要结合不同的样品来具体分析基体对被测元素

的影响.各类 NdＧFeＧB磁体主要成分都是硬磁性

的 Nd２Fe１４B相,除此之外还包括富 Nd项和富 B
相,还有一些 Nd氧化物和αＧFe、FeB、FeNd等软磁

相,硬磁性的 Nd２Fe１４B相决定了磁体磁性[１４].通

过主体硬磁性的 Nd２Fe１４B相结构式估算出实际样

品中主要成分的大概质量分数如下:钕 ２７％,铁

７１％,硼２％.试验分别考察了这３种基体元素对

测定的影响.

２􀆰３􀆰１　钕和硼

　　按照硼和钕在样品中的大概质量分数计算按照

实验方法消解定容后样品溶液中硼和钕的质量浓度

分别约为８０mg/L和１０８０mg/L.固定铅质量浓度

为０􀆰５０mg/L,试 验 分 别 在 硼 质 量 浓 度 为 ２０~
２００mg/L以及钕质量浓度为１００~１２００mg/L 时

考察了这２种元素对测定的影响,结果见表２.由

表２可见,当硼质量浓度为２０~２００mg/L或钕质量

浓度为１００~１２００mg/L时,铅的吸光度变化值在

±０􀆰０００３范围内,这说明在试验范围内,硼或钕对

铅测定的影响可忽略.综上可知,样品中硼和钕对

铅测定的影响可忽略.

表２　不同质量浓度的B和Nd分别对Pb吸光度的影响

Table２　InfluenceofBandNdwithdifferentmass
fractionontheabsorbanceofPb

元素

Element
质量浓度

Massconcentration/(mg/L)
铅的吸光度

AbsorbanceofPb

B

２０
５０
１００
２００

０．００８１
０．００８３
０．００８３
０．００８２

元素

Element
质量浓度

Massconcentration/(mg/L)
铅的吸光度

AbsorbanceofPb

Nd

１００
４００
８００
１２００

０．００８２
０．００８５
０．００８５
０．００８４
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２􀆰３􀆰２　铁

　　按照铁在样品中的大概质量分数计算按照

实验方法消解定容后样品溶液中铁的质量浓度约

为２８４０mg/L.固定铅质量浓度为０􀆰５０mg/L,试
验在铁质量浓度为１６００~３６００mg/L时考察了其

对测定的影响,结果见表３.由表３可见,在１６００~
３６００mg/L 铁 基 体 中,铅 的 吸 光 度 在 ０􀆰００９９~
０􀆰０１０３之间,吸光度相对比较稳定,４个水平下平

均吸光度值为０􀆰０１０１,和１６％王水基体吸光度值相

差０􀆰００１８,说明铁对铅干扰相对较大,虽然用氘灯

连续光源做了背景校正,但还是存在一些误差,需要

对铁含量进行基体匹配以消除其干扰.

表３　不同质量浓度的Fe对Pb吸光度的影响

Table３　InfluenceofFewithdifferentmass
fractionontheabsorbanceofPb

元素

Element
质量浓度

Massconcentration/(mg/L)
铅的吸光度

AbsorbanceofPb

Fe

１６００
２０００
２８００
３６００

０．００９９
０．０１０２
０．０１００
０．０１０３

２􀆰４　基体效应的校正

　　考虑到钕铁硼磁铁样品消解定容后铁基体的质

量浓度在２８００mg/L左右,选择匹配２８００mg/L的

铁基体来消除干扰.表４中,２号２８００mg/L铁基

体吸光度同１号１６％王水相比高０􀆰００１２,同准确匹

配钕、铁、硼３个元素质量浓度的３号基体相比低

０􀆰０００１,说明匹配２８００mg/L的铁基体可以校正基

体效应,而钕、硼的基体效应可以不用考虑.

表４　不同组分基体的空白吸光度

Table４　Theabsorbanceofblankindifferentmatrixes

编号

No．
基体组成

Matrixcomponents
吸光度

A

１ １６％王水 ０．００１３
２ ２８００mg/L铁 ０．００２５
３ １０８０mg/L钕,２８４０mg/L铁,８０mg/L硼 ０．００２６

２􀆰５　校准曲线线性范围及检出限

　　按照预先设定的工作条件,待仪器稳定后,对标

准溶液系列进行测定,以铅的质量浓度为横坐标,吸
光度为纵坐标,绘制校准曲线.结果表明,铅的质量

浓度在０􀆰１０~５􀆰００mg/L时与吸光度值呈线性,得
到线性回归方程为A＝０􀆰０１６５ρ＋０􀆰００２２１,相关系

数为０􀆰９９９.

　　在选定的实验条件下对２８００mg/L铁基空白

溶液连续测定１１次,以３倍标准偏差计算检出限,
得到该方法中铅的检出限为０􀆰０２mg/L.

２􀆰６　精密度和回收率试验结果

　　随机选取３种钕铁硼磁铁样品,按实验方法进

行铅含量测定,每组样品平行测定６次用于精密度

计算,另外每组样品再平行选取６份进行加标回收

试验,结果见表５.由表５可见,３种样品的相对标

准偏差(RSD)均小于６％,回收率在９３％~１０３％
之间.

表５　钕铁硼磁铁样品中铅的测定结果

Table５　DeterminationresultsofleadinneodymiumＧironＧboronmagneticalloysamples

样品编号

Sample
No．

测定值

Found/
(mg/kg)

平均值

Average/
(mg/kg)

相对标准偏差

RSD/
％

加标量

Added/
(mg/kg)

测得总量

Totalfound/
(mg/kg)

回收率

Recovery/
％

１ １４．２,１５．８,１４．４,１５．７,１５．８,１４．２ １５．０ ５．３ ２０．０ ３４．３ ９７
２ ８．９,８．６,９．５,８．５,９．２,８．０ ８．８ ５．７ ２０．０ ２７．４ ９３
３ ２２．４,２１．１,２２．５,２２．６,２１．９,２２．２ ２２．１ ２．７ ２０．０ ４２．６ １０３

２􀆰７　模拟样品分析

　　为了匹配日用消费品中铅１０００mg/kg的限量,
预先在５０mL烧杯中加入１􀆰０mL１００mg/L铅标准

溶液,然后按钕铁硼磁铁标准溶液的配制方法,配制

成模拟样品待测溶液,模拟样品中铅的理论值为

１０００mg/kg,平 行 测 定 ６ 次,结 果 分 别 为 １０１５、

１０１１、１０１８、１０３１、１０１２、１０２６mg/kg,平 均 值 为

１０１９mg/kg,与理论值基本一致.
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DeterminationofleadinneodymiumＧironＧboronmagneticalloy
byflameatomicabsorptionspectrometry

HUANGHaoＧjie,ZHUJun,XUFeiＧfei
(YiwuEntryＧexitInspectionandQuarantineBureau,Yiwu３２２０００,China)

Abstract:TheneodymiumＧironＧboronmagneticalloyhasbeenwidelyusedingoodsforeverydayconsumpＧ
tion．Withtheincreasingrequirementsofgoodsforeverydayconsumptioninenvironmentalquality,the
determinationofleadcontentinneodymiumＧironＧboron magneticalloy wasattractingattention．The
samplewasdissolvedwithaquaregia．ThecalibrationcurvewasestablishedbyironmatrixmatchingmethＧ
od,andthebackgroundwasdeductedbydeuteriumlamp．Thus,adeterminationofleadcontentinneoＧ
dymiumＧironＧboronmagneticalloybyairＧacetyleneflameatomicabsorptionspectrometrywasrealizedat
spectrallineofPb２８３􀆰３nm．Theeffectofmainmatrixelementsincludingneodymium,ironandboronin
sampleondeterminationofleadwassystemicallyinvestigated．TheresultsshowedthattheinfluenceofboＧ
ronandneodymiumcouldbeignored．However,theinterferenceofironcouldnotbeneglected．According
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黄豪杰,朱隽,许菲菲．火焰原子吸收光谱法测定钕铁硼磁铁中铅．
冶金分析,２０１８,３８(３):７５Ｇ７９

tothestructuralformula(Nd２Fe１４B)ofmainhardmagneticphaseinneodymiumＧironＧboronmagneticalＧ
loy,themassfractionofironwasapproximately７１％．Itcouldbecalculatedthatthemassconcentrationof
ironinsamplesolutionwasabout２８４０mg/Lafterthesamplewasdigestedanddilutedtoconstantvolume
accordingtotheexperimentalmethod．Theexperimentsindicatedthattheabsorbanceofleadwerestable
whenthemassconcentrationofironwasinrangeof１６００Ｇ３６００mg/L,while,theyweremuchhigherthan
thatofmatrixblank．Therefore,thematrixinterferencewasfinallyeliminatedbymatching２８００mg/Lof
iron．Undertheselectedexperimentalconditions,thelinearrangeofmethodwas０􀆰１０Ｇ５􀆰００mg/L,thecorＧ
relationcoefficientwas０􀆰９９９,andthedetectionlimitwas０􀆰０２mg/L．ThecontentofleadinthreeneoＧ
dymiumＧironＧboronmagneticalloyactualsampleswasdeterminedaccordingtotheexperimentalmethod．
Therelativestandarddeviation(RSD,n＝６)waslessthan６％,andtherecoverieswerebetween９３％and
１０３％．Accordingtothelimitrequirementofleadingoodsforeverydayconsumption,thesimulated
sampleofneodymiumＧironＧboronmagneticalloywithleadcontentof１０００mg/kgwaspreparedanddeterＧ
minedbytheproposedmethod．Theresultswerebasicallyconsistentwiththetheoreticalvalues．
Keywords:neodymiumＧironＧboron;magneticalloy;lead;flameatomicabsorptionspectrometry(FAAS);

matrixinterference
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