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火焰原子吸收光谱法测定热镀锌
铝镁合金镀层中铅和镉

董礼男,赵希文,朱春要,宋乙峰
(江苏省沙钢(钢铁)研究院,江苏张家港２１５６２５)

摘　要:在热镀锌铝镁合金镀层产品中,镀层中铅、镉含量是评价产品质量的重要指标,目前无

相关标准方法对锌铝镁镀层中铅、镉含量进行检测.实验建立了采用火焰原子吸收光谱法

(FAAS)测定热镀锌铝镁合金镀层中铅、镉含量的方法.采用３０％(V/V)盐酸溶解合金镀层,
同时加入六次甲基四胺作为缓蚀剂保护镀层基体,合金镀层可以被完全溶解且不会腐蚀基体.
在优化的仪器工作条件下,采用基体匹配法消除镀层基体元素锌对待测元素的基体效应影响,
在波长２１７􀆰０nm 和２２８􀆰８nm 处使用原子吸收光谱法测定铅和镉.铅和镉校准曲线的线性相

关系数均大于０􀆰９９９５;方法的检出限分别为０􀆰００２０mg/L和０􀆰００１０mg/L.按照实验方法测

定热镀锌铝镁合金镀层中铅、镉,结果的相对标准偏差(RSD,n＝１０)为２􀆰４％~６􀆰３％;加标回

收率为９７％~１０３％.
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　　热镀锌产品因其优异的性能被广泛应用于建

筑、汽车和家电行业,是近十几年来发展最快的钢材

品种之一[１].研究发现,在锌液中添加适量铝、镁元

素形成锌铝镁合金镀层可以有效提高钢材的耐蚀性

能.新型热镀锌铝镁合金镀层材料与传统镀锌产品

相比有更好的耐蚀性、断口保护性和耐刮性,现已引

起世界各国的关注[２Ｇ３].

　　镀层中铅、镉含量会直接影响热镀锌铝镁镀层

产品的质量,生产时在锌液中加入少量的铅可以提

高锌液对钢板的浸润性,但过量的铅又会降低镀层

的耐蚀性;而镉作为杂质元素会影响合金层厚度,因
此需要对镀层中铅、镉含量进行准确检测[４Ｇ５].

　　目前,我国对于镀层中铅、镉元素的检测无相关

标准.陈建国[６]采用电感耦合等离子体质谱法

(ICPＧMS)检测镀锌板中铅、镉和铬;夏扬[７]采用电

感耦合等离子体原子发射光谱法(ICPＧAES)检测镀

锌板中铅和镉;于媛君[８]采用辉光放电发射光谱法

(GDＧOES)测定钢板镀锌层中铅和镉.但对于热镀

锌铝镁合金镀层中铅和镉联测的方法还鲜见报道.
原子吸收光谱法具有谱线干扰小、准确度高等优点,

已广泛应用于各类物质中铅、镉元素的检测[９Ｇ１１].
测定热镀锌铝镁合金镀层中铅和镉时,首先要保证

镀层被完全溶解且不会带入基体中其他杂质元素;
使用原子吸收光谱测定镀层溶解液时,还要考虑合

金镀层中基体锌对铅和镉检测的影响.实验通过研

究确定了镀层溶解终点的判断方法及镀层溶解液的

浓度,在仪器工作条件下,用基体匹配法消除基体的

影响,采用火焰原子吸收光谱法(FAAS)测定热镀

锌铝镁合金镀层中铅和镉.方法操作简便,铅、镉元

素检 出 限 分 别 为 ０􀆰００２０mg/L 和 ０􀆰００１０mg/L.
方法应用于实际样品的测定,结果满意,可广泛应用

于实验室及生产检测中.

１　实验部分

１􀆰１　主要仪器及工作条件

　　iCE３０００SERIES原子吸收分光光度计(美国

赛默飞世尔公司),配有原厂铅、镉元素空心阴极灯,
工作参数见表１.

１􀆰２　试剂

　　锌单元素标准储备溶液(国家钢铁材料测试中
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表１　仪器工作参数

Table１　Workingparametersofinstrument

项目Item
数值 Value

Pb Cd

波长/nm ２１７．０ ２２８．８
火焰类型 空气Ｇ乙炔 空气Ｇ乙炔

灯电流/mA １０ １０
燃烧器高度/mm ７ ７

空气流量/(L/min) ７ ７
乙炔流量/(L/min) １．８ １．５

光谱带宽/nm ０．２ ０．２
夹缝/nm ０．７ ０．７

心):１０００mg/L;铅、镉单元素标准储备溶液(国家

钢铁材料测试中心):１０００mg/L;铅、镉元素混合标

准工作溶液:１００mg/L,由铅、镉单元素标准储备溶

液稀释而成;镀层溶解液:称取３􀆰５g六次甲基四

胺,溶于３００mL盐酸中,并定容至１L.

　　盐酸(ρ＝１􀆰１９g/mL):优级纯;实验用水为超

纯水(电阻率大于１８MΩ􀅰cm);所用器具均用盐酸

(１＋３)浸泡２４h后再去离子水冲洗后使用.

１􀆰３　实验方法

１􀆰３􀆰１　样品前处理

　　(１)表面除油:采用冲床将试样冲压成直径为

５０mm 的圆片,将试样放入事先加入５０mL无水乙

醇的３００mL 烧杯中,置于超声波清洗器中清洗

１０min左右,以除去表面油污.取出样片,在电热鼓

风干燥箱内烘干,烘干后置于干燥器中冷却至室温,
用透明胶带封住非测试面,称重,质量记为m１(g).

　　(２)溶解镀层:将清洗后样片放入２００mL烧杯

中,加入３０mL镀层溶解液,反应至样片表面生

成氢气由剧烈大气泡变为气体析出平缓无变化

后,用塑料夹子取出试片,用带胶塞的玻璃棒将

表面附着的黑色物质全部冲洗到烧杯中,试样烘

干后,称重,质量记为m２(g).(m１－m２)即为镀层

质量.

　　 (３)溶 液 定 容:镀 层 溶 解 后 将 溶 液 转 移 到

５００mL容量瓶中,分取１０mL定容到１００mL容量

瓶中,得到待测溶液.

１􀆰３􀆰２　标准溶液系列的配制

　　取６个１００mL 塑料容量瓶,分别加入３０mL
镀层溶解液,３mL１０００mg/L锌标准储备溶液(此
时溶液中锌的质量浓度为３０mg/L),再准确移取

铅、镉混合标准工作溶液,摇匀,定容.此标准溶液

系列中铅、镉质量浓度见表２.

表２　标准溶液系列中铅、镉质量浓度

Table２　Massconcentrationofleadandcadmiumin
standardsolutionseries　 　mg/L

序号 No． Pb Cd

S１ ０ ０
S２ ０．０５ ０．０５
S３ ０．１０ ０．１０
S４ ０．３０ ０．３０
S５ ０．５０ ０．５０
S６ ２．００ ２．００

２　结果与讨论

２􀆰１　镀层溶解终点

　　 现 有 国 家 标 准 GB/T１３８２５—２００８ 和 GB/T
１８３９—２００８中对镀层溶解终点判断为镀层表面反

应由剧烈大气泡变为气体析出平缓无变化.但在试

验中发现,气体析出变平缓后取出样片,试样表面会

附着一层致密的黑色薄膜.为确定黑色物质的组

成,使用X射线荧光光谱法(XRF)对附着黑色薄膜

的样片和基体样片进行半定量分析,检测结果见

表３.由结果可知,附着黑色薄膜样片的成分为铝、
锌、铁、铅、镉,对比基体样片的成分判断出黑色物质

为未溶解完全的镀层元素铝、锌和镀层中杂质元素

铅、镉.因此镀层表面反应由剧烈变为平缓无变化

后,取出样片后要用带胶塞的玻璃棒将表面附着的

黑色物质全部洗入溶液中,才能保证镀层元素含量

检测结果的准确性.

表３　XRF半定量分析结果

Table３　QualitativeanalysisresultsbyXRF
w/％　　

项目Item Al Zn Fe Pb Cd

附着黑色薄膜样片 １．１ ０．１ ９９．６ ０．０５ ０．０４
基体样片 ０．０６ － ９９．６ ０．００４ ０．００３

２􀆰２　镀层溶解液

　　对于合金镀层的溶解,要求镀层被完全溶解且

不会腐蚀钢基体,以避免溶解下来的钢基体干扰镀

层元素的检测.通常,溶解液浓度过高会腐蚀基体;
而溶解液浓度过低,反应现象不明显且溶解时间较

长.因此需要选择合适浓度的溶解液.

　　取３个热镀锌铝镁合金镀层样片分别用１０％、

２０％、３０％、４０％、５０％(V/V)盐酸并加入３􀆰５g缓蚀

剂六次甲基四胺溶解镀层.因为钢基体主要成分为

铁,所以可以直接检测溶解液中铁元素含量来判断
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钢基体的溶解情况.通常,热镀过程中镀液中锌、铝
会与钢基体中的铁发生反应,形成 FeＧZn、FeＧAl合

金层,所以镀层中会含有少量铁[４].在试验中将镀

层含有的这部分铁元素含量作为空白,不同浓度盐

酸溶解镀层后溶液中铁元素含量见表４.由表４可

知,使用４０％、５０％盐酸溶解镀层,溶解液中铁元素

含量明显增多,说明钢基体被溶解;使用 １０％ ~
３０％盐酸溶解镀层,溶解中铁元素含量变化不大,说
明基体溶解微量.分别对不同浓度盐酸的溶解液溶

解镀层现象和镀层溶解时间进行试验,结果见表５.
综合以上结果,选择３０％盐酸并加入缓蚀剂作为镀

层溶解液.

表４　不同浓度盐酸对基体的溶解量

Table４　Massofsteelmatrixdissolvedindifferenceconcentrationofhydrochloricacid

样品编号

No．

溶解液中铁质量浓度 Massconcentrationofironindissolvedsolution/(mg/L)

０ １０％HCl ２０％HCl ３０％HCl ４０％HCl ５０％HCl

１ ０．９８ １．０１ １．０５ １．０９ １．６８ １．９４
２ ２．２４ ２．３５ ２．４０ ２．３４ ３．０２ ４．８２
３ １．６２ １．７８ １．８０ １．７５ ２．９７ ３．０５

表５　不同浓度盐酸对合金镀层的溶解情况和溶解时间

Table５　Dissolvedandtimeneededforalloycoatingwithdifferenceconcentrationofhydrochloricacid

盐酸浓度

Concentrationofhydrochloricacid/％
镀层溶解现象

Dissolvedforalloycoating
镀层溶解时间

Timeneededforalloycoating/s
１０ 镀层溶解缓慢,溶解现象不明显 ＞１８０
２０ 镀层迅速溶解,溶解现象明显 ９０~１５０
３０ 镀层迅速溶解,溶解现象明显 ６０~１２０
４０ 镀层迅速溶解,溶解现象明显 ６０~１２０
５０ 镀层迅速溶解,反应剧烈,现象不明显 ＜６０

２􀆰３　基体效应

２􀆰３􀆰１　基体锌对待测元素的基体效应影响

　　热镀锌铝镁合金镀层中基体元素为锌,因此需

要考察锌对铅、镉检测结果的影响.分别配制铅、镉
(质量浓度均为０􀆰１mg/L)及不同质量浓度锌的混

合标准溶液,以考察锌基体对铅、镉测定结果的影

响,结果见表６.由结果可知,随着锌基体浓度的增

加,待测元素测定值有所降低,说明存在基体效应,
所以在配制标准溶液时需添加与基体含量相近的锌

以消除基体效应的影响.

表６　锌基体质量浓度对铅、镉测定结果的影响

Table６　EffectofZnmatrixmassconcentrationon
thedeterminationresultsofPbandCd　mg/L

ρZn

测定值 Found

Pb Cd

０ ０．１０５ ０．１０８
１０ ０．１０７ ０．１０２
２０ ０．０９５ ０．０９８
３０ ０．０８９ ０．０８７
４０ ０．０８１ ０．０７８
５０ ０．０７６ ０．０７０

２􀆰３􀆰２　基体锌含量的确定

　　按照１􀆰３􀆰１样品前处理方法对３个热镀锌铝镁

镀层样 品 进 行 前 处 理 后,分 取 溶 解 液 后 定 容 到

１００mL容量瓶.得到待测样品后,用电感耦合等离

子体原子发射光谱法(ICPＧAES)检测其中锌含量.
待测 溶 液 中 锌 质 量 浓 度 分 别 为 ２９􀆰５４、３３􀆰２８ 和

３２􀆰２５mg/L,根据稀释比例和镀层质量,可以计算出

镀层中锌含量为９０％~９８％(质量分数),符合锌铝

镁镀层中锌含量要求.所以在配制标准溶液系列时

控制其中的锌质量浓度为３０mg/L,以消除基体效

应的影响.

２􀆰４　校准曲线与检出限

　　在仪器工作条件下,测定标准溶液系列,以铅、
镉元素质量浓度为横坐标,对应的吸光度为纵坐标,
绘制铅、镉的校准曲线,见表７.连续检测空白溶液

１０次,以标准偏差的３倍作为检出限,检出限的３􀆰３
倍作为定量限,结果见表７.

２􀆰５　精密度试验

　　取３个热镀锌铝镁镀层样片(编号为１＃、２＃、

３＃),按照实验方法测定镀层中铅、镉元素含量,结
果见表８.
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表７　校准曲线与检出限

Table７　Calibrationcurveandlimitofdetection

元素

Element

线性范围

Linearrange/
(mg/L)

线性回归方程

Linearregression
equation

相关系数(r)
Correlation
coeffcient

检出限

Limitof
detection/(mg/L)

定量限

Limitof
quantification/(mg/L)

Pb ０．０５~２．００ A＝０．０４０４ρ＋０．０００４ ０．９９９８ ０．００２０ ０．００６６
Cd ０．０５~２．００ A＝０．０６７４ρ＋０．００１０ ０．９９９６ ０．００１０ ０．００３３

表８　精密度试验结果(n＝１０)

Table８　Resultsofprecisiontest

样品编号 No． 元素 Element 镀层质量 Mass/g 测定值 Foundw/％ RSD(n＝１０)/％

１＃
Pb
Cd

０．１９５６
０．０１２
０．００４１

５．２
４．１

２＃
Pb
Cd

０．２１０２
０．００４８
０．００２７

６．３
６．０

３＃
Pb
Cd

０．１９８５
０．０１８
０．００３５

２．４
５．６

２􀆰６　加标回收试验

　　另取２个热镀锌铝镁镀层样片(４＃、５＃),按照

实验方法对镀层溶解液中铅、镉元素进行加标回收

试验,结果见表９.

表９　加标回收试验结果

Table９　Resultsofrecoverytest

样品编号

No．
元素

Element
测定值

Found/(mg/L)
加标量

Added/(mg/L)
测定总值

Totalfound/(mg/L)
加标回收率

Recovery/％

４＃
Pb
Cd

０．０３６８
０．００６８

０．０３０
０．００６０

０．０６５８
０．０１３０

９７
１０３

５＃
Pb
Cd

０．０１０３
０．００９０

０．０１０
０．０１５

０．０２０１
０．０２４３

９８
１０２
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DeterminationofleadandcadmiuminhotＧdipＧgalvanized
aluminumＧmagnesiumalloycoatingbyflame

atomicabsorptionspectrometry

DONGLiＧnan,ZHAOXiＧwen,ZHUChunＧyao,SONGYiＧfeng
(InstituteofResearchofIronandSteel,JiangsuProvince/ShaＧSteel,Zhangjiagang２１５６２５,China)

Abstract:ThecontentsofleadandcadmiuminhotＧdipＧgalvanizedaluminumＧmagnesiumalloycoatingare
importantindexestoevaluatethequalityofproducts．Atpresent,therearenorelevantstandardmethods
fortheanalysisofleadandcadmiumcontentsinzincＧaluminumＧmagnesiumcoating．Thedetermination
methodofleadandcadmiuminhotＧdipＧgalvanizedaluminumＧmagnesiumcoatingbyflameatomicabsorpＧ
tionspectrometry(FAAS)wasestablishedinexperiments．Thealloycoatingwasdissolvedwith３０％ (V/

V)hydrochloricacid．Meanwhile,hexamethylenetetraminewasaddedascorrosioninhibitortoprotectthe
matrix．Thealloycoatingcouldbefullydissolvedwhilethematrixwasnotcorroded．Undertheoptimized
workingconditionofinstrument,thematrixmatchingmethodwasusedtoeliminatethematrixeffectof
zinconthedeterminationoftestingelements．ThecontentofleadandcadmiumwasdeterminedbyFAAS
atwavelengthof２１７􀆰０nmand２２８􀆰８nm,respectively．Thelinearcorrelationcoefficientsofcalibration
curvesforleadandcadmiumwerebothgreaterthan０􀆰９９９５．Thelimitofdetectionwas０􀆰００２０mg/Lfor
leadand０􀆰００１０mg/Lforcadmium,respectively．ThecontentsofleadandcadmiuminhotＧdipＧgalvanized
aluminumＧmagnesiumalloycoatingweredeterminedaccordingtotheexperimentalmethod．Therelative
standarddeviations(RSD,n＝１０)ofdeterminationresultswerebetween２􀆰４％and６􀆰３％．ThespikedreＧ
coverieswerebetween９７％and１０３％．
Keywords:flameatomicabsorptionspectrometry(FAAS);hotＧdipＧgalvanizedaluminumＧmagnesiumalloy
coating;lead;cadmium;matrixmatchingmethod
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