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SPECTROCHEMICAL ANALYSIS OF IMPURITIES IN MAGNESIUM 

Zvi GOLDBART, Alon HAREL, Avraham LORBER, Avraham LICHINSKY 

June 1979 

ABSTRACT 

A spectrochemical method for the determination of 28 impurities in 

magnesium (metal) as well as in its compounds is described. 

Received: September 1978 
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נמיא

םפקטריכומותלאבלוזהשוטיתפיתתיעבירםאשרהראשיבוםבוןהםיבתכוימגבזוים

תשמלותקשתשליפרוצהבמגבזויםאלקטרידהמוליועלמביטטיתאלישוטיתכמיתות.

וכילהמגבזויםשלהעורירבתישת.איגרפוטהעשיוהשבווהאלקטרידהלבוןבובה

מוגבלית:שתואלילשוטית . sparkב-אי , ACאי DCבקשתהשוטיתמשלישבאתתלהיעשית

מיטיתבצירתלאבכיזההמגנזייםאתלהכיןצירךישיכןתל"מ,-100גביה,כהגולייטף

וטיריתשללהעשרהשיטיתעל-כן,פיתתימדיוקת.גיאימטרותצירהבעלידיטקויחאי

אלקטררכומותהעשרהעל-ידיאןמוציועל-יד'עקבןת,שלבשועןרבמגנזוןםהמצי'ום

הגוליו,טףאתימירירוםהקשתאתמייצביםאשרשיניםתימריםשכהיטפהעל-ידיאי

מריבה.עבידהמצריכיתאליהעשרהשיטיתאך

יכןאי-הנק'יניתכלשלבי-זמניתקביעהכאפשרתייבחייעילהניתהאנליטיתשיטה

כזישיטהשכהרגישיתחתיםעזר.מיחקביהאנליזה,ללאשליפשיטמהירביציעלאפשר

 • 1בטבלההמפירטלפיתל"מ 0.5-400כהייחצריך

מגבזיים.בריגמתאי-ביקירניחשכהמיתרחהמרביתהרמה 1טבלה

הריכיזהיטיד

(תל"מ)

At 400 

B 0.5 

Ca 200 

Cd 

Cr 10 

Fe 100 

Mn 20 

Ni 10 

Si 50 

Zn 200 
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השיiוכפיתוח 2

כצייתכלל,כייךהיא.טפקטיוכימית.לאנליזההמגיעהמתכתית,כצררתרהמגנזירם.

 •כאלרלכדרייםמתאימהאינה sparkה-כסיטתאנליזהמ"מ. 1-5שקרטיןרתכדררי

מתאימהאסראתרת.כיטיתלתרכרכתהמתכתיהמגנזירםאתלהפרךצריךישלכן.

יסר.זרםכקשתספקטררכימיתלאנליזה

לאנליזהמתאיםחרמיכחירת 2.1

הכארת:הררישרתעללענרתעליןטפקטירכימיתלאנליזהיתאיםמסרלםסחרמרעל-מנת

מש. 200שלנפהערכריםאסרלגרגיריםלכתישהנלתן )א(

גזים.ר/ארמלםסרפחאלנר )כ(

חימרם.בעתגזיםמסחרראינר )ג(

גברההלהירתצריכההרתיחה.רנקררת 600ס Cמ-גברההלהירתצריבהההיתרךנקררת )ד(

 . 1000ס Cמ-

יאחיד.מרגררלהירתחליבהגכלסיהרככי )ה(

טטנדרט.הכנתלצררך • Specpureגכיהה.ניקלרןכדרגתלהסיגרניתןכי)

לאנליזההמתאימהלתרכיכתשכדיגמההכימיתהתרכיכתשלההתמרהתהליך )ז(

אי-ביקירנרת.יאנדרלאשכמהלכררלהנטלחלנלצרעקללהייתצריךםפקטריכימית.

התרכרנרתשלתכונותיהןאתסקרגרמתאימה.מגנזייםתרכרנתאחרחלפרשבמסגרת

פרטהך(רכינרתכלנפסלרבהמשך,המפירטיתשרנרתסלברתבגללהשכיחית.

המגגזיים.לפליאיריד
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לפטילההטיבההתרכרבת

MgA~204 

~lgC03 

Mg(OH)2 

~lgO 

~ A בדרגמה.כקברעישארתםאשרמהיטרדרתאחדהרא

 • 9000Cב- CO2שמחרר

 • 3S00Cב- H20משחרר

לאנליזההתרכובתמהארויר.הכנת CO2טופח

המטהשלבים:מטפרוכוללתשעות)-8(כממושכת

שעתייםכשמךקלייהשריפה;ייכרש; ;-HN03ב

מיוחד).כבתבור 1100oCכ-

50משחרר
3 

 ~ 1124oC . lgS04כ-

 ~ lg3(P04כ 2

lgI2 ~ 

lgBr2 ~ 

lgCR.2 ~ 

היגררטקופי.

היגררטקופי.

היגררטקופי.

היגרןטקופי.

המגנזירםפלוארריר 2.2

MgFכאמרר,  , 12660Cב-ניתךהואבאלקטרודהחימומרעםלעיל:שפררטולדרישותערנה 2

שלהרתיחהנקורתאי-הניקיונרת.מתאיידיםממנהנוזל,אשר MgF2שלכדוריתנוצרת

אלרתכרנותלהזדקק.אי-הניקיונותלרובהמאפשרתטמפרטררה , 2239ס Cהיאהפלוארריד

כלשהן.תרטפרתללאישירהטפקטררכימיתאנליזהלכצעמאפשרות-MgF2השל

MgF (מגןשכבתהיורצרותעקכ HFו- Mgשלישירהכתגובה MgF2לקכלניתןלא 2 (, 

תחילה Mgה-שלהמטהעל-ידיהפלואורידאתמכיניםעל-כן,התגובה.המשךאתהמרנעת

MgFשלג'לטינימישקעמתקבלייבושלאחר . HFמוטיפיםמכןולאחר .HCRב- 2 . 

בערך. , S %-ל MgC ~ 2תכולתייררתהנירוףולאחר HFמרטיפים

בדוגמה,הטיפרלבמהלךמשתניםכמותם.אינםאי-הניקיינית,רכןביןשהיחטליידאבכדי

כמתכתיים)אי-ניקייניתשלתערובתהמכיכיםטטנררטיםעםניטוייםטידרתנערכה

גרמהלטטנדרט .HCRשלהוטפה .מתכתימגנזיוםבאבקתחל"מ, 100ושל 10שלבריכוזים

גםול.ג'יתיםמיטה, rIהשלהשטחפניאלאי-הניקיונותגרגיריאתשהעלתהחזקהלתסיטה
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מrול, 50שלבנפח ) Enge1hard J 142 (עמרקהפלטינזובברריתשימרשלבררית.מחרץאל

 , Co ,Ge ,Moא, b ,Ni ,Sbהיטרררת:זאתבכלאךחלקי,בארפןהבעייהעללזותגבראיפשר

 . HCtכ-זודרגמהזומטתשלראטימברקרבביצוענמצאלכךזופיתרוןממשקלם.-25%כאיכדו

זותנזוגותנבדקזולאזומתכת,בתרךאי-זוניקיונותאתזומכילסטנדרטבזוכנתזוקושיבגלל

בררנית,בצודזואי-ניקיונותיאברןלאזהשבמצבלהניחטבירזזו.במצבאי-הניקיונות

זותמוססלאשזומגנזיוםזמוכלזורוגמזושלזושטחלפנילזוגיעיכןליםהםשאיומכיון

התסיטה.הסתיימהנכד,ואז HC ~-ב

זואנליזזותנאי 2.3

8 , Sb ,Pb ,Cd -וZn מוגבלתכקשתולכו,הןפעתםיחסית,נמוכזו,בטמפרטורזורותחים

הקשת,מתחילתשניות 5כעבוררקמתאיידרתזומעברמתכרתזוראשרנרת.זושנירת-10-15ל

 . MgF2עםיחדמתאיידרתהאלקליות-עפרוריותהמתכותשבירת.-30כנמשכתרהתאיידרתו

זוקשת.שלזוראשונרתהשניות-40לזוחשיפזומשךנקבעאלרתוצאותלאור

בגללאי-זוניקיונות,שלזוספקטרוםנחלשהקתרדזוזוצירי,זותברר,שלידזופילוגשלבבדיקה

מכך,כתוצאזוזורצוף.זוספקטרוםאתמגביריםאשר , M ~+-ו MgF +ירנישלגברזוריכוז

האנליזה.למטרתהקשתמרכזשלזואיזורנבחרולכו,לרקע.זוארתביוזויחסקטן

ולחיזרקזומעברמתכרתשלזוספקטרוםשללזוחלשזוגורמותמ"מ, 8ערמקואשראלקטררדרת

בלבד,גורמרתמ"מ 3שעומקואלקטררדותלעומתו,זונדיפים.היסודותשלהספקטרום

לזושתמשזווחלטזויסרדות,כלשלבר-זמניתאנליזזולבצעמגתעלזוזופוכזו.לתופעזו

 .) 1סימרךראזו , 154(אלקטרודהמ"מ 5.4ממוצע,ערמקכעלרתבאלקטרודרת
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העבודהמהלך 3

שבביס.בצירתאיאבקהשלבצירהלאנליזהמגיעותמתכתימגנזייסשלדיגמית

בדיגמההמיקדםהטיפול 3.1

אבקה.אישבביסהדוגמה:לץירתמיתאסזהטיפול

בשבביםהטיפיל 3.1.1

השקילההכמיתאתמ"ג. 0.1עדבשקילהומדייקיסמ"ג 200 ;; 10שלדיגמהשוקליס

 + ~ 1erckמתיצרת , Suprapurמריכזתחומצהמ"ל HC (2 ~בתמיטתבהדרגהממיטיס

 • ) EngelJlardכמתיצרתמ"ל 50שלנפחבעלתפלטינהכיריתמזוקקיס),בתיךמיסמ"ל 4

שמנותכךעללהקפירישמבוקרת,תהיהההמטהתהליךאתהמלווהשהתטיטהעל-מנת

מ"ל 2מוטיפיםההמטהבתום .שבבים)(כשלושהמ"ג 10-15שלבגו.רליהיוהשבבים

40 I</o,f!F כSuprapur , מתיצרתMerck ( . מתחתמייבשים,איתיג'לטינימישקעמתקבל

הנידוףבגמרהכירית.מתחתית"מ D 10והמרוחק , W 500פקו Dהאשרלאפירדיאטיר,

הייביש.עלוחוזריםמזוקקיםמיםמ"ל-2ימרוכזת HFמ"ל 2עודמוטיפיס

MgFשללבניםגבישיסמתקבליס הגרבימטריוהמקדסובמידההגבישים,אתשיקליס . 2

יובש,עדומבדפיסמזוקקיםמיםמ"ל-2ו HFמ"ל 2ומוטיפיסחיזרים ,-2.66מגדול

גולהעםמ"ל, 2של Spexבמיכלהגבישיסאתכותשיםכלור.שליתשארילהרחקח

אמנסהגבישיםשכלליידאישדקות. 10במשך ,\~ ig-L-Bugבמכשירפרטפכט,שלאחח

 .דקה'~אבקהבכתשי

באבקההטיפיל 3.1.2

מוטיפיסמגבזיום,אכקתמ"ג 200שלכמיתמכילה,אשרלעיל)כראההפלטינהלכיוית

 1:1מווכזת,שנמהלה .HCRבזהיריתמטפטפיםמויכזת. HFמ"ל-2ימזוקקיסמיםמזזל 2

המגנזייסשלהתגיבהאתממתנת HC ~-הלפגי HFה-(היטפתההמסהתיםעדמזוקקיס,במיס

 .) HC ~עם

ועיל).(ראהבשבביםהטיפולכמוהטיפילהמשך
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סטנדרטיםהכגת 3.1.3

MgFלהשיגניתךולאבמידה  .נקימחכתיממגנזיןםלהכיבןי"שהאבליזה,לררישותהעונה 2

להלן.מפירטההכבהאיפן

מ"ל--20רמזוקקיםמיםמ"ל 10מ"ל.המכילה 60שלבנפחפלטיגהלקערית : MgF2הככת

~ HC ,מתכתימגנזיי](שלכמדריק)(השקרליםג"ר 2שבב.אחרישבבמרםיפים,מרוכזת

 , W 500שללאפירדיאטורמתחתומייבשיםמרובזת HFמ"ל 20מוtכיפיםההמtכהבתום .גקי

בלורידים,עודףלהרחקתהטיפולעלחוזדיםהקערית.מקרקעיתtכ"מ 10המרוךיק

הגבישיםארגוללבוש.מרדכזת. HFמ"ל-20ומזוקקיםמיםמ"ל 20שלהוםפהעל-ידי

פרtכפבtכ,כדורי 3עםמ"ל 9של Spexבמיכלכותשיםהוובוש, uבתובקעריתהברתרים

 .לבןבצכע ,~י gF2שלגהעדיאבקהמתקבלתשעה.רבעבמשר

 . 1בגםפח,מפורטת-MgF2באי-ביקירנותשלוסטגדרטיםאי-ביקייביתשלתעררבותהכבת

המדידהתגאי 3.2

 . 1בם'מרךניתךהחימריםרשלהצירדשלהטבניהמיפרט

הצילים.לפנישעהבחציבמשרלחמםרצייהאלקטרודיתאת

ךת Jך 7ק 7אי-הנרובביעת pלהמתאימיםמתגארם 3.2.1

בדלהלו;ם hהאלקליים,ליםררותאי-הניקירנרת,פרטנללקביעתהמתאימיםהתנאים

 . Wadsworth 1.5 mהספקטררגרף:

 . grooves/mm 1180הtכריג:

b האיר;קררExcitation Unit ,J-A , 15ל-המנררי A . 

 . 1/8 "קתודה . 1האלקטרודות:

 • 154אנודה • 2

מ"ג. 40באנודה:החרמרבמית

 • 40-70pהדוחס:

מ"מ. 4האלקטרידית:בייהמירייח

 . W1חיצוניתאיפטיקההאיפטיקה:



- 7 -NRCN-474 

 .המרכז)אלזור(צללוtנמ"מ O.6x6הדלאפרגמה:

 . 12.5%המעכלראפורמטביהמטכי:

מלקרומטר. 25רוחב,מ"מ; 1.5אורו,האופטל:הטדקמלדות

שבלית. 40החשלפה:משר

 . SA-1הצללום:טרט

האלקלך?סמחלטרדיתאי-ניקלרנךתלקביעתם 7התנא 3.2.2

 . Ebert 3.4 mהטפקטרוגרף:

 . grooves/mm 600הטרלג:

 . J5 ),-להמכןןי , F25 A DC Arc Unit ,Hו ! Vהאןר:מקור

 . 1/8 "קתודה . 1האלקטרודות:

 . 154אבורה . 2

מ"ג. 40באבודה:החומרכמוtן

 . 40-70pהדוחט:

מ"מ. 4האלקטרודוtן:בלוהמלרווח

 . E1חלצובלתאופטלקההאופטלקה:

המרכז).אלזורוצללוםמ"מ 6x12הדלאפרגמה:

מדרגות. 4בעל RSSמכבל:מטבו . 1המטבנלס:

 . Corningמתוצרת 3-72צהובאופםלמטבו . 2

 .מלקרומםר 30רוחב ,מ" Iב 6אורו :האופטלהטדקמלדות

שבלות. 40החשלפה:משר

 . 11.850הצללום:זוילת

 . I-Nהצללום:לןחןת

השלטהלכולח 4

 • 2בטבלהמפורםלםהנברקלtנהגליאורכלהגללולטף
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במגנזירם.אי-ניקירנרתלקביעתהאנליטירהתחרסהספקטרלייסהקררים 2טבלה

האנליזה.בתיצאתהנרסםמהערך 30%הראהאבלימינתחרםהריכוזריוק

התחרםהגלאררךהיסוד

האנליטיהספקטרלינקר

)jז( ) n (ל"מ

~ A 3082.12 1-1000 

B 2497.73 0.2-1000 

Bi 3067.72 1-1000 

Ca 4226.73 10-1000 

Cd 2288.02 0.5-1000 

" C 413.52 ? 10-1000 

Cr 4254.35 1-1000 

Cu 3247.54 5-1000 

Fe 2490.64 5-1000 

Fe 2491.16 5-1000 

Ga 2943.64 OO טl-I 

Ge 2651.18 1-1000 

In 3256.09 1-1000 

K 7664.91 2-1000 

Li 6707.84 400 1-

Mn 2801.06 0 )( 1-10 

Mo 3132.59 1-1000 

Na 5889.95 1-1000 

Nb 3094.18 5-1000 

Ni ' 3050.82 1-1000 

Pb 2833.07 000 ]-] 

Rb 7800.20 000 ] 5-

Sb 2311.47 5-1000 

Si 2514.32 1-1000 

Sn 3175.05 (\ 1-100 

Ti 3239.04 1-1000 

~ T 2767.87 5-1000 

V 3183.98 1-1000 

Zn 2138.56 1-1000 
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יטטנדרטיםתעריבית 1נטפח

אי-ניקייניתשלתעריביתהכנת 1.1נטפח

 T6התעייבת 1.1.1נטפח

הכמיתהתרכרכת

 )ג"מ(

203 ~ A 188.9 

CaC03 249.7 

Fe203 143.0 

5i02 213.9 

ZnO 124.5 

 920.0סר-הכל

הערות:

מ"ג. 100כתעררבת,יסורכלמשקל )א(

העירכרב,משר .פרספכסכדררי 3עםמ"ל, 9של Spexבמיכלהוכנההתעריבת )כ(

שעה.רכע

 T7התעריבת 1.1.2בספח

הכמותהתרכובת

 )ג"מ(

Cr203 292.2 

CuO 250.4 

Mn°2 316.4 

NiO 254.4 

 111 <!:. 4טר-הכל

הערןת;

מ"ג. 200בתערובת,יIכירכלמשקל )א(

העירבוב.משךפרספכס.כרירי 3עםמ"ל, 9של Spexבמיכלהיכנההתעררבת )ב(

שעה.רבע
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 ~-2באי-כ'קייכיתסלסטכררטיםהככת 1.2כספח

עם ) T ~ Cd 1-(8ו , T6סליריעיתכמיייתעירכיכעל-ירימכיניםהסטכררטתא

בסטכדרטהתעריביתסליסכיוהכמיתייםסהיחסיםכר ,~ lgF2סלידיערתרתכמיי

מסיימיםיסיריתסליקביעתזיהיימאשפרהרברבהתאמה. , 1:10:100הם:התמקבל

כמרכים.כריכרזיםאחרים,יסרדרתסליקביעהזיהריעםגברהים,יחרבריכרזים

הככדקית.הריגמיתהרככאתתיאםכזהסטכדרט

העירכרכ,שמרפרספכס.כרירי 3עם ;"מ 9ש; Spexכמיכ;היכניהסטנדרטים

סלניקייוכדרתג Spexמתיצרתהרא ~ lgFzגרם. 3.0המכה,גררלסעה.רבע

/o ~ 5-95) 99.999 (. 

 ) T6!MgP2J A12-2חסטגדרט 1.2.1כספח

2992.3 MgFz 7 .7 ..מ"ג T6 טl 10,000 =מ"ג ppm A12-2 

 ) T?!MgF2J A12-3רט 7חטטג 1.2.2נסםח

2934.8 MgF2 65.2ך ~מ"ג T 10,000 =מ"ג ppm A12-3 

2700 MgFz 300 ~מ"ג A12-3 מ"ג= AIZ-3 A 1,000 ppm 

 ]) B + CdJ/MgF2נ A12-4חטטגדרט 1.2.3נספח

2196.8 MgF2 133.7 +מ"ג CdO 669.5 +מ"ג H380
3 

 ppm X A12-4 100,000 =מזוג

lgF2 ~ 2700 מ"ג+ X A12-4 300 10,000 =מ"ג ppm A12-4 

MgF2 2700 מ"ג+ A12-4 300 מII 1,000 =ג ppm A A12-4 

MgF2 1800 מ"ג+ A12-4 A 1200 400 =מ"ג ppm A12-4 B 

lgF2 ~ 2250 8 +מ"ג A12-4 750 100 =מ"ג ppm A12-4 D 
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l(T6 + T7 + B + Cd)/HgPz2 A12-1 vnivon 1,2.4 naoi 

A12-1 A ( K ) = V'D 300 A12-2 + X"a 300 A12-5 A + A"» 300 A12-4 D + 

+ A"0 2100 MgF2 

A12-1 B = X"a 1200 A12-1 A * V'a 1800 MgF2 

A12-1 C = A"a 600 A12-1 A * >"a 2400 MgF, 

A12-1 D = A"D 750 A12-1 B + >"U 22S0 MgF2 

A12-1 E = >"a 7S0 A12-1 C + »"a 22S0 MgF2 

A12-1 F = W l 750 A12-1 D + V'» 2250 MgF2 

A12-1 M 0 ppm = MgF., (Spex, 5-9s) 

.- mva 

n"in l o - i B bo n"bn 10 ;T7 bo »"bn 100 ;T6 bo n"bn 1000 :b>on A12-1 A CN) 

.Cd bo 
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 ]) T6 + T7 + B + CdJ/MgF2נ A12-1הסטנדרט n 1.2.4נםפ

NRCN-474 

 ,\ A 12-1 )א(
= 

+ 300 A12-4 D מII 300 +ג A12-:; A 300 +מ"ג A12-2 מ"ג

2100 MgF2 מ"ג+ 

1800 MgF2 1200 +מ"ג A12-1 A מII ג

2400 MgF2 מ"כ+ A 600 A12-1 מז'ג

2250 MgF2 
מ"ג B 750 A12-1 +ג Itמ

lgF2 ~ 2250 מ"ג+ C 750 A12-1 מ"ג

lgF2 ~ 2250 750 +מ"ג A12-1 D מ"ג

o ppm = ~lgF2 (Spex, 5-9s) 

A12-1 B 

A12-1 C 

A12-1 D 

A12-1 E 

A12-1 F 

A12-1 ~I 

הערה:

ל"מ n-10ן Bשלמ IIל n 10 ;T7שלל"מ n 100ז; 6שלל"מ n 1000מכיל: A12-1 A )א(

 . Cdשל
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