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乙炔一空气火焰原子吸收光谱法
测定 S N 防水滴剂中的 c a

和 M g

陈希玉 陶宇梁
(上海农学院

,

2 0 1 101
,

上海 )

摘要 本文探讨了用乙炔一空气火焰原子吸收光谱法测定 s N 防水滴剂中 ca 和 M g 的条

件
,

比较了各抗干扰剂
,

乙炔用量
,

嫌烧器高度及分析方法等对减少基体干扰的效果
。

在乙炔 /

空气~ 0
.

156
,

添加 0
.

8%翻为抗干扰剂
,

并用标准添加分析法进行测试
,

sN 防水滴剂中 ca

含量为 5
.

5 X 1--0
“ ,

M g 含量为 7
.

5 X 10 一
,

相对误差< 7 %
。

回吸率分别为99 %和 10 3%
。
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s N 防水滴剂是上海农学院新研制的塑料大棚农用薄膜专用防水滴剂
。

由于该防水

滴剂为高硅
、

高铝溶胶化合物
,

在进行 M g
,

C a
的原子吸收分析中

,

遇到了很强的干扰
,

甚

至测试样品完全无吸光值
.

虽然消除 lA
、

is 干扰
,

进行 M g
,

c a
原子吸收分析的资料较多

(李极厚等
,

19 91 ;
冯冰玉

,

1 9 9 1 ;
邹斌 等

,

1 9 9 2 ;翁永和
,

19 91 ;谢良伍等
,

19 9 1 )
,

然而在实

际测试过程中
,

感到各种抗干扰方法效果差异较大
,

吸光值的增敏作用各不一样
,

且多用

笑气一乙炔火焰进行测定
.

为此
,

根据本室现有条件
,

采用空气一乙炔火焰的原子吸收法
,

并就一些抗干扰方法进行了比较
、

筛选试验
,

以确定 s N 防水滴剂的 M g
,

c a

分析方法
。

l 实验部分

1
.

1 试剂溶液

H N o : ,

H e 一
,

H F :

(分杆禅屯)

水
:

三重蒸馏水

0
.

8 % B 溶液
:

称取光谱纯 H 3 B o 3
2 2

.

5 5 7 1 9 溶解
,

定容5 0 0 m L
。

0
.

4 % L a
溶液

:

称取光谱纯 L a Z o 3 1
.

1 7 2 5 9
,

加 H N o 3

溶解
,

定容 2 5 0 m L
。

0
.

1 m ol / L E D T A 溶液
:

称取分析纯 E
DT

A 14
.

6 1 2 5 9 溶解
,

定容5 00 m L
。

0
.

1% K 溶液
:

称取光谱纯 K e l 0
.

9 5 3 5 5 溶解
,

定容 5 0 0 m L
。

0
.

1% M g
,

0
.

1% e a
标准母液

:

分别称取光谱纯 M g o
.

5 0 0 0 9 和光谱纯 e a C 0 3 1
.

2 5 0 0

g
,

加 H e x溶解
,

分别定容 5 0 0 m L
。

1
.

2 测试条件

测试仪器是 日立 --2 8 0 0 0型原子吸收分光光度计
,

使用 M g
,

c a 国产空心阴极灯
,

空气

1 99 3一 04一 1 0 收稿
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一乙炔火焰
。

除本文中特别注明调整外
,

试验均按照表1设置仪器工作条件
。

表 1 仪器测试条件

元素 刀
n

m 场m/
A 狭缝 n/ m

乙炔 / k g ( e m Z )一 ’ :

空气 / k s ( e m , )一 ’ 燃烧器高度 c/ m

M g 28 5M
o Z只5

.

2 7
.

5 1
.

3 0
.

2 1
.

6 7
.

5

aC 42 2
.

7 7
.

5 1
.

3 0
.

3声1
.

6 1 2
.

5

L 3 样品溶液
s N 防水滴剂为水溶性溶胶

。

取 10 m L 防水滴剂溶胶于聚四氟乙烯烧杯中
,

加 9 m L

H N o 3 ,

3 m L H e l
,

5 m L H F
,

在电热平板 3 00℃条件下
,

消化蒸发到即干未干时
,

再加5 m L

H F 消化蒸发到即干未干
,

定容 25 m L
,

为待测样品溶液
。

2 结果与讨论

么 1 抗干扰剂的增敏作用

抗化学负干扰的效果之一
,

就是测试样品吸光值的增加
,

增敏比例的提高
。

在 S N 防

水滴剂样品溶液中添加 L a ,

B
,

B + K
,

E DT A
,

分别测试其吸光值
,

结果见表2
。

表 2 抗干扰剂的增敏效果
, ’

M g aC
抗干扰剂 添加量 / %

总吸光值 实际增敏 总吸光值 实际增敏

0
.

0 04 4

0
.

0 119

0
.

0 3 1 4

0
.

0 84 7

0
.

10 11

0
.

0 0 39

0
.

01 08

0
.

02 93

0
.

08 05

0
.

09 52

无

无
0

.

0 0 20

0
.

009 0

0
.

01 54

0
.

0 020

0
.

009 0

0
.

01 53

05000.612255070
0

.

8写 B

(样品溶液 20 % )

0
.

4 % L a

(样品溶液20 % )
1 2

.

5

25
.

0

50
.

0

0
.

069 4

0
.

07 69

0
.

07 06

0
.

0 065 3

0
.

0 68 3

0
.

0 5 43

0
.

04 87

0
.

02 5 6

0
.

0 30 1

0
.

0 480

0
.

02 41

0
.

02 7 0

0
.

8% B + 0
.

1% K

(样品溶液 10 % )

7 0+ 5

7 0+ 10

70+ 1 5

7 0+ 20

0
.

0 456

0
.

0 57 0

0
.

0 45 1

0
.

053 2

0
.

03 94

0
.

05 04

0
.

03 82

0
.

04 59

0
.

0 08 6

0
.

01 10

0
.

01 05

0
.

0 1 1 6

0
.

0 08 5

0
.

0109

0
.

010 4

0
.

0 1 1 5

一 0
.

0 047

一 。
.

00 5 2
·

(抗干扰剂

吸光值0
.

0 007 )

一 0
.

0 04 6

n甘n甘八曰八̀J任n八0
.

1 m
o l / L E D T A

(样品溶液 10 % )

l) 实际增敏一总吸光值一抗干扰剂吸光值
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从表 2中的数据可见
,

首先淘汰了 0
.

1 m of / L E
DT

A 作为 s N 防水滴剂测 M g
、

c a
的抗

干扰剂的可能性
。

0
.

4 % aL 添加 12
.

5 %就能达到较高的吸光增敏作用
。

但在实验中发现
,

在添加后 0
.

s h 左右
,

溶液会产生白絮状沉淀
.

即影响样品的测试结果
.

故添加 0
.

4 % aL

的样品测试结果不够稳定
。

0
.

8 % B 溶液和 0
.

8 % B + 0
.

1 % K 溶液作为抗干扰剂
,

确实可

提高样品的吸光值
。

随着添加量的增加
,

吸光值基本呈递增状态
,

B + K 抗干扰剂对测 aC

的增敏效果更显著一些
。

0
.

8 % B 添加 50 %
,

或 70 % 泊
.

8 % B 添加 70 % + 0
.

1 % K 添加

10 %均能达J U测定所需要的增敏要求
。

.2 2 燃料气的增敏作用

本试验采用乙炔一空气火焰进行 M g
,

aC 的测定
,

空气用量为 16 0 00 k g / m ’ ,

调节乙炔

燃料气的用量
,

对测定 M g 的吸光值的增敏作用见表 3
。

表 3 乙炔用呈的增敏效果 (空气 1 6 o oo kg / m ’ ) ”

M g 吸光值 (样品量20 % )

C
Z H Z
八 0` k s

·

( m
Z
)
一 ’

+ 0
.

8% B + 0
.

4% L n

标准溶液曲线

相关系数 / %

0
.

2 0 0
.

08 6 0
.

08 3 99
.

38

0
.

2 5 0
.

09 1 9 0
.

08 9 7 9 8
.

7 7

0
.

3 0 0
.

0 9 5 7 0
.

0 9 4 9 8
.

13

0
.

3 5 0
.

0 9 6

0
.

4 0 0
.

09 6 3

09 6 8

0 9 7 8

9 7
.

82

97
.

8 6:
n
ù八U

0
.

4 5 0
.

09 3 6 0
.

0 9 G 7 98
.

3 5

l) 标准溶液系列为含 1A 0
.

0 02 %
.

51 0
.

001 % 的 0
.

5入 10
一 `

%
,

1
.

5 入 1 0
一 ’

%
,

2
.

0 x l0
“ `

% M g
.

以

0
.

8写 B 为杭干扰荆
.

表4相 同
。

从表3中可见
,

M g 的吸光值增加
,

即灵敏度提高后
.

标准溶液曲线的相关系数就有所

下降
。

把乙炔用量以 2 0 00 k g / m
Z

提高到 2 5 00 gk / m
Z ,

测 M g 就能获得较高的增敏效果
.

虽

然影响了 0
.

6 % 的相关性
,

在干扰严重的情况下
,

亦不失为一种增敏的方法
。

当干扰更为严

重
,

需把 C Z H Z
用量再提高时

,

要注意调整测试的线性范围
。

由于常规测 c a
的乙炔用量就

较高
:
3 o 0 O kg / m

’

故调节乙炔用量效果不明显
.

2
.

3 燃烧器高度的增敏作用

调节燃烧器高度对 M g 吸光值的增敏效果见表4
。
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表 4 姗烧器高度的增敏效呆

Mg 吸光值 (样品量 10 % )

燃烧器高度/ cm

+ 0
.

8% B + 0
.

1%K + 0
.

4% La

标准溶液曲线

相关系数/ %

1 2
.

5 0
.

04 5 60
.

0 531 9 9
.

37

10
.

0 0
.

0 50 2 0
.

0 57 3 8 9
.

97

0
.

0 5 3 8 0
.

0 63 8 98
.

6 9

0
.

0 517 0
.

0 55 6 9 9
.

17

从表 4结果
,

可选择7
.

5 c m 的燃烧器高度作为 M g 的分析条件
。

过高或过低都将影响

到吸光值的增敏效果
。

而 7
.

5 c m 的高度对标准曲线的相关系数影响亦不是很大
。

由于常

规测 c a
要求燃烧器高度达 12

.

5 。 m
,

再降低调整则没效果
。

2
.

4 测试方法选择

本试验进行了一般标准曲线分析方法和标准添加方法的测试结果比较
,

并进行了回

收率试验
,

结果见表5
。

抗干扰剂采用 .0 8 % B 十 .0 1% K
。

表 5 测试方法比较

添加量 / %

( X 10一 4 )

M g 回收率 / % C a 回收率 / %

标准曲线法 标准添加法

添加量 / %

( X 1 0一 刁 )
标准曲线法 标准添加法

0
.

2 5 7 6 1 1 2 0
.

5 5 2 1 0 0

0
.

50

0
.

7 5 8 3 9 7 2
.

0 4 8 9 9

由表 5可见
,

虽然采用了添加抗干扰剂
,

调整燃料气用量等手段
,

但仍不能完全消除干

扰作用
,

故在进行分析测试时
,

有必要还要运用标准添加法来进行
,

以进一步校正干扰造

成的影响
,

方能达到较为满意的结果
。

经本筛选试验后
,

s N 防水滴剂测 ca
,

M g
,

可以 0
.

8 % B 添加 70 %或 0
.

8 % B 添加

70 % + 0
.

1 % K 添加 1 0 %作为抗干扰剂
,

测 M g 可选择较高的乙炔燃料气用量
,

且必须用

标准添加法进行测试
。

在以上条件下
,

测得 s N 防水滴剂含 M g 7
.

5 义 1 0一
`

%含 ca .5 5 又

1 0一 3
%

,

分别测试5次
,

相对误差 < 7 %
。
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