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摘 要: 采用次灵敏线测定地表水中高浓度的钙和镁, 标准溶液系列稳定时间长, 方法线性范围宽, 在钙 10. 0 m g /L~

150 m g /L、镁 5. 0 mg /L~ 70. 0 m g /L之间线性关系良好,检出限钙为 5. 0 m g /L, 镁为 2. 5 mg /L, 精密度与准确度均符合要

求, 与国标方法的比对试验表明两种方法可替代使用。
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火焰原子吸收法具有快速、灵敏、准确的特

点
[ 1]
,是测定地表水中钾、钠

[ 2]
、钙、镁

[ 3 ]
的首选方

法。由于地表水中钾、钠、钙、镁浓度通常较高, 测

定时稀释倍数较大,容易带来误差, 而且增加了工

作量。采用次灵敏线测定钾、钠已有标准方

法
[ 2, 4]

,测定钙、镁则未见报道。今采用次灵敏线

测定地表水中高浓度钙、镁,水样基本无需稀释,标

准溶液系列稳定时间长, 节省了试剂, 减轻了工作

量,结果令人满意。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

WFX - 1F2B2型原子吸收分光光度计,北京第

二光学仪器厂;钙、镁空心阴极灯。 1 g /L钙、镁混

合标准溶液; 10%镧溶液; 50%硝酸溶液。

1. 2 仪器工作参数

测定钙的工作参数: 波长 239. 9 nm; 狭缝

2. 0 nm;灯电流 10. 0 mA;负高压 574. 2 V; 空气流

量 6. 5 L /m in;乙炔气流量 1. 0 L /m in。

测定镁的工作参数: 波长 202. 5 nm; 狭缝

0. 4 nm;灯电流 10. 0mA;负高压 444. 5 V;空气流

量 5. 5 L /m in; 乙炔气流量 0. 8 L /m in。

1. 3 试验方法

将 50 mL容量瓶于 50% 硝酸溶液中浸泡过

夜,并用纯水洗净,加入待测地表水样和钙、镁标准

溶液系列, 再各加入 50%硝酸溶液 2 mL和 10%镧

溶液 2 mL,用纯水定容至刻度, 混匀。按仪器工作

参数,采用火焰原子吸收法测定吸光值, 绘制标准

曲线。

2 结果与讨论

2. 1 标准溶液系列的稳定性试验

将钙、镁标准溶液系列置于 100 mL聚乙烯瓶

中,常温放置,于 1、3、5、7、9、10、11、12月份分别测

定 100mg /L钙、50mg /L镁标准溶液 (用国家环保

总局标准样品研究所同一批号的 500 mg /L钙、镁

标准储备液配制而成 ), 结果见表 1。经 t检验
[ 5 ]
,

钙、镁标准溶液测定结果的 t值分别为 - 0. 95、

- 1. 30,均小于 t0. 05 ( 7) = 2. 365,说明 8次测定值间

无显著性差异。由此可见, 钙、镁标准溶液系列在

聚乙烯瓶、2% 硝酸介质中于常温下至少可稳定

1年,节省了试剂, 减轻了工作量。

表 1 钙、镁标准溶液系列稳定性试验结果 mg /L

元素
测定值

1 3 5 7 9 10 11 12
测定均值 s

钙 98. 5 102 98. 8 97. 2 103 97. 5 99. 2 98. 4 99. 3 2. 1

镁 50. 8 49. 1 48. 8 51. 2 48. 8 47. 3 50. 6 49. 0 49. 4 1. 3

2. 2 常见离子干扰试验

测定钙、镁时,主要干扰是铝、硫酸盐、磷酸盐
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和硅酸盐等,会抑制其原子化
[ 3]
, 可加入镧溶液作

释放剂消除干扰。酸度对测定也有影响, 试验表

明,当酸度为 1%时, 火焰不稳定, 因而试验选用

2%硝酸溶液为宜, 而且标准溶液系列与样品的酸

度必须保持一致。在上述条件下, Ca
2+
、Mg

2+
、

A l
3+
( 200 mg /L ), K

+
、Na

+
( 500 mg /L ), SO

2-
4 、

PO
2 -
4 、C l

-
( 600 mg /L )对测定均无干扰。

2. 3 标准曲线与方法检出限

在选定工作条件下, 分别测定 10. 0 mg /L ~

150mg /L钙、5. 0mg /L~ 70. 0mg /L镁标准溶液系

列,线性良好,标准曲线分别为:钙 A = 0. 000 983 ,

r= 0. 999 5;镁 A = 0. 003 47 , r= 0. 999 2。

连续测定空白溶液 11次,按 3倍标准差计算

检出限,钙为 5. 0mg /L,镁为 2. 5 mg /L。

2. 4 精密度试验

对大洋港和协兴港入海河口地表水样平行测

定 6次,结果见表 2。

表 2 精密度试验结果 ( n = 6)

元素

大洋港水样

测定均值

/ (m g L- 1 )

RSD

/%

协兴港水样

测定均值

/ (m g L- 1 )

RSD

/%

钙 98. 2 1. 8 110 2. 0

镁 72. 9 2. 3 81. 3 1. 8

2. 5 加标回收试验

对大洋港和协兴港入海河口地表水样作加标

回收试验,结果见表 3。

表 3 加标回收试验结果 ( n= 4)

元素
加标回收率 /%

大洋港水样 协兴港水样

钙 95. 5~ 104 96. 2~ 104

镁 98. 7~ 102 96. 2~ 103

2. 6 与国标方法的比对试验

采用该方法与国标方法分别测定连兴港入海

河口地表水样, 测定结果的相对误差符合要求,表

明两种方法可替代使用。两种方法的比对试验结

果见表 4。

表 4 两种方法的比对试验结果 ( n = 4)

元素

该方法

稀释

倍数

测定均值

/ (mg L- 1 )

国标方法

稀释

倍数

测定均值

/ (mg L- 1 )

相对误

差 /%

钙 1 105 25 107 - 1. 9

镁 2 78. 8 200 80. 5 - 2. 1

3 结论

采用次灵敏线测定地表水样中高浓度钙和镁,

线性范围宽,精密度和准确度均符合要求。样品可

直接测定, 避免了稀释可能引入的误差, 降低了分

析人员的工作强度, 提高了工作效率。在测定高浓

度样品后, 应用 1%硝酸溶液充分清洗雾化器和吸

液毛细管 5 m in~ 10 m in, 再用纯水清洗 5 m in,以

降低空白值,避免玷污低浓度标液。
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简讯

太湖流域水污染防治关键性项目排定时间表

从 2007年 6月 11日在无锡召开的太湖流域水污染防治座谈会上获悉,太湖流域水污染防治中的污水厂建设、企业达

标排放等关键性项目排定时间表,凡是不能按时达标的企业将被淘汰出局。主要规定有: 2008年 6月底前,太湖流域所有

城镇都必须建设符合标准的污水处理厂,完善管网铺设, 做到不直接向太湖或流域内的河流排污水;已经建成的污水处理

厂, 完善配套措施,增加脱氮、脱磷设施,有条件的污水厂要进行尾水处理;在今年年底之前,凡是不能达标排放的化工企业

一律实行停产整顿, 整顿不见效的, 一律不得恢复生产;在 2008年 6月底前, 达不到新排放标准的企业将一律坚决关闭。

摘自 www. jshb. gov. cn 2007年 6月 16日
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