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摘  要:研究了采用火焰发射法测定 K、Na、Ca、Mg ,通过调节火焰状态和适量加入某些盐类来消除碱金属离子存在的

干扰,使实测样品获得满意的结果。K、Na、Ca、Mg 的方法检出限分别为 01 005 mg/ L、0101 mg / L、0110 mg / L、0101 mg / L ;

样品回收率分别为 93%、106%、84%、112%。
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Abstract: How to detect K , Na, Ca, Mg with flame spray ing was resear ched. To adjust flame and to add certain salts to

eliminate the disturbance of alkali metal ions can r each a satisfied analysis result . The detection limit of K , Na , Ca , Mg were

01 005 mg/ L, 01 01mg / L , 01 10 mg/ L and 01 01 mg/ L . Sample recover y were 93% , 106% , 84% and 112% .
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  对 K、Na、Ca、Mg 的测定,通常采用原子吸收

光谱法,而作为配套的原子发射光谱功能, 一般很

少使用。为充分利用现有设备, 采用 BFS- 2100

型双光束原子吸收光谱仪提供的火焰发射测定程

序,探索火焰的最佳发射区域及适量加入某些盐类

来消除共存碱金属离子的干扰,同样可以满意地获

得 K、Na、Ca、Mg 的测定结果。

1  试验

111  仪器
BFS- 2100型双光束原子吸收光谱仪(北京分

析仪器厂) ,缝长 100 mm 空气- 乙炔燃烧器。

112  试剂

氯化锶溶液: 称取优级纯 ( SrCl2 # 6H2O )

168118 g溶于水中,用水稀释至1 000 mL,摇匀,贮

于聚乙烯瓶中。

硝酸铯溶液:称取分析纯( CsNO3) 2193 g 溶于

水中,加水至 200 mL,摇匀。

三氯化铝溶液: 称取分析纯 ( AlCl3# 6H 2O)

47137 g 溶于 500 mL 水中,加入( 1+ 1) 100 mL, 用

水稀释至 1 000 mL,摇匀。

113  方法的适应性及仪器测试条件

方法的适应性及仪器测试条件见表 1。

2  结果与讨论

211  燃烧器高度选择

21111  K与 Na

由图 1 可见, 当燃烧器高度为 415 mm ~

615 mm,而火焰呈贫燃时, Na 的发射强度最高[ 1] ,

此时 115 mg/ L 的KCl对 Na的测定无干扰;火焰呈

富燃,而燃烧器高度在 415 mm~ 615 mm 时,则 Na

的发射强度降低, 但当燃烧器高度为 1015 mm~

1515 mm时, Na的发射强度便完全不受 KCl和乙炔
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流量的影响。故实验选用在火焰上部测定 K和Na。

表 1  方法的适应性及测试条件

元   素 K Na Ca Mg

波长K/ nm 76615  4041 4 58910 3301 2 42217 2851 2

特征浓度
c/ ( g#L- 1 )

01 04 20 01 02 21 8 01 08  0102

检出限
/ ( mg#L - 1)

01005 5 01 01 11 0 01 10  0101

工作曲
线范围/
( mg#L- 1 )

0~ 4 50~
100

0~ 2 10~
50

0~
10

 0~ 2

光谱通
带K/ nm

011 0105 012 0105 01 1  012

空气流量
Q/ ( L#min- 1

)
   7      7

乙炔流量
Q/ ( L#min- 1)

  11 0     119

火焰类型
   氧 化 性 贫
   燃焰呈蓝色

    还 原 性 富
    燃焰呈黄色

燃烧器高  
度(至光束  
中心距离)  

(研  讨  待  定)

图 1 乙炔流量和燃烧器高度对 Na 光度值的影响

21112  Ca与 Mg

从图 2看出, 当燃烧器高度为6 mm,火焰呈富

燃时,碱金属对 Ca、Mg 有轻微正干扰,当燃烧器高

度为15 mm~ 25 mm 时, 有明显正干扰, 其中以燃

烧器高度为 15 mm 处干扰最严重。各种碱金属产

生正干扰的大小顺序为 LiCl> NaCl> KCl> RhCl

> ScCl。火焰为贫燃时,则不干扰 Ca和 Mg的测定,

而且燃烧器高度越低, Ca、Mg 的发射强度越大。

图 2中, Ca为 10 mg/ L ;空气流量为 7 L/ m in;

燃烧器高度为 a: 6 mm, b: 15 mm, c: 25 mm。

212  共存离子的影响

一般在 K、Na、Ca、Mg 含量较高的情况下, 由

于相互之间的影响对其测定都会带来明显误

差[ 2]。可以在标准溶液中加入与样品相同浓度的

共存物质进行测定。

21211  K的测定

Na和 Ca对 K 的测定干扰是显著的, 特别是

当 Na和 Ca的量大大超过 K 时,更是如此。

在3倍~ 35倍 Na的存在下,测定115 mg/ L K,

所得的值最大为 517 mg/ L K,正干扰为 280%。对于

这种干扰,可选用温度较低的火焰,或者在 100 mL样

品中加入10 mL 513 mg/ mL Al(相当于样品中加入量

0153 mg/ mL Al)予以消除。在血清中测定 K 一般不

受伴随Ca的干扰。

图 2  碱金属存在下乙炔流量对 Ca的影响

(下转第 36页)
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中的有机物氧化并不完全,其氧化率明显低于重铬

酸钾法。所以, 对于一般水样必定有一部分物质不

能在高锰酸钾法中被氧化,而可在重铬酸钾法中得

以氧化。因此, COD> 高锰酸盐指数。

3  COD> BOD5

由于 COD测试的氧化反应不但能氧化为微生

物所能降解的有机物,而且也能氧化为微生物不能

降解的有机物, 见图 1。

图 1 水中总有机物、BOD5和 COD 的关系

由图 1可知, COD值比 BOD5 值要高, 即存在

COD> BOD5 的关系。换句话说, BOD5/ COD比值

几乎均小于 1,如果出现大于 1的情况,第一要检

查操作过程是否规范正确,第二要注意保证水样的

均匀性。

一般地, COD值可分为微生物可生化降解的

有机物 COD值(以 CODB 表示)和微生物不能分解

的有机物 COD值(以 CODNB表示)两部分,即:

COD= CODB+ CODNB。

据研究 CODB= 1172 BOD5, 因而上式可改写

为 COD= 1172 BOD5+ CODNB。

4  地面水 BOD5/高锰酸盐指数比值

由于各种有机物的高锰酸钾法氧化率与生化

需氧量氧化率存在差异, BOD5 与高锰酸指数比值

随水样中易氧化物质含量的变化而变化。所以,

BOD5/高锰酸盐指数值常因水样中有机物组分的

不同出现大于 1或小于 1的情况。在实际测试中,

会经常发现受污染的地表水, BOD5 值会高于高锰

酸盐指数值。
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21212  Na的测定

在015倍~ 215倍K的存在下,测定1010 mg/ L

Na,所得的值最大为 1016 mg/ L Na, 正干扰为 6%。

实验表明可加入 015% Cs作消除电离剂, Na的发射

强度基本在测定误差范围内。

21213  Ca的测定

在 5 倍 ~ 40 倍 Na 的 存 在 下, 测 定

1100 mg/ L Ca,所测得的最大值为 1113 mg/ L Ca,

正干扰为 13 % ,通常在盐酸、硝酸或过氯酸体系中

测定, 过氯酸则有明显正干扰,一般样品或多或少

均有磷酸根存在,使 Ca的测定产生负干扰。对上

述干扰 , 可通过加入01 5% SrCl2作释放剂予以

消除。

21214  Mg的测定

在 1倍 ~ 1 0倍 Ca和 Ba的 存在下 , 测定

1100 mg/ L M g所得最低值为 0178 mg/ L Mg ,负干

扰为 22% ; 在 1倍~ 10倍 Sr、Na、K 的存在下,测

定 1100 mg/ L Mg, 所得最大值为 1185 mg / L Mg ,

正干扰为 85%。

对上述干扰, 只有在 Mg 含量较高, 共存物质

较低的情况下,测定的结果才有意义。

213  样品测定结果及回收率

大气降水样品测定结果及回收率见表 2。

表 2  大气降水样品测定结果及回收率

试  样
发  射  法

测定值
c/ ( mg#L- 1 )

RSD
/%

回收率
/ %

吸  收  法
测定值

c/ ( mg#L - 1)
RSD
/%

K 01 77 41 2 93 0182 111 3

Na 11 28 31 7 106 1107 101 5
Ca 31 54 61 3 84 2198 51 1
Mg 01 26 91 4 112 0119 71 2
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