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原子吸收光谱法测定酸雨中 K、Na、Ca、Mg方法改进
杜青 , 任兰 , 陈妍妍

(南京市环境监测中心站 ,江苏 　南京 　210013)

摘 　要 :用 0. 1%硝酸溶液配制混合标准溶液 ,不加抗干扰试剂 ,火焰原子吸收光谱法直接测定酸雨中 K、Na、Ca、Mg,

方法精密度、准确度满足酸雨监测的分析要求。
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Abstract: The standard solution was p repared by 0. 1 percent nitric acid, no any anti2interference reagents

needed. The potassium, sodium, calcium and magnesium in acid rain were determ ined by FAAS. The accuracy

and p recision of the imp roved method meted the requirements of acid rain monitoring.
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　　K、Na、Ca、Mg是酸雨监测的必测项目 ,在降水

中含量较低 ,测量精密度和准确度要求高。用火焰

原子吸收光谱技术测定这些项目时 , K、Na以水为

介质 ,需用硝酸铯作消电离剂 ; Ca、Mg以盐酸溶液

为介质 ,需用硝酸镧为释放剂 ;且基准试剂需要烘

干或灼烧处理 [ 1 - 2 ] ,其分析过程费时耗力。现改为

以硝酸溶液配制 K、Na、Ca、Mg混合标准溶液 ,不

加消电离剂和释放剂 ,直接测定酸雨样品 ,实际应

用效果良好。

1　试验

1. 1　仪器与试剂

Spectr AA 55火焰原子吸收光谱仪 ,美国瓦里

安公司 ; K, Na, Ca,Mg,Mg元素空心阴极灯 ,北京

威格拉斯仪器有限公司 ; K、Na、Ca、Mg单元素标准

溶液 :ρ= 500 mg/L ,原国家环保总局标样研究所 ;

模拟酸雨标准样品 ,国家环保总局标样研究所 ;实

验用水为三次去离子水 ; 1%硝酸溶液 , 0. 1%硝酸

溶液 ,硝酸为优级纯 ; 0. 1%盐酸溶液 ,盐酸为优

级纯。

1. 2　仪器条件

根据仪器公司推荐的技术参数 ,结合实际情况

进行优化 ,选择最佳工作条件。

1. 3　标准曲线绘制

用实验用水稀释 K、Na、Ca、Mg单元素标准溶

液 ,配成混合标准工作液 ( K、Na、Mg浓度分别为

10. 0 mg/L, Ca为 100 mg/L ) ,配制前检查各元素

标准溶液中是否含有其他待测组份 ,以免混合后引

起量值变化。用硝酸溶液稀释配制标准系列 ( K、

Na、Mg浓度范围分别为 0 mg/L～0. 500 mg/L , Ca

为 0 mg/L～5. 00 mg/L) ,不加抗干扰试剂 ,按仪器

工作条件 ,测量吸光值 ,绘制标准曲线。

2　讨论

2. 1　介质

在相同仪器工作条件下测量以实验用水、1%

硝酸溶液、1%盐酸溶液和 0. 1%硝酸溶液为介质
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的标准系列 ,绘制标准曲线 ,不同介质对 K、Na、

Ca、Mg的分析响应影响不一。以硝酸溶液为介质

和以水为介质相比 , K、Na灵敏度无显著差异。硝

酸溶液为介质和盐酸溶液为介质相比 , Ca、Mg灵

敏度也无显著差异 ,可见以硝酸溶液为介质 , K、

Na、Ca、Mg的分析结果无显著变化 ,见表 1。

表 1　不同介质元素的灵敏度

介质 K Na Ca Mg

实验用水 0. 198 0. 268

1%硝酸溶液 0. 299 0. 361 0. 026 9 0. 856

1%盐酸溶液 0. 182 0. 348 0. 028 0 0. 858

0. 1%硝酸溶液 0. 201 0. 270 0. 027 6 0. 860

2. 2　干扰

2. 2. 1　消电离剂

K、Na、Ca、Mg存在电离干扰 ,在水介质中 , K、

Na标准曲线上弯严重 ,线性差。选择低温火焰 ,加

入足量硝酸铯 ,可克服电离干扰 ,但会引入试剂空

白 ,影响测量精度。不加消电离剂 ,采用硝酸溶液

为介质测定的 K、Na、Ca、Mg标准曲线相关系数大

于 0. 999,可见在此介质中 ,电离效应有所抑制。

2. 2. 2　释放剂

在空气 -乙炔火焰中 ,加入适量硝酸镧可消除

A l
3 + 、PO

3 -
4 、Be

2 + 、Ti
4 + 等对 Ca、Mg 的化学干

扰 [ 3 - 5 ]
,但降水中这些干扰物含量低 (如 A l

0. 01 mg/L ～ 0. 2 mg/L , PO
3 -
4 0. 01 mg/L ～

0. 5 mg/L , Be、Ti未检出 ) ,干扰不严重 ,可不使用

释放剂。

2. 3　容器材质

玻璃材质含 K、Na成份 , Na盐含量较高。玻

璃容器壁溶出 Na能引起样品产生量值变化 ,并且

在酸性介质中更易溶出。因此 ,使用玻璃容器配制

标准溶液和稀释样品后 ,应立即转移至聚乙烯瓶中

尽快测定 ,见图 1。

图 1　容器和样品介质对 Na溶出量的影响

2. 4　标准样品的测量

测量 3支模拟酸雨标准样品 A、B、C,相对标

准偏差 RSD < 2. 0% ( n = 7) ;与标准值相比 ,相对

误差 < 3. 0% ,测量结果准确可靠 ,见表 2。

表 2　模拟酸雨标准样品测量结果

元素

　　　　　　K　　　　　　 　　　　　 Na 　　　　　 　 　　　　Ca 　　　　　 　　　　　　Mg　　　　　　

测量值ρ/

(mg·L - 1)

标准值ρ/

(mg·L - 1)

相对误

差 /%

RSD

/%

测量值ρ/

(mg·L - 1)

标准值ρ/

(mg·L - 1)

相对误

差 /%

RSD

/%

测量值ρ/

(mg·L - 1)

标准值ρ/

(mg·L - 1)

相对误

差 /%

RSD

/%

测量值ρ/

(mg·L - 1)

标准值ρ/

(mg·L - 1)

相对误

差 /%

RSD

/%

模拟酸雨 A 0. 223 0. 23 - 3. 0 1. 8 0. 235 0. 24 - 2. 1 1. 9 1. 18 1. 21 - 2. 5 1. 4 0. 180 0. 18 0. 0 0. 8

模拟酸雨 B 0. 406 0. 41 - 1. 0 1. 1 0. 485 0. 49 - 1. 0 1. 6 2. 52 2. 55 - 1. 2 1. 3 0. 258 0. 26 - 0. 8 0. 8

模拟酸雨 C 0. 609 0. 61 - 0. 1 0. 9 0. 777 0. 78 - 0. 4 0. 6 4. 22 4. 26 - 0. 9 0. 9 0. 440 0. 44 0. 0 0. 8

3　结语

以 0. 1%硝酸溶液配制 K、Na、Ca、Mg混合标

准溶液 ,不加消电离剂和释放剂 ,直接测定酸雨样

品 ,简化了分析步骤 ,提高了工作效率 ,空白干扰

少 ,测量精度高。经模拟酸雨标准样品验证 ,方法

精密度和准确度均能满足酸雨监测的分析要求。
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