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摘 要

研究了用空气一 乙炔焰原子吸收法

测钠时共存物的干扰效应
。

在火焰 的底

部能存在正性 电离干 扰
，
按 ��

�

� �
�

���
� 十

���
十 �

� ��
斗

���
十

次序递增 �

在火焰的上部会 出现 负性干扰
，
其 中最

严重的是磷酸
，
盐酸次之

，
即使酸量很

小
，
干扰就很严重

，
系化学干扰

。

其他

负性干扰
，
主要归因于喷雾液盐浓度增

高时
，
使雾化率和吸样速度减小

。

本法使刚量 液 共 存 �
� ���一����

微克�毫升作电离阻止剂
，
可消除电离干

扰
，
已成功地分析 了试剂中微量钠

，
精

密度与准确度约在 土��以 内
。

本 法 优

于会遭受 ��
、
��

、
�� 分 子带发 舫 干

扰的火焰分光光度法
。

炔焰的原子吸收法代替
，
使喷雾测量液里含

�
�
��� 微克�毫升

，
作电离阻止剂

，
可消除

电离干扰
，
使分析的准确度及精密度大大提

高
。

实验部分

一
、

仪器和试荆

用 ����原子吸收分光光度计
。

光源为冶

金部有色院五 一匕工厂制空心阴极钠灯
。

由

����空气压缩机和钢瓶装 乙炔得空气一乙

炔焰为原子化源
。

吸光信号在读出计
�

�读数
。

应选用含杂质钠尽可能低量的试剂
，
以

重蒸馏水配成操作所须的溶液
，
测量时作空

白扣除
。

钠的标准贮备液
�

用基准 ��
�� 试

剂
，
在 ���℃ 灼一小时

，
冷 后 称 取

，
制 成

含 ��十
�

�

��� 毫克�毫升的标准贮 备 液
。

操

作液含 ��手
��

�

�� 微克�毫升
。

目纽 舀

火焰分光光度法测钠时
，
会遭受碱土金

属 ��
、
��

、
�� 的分子带光谱干 扰���

，

而且受火焰温度波动的影响
，
故分析的准确

度与精确度常达不到要求
。

我们以空气一乙

二
、

测盆条件的选择

用含�
� 于��

�

�� 微克�毫升的标准溶液
，

研究了五种测量参数的效应 �图 �一 �至 �

一 ��
。

分析钠要求贫燃料的火焰
、

窄 的 光

谱通带
。

钠的基态原子富集在火焰下部
。

为

延长寿命
，
宁选低电流操作空心阴极灯

。

选
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图

空气 �
�

�升�分
、

乙炔 �� 。 毫升�分
、

们屯瘫角受
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�一� 灯电流的影响

狭缝�
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、
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用的测量条件列于表 �
。

因 ����无 法 分 辨 �����
�

�����
�

�双

线
，
较强的发射线 �����

�

�的吸光灵敏度
，

只相当于较弱发射线 �����
�

�的 ��
�

�����
。

因而钠的标准曲线在高浓度时
，
严重弯向浓

度轴�图 ��
。

表 � 分析钠时的刚量条件

乙 炔 流 速

空 气 流 速

燃烧器位置

�� ���
�

�����
�

� 毫微米

�
。
� 毫安

��� 毫升�分

线流

电

谱灯

�
。
�

�

升�分

毫米

狭 缝 �
�

�� 毫米

三
、

干扰研究

阳离子的干扰
，
一般规律是

�

在火焰的

下部作测量时常观察到正性电离干扰� 在火

焰的
�

�部作测量时
，
可能观察到负性干扰

。

其他碱金属共有下测定钠时
，
千扰效应

具明显的周期性
。

表 �一�至表 �一�的结果

说明
�

正千扰的程度和干扰区 域
，
均 随 ��

� �� �����递增� 负干扰常由高盐度造

成
，

负千扰最严重的是 ��
，
其次 为 �

。

钾

和艳盐共存
，
均可使钠的吸光信号增至稳定

最大值
，
且区域最大

，
故可选作 电 离 阻 止

齐��
。

我们选用廉价的钾盐
。

其他阳离子的干扰效应
，
汇集于表 �

。

酸的千扰
�

研究了硼酸
、

盐酸
、

硫酸
、

硝酸和磷酸对测定钠的影响
。

均不引起正干

扰
，
硼酸

、

盐酸
、

磷酸有负干扰并依次更严

重
。

表 �一�和表 �一�的结果表明
�

负干扰

区亦在表的右下角
。

图 �比较了四种酸的效

应
，
和黄本立等困的研究是一致的

。

醇类的影响
�

研究了醇类对测定钠的影

响
，
发现醇类有增强效应

，
情况类似于黄本

立等���的报告
，
但增强的程度比他们的结果

小得多� 喷雾含醇的水溶液测量其中钠时
，

信号具有较大的噪声
，

因此
，
我们的喷雾液

不含醇
。

脚

拥破名

编
。
拟
衅

图 � 钠的标准曲线

四
、

用钾盐作为电离阻止荆的效应

综合上述干扰研究
，
在表 �的测量条件

下测定钠时
，
主要存在电离千扰

。

故选用廉
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表 � 刚 钠 时 共 存 物 的 千 扰

弱 干 扰 区 负 干 扰 区

烧器位置
毫 米

�

燃
��

�

…
置位米器烧毫燃

干 扰 物

力。人形 …计量形
�至主垂屯 】
�干扰物浓度 �燃烧器位置�

…微克�毫升 �毫 米 …
干扰物浓度
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价的钾盐作电离阻止剂
，
其实验 效 果 列 于

表 �
。

钾盐可选氯化钾或硝酸钾
。

应选用含

杂质钠尽可能低的试剂
。

从表 �可 看出
，
共 存 �

�
��� 微 克�毫

升
，
可消除由共他元素电离造成的正干扰

。

但共存物浓度太高时
，
能减少吸样速度和雾

表 � �
�

���微克�毫升共存下的干扰效应
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化率
，
使测量结果偏低

。

五
、

分析程序

取含 ����� 微克的试样溶液 �样品 量

�
�

毫克�
，
移人 �� 毫升容量瓶中

，
加 人含

�
十
�

�

�毫克的硝酸钾溶液
�，
用 水定容

，
摇

匀待测量
。

标准系列
�

分别取钠标准液含 �
� 十
�

�

��
、

��
·

�
、
��

·

�
、
��

�

�
、
��

�

�微克置五 个 ��毫

升容量瓶中
，
各瓶均加入含 �

十
�

�

�毫 克 的

硝酸钾溶液
�，
用水定容

，
摇均待测量

。

按表 �的工作条件测量上述配成的样品

和标准的溶液
。

由标准系列的测 量 数 据 制

成测钠标准曲线�图 ��
，
由该线查得样品液

的含 ��� 量 �� �

微克
，
分析结果由下式 算

出
�

�� �

� “
���� �

�
� � ��

纳峡为

图 � 测钠标准曲线

六
、

试荆中微�钠的测定

按
�

�节的程序分析了十五种化学试剂
，

结果列于表 �
。

检查增 量������
�

�微 克�

的回收表明
�

本原子吸收法可满意地测定试

剂中微量钠
，
准确度�误差�聆 士��

，
重现性

亦较好
，
均优于火焰分光光度法

。

由于���

��
、
�� 的分子带发射干扰���

，
使火焰 分光

光度法的结果大大偏高
。

讨论和结论

钠遭受正性电离干扰和少数共存物的负

干扰
。

其他碱金属对它的干扰主要是电离干

扰
，

于扰的程度及干扰区的大小
，
均按 ���

�� �����递增
，
负干扰��比�稍大些

，

故具有典型的周期性
。

在火焰下部测钠时
，
常发生共存物正干

签

若钾盐试剂含钠高
，

可减小 �
�

到 �
�

�毫克
。



扰， 在火焰 上部测钠时
，
可能发生共存物的

负干扰
。

正干扰的机理是电离干扰， 负干扰

多数原因是干扰物盐度过大
，
致使吸样速度

和雾化率明显减小所造成
。

磷酸的效应可认

为是典型的化学干扰
。

我们选用常发生电离千扰的火焰下部作

测量位置
，
以共存 �

十
��� 微克�毫升

�

作 电

离阻止剂消除电离干扰
，
成功地测定了试剂

中微量钠
，
准确度及精密度均优于火焰分光

光度法
。

不同于火焰分光光度法
，
原子吸收法测

钠时钾不发生光谱干扰
。

在表 �的测量条件

下
，
含 �

�
���一����微克�毫升的分析测量

液
，
能获一致的测量值�表�一��

，
故制备测

量液时
，
不必使其中钾控制到严格的 ���微

克�毫升
。
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续表
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