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原子吸收法测定氧化铝中氧化钠方法的改进

李  莉

（青海桥头铝电有限公司，青海 西宁  810100）

摘  要：氧化铝中氧化钠含量的测定，一般采用加入正丁醇作为增感剂，然后用原子吸收火焰光度

法测定，该方法除测定周期长外，正丁醇对人体健康有极大危害。文章提出了不加正丁醇而采用高

灵敏度原子吸收光谱仪直接测定氧化铝中氧化钠含量的改进方法，结果表明：改进后的方法稳定

性、重现性都与传统方法一样，而且缩短了测量时间，减少了有机试剂对环境的影响，适合批量检测

工作的分析需求。
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    氧化铝作为电解铝生产的主要原料，其杂质含

量的测定一直是各电解铝行业原料复检的主要项

目。其中氧化钠含量的测定，在原来 GB6608.5  一

19861  1]  的基础 上，修订 为 GB/T6609.5  —2004[2]。

但是，两个版本的分析检测中试样都是用硼酸、淀粉

高温熔结，使钠转变为硼酸盐，用水浸出后，分离不

溶物，加入正丁醇作增感剂∽J  ，以降低硼对钠的负干

扰，用火焰光度法测定氧化钠含量。

    该方法在检测过程中加入的有机试剂正丁醇，

对人体有不同程度的伤害Hj  。而且使用该方法分析

周期长，对生产起不到及时的指导作用。

    本文重点研究了在 GB/T6609.5  —2004原子吸

收火焰光度法测定的基础上，不加入正丁醇，直接采

用灵敏度相对较高的原子吸收光谱仪b】  测定氧化铝

中氧化钠含量。使用该方法操作快速方便 ，缩短了

分析周期，结果稳定性高，适合批量检测工作的分析

需求。

1  实验部分

1  .1  实验主要仪器及测量条件

    SOI.AAR—AA型原子吸收光谱仪05 1  （  美 国热 电

集团公司）  ；钠空心阴极灯。

    火焰类型 ：空气 一乙炔火焰 ；灯 电流 ：7.5 mA；波
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    工作。

长 589.6 nm；光谱通带 宽度 ：0.2 nm；燃 烧器 高度 ：

7.0 nm；燃烧头稳定时间 ：l min；雾化器提升时 间：4

s；燃气流量 ：l  .l L/min。

1  .2 主要试剂

    硼酸；淀 粉 ；盐 酸 （  1  + 1  9）；钠 标 准 溶 液 （0.l

mg/mL）  ，这些试剂均为优级纯 ，水为离子交换水 ，符

合 GB6682  —1992《分析实验室用水规格》的要求。

1  .3  实验方法

    1  .熔 融 试 样 ：根 据 氧 化 钠 含 量 在 0.10%  ～

1  .20%范围之间 ，依据分析检测标准的要求 ，准确称

取 0.500 g试样 、1  .500 g硼酸和 0.500 g淀粉 于铂

坩埚 中，混 匀 ，置 于高 温 炉 中，在 l 100  ℃熔 融 10

min，取出。

    2.溶解试样 ：将铂坩埚置 于低温处 ，加入沸水 ，

使熔块松动，移入烧杯 中（洗涤液并入烧杯中 ）  ，保持

微沸 lO min，冷却后移入 l00 mL容量瓶 中，稀释至

刻度 。分取 1  0 mL于 100 mL容量瓶 中，用水稀释

至刻度 ，混匀l  6]  。（  GB/T6609.5  —2004中在该步骤

中加入 3.5 mI。正丁醇 ，振荡 ，混匀并定容 ）。

    3.工 作 曲 线 ：分 取 0.l mg/mL钠 标 准 溶 液/

mI.：1  .00、2.00、3.00、4.00、5.00于一组 100 mL容

摄瓶中，用水稀释 至刻度。（  GB/’r6609.5  —2004中

在该步骤 中加 入 3.5 rnL正 丁醇 ，振 荡 ，混 匀并 定

容 ）  。

    4.测定试样 ：将试液 和氧化钠标准溶液 同时于

原子吸收光谱仪 波长 589  ～590 nm处 ，按 照所用仪
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器的特性选择适宜的测量条件，以水调零，测量钠的
吸光度并减去随同试样空白溶液的吸光度，从工作

曲线上查出相应的氧化钠量。

2结果与讨论
    在 同一实验室 ，一定时间段 内，由不 同的分析人

员使用 同一设备对 同一样 品进行测定 ，并对测定结

果统计分析 ，以检查分析方 法 的长期稳定性一J  。并

将改进后的方法与原 国家标准方法进行对 比试验，

以检验它的准确度。

2.1  重复性实验

    从 2008年  3  月到 5  月，对氧化铝标 准样 品（  编

号 ：Al203  —2，山东冶金科学研究院）进行 1  5次重复

性实验 。实验结果列于表 1  。

  表 l  氧化铝标样 中氧化钠含量测定数据统计表

    根据表 1  ，可计算 出 该标准样品 15次重复测定

数据 计算 出平均 结 果 X  =0.31  %，标 准偏 差 S  =

0.01 1 020XD，相对标准偏差 Cy  =0.035 5%。利用 ￡

检验法l 71  对分析方 法的可靠性进行检验 ，计算值小

于临 界值 ￡（）.95（  14）  1  .761  ，表 明 X 与 X标准无 显 著性

差异。因此 认为所选用 的改进方法可靠 ，数据重 复

性符合检测标准的要求。    .
2.2  对比性实验

    从 2008  年 6月到 8  月 ，对需要 复检 的 45批氧

化铝常规 分析 试样进 行方 法 改进前后 对 比测定试

验 ，测定结果列于表 2。

表2  方法改进前后比对实验数据统计表
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    从表 2可以看出，利用改进方法测定的数据与

传统方法测定的数据比较吻合“  8]  ，其测定误差均≤

0.05%，数据合格率为 lOO%，满足国家标准对新方

法确认中置信度为 95%的要求[  8.9]  ，说明该方法的

准确度高。

2.3  环保效益

    该方法的应用其环保效益是无形的，也是不可

估量的，在全世界呼吁保护环境 ，人与自然和谐发展

的今天，减少或降低各类有机试剂的排放是保护周

围生态环境可持续发展最好的佐证。同时，降低有

机试剂对人体健康的伤害也符合以人为本的管理理

念。因此 ，在分析检测过程中，不使用诸如正丁醇之

类的有机试剂是具有深远意义的。

3 结  论
    1  .通过改进后的分析方法测定氧化铝中氧化钠

杂质含量，完全能达到国家标准化学分析允许差的
要求。

    2.在分析速度上，不加正丁醇使整个分析过程
从原来的1  批/4 h变为 l批/2.5 h，大大缩短了分析

周期。

    3.从环保的角度看，不加正丁醇不仅减少了有
机试剂对环境的污染，而且降低了有机试剂对人体

健康的危害。

    经过一段时间的实验运行，利用高分辨率高灵
敏度的原子吸收光谱仪进行氧化铝中氧化钠含量的

测定，准确度高，重现性好，完全满足以正丁醇作为

增感剂的分析检测要求，适合投入批量检测中。
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AbstraCt：The sodi  um oxide content in alumi  num oxide is usually deIermi  ned by atomic aI）sorption spectropho—

tomeIry with n-bu Lanol as sensi  tizer，which is I  i  me consuming and harmful to human health.This paper proposes

an improved method wi Lhout n—butanol  【o directly determine sodium oxide in aluminum oxjde by hi  ghly sensiti  ve

Atomic AbsorpIion SpecI ropho【ometer.The results show that lhe i  mproved method is as s【able and reliable as the

lradi【jonal one，moreoVer，is quicker and healthier.Il can meeI  【he demand of analysis in la.ge quan【i  ties.
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