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悬浮液进样 一火焰原子吸收光谱法测定 

硬脂酸钙中钙及硬脂酸锌中锌 

刘立行 ，于 萌 

(辽宁石油化工大学应用化学系，辽宁抚顺 ll3001) 

摘 要：建立了悬浮液进样 一火焰原子吸收光谱法快速测定硬脂酸钙中钙及硬脂酸锌中锌的分析方法。将样品过筛，制备 

成OP一琼脂悬浮液，以 La”作为钙的释放剂，以盐酸溶液作为锌的释放剂，用工作曲线法测定。对悬浮剂的选择、介质的 

影响、硬脂酸根基体的影响、背景吸收干扰及线性范围进行了考察。测定结果与推荐值吻合，相对标准偏差<1．6％，加标回 

收率 97．5％～103．0％ 
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硬脂酸钙及硬脂酸锌是重要的化工原料。硬 

脂酸钙是聚氯乙烯稳定剂兼润滑剂、油漆平滑剂 、 

耐水剂、润滑油增厚剂及铅笔芯的原料 ；硬脂酸锌 

是化妆品润滑剂 、粉末冶金及塑料制品脱模剂，橡 

胶制品硫化促媒活性剂的原料。 目前，关 于硬脂 

酸盐中主金属元素分析方法的文献甚少 ，文献 [1 
— 2]分别用络合滴定法及极谱法测定了硬脂酸钴 

中的钴及硬脂酸镍 中的镍 ，文献[3]以微乳液分光 

光度法测定 了硬脂酸锌中的锌。悬浮液法不污染 

环境 ，方法简便 ，几分钟即可完成样品处理 ，是很 

实用的快速样品预处理技术。文献 [4—7]用悬浮 

液进样 一火焰原子吸收光谱法测定 了粮食、茶叶、 

中草药及聚氯乙烯中的一些微量元素。用悬浮液 

进样 一火焰原子吸收光谱法测定硬脂酸钙中钙及 

硬脂酸锌中锌还未见报道。 

1 买验部分 

1．1 仪器和试剂 

HG一 002型原子吸收分光光 度计 (沈阳华 

光精密仪器研究所 )。 

钙标 准 储 备 溶 液：1．0mg／mL，用 经 105～ 

110℃烘干 2h的分析纯碳酸钙 配制 ；钙标准工作 

溶液 ：50t~g／mL；锌标准储 备溶液 ：0．5i1~g／mL，用 

分析纯硫酸锌配制；锌标准工作溶液：4t*g／mL；琼 

脂溶液 ：1．5g／L；盐酸溶 液：1+1；乳化剂 OP溶 

液：1+4；La” 溶液 ：25mg／mI 。 

收稿 El期 ：2003—4—28 
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1．2 仪器工作条件 

经优化后所选取的钙、锌工作条件依次为：分 

析线 Ca 422．7nm，Zn 213．9nm；灯电流 4mA，5mA； 

燃烧器高度 4mm，8mm；空气流量7．5L／min，乙炔 

流量 1．33L／rain；单色器通带 0．2nm。 

1．3 样品处理方法——悬浮液法 

称取 0．0500g左 右过 160目筛 (筛 孔边 长 

0．96mm)的样品于小烧杯 中，加入 2．0mL OP溶 

液，用玻璃棒搅拌使样品润湿。用水转入 100mL 

容量瓶 中，对硬脂酸钙样品还要加入 30．0mL琼 

脂溶液(硬脂酸锌不加)，定容 ，摇匀 ，即可获得均 

匀的样 品悬 浮 液。硬脂 酸锌 悬 浮 液 可稳 定 约 

70min，硬 脂酸钙悬 浮液 至少 可稳定约 190min。 

超过稳定时间，只需适当摇动即可。空白溶液：取 

2．0mL OP溶液 ，加入 30．0mL琼脂溶液 (硬脂酸 

锌不加)，转入 100mL容量瓶中，定容。 

1．4 实验方法 

1．4．1 测定硬脂酸钙中的钙 ：吸取 4．OOmL 1．3 

节配制的样 品悬 浮液 于 25mL容 量瓶 中，加 入 

1．OraL La"溶液，以水定容；工作曲线标准溶液： 

取 50～200t~g钙于 5个 25mL容 量瓶 中，加 入 

4．0mL空白溶液及 1．0mL La3 溶液，以水定容， 

参比溶液为工作曲线溶液的空白溶液。 

1．4．2 测定硬脂酸锌中的锌：吸取 0．50mL样品 

悬浮液于50mL容量瓶中，以水定容；工作曲线标 

准溶液：取 4～20tzg锌于 5个 25mL容量瓶 中，均 
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加入 0．25mL空白溶液 ，以水定容 ；参比溶液为工 

作曲线溶液的空白溶液。 

在试液容量瓶中放入电磁子 ，置电磁搅拌器 

上，在不断搅拌下 喷入火焰 ，以对应参 比溶液调 

零，测定积分 5s的吸光度。用计算 机进行 目归， 

计算含量及工作曲线的斜率 S。 

2 结果与讨论 

2．1 悬浮剂的选择 

硬脂酸钙和硬脂酸锌为白色粉末 ，有结块 ，使 

用前应过 160目筛 。样 品粉末为疏水物质 ，在水 

中及在琼脂溶液中漂在液面上，不能获得悬浮液。 

加入少量乳化剂 OP或 TritonX一100作为润湿剂 ， 

通过振动即可获得均匀、稳定的悬浮液 ，选用 OP。 

取 2．5mL OP溶液(1+4)3份 ，各加入 0．1g硬脂 

酸锌 ，搅拌使样 品润湿，再 分别加入 0，30，50mL 

琼脂溶液，以水 定容至 lOOmL，悬浮液 的稳定 时 

间依次为 70，110，210min；对 0．1g硬脂酸钙 ，稳 

定时间依次为 0，190，360min。可见 ，琼脂溶液量 

越多稳定时间越长。对硬脂酸锌可不必加入琼脂 

溶液 ，以 OP溶液作悬浮剂 ；对硬脂酸钙 ，选 择加 

入 30mL琼脂 溶液，以琼脂 一OP水溶液作悬 浮 

剂。试 验表 明，OP溶 液加 入量 为 1．0～7．5mL 

时 ，悬浮液稳定时间不变 ，选用 2．0mLOP溶液。 

2．2 化学干扰 

磷 、铝等元素对钙有化学干扰 ，通常加入释放 

剂或保护剂消除。试验表明，以 Sr 作释放剂效 

果不好 ，以 La" 作释放剂较理想 ，测定结果见表 

1。可以看 出，共 存元 素对 钙有 化学 干扰 ，加入 

1．0～4．0mL La"溶液 吸光度最大且恒定 ，说明 

化学干扰 已消除．选择加入 1．0mL La 溶液。 

表 1 La” 溶液用量对钙吸光度 的影 响 

Table 1 Effect of amount of La solution 

Oil the absorbance of calcium 

La”溶液量 
Volume of solution(mL 0 1 0 1 5 2 5 0 一 ． ． ． 4． 

雨丽 i 一~420 

2．3 介质影响 

介质影响溶液的粘度 、表面张力及火焰的燃 

烧性质。在本方法中，对硬脂酸钙样品 ，试液的介 

质为 OP一琼脂溶液 ；对硬脂酸锌样品，试液的介 

质为 OP。考察结果表明 ，OP介质对锌有一定增 

敏效应 ，使锌的吸光度略有增大 ；OP一琼脂溶液 

介质对钙有一定抑制效应，使钙的吸光度略有减 

小。为消除介质影响 ，在配制参比溶液 、工作曲线 

溶液时 ，必须加入适量空白溶液 ，使其介质浓度与 

试液介质浓度一致。 

2．4 硬脂酸根基体影响 

用硬脂 酸锌作基体考察硬脂酸根对钙 的影 

响，用硬脂酸钙作基体考察硬脂酸根对锌的影响。 

结果表明硬脂酸根基体对锌 、钙均无影 响。可以 

用空白溶液作参比溶液。 

2．5 盐酸对锌的释放效果 

文献[8]介绍 ，在用悬浮液进样 一火焰原子吸 

收光谱法测定烟叶中微量元素时 ，发现在火焰 中 

铜 、铁不能完全释放 ，加入适量酸可 以促进铜、铁 

的释放，使吸光度提高 1倍左右，起到释放剂的作 

用。盐酸、氢 溴酸、硝酸 、高氯酸 的效果差不 多。 

本文选取盐酸 (1+1)进行考察 ，测定结果见表 2。 

表 2 盐酸溶液 (1+1)用量对锌吸光度的影响 

TaMe 2 Effect of amount of hydrochloric acid 

solution(1+1)Oil the absorbance of zinc 

盐酸溶液(1 1)(mL)
O 1．0 2．0 4．0 6．0 8．0 

Volume ofHGI(1+ 1) 

锌的吸 光度(A ) 0．106 0．156 0．174 0．176 0．175 0．175 

由表 2可见 ，加盐酸后锌的吸光度明显增大 ， 

说明盐酸能促进锌的释放。加入 2．0～8．OmL盐 

酸溶液 ，吸光度最大且稳定 ，表明锌 已释放完全。 

选择在 25mL溶液 中加入 2．OmL盐酸溶液(1+ 

1)。 

2．6 背景吸收干扰 

使用氘灯进行背景扣除和不使用氘灯的测定 

值一致 ，表明无背景吸收干扰。 

3 样品分析 

样品分析按实验方法进行，结果见表 3，测定 

值与推荐值吻合，相对标准偏差小于 1．6％，方法 

精 密 度 好。 钙 的 加 标 回 收 率 为 98．8％ ～ 

102．9％，平 均 100．6％，锌 的 加 标 回 收 率 为 

97．5％～103．0％，平均 100．3％，结果较理想。 
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表 3 样 品中钙 、锌测定结果 

Table 3 Determination results of calcium 

and zinc in samples ， = 6．W ／％ 
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Determination of calcium in calcium stearate and zinc in zinc stearate 

by suspension sampling-flame atomic absorption spectrometry 

LlU Li—xing，YU M eng 

(Department of Applied Chemistry，Liaoning University of Petroleum & Chemical Technology，Fushun l 13001，China) 

Abstract：An analytical method for rapid determination of calcium in calcium stearate and zinc in zinc stearate by suspension sampling—flame 

atomic absorption spectrometry has been developed．The samples were sifted and made into OP—agar suspension．La3 and hydrochloric acid 

were used asthe releasing agentfor calcium and zinc，respectively Calcium and zincwere quantified byworking curvemethod．Choiceof suspend— 

ing agent，effect of medium，effect of stearic radical，background absorption interference and linear ran ge were studied．The relative standard devia— 

tions were Iess than 1．6％ ．The recoveries obtained were in the range of 97．5％ 一103．0％ ． 

Key words：flame atomic absorption spectrometry；suspension Sampling；calcium stearate；zinc stearate；calcium；zinc 
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