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石墨炉原子吸收光谱法测定橡胶中的铝含量

岳　敏，李海燕，李淑娟

（北京橡胶工业研究设计院，北京　100143）

摘要：采用石墨炉原子吸收光谱法测定橡胶中的铝含量。采用单因素分析法，测定吸光度的变化，进而确定最佳试

验条件为：波长　309. 3 nm，灯电流　10 mA，狭缝宽度　0. 6 nm，测量模式　峰面积，稀释因子　0. 2，重复测量次数　

3，自动进样　20 μL，原子化温度　2 700 ℃，清洗温度　2 800 ℃。该测试方法的测定值线性范围　0～100 ng·mL-1，

检出限　1. 056 ng·mL-1，相对标准偏差　≤5%，样品加标回收率　＜101%，测量精密度和准确度高。
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橡胶生产配方中加入的助剂可能含有铝元

素，铝含量的测定有助于产品配方还原和产品质

量控制。此外，人体中铝含量超标会引发铝中毒，

因此，对食品和医用橡胶制品中的铝含量均有限

定。铝的测定方法有原子吸收光谱法、电感耦合

等离子体发射光谱法（ICP）、荧光分光光度法、紫

外可见分光光度法和电位滴定法等[1]。电感耦合

等离子体发射光谱法为半定量方法，而电位滴定

法、紫外可见分光光度法的操作步骤繁琐，存在的

离子干扰较强，测定灵敏度也较低，应用有一定

限制。

本工作采用PAL3000型自动进样器配合石墨

炉原子吸收光谱仪，并使用电子可视化样品采集

装置（ESV）通过工作曲线法对铝含量进行测定。

1　试验仪器和材料

1. 1　标样与主要试剂

铝单元素标准溶液（质量浓度为1 000 mg·L-1；

国家标准样品GSB 04-1713—2004）；硝酸镁、硝酸

钙、盐酸、硫酸和磷酸，均为优级纯。试验用水均

为一级水。

1. 2　试验仪器

Avanta PM原子吸收光谱仪，GF3000型石墨炉

系统，氘灯背景校正，裂解涂层石墨管，PAL 3000
型自动进样器，铝空心阴极灯，电子可视化样品采

集装置，澳大利亚GBC仪器公司产品；H90A型水

冷却机，LabTech有限公司产品；惰性气源高纯氩

气（纯度≥99. 999%），北京市亚南气体科技有限

公司产品；TND-10000型全自动交流稳压器，北京

晶石星宇科技有限公司产品；微波消解系统，北京

盈安美诚科学仪器有限公司产品；电子分析天平

（精度0. 000 1 g），马弗炉（温程0～1 000 ℃），市

售品。

试验使用玻璃器皿均经质量分数为0. 1的硝

酸浸泡，清洁干净，不含铝。

2　实验方法

2. 1　样品处理

称取约0. 1 g的橡胶样品（精确至0. 000 1 g），

放入铂金坩埚内，加入少量硝酸镁作为灰化助剂，

在低温电热板上加热炭化；然后放入马弗炉中，

550 ℃下缓慢灰化6 h；灰化后的灰分加入氢氟酸

溶解，挥发干后，加入浓磷酸和浓硫酸的混合液

（体积比为1∶1）5 mL，转入消解罐，微波消解两

次，直至全部溶解。微波消解程序参数如表1所
示。将溶解液倒入容量瓶中，加基体改进剂，定

容。如果样品溶液的浓度超标，需要进行稀释，稀

表1　微波消解程序参数

项　　目
步　　骤

1 2 3
终温/℃ 120 180 210
保持时间/min 3 5 15
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释后铝的浓度在工作曲线范围内。

2. 2　样品空白溶液的制备

在没有橡胶样品的条件下，同时进行上述步

骤，制得样品空白溶液。

2. 3　标准溶液的配置

将质量浓度为1 000 μg·mL-1的铝标准溶液，

稀释成质量浓度为10 μg·mL-1的标准储备液，用

标准储备液配制成标准溶液，质量浓度分别为0，
25，50，75和100 ng·mL-1。

标准溶液、标准空白溶液、样品溶液和样品空

白溶液均倒入聚四氟乙烯样品管中待测。

2. 4　仪器条件优化

考察灯电流、狭缝宽度、原子化温度和清洗温

度对铝含量测定的影响。采用单因素分析法，固

定其他条件，只改变其中一个条件，测定吸光度的

变化，进而确定最佳试验条件。在最佳试验条件

下绘制工作曲线，测试样品。

2. 5　石墨管预处理

新热解涂层石墨管在使用前需要老化2～3
次；再次使用的热解涂层石墨管在试验前也要进

行老化，直至铝的吸光度小于0. 1，老化方法有空

烧老化和不进样品运行升温程序老化。

3　结果与讨论

3. 1　吸光度影响因素分析

3. 1. 1　石墨管预处理

取新热解涂层石墨管放入石墨炉体中，空烧

老化1次，不进样品运行升温程序老化2次，铝的吸

光度为0. 012。
3. 1. 2　积分时间

选用0. 5 mL质量分数为0. 1的硝酸钙作为基

体改进剂加入标准溶液中，当灯电流为9 mA、狭

缝宽度为0. 5 nm时，测定不同积分时间对应的质

量浓度为25 ng·mL-1的铝标准溶液的吸光度，

结果为：当积分时间为1，2和3 s时，吸光度分别为

0. 200，0. 233和0. 217。
由试验结果可以看出，当积分时间为2 s时，铝

的吸光度最大。

3. 1. 3　灯电流

选用0. 5 mL质量分数为0. 1的硝酸钙作为基

体改进剂加入标准溶液中，当狭缝宽度为0. 5 nm、

积分时间为2 s时，只改变灯电流[2]，测定质量浓度

为25 ng·mL-1的铝标准溶液的吸光度，结果为：当

灯电流为9，10和11 mA时，吸光度分别为0. 203，
0. 226和0. 211。

根据试验结果，设定灯电流为10 mA。

3. 1. 4　狭缝宽度

在积分时间为2 s、灯电流为10 mA的条件下，

测定不同狭缝宽度时质量浓度为25 ng·mL-1的

铝标准溶液的吸光度，结果为：当狭缝宽度为0. 4，
0. 5，0. 6和0. 8 nm时，吸光度分别为0. 198，0. 204，
0. 226和0. 207。

由试验结果可以看出，当狭缝宽度为0. 6 nm
时，铝吸光度最大。

3. 1. 5　基体改进剂

选用质量分数为0. 1的硝酸钙作为基体改进

剂加入标准溶液中，按上述优化条件，测定质量浓

度为25 ng·mL-1的铝标准溶液的吸光度，结果[3]

为：硝酸钙加入量为0，0. 5，1和2 mL时，吸光度分

别为0. 206，0. 224，0. 235和0. 219。
由试验结果可以看出，加入1 mL质量分数为

0. 1的硝酸钙基体改进剂，铝吸光度最大。

3. 1. 6　石墨炉升温程序设置

按上述优化条件，改变其中的石墨炉升温程

序中的原子化温度和清洗温度[4]，测定质量浓度为

25 ng·mL-1的铝标准溶液的吸光度，结果见表2。

表2　原子化温度和清洗温度对铝吸光度的影响

原子化温度/℃ 清洗温度/℃ 吸光度

2 600 2 700 0. 212
2 700 2 800 0. 232
2 800 2 850 0. 226

从表2可以看出，原子化温度为2 700 ℃、清洗

温度为2 800℃时，铝吸光度最大。

由上述单因素试验得出原子吸收光谱仪最佳

工作条件为：波长　309. 3 nm，灯电流　10 mA，狭

缝宽度　0. 6 nm，测量模式　峰面积，稀释因子　

0. 2，重复测量次数　3，自动进样　20 μL，原子化

温度　2 700 ℃，清洗温度　2 800 ℃。

3. 1. 7　共存元素的干扰

在基体改进剂硝酸钙存在的条件下考察橡胶

中常见元素对铝元素测定的干扰。在质量浓度为
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25 ng·mL-1的铝标准溶液中同时加入钙标准溶

液（100 μg·mL-1）、铁标准溶液（50 μg·mL-1）、

镁 标 准 溶 液（100μg·mL-1）、铜 标 准 溶 液（20 
μg·mL-1）、锰标准溶液（20 μg·mL-1）、钾标准

溶液（20 μg·mL-1）、钠标准溶液（20 μg·mL-1）、

钴 标 准 溶 液（20 μg·mL-1），铅 标 准 溶 液（20 
μg·mL-1）、锌标准溶液（100 μg·mL-1）进行干扰

试验。试验结果表明，在硝酸钙存在的条件下，上

述元素对铝的测定没有明显干扰。橡胶中所含上

述元素的含量通常均小于所列浓度，因此不会对

铝含量的测定产生干扰。

3. 2　工作曲线的绘制

配 制 质 量 浓 度 分 别 为 0，25，50，75和 100 
ng·mL-1的铝标准溶液，按照上述优化条件，测定

其吸光度。以铝溶液的质量浓度为横坐标，相应

的吸光度为纵坐标，绘制标准曲线。

3. 3　加标回收率

样 品 溶 液 中 铝 的 质 量 浓 度 为 57. 351 
ng·mL-1，加入质量浓度为15 μg·mL-1的铝标准

溶液。3次平行测定铝的质量浓度分别为72. 375，
72. 338和72. 386 ng·mL-1，加标回收率 [5]分别为

100. 16%，99. 91%和100. 23%。该测试方法的准

确度较高。

3. 4　测量精密度

采用6次平行测定样品的方法测定精密度，

吸 光 度 分 别 为0. 476，0. 47，0. 48，0. 483，0. 485
和0. 483。吸光度平均值为0. 48，相对标准偏差

1. 17%。

3. 5　样品测试结果

橡胶中铝含量计算公式为：

( ) 10Al
m

cVN 4~ #= -

式中，ω（Al）为铝的质量分数；c为样品溶液中铝

的质量浓度，25 ng·mL-1；V为溶液的体积，mL；m
为样品质量，g；N为稀释倍数。如果定容后直接测

定，N＝1；若稀释后测定，则N为稀释倍数。橡胶

样品溶液稀释100倍，橡胶样品中铝的质量分数为

0. 005 7。

4　结论

采用石墨炉原子吸收光谱法测定橡胶中

的铝含量，该方法的测定值线性范围为0～100 
ng·mL-1，精密度为0. 69%～3. 22%，方法检出限

为1. 056 ng·mL-1。测量准确度和精密度较好。
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橡塑绿色制造思路明晰
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2016年5月26日，中国化工学会橡塑产品绿色

制造专业委员会在浙江杭州成立，明晰了今后5年
内橡塑产品绿色制造的主要方向。

专委会主任委员、北京化工大学张立群教授

表示，橡塑行业对GDP的贡献率已达到5%～7%，

今后专委会将大力推进贯穿分子结构设计、加工

应用、废旧产品再利用等全生命周期的橡塑产品

绿色化进程，并通过学术界与企业界的紧密联系，

加速橡塑行业的协同创新。

据专委会常务副主任委员许春华介绍，根据

现有研究基础，今后5年橡塑产品绿色制造的主要

方向锁定在四大领域：一是解决橡胶加工能耗大、

效率低的新工艺产业化推广，如液相混炼技术、数

字化炼胶工厂、轮胎全过程质量监控RFID（射频识

别）芯片技术及机器人应用技术等；二是橡塑新材

料的开发，如高性能芳纶纤维原材料制造技术产

业化、石墨烯和碳纳米管等新材料技术的开发和

应用；三是橡塑助剂清洁生产工艺的开发和推广，

同时继续推进有毒有害助剂的替代；四是通过微

化工技术来提升橡胶助剂等精细化学品的工艺，

从而推进橡塑助剂的绿色、高效制备。

（摘自《中国化工报》，2016-05-30）


