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摘  要：采用干灰化法、湿式消解法和微波消解法对稻壳生物质进行了预处理，通过火焰原子吸收光谱法(FAAS)对

不同预处理方法得到稻壳处理液中的钾元素含量进行了测定，为避免钾原子电离干扰的影响，加入了消电离剂．结果

表明：加入 500,µg/mL CsCl 溶液可基本消除 K+溶液测量过程中钾原子的电离干扰；稻壳样品经 HNO3 干灰化法、

HNO3–H2O2 湿式消解法和 HNO3–H2O2 微波消解法处理后，测定的稻壳中钾元素含量分别为 0.638,4%、0.760,4%和

0.778,6%；湿式消解法的实验结果重现性好，相对标准偏差仅为 0.17%，且分析仪器简单，综合考虑，湿式消解法的效果

优于干灰化法和微波消解法． 
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Abstract：Potassium contents in the treated solutions obtained from rice husk after pretreatment，by using dry ashing，wet 

digestion and microwave digestion，were determined with flame atomic absorption spectrometry(FAAS). In order to avoid 

ionization interference of potassium atoms，a deionization agent was added to the treated solutions. The results show that 

500,µg/mL CsCl could almost eliminate the potassium atom ionization interference. Potassium content in the rice husk pre-

treated through dry ashing by using HNO3 was 0.638,4%. However，the potassium contents in the treated rice husk through

wet digestion and microwave digestion were 0.760,4% and 0.778,6%，respectively. The experimental values of potassium 

content derived from wet digestion were well reproducible and highly stable，and the relative standard deviation(RSD)of the 

data was only 0.17%. Wet digestion method is suggested all because the required instrument for wet digestion was simpler 

and more facilitating compared to the others.  
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通过热化学转化技术可将植物生物质转化成常

规的固体、液体和气体燃料等[1–2]．植物生物质中的

碱金属元素，尤其是钾元素在植物生物质的热化学转

化利用过程中起着很重要的作用[3–5]．生物质中钾元

素的测定方法种类繁多，目前主要有电感耦合等离子

体发射光谱法(ICP-AES)
[6]和火焰原子吸收光谱法

(FAAS)
[7–9]等方法．FAAS 法因其分析速度快、成本

低、操作简单、方便等优点而被广泛使用．FAAS 法

测定生物质中钾元素含量之前，为了将生物质中的钾

元素转换为 FAAS 法可测的钾离子，须先对生物质进

行预处理．目前生物质预处理的方法主要有干灰化

法、湿式消解法、微波消解法、悬浮样法、煮沸法、浸
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提法等[7，10–14]．生物质种类不同，预处理方法亦不相

同，其主要原因在于生物质组成和结构的不同以及生

物质中钾元素转化为钾离子的难易程度存在差异． 

稻壳作为谷物加工的主要副产品之一，其可燃成

分在 70％以上，热值为 12.5～14.6,MJ/kg，大约是煤

的 1/2，是一种廉价易得的可再生资源．但迄今为止，

我国利用稻壳的水平仍比较低．如何合理地对稻壳

加以利用，变废为宝，是一亟待解决的问题．与其他

农业废弃物生物质相比，稻壳中的钾等碱金属矿物元

素的含量较高，它们的存在对稻壳热化学转化反应产

物收率和分布产生影响的同时，还可能导致床料团

聚、加热面玷污腐蚀、结渣以及沉积等多种问题． 

Jenson 等[15]和 Nowkowki 等[16]的研究表明，小麦秸

秆和速生柳生物质在钾盐催化作用下，气体和固体焦

炭产物的收率增加，液体产物的收率下降．Raveen-

dran 等[17]对 13 种不同类型的生物质进行的热解研究

却发现，钾等金属元素对生物质的热解特性有明显影

响，当生物质椰糠、花生壳和稻壳中的钾或锌元素的

含量较高时，随热解温度升高，生物质热解气相、液

相和固相产物收率的变化趋势与其他生物质的相

反．但是，一般的稻壳等生物质的工业分析只提供挥

发分、灰分、固定碳和水分等含量，元素分析只提供

C、H、O、N 和 S 的含量，而对于在热化学转化中起着

重要作用的钾等碱金属元素的含量很少提供，而且文

献报道亦较少．稻壳的灰分主要为二氧化硅和少量

的无机矿物元素(以金属氧化物或盐的形式存在)，其

值的大小并不能代表钾等碱金属元素含量的高低，所

以测定稻壳等生物质中钾等碱金属元素的含量对其

综合利用具有重要的意义． 

本文选用天津蓟县稻壳作为生物质原料，使用干

灰化、湿式消解和微波消解的方法进行预处理，采用

FAAS 法，对稻壳中钾元素含量进行了考察，以探求

一种快速、准确的生物质中钾元素的测定方法，为植

物生物质的热化学转化利用过程积累基础数据． 

1 实 验 

1.1 试剂与仪器 

实验中使用的浓硝酸(质量分数 65%～68%)、浓

硫酸(质量分数 98%)、浓盐酸(质量分数 36%～

38%)、双氧水(质量分数 30%)、氯化钾、氯化钠和氯

化铯均为分析纯试剂．K
+标准溶液的质量浓度为

1,mg/mL． 

生物质中K 含量的测定使用 XFX–120 型火焰原

子吸收分光光度计(北京瑞利公司)，AS–1 型 K 空心

阴极灯．工作条件：分析线 766.5,nm、灯电流 3,mA、

狭缝 0.4,nm、火焰高度 5,mm、空气流量 6.7,L/min、乙

炔流量 1.5,L/min．微波消解使用北京祥鹄科技发展

有限公司 XH100B 型微波仪． 

1.2 生物质样品 

实验用 生 物 质 样 品 为天津市蓟县水 稻 的 稻

壳．稻壳的干燥无灰基工业分析见表 1．稻壳生物质

样品风干后经粉碎、筛分，选取粒径在 100～120 目

的颗粒，实验前在 105,℃烘干 4,h． 

表 1 稻壳的工业分析 

Tab. 1 Proximate analyses of rice husk 

含水量/% 挥发分/% 灰分/% 固定碳/% 

4.7 69.3 15.8 10.2 

1.3 稻壳的预处理 

干灰化法：精确称取 0.250,0,g 稻壳样品于瓷坩

埚中，移入马弗炉中于 500,℃灰化 5,h，取出，冷却后

将其转移至 100,mL 烧杯中，加入 6,mol/L HNO3 

20,mL(或 6,mol/L HCl 20,mL)溶解稻壳灰，烧杯口放

置表面皿，煮沸溶液 0.5,h 以去除溶液中过量的酸(煮

沸过程中，当溶液煮至近干时，稍微冷却，加入适量

超纯水，继续煮沸)．煮沸液冷却后用少量水冲洗表

面皿，然后将其转移入 250,mL 容量瓶中并加超纯水

至刻度．同时配制 HNO3 和 HCl空白溶液． 

湿式消解法：精确称取 0.250,0,g 稻壳样品于

100,mL 烧杯中．加入浓 H2SO4 5,mL(或浓 HNO3 

10,mL)和 30% H2O2 4,mL，烧杯口放置表面皿，摇匀

放置过夜，在电炉上缓缓加热，当溶液分解冒出浓烟

时，逐渐升高温度．当溶液全部呈棕黑色时，从电炉

上取下烧杯，稍微冷却 ，逐滴加入 30%的 H2O2 

0.5,mL 并不断摇动烧杯，再加热至微沸 15,min，如此

重复 3 次，直至溶液澄清后，再加热微沸 10,min，除

去剩余的 H2O2．冷却后用少量超纯水冲洗表面皿，

将消解液移入 250,mL 容量瓶中并加超纯水至刻

度．同时配制浓 H2SO4(或浓 HNO3)和 H2O2溶液用

于空白实验． 

微波消解法：精确称取 0.250,0,g 稻壳样品于

100,mL三口烧瓶中．加入浓 HNO3 40,mL，摇匀放置

过夜，消解前向烧瓶中加入 30% H2O2 8,mL，在回流

条件下进行微波消解，消解条件为 400,W、10,min 和

120,℃．待溶液消解至澄清后，从微波仪上取下烧

瓶，稍微冷却，逐滴加入 30% H2O2 0.5,mL，并不断摇
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动三口烧瓶，再加热至微沸 15,min，如此重复 3 次，

直至溶液澄清后，再加热 10,min，除去剩余的 H2O2． 

待烧瓶冷却后，用少量超纯水冲洗回流管，将消解液

移入 250,mL 容量瓶中并加超纯水至刻度．同时配制

浓 HNO3 和 H2O2溶液用于空白实验． 

1.4 K
+

的标准曲线及 K
+

的测量 

使用 XFX–120 型原子吸收分光光度计测定溶液

中 K
+质量浓度时，标准溶液中 K

+质量浓度在 0.5～

2.5,µg/mL 范围内，其标准曲线的线性关系较好．本

实验采用 1,mg/mL 的 K
+标准溶液(天津科密欧化学

试剂有限公司)配制 K
+质量浓度分别为 0.4、0.8、

1.2、1.6 和 2.0,µg/mL 的标准溶液．为避免测量过程

中 K
+发生电离干扰，实验中加入 CsCl 溶液(天津科

密欧化学试剂有限公司)作为消电离剂． 

分别移取 1.3 中采用干灰化法、湿式消解法和微

波消解法处理所得溶液 5,mL 至 25,mL 容量瓶中，并

向各待测液中加入适量的 CsCl 溶液，用原子吸收分

光光度计测定待测液中的 K
+质量浓度． 

2 结果与讨论 

2.1 电离干扰对 K
+

测量的影响 

利用火焰分光光度计测定待测液中 K
+含量时，

被测 K
+在火焰原子吸收分光光度计的原子化室中形

成钾原子后会继续发生电离，从而使钾原子数减少，

溶液吸光度降低，导致样品 K 含量的测量值偏低，加

入适量的碱金属离子能消除该影响[11]．锂、钠、钾、铷

和铯的电离电势分别为 5.37、5.09、4.32、4.19 和

3.86,eV，Cs 的电离电势最小，因此适量的 Cs 可以有

效地抑制其他碱金属元素的电离． 

  稻壳中除钾和钠元素外，其他碱金属的含量较

小，所以本实验只考察钾、钠含量对溶液吸光度的影

响．根据稻壳中钾和钠元素的质量比[18]，配制了含有

1.5,µg/mL 的K
+和 0.024,µg/mL 的Na

+混合溶液 8份，

其中 1份为空白样，其余 7份分别加入 50、100、200、

300、400、500 和 600,µg/mL 的 CsCl溶液．CsCl 的加

入量对 K
+电离干扰的影响如图 1 所示．由图 1 可

知：当 K
+待测溶液中不含 CsCl 时，溶液中的 K

+由于

受到电离干扰的影响，K
+质量浓度仅为 0.54,µg/mL，

远远低于溶液中 K
+质量浓度的理论值 1.5,µg/mL，相

对误差高达－64%．随着 K
+待测溶液中 CsCl 加入量

的增加，溶液的吸光度呈现先增加后趋于稳定的趋

势．当溶液中 CsCl 的加入量超过 400,µg/mL 时，待

测溶液的吸光度稳定，测得溶液中 K
+质量浓度值接

近理论值 1.5,µg/mL ，说明 电 离 干扰已基本 被 消

除．溶液中 K
+质量浓度越高，所需的消电离剂 Cs

+质

量浓度亦越高．在测量生物质中 K 含量时，因水稻品

种、产地、土壤肥力等因素的影响，生物质经预处理

后获得 的 待 测 液 中 K
+质 量浓度 ，有 时会略高 于

1.5,µg/mL，所以本研究添加 CsCl 溶液的质量浓度选

择为 500,µg/mL． 

 

图 1 CsCl加入量对 K+质量浓度的影响 

Fig. 1 Effect of CsCl amount on K+ concentration in the 

mixed solution of KCl and NaCl 

2.2 K
+

标准工作曲线及稻壳中 K含量测定 

在配制的标准 K
+溶液中加入 500,µg/mL 的 CsCl

消电离剂后，K
+溶液的标准工作曲线如图 2 所示．由

图 2 可知，本实验测得的 K
+溶液标准工作曲线的回

归方程为 A＝0.270,5,ρ＋0.006,38，相关系数 R
2＝

0.997,0，与未添加 CsCl 的 K
+溶液标准工作曲线(A＝

0.179,3,ρ＋0.019,59，R2＝0.983,6)相比，相关性增 

加[19]． 

 

图 2 K+溶液的标准工作曲线 

Fig. 2 Standard curve of the potassium ion solution 

上述 K
+溶液标准工作曲线的回归方程可表示为

A a bρ= + ，则稻壳中 K 含量的计算公式为 

   w＝
( ) 1 250

100%
1000 000

A b

a m

− × ×
× ×

 (1)

式中：A 为溶液的吸光度；a 为回归方程的斜率；b 为
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回归方程的截距；m 为稻壳的质量，g． 

2.3 预处理对稻壳中 K含量测定的影响 

为避免待测溶液酸度过高对碱金属元素测量结

果的影响[11]，稻壳的不同预处理方法均做了赶酸处

理．扣除了试剂和空白背景值，干灰化法、湿式消解

法和微波消解法 3 种预处理方法测定的稻壳样品中

钾元素含量的结果见表 2． 

干灰化法处理稻壳样品时，须用稀酸溶解稻壳

灰，本实验选用的稀酸为 6,mol/L HNO3 或 6,mol/L 

HCl．由表 2 可知，用 HNO3 和 HCl 得到的实验结果

相近，但 HNO3 处理法的钾元素测量值的相对标准偏

差(RSD)较小，实验结果精密度较高．在溶解稻壳灰

的赶酸处理中，与 HCl 处理相比，HNO3 能够较稳定

地析出，K 含量测量结果的 RSD 较小． 

表 2 预处理方法对稻壳中钾元素含量测定的影响 

Tab. 2 Effect of pretreatments on the measurement of K content in rice husk 

K 含量/% 
预处理方法 消解液 

实验值 平均值 

相对标准偏差/% 实验时间/min 

HNO3 
0.641,3 0.636,9 0.633,6 

0.630,6 0.641,2 0.646,6 
0.638,4 0.91 650 

干灰化法 

HCl 
0.645,2 0.624,2 0.629,1 

0.618,1 0.635,6 0.637,9 
0.631,7 1.56 650 

H2SO4–H2O2 
0.766,5 0.767,7 

0.768,9 0.764,4 
0.766,9 0.25 80 

湿式消解法 

HNO3–H2O2 
0.762,3 0.759,6 

0.759,6 0.760,0 
0.760,4 0.17 80 

微波消解法 HNO3–H2O2 
0.759,9 0.758,8 

0.802,3 0.793,3 
0.778,6 2.89 80 

 

生物质中的钾元素主要存在于无机盐和少量有

机官能团中．采用湿式消解法对稻壳进行预处理时，

为了将生物质中钾元素完全转化为可以在实验中进

行测定的钾离子，选用的消解液应具有较强的氧化

性，本实验采用 H2SO4–H2O2 和 HNO3–H2O2 消解

液．表 2 的结果表明，H2SO4–H2O2 消解液测得的稻

壳中 K 含量与 HNO3–H2O2 相近，这是由于 H2SO4–

H2O2 和 HNO3–H2O2 的氧化性相近所致．湿式消解法

测定的 K 含量数据稳定，实验所用装置非常简单， 

实验耗时较少，在消解过程中基本不会造成钾元素的

损失． 

采用 HNO3–H2O2 微波消解法处理稻壳时，K 含

量的测量结果较分散，数据的稳定性较差，且实验装

置复杂，操作繁琐，能耗较大． 

比较稻壳的 3 种预处理方法，干灰化法较湿式消

解和微波消解测量结果普遍偏低，这是因为生物质样

品经马弗炉长时间灰化时，钾元素有一定程度的挥发

损失[20]；其次，在使用 HNO3(或 HCl)处理稻壳灰时，

溶液中会残留一些黑色难溶物．表 2 的结果还表明，

干灰化法耗时较长． 

稻壳样品通过 3 种预处理方法处理后测定的 K

含量有着明显的差异，究其原因主要是样品消解程度

以及处理过程中钾元素的损失程度不同所致． 

3 结 论 

用 FAAS 法测定稻壳生物质中钾等碱金属元素

的含量时，加入适宜的其他金属元素可以有效消除测

量过程的电离干扰．实验中选用电离电势比钾原子

小的铯原子，以 CsCl 的形式加入到生物质预处理后

的 K
+待测溶液中(加入量为 500,µg/mL)，有效地消

除钾原子电离干扰所导致测量结果偏低的问题． 

稻壳等生物质中钾元素的测量结果与其预处理

方法有关．湿式消解法相对于干灰化法和微波消解

法而言，测量结果的准确性好，稳定性高，且设备要

求简单，操作方便、快速．实际应用中，硝酸成本较

低，宜采用 HNO3–H2O2 湿式消解法． 
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