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捻是珊瑚中重要的矿物元素之一
,

它的含量大致在 0
.

01 一认 5 %之间
.

珊瑚中德 含量

的高低与珊瑚生长环境的光线
、

温度和盐度等因素有关
,

测定此含量
,

有助于推测古代海

洋的环境
,

此外还有其矿床学和生物学上的意义
〔’〕 .

目前测定银的方法主要有发射 光 谱

法
、

X 一
射线光谱法和同位素稀释法

,

前者分析误差较大
,

后两者设备费用 高
,

应 用 不够

普遍 二 有人曾利用原子吸收光谱法测定生物材料
、

土壤和煤灰中的铭
〔:

,
’〕 ,

但 未见到关

于测定珊瑚中银的方法报道
.

为建立测定珊瑚币铭的方法
,

我们研究了用空气
一乙 炔 火焰

原子吸收光谱法测定银的分析条件和干扰情况
.

参照文献〔2 ,

4
,

5〕
,

曾在分析溶 液 中加入

i %的钢作为释放剂
,

以克服共存元素的干扰
,

实验证明
,

大量翎的加入会显著降低工作

曲线的斜率和增大 试剂空白
,

影响分析的灵敏度和准确度
.

为此
,

本文提出用 钙 作 释 放

剂
,

并通过实验证明珊瑚本身含有的钙
,

对共存元素的干扰影响有很好的抑制作用
,

可以

用来代替常规的钢释放剂
.

这种基体的自抗干扰作用
,

简化了分析步骤
,

减少 了 试 剂 空

白
,

降低了分析费用
,

提高了分析的准确度
.

本方法的相对标准偏差为 1
.

4 %
,

适 合于测

定珊瑚中的铭
.

实验与结果

(一 ) 仪器装皿与试剂

所用仪器及参数见表 1
.

1 : 1 盐酸溶液按体积比用分析纯试剂配制 , 钾缓冲液用 优级

纯氯化钾配成 1 00 毫克钾 / 毫升的浓度
; 称取 1

.

4 2 4 7 克高纯碳酸铭
,

用 10 毫 升 1 : 1 盐 酸

溶解后
,

移到 1 , 0 00 毫升容量瓶中
,

用蒸馏水稀释到刻度
,

即为 1 ,

00 0 微克/ 毫升 氯 化银

的标准液
.

(二 ) 分析条件的选择

测定了主要分析条件包括灯电流
、

乙炔流量
、

空气流量
、

火焰高度和狭缝通带对吸光

度及光电倍增管对应负高压的影响
,

结果见图 1 至图 5 ,

并通过对这些图的分析
,

选出表

1 中的分析条件
.

木文 1 98 1 年 7 月 16 日收到
.

本文承邹仁林
、

王丽君等审阅
,

并承 甘婉薇清绘图表
,

特此致谢
.
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表 1 分析条件

仪 器

读数方式

牛思空阴灯电流

分 打示线

狭缝通带

火 焰

乙炔流量

空气流量

燃 烧 器

燃烧器高度

V ar ia o A A 七 D 人B 原子吸收分光光度计

A BS
,

3 秒积分

1 0 毫安

46 0了埃

0
.

2 毫微来

空 了
一

七
一

乙炔

1
.

7 5 升 /分

1 1
.

3 升/分
2 时 V ar ia n

笑气
一

乙炔燃烧器

离光轴 3
.

6 毫米

负荡阵

娜( 丫声

吸光声乏

负高压 几几几2
.

0 2
,

5

O 么

图 1

乙炔 ‘升 分 ,

4 6 8 10 12 14 16 毛以
2 00

灯电流rm A ,
.

灯电流对吸光度及负高压的影响 图 2 乙炔流量对吸光度的影响

吸光度
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吸光度

0
.
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0
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1

13 空气讲Z分李
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图 3 空气流量对吸光度的影响 图 4 火焰高度对吸光度的影响
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图 5 狭缝通带对吸光度及负高压的影响

{

(三) 千扰试验与甚体的自抗千扰作用

1
.

盐酸浓度对吸光度的影响
_

分析溶液中的盐酸浓度对吸光度的影响见图 6
.

结果表明
,

在试验范围内盐酸浓度对

吸
粗

基本上没有影响
·

卜
;

·

2
.

钙浓度对吸光度的影响
‘

;

珊瑚一般含有 95 %以上的碳酸钙
.

测定了不同浓度的钙对吸光度的影响
,

其结果见图

7
.

本方法最后的分析溶液中的对应钙浓度约为 ZOOp p m
,

「

在 。一 Zo o p p m 范围内钙浓度对

吸光度的影响不大
,

即使稍有影响
,

由于本方法采用标准加入法分析样品卜这种影响也已

被抵 消
.

3
.

珊瑚中其它成分对测定的影响及基体的自抗干扰作用
‘

不同浓度的铝和硅对铭的测定的影响见表 2 ,

结果表明铝和硅对银的测定有很强的负

干扰影响
.

有人采用斓释放剂以克服这种类型的化学干扰 “
,
。’ ,

但加入钢后干扰仍 不能

完全消除
,

抗干扰能力随斓加入量的增加而提高
,

加入量往往要高达 1 %
.

实验表明这样

大量的铜的加入会显著降低工作 曲线的斜率
,

以本方法的工作曲线的 斜 率 为 1 时
,

加 入

1 %斓后
,

斜率即下降为 0
.

72
,

另夕卜尸般的斓试剂还会含有较多的铭杂质
.

鉴 于 上 述情

况
,

本文提出用珊瑚中的钙做释放剂
,
不同浓度的钙对铭和硅的抗干扰作 用 见 图 8 秘 图

9
.

结果表明钙浓度在 10 0 至 2 0 op p币范围内
,

干扰基本被消除
.

其次从表 2 可看 出
,

{ 当

溶液中含有 2。。p p m 钙时
,

不同浓度的铝和硅的干扰也基本上被抑制
. ‘

此外从表 3 可看出
,

当溶液中含有 2 0 o p p m 钙时
,

珊瑚中的其他主要共存 元 素 包括

镁
、

铁
、

钾和钠
,

在样品可能存在的浓度范围内
,

也不干扰铭的测定
.

口
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表 2 铝和硅对捻测定的干扰及钙的抗干扰作用

液溶浓度 (pp m )
吸光度
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表 3 珊瑚中其他共存元素的干扰影响

溶液浓度( p p m )
吸光度
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图 6 盐酸浓度对吸光度的影响 图 7 钙的浓度对吸光度的影响
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图 8 不 IrfJ 量的钙对铝的抗干扰作用 图 9 不同量的钙对硅的抗干扰作用

(四 ) 样品分析方法

称取一克样品
,

用水湿润
,

慢慢加入 40 毫升 1 : 1 盐酸
,

于烧杯中加热溶解
,

冷 却 后

移入 10 0 毫升容量瓶中
,

用蒸馏水稀释到刻度
.

吸取上述溶液 4 份
,

每份 5 毫升
,

分别放

入 4 个 1 00 毫升容量瓶中
,

每个容量瓶加入 2 毫升 1 00 毫克/ 毫升的钾缓冲液
,

然后 加 入

不同量的银标准液
,

一般样品以加入 。
、

1
.

5
、

3
.

。
、

4
.

sp p m 氧化银标准为宜
,

用 蒸 馏水

稀释到刻度
,

用表 1 列出的条件测定
,

采用标准加入法求样品的铭含量
.

(五 ) 本方法的精密度与准确度

同一样品用上述方法进行 10 次分析的结果见表 4 ,

求出相对标准 偏差为 1
.

4 %
.

为验证本方法的准确度
,

选取几组分析溶液用其它分析方法分析
,

结果见表 5
,

本方

法的测定结果与其它方法的测定结果基本吻合
.

表 4 本方法的精密度

样品号码
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结 语

本文提出用珊瑚本身含有的钙作测定珊瑚中铭的释放剂
,

较之常规的悯释放剂有更多

的优越性
.

本文拟定的分析方法简便
、

快速
、

分析费用低
、

中的铭
,

并可推广用于分析其它以钙为主体的样品
,

重现性好且准确度高
,

适合测定珊瑚

如牡蝠壳中的铭
.
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