
涌
方法介绍

双叉毛细管微 取样火焰原子吸收测定包裹体

液相成分中的钾
、

钠
、

铿
、

钙
、

镁

冶金部地质研究所分析室原子吸收组
、

矿床室包裹体组

矿物中气液包裹体虽然数量很多
,

但含量极

微
。

在气液包裹体成分分析中
,

目前国内多采用

原子吸收的常规方法进行
,

因此
,

需要挑选纯度

为 以上的单矿物几十克
,

才能达到分析下限

对样品量的要求
。

要挑选几十克单矿物
,

用一般

的方法困难很大
,

有些矿物甚至是不可能的
,

特

别是在选矿设备不太完善的单位更是如此
。

因而

大大限制了包裹体成分分析方法的推广和应用
。

目前解决这个问题有二个途径

采用更为灵敏的分析仪器
,

女嗒离子休光
源的多道光谱分析 高效液相色谱等

,

但这在一

般实验室很难做至小

利用现有仪器
,

减少分析溶液体积而间接

地提高分析灵敏度
。

本方法是在现有原子吸收分光光度计
,

采

用微量取样
、

脉冲雾化技术
,

使测定单个儿索所

需试液量降至 毫升以下
‘ ’ , “

’

。

采用双 又毛细

管喷雾法
,

可以从一管吸入被测试液
,

由另一管

吸入干扰抑制剂来消除对被测元素的干扰
,

使得

可在同一份试液中连续测定多种元素
。

本法兼取

微量取样技术及双叉毛细管喷雾法两者之长
,

用

’包裹体浸出掖中钾
、

钠
、

锉
、

钙
、

镁的测定
,

取得了较好的效果
。

仪器 日立 型原子吸收分光光度计
,

日

立 记录仪
。

送样器及取样 ,
·

双叉毛细管 在仪器原有玻璃喷雾器

尾部连上有机玻璃三通管
,

三通管的尾部和侧面

分别抽入两根毛细管
,

为区别起见
,

把吸试液的

称为主管
,

吸干扰抑制剂的称为支管见图
。

橄童盛样器 在一块尼龙或聚四氟乙

烯板上
,

依次钻出一系列可容 毫升溶液的圆锥

凹穴 底部为锥形
。

取样黄

双 叉 毛细杆

一喷雾器 一胶管 化一双 叉竹

落一主毛细管 一 支毛细管

毛细管提液速率 为减少试液需要量
,

希

望在不降低灵敏度的前提下
,

尽量减少毛细管的

提液速率 在该仪器上试验表明 主管低 于 毫

升 分的提液速率
,

使测定的灵敏度下降 支竹提

液速率可根据干扰抑制剂的需要量及浓度选定

在本方法中我们选用主
、

支针提液速率均为

毫升 分
。

咨注入体积 本仪器达到鼓人峰值的吸收所

需体积不能少 ,微升
,

本法采用汕。微升

钾
、

钠
、

铿测定条件的选定

仪器工作条件 略 ,

测定介质 盐酸西刻夏在 叼
、

以 卜时
,

对钾
、

钠
、

锉的测定无影响
。

本法选用 盐酸

为测定介质
,

对于需要保持较人酸度的试液
,

可

使标准溶液的酸度
一

与试液酸度保持
一

致

干扰试验 大多数元素对碱金属的测

定没有显著影响
,

但碱金属元素相互之间的影响

问题
,

过 去的报道中有不同的结论
一

有些试验报告

认为碱金属之间相互影响不大 ‘
,
’ ,

有典报 告

则认为碱金属之间相互影响不 惚略 认了加入人
量的艳盐 “

·

或钠盐
·“ ‘来克服其影响 为此 本法粉

重考察 厂钾
、

钠
、

钾三个元素之间的相互彩响情说

土钠
、

钾存在对钾的影响 从表 斤出 钠
、



理又栩定钾的影响较大
,

在嫌烧 漓度
”

氧

化焰区 比在
“

高度
”

内焰区 时影响大
。

在贫嫩火焰中比在富燃火焰中影响大 数据略
。

在国产 一 型仪俨上的试验结果也证实了

在不同的火焰部位侧定钾时
,

受到钠
、

铿的影响

不同
。

这是因为在内焰区侧定钾时火焰温度铡氏
,

钾本身的电离程度较小
,

其他喊金属抑制其电离

的作用也就较小 反之
,

在氧化诌区测定钾时
,

由于火焰沮度较高
,

钾本身电离较严重
,

当其他

易电离的碱金属与其共存时
,

抑制了钾的电离
,

使钾的吸收灵敏度随共存离子浓度的增大而迅速

提高
。

因此
,

本法选用微富的空气一乙炔火焰
,

在较低的火焰韶立 高度 妇 测定钾
,

并采用双

叉毛细管进液
,

在主管脉冲雾化待测溶液的同时
,

由支管连续吸入高浓度钠盐
,

使钾的吸光度趋于

稳定
。

在支管吸入 的条件下
,

试

液中含有不等量的钠或铿时
,

钾的吸光度变化情

况列于表
。

表 表明
,

在支誉及入 的条

件下
,

试液中钠量或铿量在一定范围内的增减
,

对钾的测定已无显著影响
。

幼
、

对洲定钾的影晌

加加入 咬 硬川川

高
,, 。 。 。 。 。

吸光埃益益 高
。 , 。 。 。 。 。

朋

加加入

高 、、
。

之 吸光读傲傲 斑 ,,
。 。 。

注 离 、
、

离 分别为枯烧肠高度标尺刻度
。

钠
、

祖对刹定一的形晌

加加入

, , 吸光埃孩孩
。 。 。

加加入

吸光读傲傲
。

钾
、

祖对侧定钠的影晌

加加入 , 、、

吸光读教教 高
,, 。 一一一一一一 。 。

」」高高高
。 ·

⋯”
·

’’

加加入 ‘
一一

《

吸光读教教 高 。
·

⋯⋯
‘

。
·

高高高
。 · ·

②钾
、

铿对测定钠的影响 从表 看出
,

钾
、

铿对钠的测定稍有影晌
,

但在可允许范围内
。

③钾
、

钠对侧定理的影响 从表 看出
,

钾
、

钠对锉的测定没有影响
。

④其他元素对钾
、

钠
、

锉测定的影响 本法

还试验了其他一些非碱金属共存元素对钾
、

钠
、

铿测定的暴姻句情况
。

鉴于包裹体中较大量存在的

是
、 ,

因此
,

表 只列出钙
、

镁刘限四定钾
、



钠
、

铿的影响
,

而其他非碱金属如
、 、 、

、 、 、

在包裹体中含量极低
,

一般不

干扰测定
。

从表 试验结果表明
,

钙
、

镁在通常的含量

范围内对钾
、

钠
、

铿的测定无显著影响
。

,

钙
、

镁测定条件的选择 钙
、

镁的原子吸

收测定法已是各实验室的例行分析方法
。

本方法

主要试验
,

由主管脉冲雾化分析试液的同时
,

由

支管连续吸入银盐来消除钙
、

镁侧定时的干扰是

否可行
,

其余试验条件从简
。

钾
,

钠对洲定祖的影晌 衰

加加入

吸光读数数 高
。 。 。

高高高
。 。 ,

加加入 ‘ 硬

吸光读数数 高
,, 、 。 。 。 。

高高高

钙
、

镇对侧定钾
、

钠
、

祖的形晌 斑

加加入共存存 加入形式式 计 形式式 加入浓度度 吸光读数数

元元 素素素素 吸光读教教 吸光读数数无无无无无无抑制剂剂 有抑制剂剂剂剂

。 。

钙钙钙 】
。

镁镁镁 晌晌
。

竺

仪器工作条件 略
。

侧定介质 试验表明
,

在支管吸入银

盐 系指 汇
·

浓度以下同 的条件下
,

盐水浓度在 以下范围内变化时
,

对钙的吸收

影响甚小 而对镁的测定
,

盐酸浓度达到 其

吸光度不变
。

本方法选用 的盐酸 为测定介

质
,

对于需要较大酸度的试液
,

可配制同样酸度

的标准溶液进行测定
。

钾 钠对测定 钙
、

共存元素的影响及消除 试验了在

和 今。两种盐酸酸度下
,

由主管脉冲雾化试

液
,

由支管分别吸入水和 银盐时
,

各个共存

元素的干扰情况
。

试验结果列于表
。

鉴于包裹

体液相成分中与
、

共存较多的是
、 ,

因此表 重点列出
、

干扰试验的数据
,

对其

他元素如
、 、 、 、 、 、 、

也做了工作
。

锐的影响 ,

共共存元 共存元素计处处 眨乞 石

加加入形式式 形式及加入浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓浓
电电电 卜卜 读数数 一 读数数 读教教 读数数

支支支支管管 支管吸入入 支管管 支管吸入入 支管管 支管吸入入 支管管 支管吸入入

吸吸吸吸水水 德盐盐 吸水水 德盐盐 吸水水 。 银盐盐 吸水水 恨挂挂

。

《 〔
, 。 。 。

自 自
。 。 。 。 。

。 。 。

试验结果表明
,

脉冲雾化法测定钙
、

镁时的 干扰情况与常规法相似
,

用支管吸入千扰抑制剂



消除干扰与将抑制剂加入试液效果相同
。

因此

对于包裹体漫取液采用支管吸入 盐酸
、

铭盐作释放剂
。

样品分析及结果对照 对于包裹体浸出液

的分析
,

可直接用微量取样器移取 试液于

微 盛样器之凹穴内
,

采用与常规方法相同的仪

器工作条件于空气一乙炔火焰进行脉冲雾化 对

于钾
、

钙
、

镁的测定
,

分别由支管吸入钠盐和银

盐
,

用记录仪记录读数
,

同时绘制各元素的标

准曲线
,

并计算分析结果 表
·

对于固体矿样分析 试样用一般方法制成溶

液后
,

测定方法同上
。

我们对几个硅酸盐样用本

法进行了分析 表 , 。

由表
、

可以看出
,

本方法与常规原子吸

收法的结果相近
,

一般相差
“ 。一 。‘与 士

,

个

别数据相差稍大
,

因此本法的结果基本可靠
。

包班体理取浪分析幼 对服 衰

摘摘号号 户 , , 产 幼号号 , 严

常常常舰法法 本 法法 常舰法法 本 法法法 常舰法法 本 法法 常规法法 本 法法

。 。

城

。 。 。

〔,, 硬,,

。

〔
。 。

。 ,

砚篮

味
。 。 。

名

祥品分析组 对朋衰 衰

一一
,

。 。

名名 。

⋯⋯ ⋯
·

互互 〔 】】 一
·

一一 〕
封封封 ,

】 名〔三三
。 。 。

吝‘ 卜

。 。

〔
。

星

一一一

讨论 本法采用脉冲雾化法分析钾
、

钠
、

锉
、

钙
、

镁等元素
,

结合使用双叉毛细管吸液测定
,

直接由支毛细管吸入干扰抑制剂
,

所用包裹体溶

液由原来的 毫升减少为 毫升
。

同时
,

由

支管吸入千扰抑制剂
,

不必重新配制测定液
,

既

节省了分析试液
、

减少单矿物用量
,

又简化了分

析手续
,

分析结果基本可靠
。
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