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原子吸收分光光度法测定磷酸锆银钠中的银
陈 小 兰

(广州有色金属研究院分析测试中一fl,，广东广州510651)

摘要：先用硝酸+氢氟酸溶解磷酸锆银钠样品，再加氨水(1+1)使其转换成氨性溶液，然后用原

于吸收分光光度法测定磷酸竹银钠中的银．本法测定结果与火试金法测定结果一致，相对标准偏差

小丁-0．37％．到收率大于95％．
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磷酸锆银钠是人工合成的一种抗菌剂，具有消炎、杀菌的作用．由于测定磷酸锫银钠中的

银没有现成的方法可依，于是对溶样条件、测定介质等进行了研究，确定了在硝酸+氢氟酸体

系中溶样，然后转成氨性溶液，用原子吸收分光光度法测定磷酸锆银钠中银的方法．

1试验部分

1．1主要试剂与仪器

硝酸(A．R．)，氢氟酸(A．R．)，氨水(A．R．)．

系列银氨性标准溶液(0～10．0 rag／L)．

PE--3030原子吸收分光光度计(银空心阴极灯，波长328．1 rim、灯电流12 mA、狭缝宽度

0．7 D．m、乙炔流量0．5 L／min、空气流量4 L／rain)．

1．2分析方法

称取0．2000 g磷酸锆银钠样品，放入聚四氟乙烯烧杯中，加入10 mL硝酸、3 mL氢氟酸，

然后置于电炉上加热至试样全部溶解，并蒸至近干．冷却后，加入(1+1)氨水40 n正煮沸，冷

却后移入200 mL容量瓶．澄清后，分取5 mL，置于50 mL容量瓶，用体积分数为10％的氨水

稀释至刻度，用PE--3030原子吸收分光光度计测定溶液中的银．

2结果与讨论

2．I溶样条件

分别用硝酸和硝酸+氢氟酸作为溶剂进行溶样试验，结果见表I．从表1可以看出，仅用
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硝酸溶样，不能完全溶解试样，测定结果严重偏低；加入氢氟酸后试样完全溶解，化合银转化成

银离子进入溶液．

表1不同溶样条件下银的测定结果”

TaMe 1 DeterIlljnati∞results of silver in the different sample—dissolving COIlditions

溶样条件 测得．吨含量w／％ 平均值w／％——丽广——丙瓦瓦五瓦瓦雨广—矿
塑墼±墨塑墼 !：!!：!：!!：!：竺：!：!!：!：!!—』』!一

注：1)火试金法测定结果：4．48％．

2．2介 质

选择适当的测定介质是一个关键因素．原子吸收测定银的介质通常有三种：(1)HNO。(1

+19)；(2)HCl(1+9)；(3)NH。·H。O(1+9)，但由于该试样的银含量较高，NHs·HzO能把银

完全络合成Ag(Nil。)}，所以选择第3种介质NHs·HzO，即中为10％的NHa‘HzO作为测

定介质．

2．3干扰试验

当加入氨水时，Zr*+可形成氢氧化锆沉淀或磷酸锆沉淀而被除去．剩余少量的Zr”，F一，

PO{一均不干扰测定．

为了考察沉淀物是否吸附银离子，进行了试样加标回收试验，结果列于表2．从表2可知，

银的回收率在95％以上，表明沉淀物不吸附银离子．

表2回收试验结果

Table 2 Results of recovery test

2．4试样分析

用原子吸收分光光度法分析试样，结果列于表3．从表3可知，本法相对标准偏差小于

0．37％，精密度较高．

表3试样分析结果

Table 3 Analysis results of the sampJes
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2·5目；：i!茹黧分光光度法与火试金法分析试样所得结果列于表4．由表4可知，原子吸收分用原子吸收分光光度法与火试金法分析试样所得结果列于表4-由表4口J刘’J尿丁峨仪月

光光度法测定的结果与火试金法一致．

3结 论

表4原子吸收分光光度法与火试金法测定结果的比较

Table 4 Comparison between results from atomic abso。p-

tion spectrophotometry and fire assaying w／％

先用硝酸+氢氟酸溶解磷酸错银钠，再加入(1+1)氨水使其转换成氨性溶液，然后用原子

吸收分光光度法测定磷酸锆银钠样品中的银．本法测定速度快，准确度高，结果与火试法测定

结果一致，相对标准偏差小于0．37％(”一5)，回收率大于95％．
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Determination of silver in Ag：Na，H1一，Zr2(P04)by
atomic absorption spectrophotometry

CHEN Xiaoqaa
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Abstract：Ag，Na，H】一，Zr2(P04)3 is firstly dissolved into nitric acid and hydrofluoric acid，

then amm。nia water(1+1)is added to convert the resultant into ammoniac solution．Finally

the silver from Ag，Na，Hl一，Zr2(P04)3 is determined by atomic absorption spectropho—

tometry．The results from this method are in conformity with those from the fire assaying，

with the relative standard deviation less than 0．37％and the recovery over 95％．
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