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海洋沉积物间除水中Cd
、

P从C u
的

差示脉冲溶出测定

廖文卓 庄国顺 陈 松

(国家海洋局第三海洋研究所
,

厦门)

海洋沉积物间隙水是联系水和沉积物的桥梁
,

它对于元素在沉积物和水相间的迁移
、

沉

积和成岩作用都具有重要的意义
.

目前文献 “ 一 ‘’
中已报道的侧重于间隙 水 的 主 要成 分

(常量元素和营养盐 ) 分析
,

且较多地采用原子吸收方法
.

对于间像水中的痕量元素研究不

多
,

在国内就更少见
‘。’

.

我们用高速离心方法从被冷冻保护的沉积物中分离间 隙 水
,

采

用M 3 8 4型极谱分析仪
,

使用悬汞滴电极
、
差示脉冲溶出技术 (D SP) 测定了其中的 痕 量

元素
.

本文探讨了测定的方法和间隙水不同处理方法对避免干扰的影响
,

推出一种较适宜

于海洋间隙水中C d
、

Pb和 Cu
直接快速连续测定的方法

.

(一 ) 仪器与试荆

1
.

仪器设备
:

P tin e e to n A p p lie d R e s e a r e li M o d e l

Mod
“1 3 03 静态汞滴电极 (包括贮汞槽

、

毛 细 管工作电极
,

电极
、

硅硼玻璃质电解池
,

导气管) 和步进式记录仪
.

2
.

辅助设备
:

带U型紫外灯的紫外光照射装置
,

10 0 00

注射器
,

移液管
,

高纯氮气
.

3
.

试剂
:

标准溶液按分析化学常规配制为 1
.

o x lo
一 ‘

和 1

量瓶中
,

所有试剂均为优级纯
,

水为二次石英蒸馏水
.

38 4 型 极 谱 分析仪
.

配备有

A g 一A g C I参考电极
、

铂 丝反

r
/ m in 超速离心机

,

精密微量

.

o x lo
一 “

m o
l/ l贮存于石英容

(二 ) 条件实验

1
.

样品的测定程序
:

准确移取 7
.

s m l的间隙水于25 m l硅硼玻璃电解杯中
,

放入 一 个

搅拌子
,

把电解杯置于电极支架上
,

依表 1中列出的参数值编程序
,

按下仪器的运行 键 后

测定即自动进行
.

运行结束后在记录仪上自动画出峰形图并打出被测元素的峰电位和峰电

流值
.

加入相应量的各元素的标准溶液
,

仪器仍按上述参数重演一次后得出添加 标 准 后 元

素的峰形图
、

峰电位和峰电流
,

仪器中的微处理器能 自动 计算 出所 测元 素 的浓 度 值

(p p b )
.

2
.

仪器参数的选择

本文 19 8 5年 1月 1 了日收到
,

修改稿 19 8 5年3 月 16 日收到
.
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(l) 为了适应间隙水中微量金属的检测
,

确 保得到满意的峰形
、

分辨率及测定 的重

现性
,

经反复变换仪器的各参数值
,

最后确定了本方法所采用的参数值
,

如表 1 所示
.

本

方法用标准添加法进行测定
.

表 1 仪器的各参数值

通氮时间}富集时间
扫描电位范围

终止电位
(V )

平衡时间

(
s
)

脉冲高度

(V )

⋯
滴 汞时间

汞i商大小 起始电位
(V ) ⋯

(
S
)

{

{
”

·

5

{

扫描增量

(m V )
电极类型 计算方法

(m in
) (m i n

)

一 0
.

9 0 0 }一 0
.

1 00

}

⋯
。

一 悬滴汞电极 导数法

1
.

使甩峰定位键
,

导数镜及良动重演键
.

2 不采用正切键及空自扣除键
.

(2 ) 采用上述的仪器参数所得 的样品及添加标准后的峰形如图 l和图2所示
.

(3 ) 重现性
:

表 2 中是采用上述参数所得的同杯试样连续七决测定 的峰电流重 现 性

数据
.

由图 1
、

图2和表2 的情况可知
,

间隙水在所选用的仪器参数的测定中所得的峰 形
、

分 辨

率及重现性都较为理想
。

!
l了wees苦rx户‘..‘.性汀es卜,l

.00043.2.

1 u 2 u 3 u

J 。

1 u 2 u J 竺

一 0
.

8一 0
.

6 一 0
.

4 一 0 一 0
.

8 一 0
.

6 一 0
.

4 一 0

图 1 样品的峰形图 图2 添加标准后的峰形图

3
.

峰电流与间隙水中不 同C d
、

Pb
、

C u
浓度关系

峰电流随浓度变化的研究是通过间隙水试样中加入不同浓度的标准挤液来进行的
,

结

果表明C d
,

Pb和C u的不同浓度峰电流有良好的线性关系
,

在何隙水测定的浓度范围 内 采

用标准添加法是可行的
.
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表 2 同杯试样连续侧定7次的蜂电流值(n A )

平 均
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样备为九龙江度门港7 7号站位表层沉积物之阅稼水
.

(三 ) 间陈水的分离
、

处理和洲定

1
.

分离
:

将冷冻保护的沉积物于7 0 0 o r

加in 下离心分离出间 隙 水
,

经 。
.

4 5协m 膜 过

滤
,

滤液酸化处理后用于测定其中痕量元素的含量
.

2
.

间隙水的酸度
:

就间隙水中金属元素总量的测定和为适合A SV 分析的要求 (测 定

可还原的形式)
,

需要把被测元素转移为游离欢态
,

经过木同p H影响试验
,

认为伺隙水酸

化至p H ” 1一2间为宜
,

并使得测定的峰形好
,

分辨牢也好而且稳定
.

3
.

间燎水处理方法的选择
:

何稼水中元素的分析关健在子遴免间除永本身所含其它

成份对测定的干扰
.

从沉积物分离出的间隙水与海水一样存在着各种悬浮物质
、 ‘

胶体 ‘无

机和有机分子及各种离子等
,

其中有多种多样的表面活性荆
、

·

氧
,

且浓度可能还高子海水
,

它们在侧定中于录电极上的吸附
、

,

化荆和催化醉
蓄

及有 机 物

解峡要对极谱龟流产生影
,

为此我们进行了经。
.

45 协m 膜过球与不过雄
,

酸化
,

加热意沸
,

水煮
,

紫外光照 射 及

质响

时间长短等条件试验和对比
,

确定了较为适宜的以分离
,

过滤和酸化后经水浴煮和紫外光

照射的处理方法
.

4
.

关于间隙水中的干扰元素
:

M “t ““ n ‘” 肯定了在C u
,

外
,

C d和 z n 的测定中F ” ,

C。和N i的干扰
,

但认为只有在浓度高于 10
一 s

m ol /1 时才出现千扰
,

可是在间隙水 中 F “
,

C 。
和N i的浓度远不及 1。

一 ‘
m ol /l

,

且在测试 中尚未发现这些元素的干扰现象
,

侧定顺利并

正常
.

(四 ) 实验结果

1
.

方法的精密度是以所选择的最适宜的参数对同一份处理过的间隙水进行多 次 测定

取得的
,

其结果见表3
.

表 3 方法的精密度试验结果(p p b)
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2
.

方法的准确度
:

采用加入回收的方法来检验方法的准确度
,

数据列于表4
,

由结果

可知三种元素的回收率还令人满意
.

表4 方法的准确度试验结果 (p p b)
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(五 ) 结论

1
,

间隙水的不 同酸度
,

不同处理方法对其测定结果影响甚大
,

亦说明间隙水中的 痕

量金属元素在不同情况下 以不同形式存在
,

正 因为这样
,

可 以利用差示脉冲溶出伏安法来

测定痕量元素在间隙水中的存在形式
,

对于间隙水在研究元素的海水
一
沉积物界面过 程 和

成岩过程中的作用更有实际意义
.

2
.

由精密度
、

回收率试验及峰电流与浓度关系曲线图表明
,

所确定的方法适宜 于 间

隙水中痕量元素测定要求
,

采用标准添加法是可靠的
,

该方法简便快速
.

3
.

间隙水过滤酸化后经水浴煮和紫外光照射能较好破坏氧化剂
、

催化酶和有机 质 的

影响而避免所含其他成份对分析的干扰
,

取得较能反映间隙水中元素 含 最 (总 最 ) 的 结

果
.

4
.

整个测定过程除了仪器的参数固定外
,

气体的流速
、

搅拌速度的均匀程 度
,

温 度

(室温)
、

标准加入的准确程度等因素都要影响测定结果
,

为了保证测定的精 度 和 准 确

度
,

必须确保上述条件的一致
.
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