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极谱催化波资雇脚水中硒…��� �

苏循荣 江云宝 杨孙楷

�厦门大学化学系�

硒是一种人体健康必不可少的痕量元素
‘护

�

近年来测定硒的方法很 多
,

例 如 萤光

法
‘”

、

分光光度法
‘� ’ 、

气相色谱法 〔‘, 、

原子吸收分光光度法
〔’〕、

中子活化法
〔” 及电 化

学分析法
〔� 〕
等

�

这些方法中多以测四价形态的硒为主
,

并需经富集等处理步骤
�

本文综 合

前人的工作
,

对极谱催化波的底液体系作了研究
,

并且应甩子海水 中 � “ �� �的 测 定
�

在 �
�

�� � ��� � � �� 一�
�

�� � ��� �
� �
��一

�
�

�� � � 一八 � �
。 ·
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�

底液中
,

海水中�
。
�� �浓度与催化硬峰高呈线性关 系

,

检 出 下

限可达。
�

��� � �
�

本方法灵敏度高
,

选择性好
,

波形稳 定
,

操 作 简 便
�

但 是
,

底 液 的

空白峰电位与 �“ �� �催化波峰电位 相 毗 邻
,

影响 进 一 步 提 高 测定 �” �万�的 灵 敏

度
�

一
、

实 验 部 分

�一 � 仪舒与试荆

��一 �� 型示波极谱仪 � 滴汞电极为指示电极 � 饱和甘汞电极为参比电极 � 铂 丝 电 极

为辅助电极
�

硒�万�标准溶液
�

称取 。
�

�� �� � 分析纯硒粉
,

置 于烧 杯 中
,

加 入 �� �优 级 纯 浓

� � �
�

溶解
,

然后加入 �� � � �� �
‘ ,

把烧杯置于水浴上加热蒸发至冒白烟
,

冷却后加入

水使之溶解
,

将溶液转移到� �容量瓶中冲至刻度
,

摇匀
�

作为标准硒贮备液 〔�。。卜岁� �

�� �弃�〕
�

使用时再逐级稀释作为标准操作液
�

�� 帕� 。
,
��

� ,

� �
�

�� 一� �
,

·

�
�

� 缓冲播液
,

。呱� ��
‘

均用分析纯试剂及二次重蒸水

配制
�

�二 � 试验步较

移取硒标准操作溶液于�� � �容量瓶中
,

加水至 �� � �
,

然后加入 �� 滴 � �� �
�

及 �� 肠

� �
�
��

� �� �
,

放置 ��分钟后再依次加入� �
�
� �一� �

�
·

�
�
� 缓冲液 ��� �

,

�肠� ��
� � �� �

,

用水冲至刻度
,

摇匀
�

将此试液倾入电解池调示波极谱仪原点电位为一。
�

��� 及适当 的 电

流倍率进行阴极扫描
,

在峰电位一。
�

�� � 左右测量峰的高度
�

本文 �� � �年�月工旧收到
,

修改稿 � � � �年�月 �� 日收到
,
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�三 � 条件实脸

�� �。
�

用量对有蒲漏稿
一

哥蔚携
分别移取硒标准溶液 �浓度为。

�

� �卜��� �� �� �于加� �容量瓶中
,

先 以水稀释至�� � �
�

再依次加入不同量的� �� �
�

及上述有关试剂
,

渊定结果如图�所示
�

� �� �
�

用量为�
�

� � �

较适宜
�

若以 � �� 替代 � �� �
� ,

也可得到同样的结果
�

�
�

� �
,

� �
。

用量对电流的影响

用上述方法进行诚验
,

粗欢变�
。 �
�。

�

的用量
,

结果匆图会所示一 急办场获丸 � �
。

溶液用

量在�一‘。� 戈范留内极谱电澎离有增加
,

本食毅赴择用量为�雨靓

二�夕 �格�

�仓
�

心
。户一

�

� 、�

����,,,���八���

肠加功

�
�

� ��〔
’

�� 、 ���  �

图 � � � � �

用 量的影响

� �  ! ∀# � � �� ��〔� ��

��� 早毛�

�匆� 、。 �

� �
。

用最的影响

�
�

氨性介质的影响

试验结果表明
,

以加入�� 肇� �
二

��

混合溶液
,

加入量为 �� � �
�

’

�
�

� ��
‘

甩量的影响

了� �及浓氨水� � �为宜
�

试验时理先将二 者 配 成

�燥黔挥鞘嚣黔凡蒸翼薰�
表 � � �� �

溶液用最对峰电流的影响 �电流倍不
�
。

�

邸协� �

浓浓度 �肠 ��� �
。
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�

极谱催化波测定海水中硒 �丁�

着� � 
�

的用量增加而增高
,

所 以� ��
‘

用量过大反而影响了测定的灵敏度
�

本试 验 选用

�� �� � 工�
� � � �

,

节省了试剂�月量又提高了实际厕定的灵敏度
�

�
�

硒 �� �的浓度与峰电流关系

按上述试验条件
,

配制一套标准系列测定的关系曲线如图�所示
,

其线性关系 甚 佳
�

么飞
。,
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图3 硒浓度与催化电流关系曲线

(四 ) 千扰试验

根据海水主要组分
,

我们对N
a ‘ ,

K

‘ ,

C
“ ”

,
_

M g
’ ‘ ,

C1

一 ,

5 0

; ’ 一

等离子进行 了 干

扰试验
,

结果表明
,

在25m l水中含615m g C I
一 ,

3 5 o
m ; N

a
十

一

,

3 m g
M

g
’ ‘ ,

1 5 m g C
a

’ ‘

和

75 Om g 5 0
.’ 一
对测定均无影响

.

(五 ) 样品分析结果及回收率试验

移取经0
.
4 5卜m 薄膜过滤的海水25

.
00 m l

,

用以上试验步骤进行分析
,

并应用 外 推法

或标准加入法进行样品中含se (w )量的测定
,

同时进存回收率计算
.
结果列于表:

,

回收

相对误差在 士 10 肠以内
. 气 .

·

表2 海水中S e(万)含量的分析结果及回收率

海 水 样 品 { 测得含S
”
( 万 )量 (p pb) 加入标准S

e
( W )蚤 (pPb ) 回收S e(砰)厦(p pb ) 1 回收率 (肠)
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(六 ) 精蜜度试验
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表3 精密度试验结果

Se (那)

( P P b )

测 得 峰 高 {格)

互 llI

}

平均蜂高

(格)

变动系数

(肠)

10.6

29
.
1

10.5

3 1 6

10.4

30 9

1 59

3 .3 1

l0.31.
0.20

0 80

10 3

3 1 2

10 2

3 1 0

30.9 33 .4 5 ’

3 1

.

8

讨 论

32.3 3,

1 3

二
、

1
.

我们认为 Se ( W )与 50 。 , 一

反应在酸性条件下形成 Se S O
。 ’ 一

后
,

再在碱性底液中

与K 10
‘

反应得到灵敏的极谱催化波
,

进行电化学反应时pH 必须大于乞 否则不出现 催化

波
.

2. 在 碱性介质中
,

不加入 N
a :5 0 。

时
,

只出现基体空自峰
.
而在碱性介质中

,

不加入

K 10
‘

时
,

则不出现极谱峰
.
我们认为基体空白峰是 K IO

‘

试剂的还原峰
.
由于 Se( 那)催

化波只比基体空白峰电位正约。
.
Z V

,

且空白峰高较催化波峰 高 大
,

所 以 当S
。
( W )浓 度

较小时
,

其催化波将被基体空自波掩盖
,

不仅影响了检出下限
,

而且也限制 了 仪 器功能

的充分发挥
、

为此
,

我们在试验中较大幅度地减少 K 10
;
用量

,

有欢地减小了空白峰
,

提高

了实际测定的灵敏度
,

明显地扩大了线性范围
.

3
.
本方法测定海水样品时无需前处理或富集

,

并且操作简单
,

沮l定海本样品中含功
一

“

一10 一 g/ m1 范围内的se (万)十分方便
,

灵敏度高
,

选择性好
,

结果稳定
,

便 于 推 广和普

乃
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