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石墨炉原子吸收法直接测定海洋沉积物
‘

和悬浮物中的镐
、

铅
、

铜

高 生 泉

(国家海洋局第二海洋研究所
,

杭州 )

海洋沉积物和悬浮物样品基体组成十分复杂
,

而待测元素在样品中的含量也 相 差 甚

远
,

这给分析工作带来了一定的困难
.

石墨炉原子吸收法虽然具有灵敏度高
,

取样量少等

优点
,

但存在着严重基体干扰
〔‘ 一 ’〕

.

因此很多作者不得不采用费时的分离 手 段 或标 准

加入法进行测定
.

本文应 用自制简易石墨平台和基体改进技术以及峰面积测量相 结合
,

直接测定了海洋沉积物和悬浮物中的福
、

铅
、

铜
.

方法有效地消除了普遍石墨炉原子吸收

测定法分析镐
、

铅时所遇到的基体干扰
,

使标准加入法曲线与标准工作曲线的斜 率 比 接

近 1
.

0
.

方法简便快速
,

稳定可靠
。

实验部分

(一 ) 仪器及试剂

1
.

Pe
r ki n 一El m e r 70 3型原子吸收分光光度计

,

H G A 一 5 00 型石墨炉
,

P一E 铜 空 心 阴

极灯和锡
、

铅无极放电灯
,

氖灯背景校正器
,

A S一I自动进行装置
,

配 2。时进样泵
,

PR S一

10 打印机
.

2
.

石墨平台
,

7 X sm m 带槽弧形薄片 (由普通石墨管切割而成 )
.

3
.

铜
、

铅
、

福标准工作溶液
,

分别由铜
、

铅
、

锅的储备标准溶液 (1 m g / m l) 逐 级 稀

释配成铜
、

铅 1件g / m l和福0. 0名件g / m l
.

4
·

5肠磷酸钱水溶液和 5肠硫酸按水溶液 (分析纯 )
.

5
.

实验用水均为二次离子交换水
,

所用试剂均为分析纯以上
.

(二 )操作步骤

1
.

样品分解
:

称取试样加 m g (悬浮物 lo m g )于 2 5 ml 聚四氟乙烯柑涡中
,

用少量水 湿

润样品
,

加 0. s ml 高氯酸
,

加盖于 180 ℃ 电热板上加热分解约 1小时
,

稍冷后加 l m l硝酸
,

在

1 80 ℃下敞口 加热溶液至湿盐状
.

用 1 m l去离子水冲洗柑涡内壁
,

加 1
.

5 ml 氢氟酸
,

摇匀 后

本文 19 84 年1 1月20 日收到
,

修改稿 l, 3 5年5月 6 日收到
.
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石墨炉原子吸收法直接测定海洋沉积物和悬浮物中的镐
、

铅
、

铜 3 91

于 1 00 ℃左右加热去硅
.

待溶液蒸发至小体积后升温继续加热分解样品至干
.

加 入 2 m 1 5 肠

硝酸
,

加热至近沸并保持 1。分钟
,

移入 1 oml 刻度试管中
,

用水稀释至刻度
.

2
.

石墨炉原子吸收测定
:

根据样品中待测元素含量的高低进行适当稀释
,

使待测溶液

中铜和铅的含量约为 l o p p b
,

福的含量约为。
.

2 p p b, 溶液的酸度为 1%硝酸
,

样品溶液 由

A S一 1自动进行器取20 时直接加入于石墨炉或石墨平台进行测定
.

测定锅和铅时
,

溶 液 中

分别加入0
.

5肠硫酸按和磷酸按以防止镐和铅在灰化阶段的损失
.

石墨炉的测定条件 列 于

表 l.

表 1 石墨炉原子吸收测定工作条件
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.
在时间一栏中分子的数宁为升温时间

,

分母的数宁为保持时间
.

二
、

结果与讨论

1
.

灰化温度和原子化温度的选择
:

福和铅是较容易挥发的元素
,

对海洋沉积物和悬浮

物
,

由于基体 中挥发性成份共挥发等原 因更容易在灰化阶段造成损失
. ‘

为此
,

我们使用基

体改进剂硫酸按和磷酸钱以分别防止福和铅在灰化阶段的损失
.

当使用基体改进剂结合石

墨平台时
,

福和铅的允许灰化温度分别可提高至8 00 ℃和 1 0 0 0 ℃
.

同时由于采用最大 功 率

升温和峰面积测量
,

福和铅的起始原子化温度又比通常降低
,

镐和铅的原子化温度分别为

1 3 00 ℃和1 40 。℃使测定吸光度趋于平稳
.

福的原子化温度高于 1 6。。℃
,

铅高于 18。。℃ 吸光

度反而逐渐降低
.

2
.

常量元素的干扰
:

对海洋沉积物和悬浮物中常量 元 素 (N
a 、

K
、

C a 、

M g
、

F e 、

A1
、

M n 、

Ti ) 的影响试验表明
,

当用管壁测定时
,

常量元素铁
、

钠
、

铝
、

钾对福和铅的

测定产生较严重的干扰
.

当使用平台炉和基体改进技术及峰面积测量相结合 时
,

上 述 干

扰可完全消除
.

3
.

样品基体的影响
:

对海洋沉积物和悬浮物中福
、

铅
、

铜
,

将 由不 同原子化方 式 所

得到的标准加入法曲线和工作曲线 的斜率比进行比较
.

实验表明
,

对于福和铅
,

由管壁原

子化峰高测定时
,

沉积物和悬浮物中福和铅所得到的标准加入法曲线与工作曲线的斜率比

分别介于 0
.

43 一。
.

52 和 0
.

73 一 0
.

84
,

表明基体干扰是严重的
,

单独使用基体改进技术或石

墨平台也不能完全消除其干扰
.

当石墨平台和基体改进技术及峰面积测量相结合时
,

福和
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铅的斜率比均接近于 1
.

0
,

有效地消除了样品基体对辐和铅测定的影响
.

此外
,

实验还表明
,

石墨平台和基体改进技术及峰面积测量的应用
,

不仅能消除基体

的千扰
,

还进一步提高了铅和福的测定灵敏度 (铅和锅的灵敏度均为管壁进 样测定时的 2

倍 )
.

同时也加宽了铅和福的测定线性范围
.

因此
,

测定可 用简单的标准曲线法
,

无需用

标准加入法
.

4
.

样品测定及方法的准确度和精密度
:

本方法应用于海洋 沉 积 物 和 悬 浮 物 中福

铅
、

铜的测定
,

其标准加入回收率分别为 90 一 1 07 肠
,

91 一 1 03 肠
,

93 一 106 肠
.

对地质部 水

系沉积物标样的测定及与常规萃取
一
火焰原子吸收法对法照

,

结果具有较好的一致性 (见

表 2 ) 一其变异系数分别铜为 3
.

4呱
、

铅为 5
.

1肠
、

福为 5
.

7肠
.

表2 样品测定结果及方法对照

C u
(协g / g) Pb (卜g / g) Cd (卜g / g )

样

本本 法法 FA A SSS 标 准 值值 本 法法 F A A SSS 标 准 值值 本 法法 F人A SSS 标 准 值值

444 3
.

000 4 4
.

88888 3 2
。

555 3 4
.

11111 0
。

1 666 0
。

177777

222 7
.

555 2 8
。

99999 2 5
.

333 2 4
‘ 00000 0

。

1222 0
.

1 44444

333 7
.

000 3 4
.

55555 3 1
.

555 3 2
。

00000 0
。

1333 0
.

122222

{{{{{ 3 8
。

44444 3 8
。

888 4 0
。

11111 0
。

1555 ***

333 8
。

666 4 3
.

44444 5 0
。

333 5 3
.

88888 0
.

ZQQQ ***

444 2
.

55555555555555555

悬浮物
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3 7
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0

2 6
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8

2 9
.

3

2 4
.

5 士1
.

5

3 0
.

9 士2
.

2

0
。

0 8 0

0
.

2 0

0
.

0 5 0士0
.

0 16

0
.

29士0
.

0 2

标样

, 因样品量少
,

镐含量低
,

火焰原子吸收未能检出
.

。。
系地质部水系沉积物标样

.

应时理伺志参加部分实验工作
,

潜琉英副教授对本文提出宝贵意见
,

谨此致谢
.
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