
第15 卷 第 5 期

1 9 9 3一 0 ,

海 洋 学 报

A C T A O C E A N O L O G IC A S IN IC A

V o l
.

1 5
.

N o
.

S e Pt e m b e r ,

1 。。3

海水中硼的示波极谱测定法
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海水中微量硼的测定
.

通常是用分光光度法
〔”和光谱法

.

硼在通常条件下不会产 生 极

一 0
.

4 6 V

一 0
.

4 6 V

常规波形

无(V )

图互 硼
一

被试剂瓜配台物极谱波

谱波
.

因此不鹅用极谱祛直接测定硼
.

B ( I ) 与被试

剂 I 可形成较稳定的配合物
.

此配合物可在滴汞 电极

上还原而产坐极谱吸附波
,
据此可 用 极 谱 法 来 测定

硼〔 ‘一 ‘ 〕
.

在文献〔幻的基础上
,

本文探讨了敏试 剂 I

用于海水 中B ( l ) 的侧定的可行性
,
并找出了最佳测

定条件
.

实验表明在p H为 3
.

8、4
.

1的N a A c 一H Ac 缓冲

溶液中
,

B ( I ) 与铁试剂 班可形成稳定的具有良好电

活性的配合物
,

并于一 。
.

46 V ( V s
.

S CE )产生一个灵

敏的极谱配合物吸附波
,

波形尖锐且稳定 (图
·

1 )
.

检

测下限可达 3 x l o
一 。

m o l
·

d m 一
,

波高与B ( l ) 的浓度

在 3
.

o x l。
一 ,
~ 7 x 10

一 ’
m ol

·

d m
一 ’

之间成良好 线性 关

系
.

该方法可用于海水
、

河水等天然水中微量 硼 的 测

定
.

�阅三�

实 验

1
.

1 仪器

JP一ZA型示波极谱仪 ( 成都仪器厂 )
,
JP 3 一 1型极谱仪 ( 山东电讯七厂 )

,

均用三龟极

系统 ; 酸度计
.

2 试荆

2
.

1 硼标准溶液

称取优质纯硼酸 5
.

7 20 9溶于水
,

加入Zc m
吕 1 : 1 H C I

,

转移入 I 0 0 0 c m
,

容量瓶中定容
.

该

本文于 19 9 卜0 4 一0 5收到
,

修改稿于 1 , 9 2 ~ 1 2一2 4 收到
.

·

余继宏
、

呆忱红为吉首大学90 属毕业生
.
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溶液每
。m

.

含 1
.

0。。卜g 硼
.

使用时将此溶液稀释为每
c m

“

含1
.

。。。卜g 硼的标准溶液
,

贮于塑料

瓶中
.

1
,

2
.

2 被试剂 l 溶液

称取分析纯的被试剂 1 0
.

4 9 5 9 溶于水
,

定容至 5 。。c m
” ,

此溶液浓度为 2
.

o x l。
一 3

m ol
·

d m
一 8 .

1
.

2
.

3 E D T A 溶液

称取分析纯的E D T A 3
.

7 9溶于水
,

定容至 1。。。m
一 3 ,

该溶液浓度为。
.

10 m ol
·

d m
一 ’

.

1
.

2
.

4 乙酸 一乙酸钠缓冲溶液

称取分析纯的无水 乙酸钠4 0 9 ,

溶于约 5 0 0 c m
3

水 中
,

加分析纯 的 冰乙酸 1 9 3 c m
’ ,

稀

释至 ld m
, ,

此缓冲溶液p H 一 3
.

9
.

-

一

配制试剂用的水均为 2次石英器蒸馏水
.

1
.

3 实验方法

分取 2
.

0 0 卜g 硼标准液置于 2 5 。m
3

比色管中
,

加入Z e m ’o
.

l o m OI
·

d m
一 ’
E D T A

,

Ze m
’

缓

冲溶液
, 6 c m

’

被试剂 l
,

用水稀释至 2 0c m
’

.

置于沸水浴中恒温 3 m in
.

取下冷却至室温
,

用

水定容至 25 c m
‘

.

摇匀
,

移入电解池中
.

在示波极谱仪上作图
,

采用三 电极 系统
,

一 阶 导

数
,

由原点电位 一。
.

30 V 处开始扫描
,

选择适当的灵敏度
,

记录一 。
.

46 V 处的峰高
.

结果与讨论

况合反应 的沮度
、

时间对峰高 的影晌

实验表明
,

在室温时
,

硼 一被试剂 l 要放置 2h 以上
,
其峰高才达到稳定

、

的最大值
.

将格液

放在沸水中恒温 2 、 3 m 饭
,

就 可 达到稳定的最 1 5

大峰值
.

笔者采取在沸水中加热进行配合反应

的方法
.

斑

2. 2 欲度对峰高的影晌 瘫‘。

绍

实验表明配合反应时的 p H值与极 谱 测 定

时的最佳 pH 值相差不大
.

当p H在 3
.

8、 4
.

1 之

间时
,

可获得最大峰值
.

笔者采用 p H 为3
.

9 的 。

缓冲溶液
.

实验结果见图 2
.

一

土一一一J一一石一七
.

一
J

2
.

9 4
.

1 4
.

3 4
.

2
.

3 被试剂 l的用盆对峰高的影晌

实验证明
,

峰高随被试剂 l 用量的增加而

图2 酸度对峰电流的影响

注
:

了代表电流倍 率 (灵敏度 )
,

下同
.

不断增高
.

当被试剂 I 浓度超过4 X !。
一 ‘

m ol
·

dm
一 3

时
,

峰值增高缓 慢 ; 浓 度 为 4 x 10
一 ‘

~

7
.

2 X 1 0
一盛

m of
·

d m
一 ’

时
,

峰值比较平稳 , 超过7
.

2 X l o
一 毛

m o l
,

d m
一 ’

时
,

峰值开始 下 降
.

本

实验选择 4
.

s x lo
一 4
m o l

·

d m
一 ’,

即在 25 e m
’

总体积 中加入 2
.

o X z o
一 3
m o l

·

d m
一 8

被 试 剂 I 溶

液6c m
, ·

实验结果见图 3
.
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2
.

4 标准曲线

实验表明
,

溶液总体积为25 c m
” ,

硼含量小于 5 随
,

曲线的峰高与浓度呈线性关系 (见

图4 )
.

3D20
�华)健泪

�块�褪侧

一 , 一J 一一一J

5 6

( 又 l()
一 s m (、

1
· 〔
}m

,
) B (冬

,
g )

,五尸�d��r1121一

图 3 被试剂l 对 i 。的影响 B的标准曲线

2
.

5 共存离子的影晌

实验表明
, 2 0 0倍的F e

( I )
, 15 倍的C d ( I )

, 1 0倍的C r ( l )
、

V ( V )及T i ( ly )

都不影响测定
,

超过此量有负的误差产
‘

生
,

10 。倍 的 Z n
( E )

、

50 倍 的 M n ( I )
、

10 倍

Bi ( 互 ) 和10 倍的C u
( 1 ) 也不影响测定

,

超过此量有正的误差产生
.

2 00 倍 的C a ( l )

和M g ( I )
、

x o o倍的A I ( I )
、

4 0倍的N i ( I )
、

I Q倍的C o ( I )
、 A s ( l )和 Sn ( ly )

及5 倍的S b ( 1 ) 对测定无影响
,

其他常见离子也没有 发二现 有干 扰
.

在 海 水
、

河 水 中
,

C a
( I )

、

M g ( 亚 ) 的含量大于B ( I ) 含量
,

但在该 体 系 下
,
C a ( I )

、

M g ( I ) 不

会产生极谱波
,

故不影响B ( , ) 的测定 ( 实验结果也是如此 )
.

除此之外
,

其他金 属 离 子

班

趣 l。

玛
B

: 0
,

0 8 协g
·
e m 一 3

f 二 0
.

0 6

( N a ,
K 除外 )的含量均甚微‘“ ’ ,

都比B ( l )

小 3个数量级以上
,

同样不会影响B ( l ) 的测

定
.

因此
,

本法测定天然水中的微量硼具有良

好的选择性
.

1 0 1 5 2 0 2 5

氯度

图5 氯度对i P的影响

2
.

6 级度的影晌

实验表明
,

氯度小于 6 ,

随着氯度的 增 加

峰高略有增加
;
氯度为 6 ~ 20

,

对峰高的影 响甚微 ( 见图 5 )
.

3 海水试样的测定

石
.

1 洲 定步骤

分取 1
.

。, c 。
”

经。
.

45 卜m 孔径有机膜过滤的海水样品置于25 c m ,

比色管 中
,

加 入Z cm .

E D T A
、

Zc m
3

缓冲液
、

6 o m
”

被试剂 l 溶液
.

用 2次蒸溜水定容至25 c m
, ,

置于沸水浴中 加 热
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3 m 访
.

取下冷却至室温
,

然后按实验步骤进行测定
,

并用标准曲线法计算分析结果
.

1 4 5

沪 舀

3
.

2 洲定结果

海水试样的分析结果列于表 1
.

表 1 海水中. 的极奋法洲定结果

测定值

(m m o l/ d m
一 3

)
标准偏差

’
变动系数 ( C V )

( 肠 )

置信区间
’

( m m o l/ d m
a
)

0
。

35 8

0
.

3 6 1

0
.

3 8 2

0
.

0 1 5

0
.

01 4

0
.

0 18

4
.

1

3
。

9

4
。

7

.

3 5 8士 0
.

.

3 6 1士 0
.

0 1 4

0 1 3

0
.

3 82 士 0
,

0 1 7

” = 7 ,

尸= 9 5肠
.

3
.

3 回收率实验

平行进行5组水样品中硼测定的回收率实验
,

结果见表2
.

表 2 回 收 率

试样编号
试样中原含B量

( ll’g )

加入 B量

(卜g )

测得值

( “g )

回收率

(肠 )

4
.

2 8

4
.

1 〔)

4
.

0 0

3
。

7 0

3
.

6 0

0
.

2 0

0
.

5 0

0
.

8 0

1
.

0 0

1
.

2 0

4
.

4 6

4
.

6 0

9 9
.

6

1 00

4
.

7 8

4
。

7 2

4
.

7 5

9 7
.

5

1 0 0
.

5

9 9
.

0

,孟,曰nJJ任�b
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