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海水中痕量铜的双 Se p
一

Pa k 柱
FI A 在线预富集和 FA A s 检测
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摘要
·

采用配有双 se 卜Pa 、住的流动注射分析仪在线预富集海水样品中痕 t 炯的 8
一

经荃

喷唯络合物
,

经甲醉洗提后
,

由火焰原子吸收光谱仪检测
.

对 卫00 创海水样品的富集倍率可达 2 个

数t 级
.

富集检侧速率可为 10 次/ h
、

多次富集侧定的1 现性在 2
.

0~ 5
.

7%范围内
.

侧定了桐含 t 在

3~ 7 ng / 词 浓度范围内的海水样品
,

关键词 se 卜Pa k 柱
,

流动注射预富集
,

火焰原子吸收
,

悯
,

海水

本工作采用双 Se 卜Pa k 柱的流动注射分析仪 ( FI A )在线预富集海水样品中痕 t 铜的 8 一

轻

基哇琳络合物及火焰原子吸收 (F A A s) 检测的技术 ;克服了经典离线技术富集分离〔’.;] 时速度

慢
、

重现性差
、

易沾污等缺点 ;具有快速
、

简单
、

重现性好
、

富集倍率高等优点
.

由于采用了在线

富集及 F人As 检测
,

甲醇的环境污染很小
.

i 实验方法和条件

海水试样的处理 海水试样取自厦门大学海滨沿岸的不同地方
.

当日检测
,

以防止吸附

及化学反应的损失
.

由于本工作仅是分析方法的研讨而不是海洋化学数据的收集
,

故试样采用

双层普通定性滤纸过撼而没有采用滤膜过滤
.

加适量的 8 一

轻基哇琳于 0
.

01 m of /l N H . O A 。~

0
.

01 m of /l N H , ·

H刃 缓冲液中
,

使之成为饱和溶液
.

在过滤后的海水试样中
,

加入 0. 3%体

积的 8一经基唆嘛饱和溶液
,

摇荡均匀
.

静置 2 m in 以上
.

实验方法 往系列容量瓶中加入不同量的 C u
标准溶液

.

然后用海水一 8 一轻基咬琳溶液

稀释至刻度
,

条件实验采用离线方法
,

使用数个 灰卜Pa k 小柱 (美国 w a ter 。
公司 )

,

将各待测试

液分别富集后再一起送往洗提检测
.

富集时
,

海水过柱流速为 10 m l/ m in ;洗提时
,

甲醇过往流

速为 4 m l/ m in
.

试样分析则采用在线富集
一

检测方法
.

检测器工作参数检测器 A A S (s pe ct r人A 一

20 ,

澳大利亚 var ic e n
公司) 的 c u

空心阴极灯电流

为 4 m A ,

分析波长为 324
.

7 n m ,

空气流速为 4 1/ m in ,

乙炔流速为 1
.

s l,/ m in
.

检测信号以峰形

式出现
,

数据处理成吸收值和 以时间为秒计的半峰宽之乘积 (A
·

t( w 」, : )) 形式
.

2 结果与讨论
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2. 1 8
一

经基哇琳用量试验

加 c u 标液于海水试祥中
,

使外加 C u
为 s n

岁m l
.

往每份体积为 1 00 ml 的 10 份含标准 C u

的试样中加入不同体积的 8 一轻基哇琳溶液
.

分别富集洗提检测
.

实验表明试样的 8
一

经基哇琳

用量应在 0
.

2 % 以上
,

因 8
一

轻基哇琳过多会影响柱效
,

故不宜超过 l%
,

以 0
.

3 % (体积 )为佳
.

2. 2 柱容t 试验

每个柱上富集不同体积的不含与含 s ng /ml 外加标准 C u 和 0
.

3% 8
一

轻基哇琳的海水试

样
,

富集检测所得的数据列于 Ta b
.

1
.

在实验范围内
,

所测信号随富集体积的增大呈线性增大
,

表明每次每支柱子可富集至少 2 50 0 1海水试样
,

Ta b
.

1 Th
e
an

a lyt主ca l res u l仿 w ith d if fe r e n t v ol u m e o f 3ca w a te r Pr e c o n een tr at叭 o n a se 卜P
a k

阮a w a te r v o lu m e ,

m l 5 0 1 00 1 5 0 2 00 2 5 0

.

A
·
t(W

一, : )
, n o C u

ad d树 0
.

5 5 0
·

9 0 1
.

4 6 1
.

7 9 2
.

13

.

A
·
t (W , , ,

)
, w ith 5 n g / m l C u

ad d ed 0
.

8 8 1
.

7 3 2
.

1 7 2
、

8 7 3
.

7 0

’

^
·
t(W l / 2 )= a加o r恤n ee X 5 1助成 b a Jld w id th (se 。) a t hal f 休 ak h e地h t

么 3 柱孟现性试验
5 份均含 s ng / ml 外加标准 C u 和 0

.

3% 8
一

轻基哇啦的海水试样被用于实验
,

每份体积为

100 ml
。

本组信号的 R
.

5
.

D
.

为 2
.

0绒
.

另取 1 0 份均含 Z ng / m l外加标准 C u 和 。
.

3 % 8
一

经 基哇

琳的海水试液
,

每份体积仍为 10 a 叫
,

进行富集检测
,

本组信号的 R
.

5
.

D
.

为 5
.

7 %
.

实验表明

柱柱间的重现性良好
.

2
,

4 柱寿命

仅仅根据试验观察
,

每支柱子在至少富集
-

洗提 20 次后
,

仍可维持较理想的信号峰形和信

号强度
.

么 5 空白试验

分别将 2 50 ml 二次去离子水和 2 50 ml 亚

沸水经过与海水试样处理时同样的过滤
、

加 8
-

轻基哇琳
、

富集
、

洗提检侧步骤
,

检测结果表明

二次水中含 c u 量 比亚 沸水高
.

污染可能来自

容器
、

试剂和柱子本身
.

将从亚沸水中测得的

c u 做为空白值
,

按体积折算后
,

用作海水试样

分析中的空白扣除
.

2. 6 海水试样分析

海水试样分析采用了在线操作
.

双柱富集

888 了 6 5 4 3 2 111

888 7 6 5 4 3 2 111

rrrrrrrrr 一曰 . . . , ,,

曰曰一一一一一一
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1
.

卜
~

上一一

的 FI A 管道接法见 Fi g
.

1
.

当第一个试样在第一

个小柱被富集时
,

第二个小柱则进行洗提 ;而当梅
,

j FI 人 co n n

枷匈
ram 细 dou 旅 col

u。 挤助nc en trat ion

第二个试样富集于第二个小柱时
,

第一个小柱 s卜二 , 沙 1, 52二 二呷Ic Z
, E= elucn 卜 Inc lha

n01,

进行洗提
.

该过程反复交替进行
,

可将检测速度 D 二拟‘t0r
,

w ‘ w as 低 Co 坛 ! CO !u m ”二阮卜入 k.

提高一倍
.

样品分析采用了标准加入法
,

以补偿
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3 01
·

基体对痕量 c u
测定的影响

.

同一系列的海水试样在同一柱中富集洗提
,

富集
、

洗提时间各为 6

m in
,

试样过柱流速和甲醉过柱流速仍然分别为 扣 m l/ m in 和 4 m l/ 而 n
,

流速不须校正
.

不同站

位海水试样的分析结果列于 Ta b
.

2
.

海水样品中 C u
含量在 3~ 7 ng / ml 浓度范围内

.

Ta b
.

2 C o n ce n tr a ti on Of C u in se aw a姗 级m Ples a n ai y z 心d b y Pr o户始ed te ch n lq u e

Sa m Pl
e n u m be r 1 2 3 4 5 6

co n e .

成 C u , n g / m l 6
.

3 4
.

3 5
.

3 4
.

5 3
,

0 5
.

0

把配有双预富集柱的流动注射分析仪与原子吸收光潜仪相联接
.

可使海水样品分析的速

度
、

重现性
、

准确度及灵敏度都得到提高
,

同时实现在线分析
.

下一步的工作将致力于使该富集

系统与 Ic P一 A ES 联机以进行海水中多元素的同时分析
。

本工作中承蒙沈阳墓发研究所蹭送 FI 人
,

澳大利亚 vo ian 公司蹭送原子吸收光谱仪
,

美国 w o er
s

公司驻

上海业务部川送义卜 Pak 样品 : 本研究得到国家人事部博士后荃金及沈阳应用生态研究所资助
,

在此一并表示

感谢
.
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