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摘 要: 利用阳极溶出伏安法原理, 采用 PDV 6000 型重金属快速分析仪测定地表水中的镉。在 1. 25 g /L ~

40. 0 g /L范围内, 质量浓度与阳极溶出峰电流和峰面积呈良好的线性关系, 方法检出限为 0. 001 mg /L, 水样平行测定的

RSD为 8. 9% , 加标回收率为 80. 5% ~ 118% ,与石墨炉原子吸收光谱法的测定结果基本一致。
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Abstract: Cadm ium in surfacew aterw as detected by PDV 6000 portab le analyzer fo r heavym etals accord

ing to principle anod ic stripping vo ltamm etry. A good linear relationsh ip betw een concen trat ion of Cadm ium and

peak current of anod ic stripp ing or peak area of anod ic stripp ing ranged from 1. 25 g /L to 40. 0 g /L. Detec

t ion lim it o fmethod w as 0. 001 mg /L. RSD of parallel samples w as 8. 9%. Sp iked recoveries o f samp les w ere

betw een 80. 5% and 118%. The test results w ere equal to that o f graphite furnace atom ic abso rpt ion spectrome

try.
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重金属通过各种途径进入水体后,会带来严重

的环境危害,其毒性大,易被生物富集并产生生物

放大效应, 直接威胁人类健康和水生生态系统安

全。近年来, 各地重金属污染事件频发, 社会影响

较大,而对重金属的快速监测
[ 1- 5]
可以为环境突发

性事故的科学处置提供技术支撑。基于比色法、分

光光度法或原子吸收光谱法原理的重金属分析技

术操作复杂,需对样品预处理,影响因素较多。阳

极溶出伏安法灵敏度高, 分辨率好, 可同时测定多

种金属,且价格低廉, 操作简便
[ 6- 8]
。 Sad ik等

[ 9]
认

为电化学法及生物传感器是重金属快速分析未来

的发展方向。今利用阳极溶出伏安法原理, 采用

PDV 6000型重金属快速分析仪测定地表水中的

镉,获得了满意结果。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂
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PDV 6000型重金属快速分析仪, 美国 MTI公

司; Varian 880Z型石墨炉原子吸收分光光度计,美

国瓦里安公司; KQ 2200型超声波清洗器,昆山超

声仪器有限公司;超纯水器,艾柯公司。

采用三电极体系, 工作电极为汞膜电极, 辅助

电极为 Pt电极, 参比电极为 Ag /AgC l ( 1 mo l/L

KC l) ,所有电位均相对于 A g /AgC l电极电位。

100mg /L镉标准储备液 [ GBW ( E ) 080119],

国家标准物质研究中心; 0. 200 mg /L镉标准使用

液:移取 1. 0 mL镉标准储备液于 500 mL容量瓶

中,用 1% 硝酸溶液稀释至刻度; 镉标准样品

( 201415), 参考值 ( 0. 302  0. 014) mg /L,国家环境
保护部标准样品研究所;硝酸, 优级纯;试验用水为

去离子水; 支持电解液由 MTI公司提供; 除一次性

容器外,所有器皿均用超声波清洗。

1. 2 人工水样合成

移取 10. 0 mL镉标准样品于 250 mL容量瓶

中,用 1% 硝酸溶液稀释至刻度, 再依次移取

1. 7mL、2. 5 mL、3. 3mL、5. 0 mL、7. 5mL、10. 0mL

至 250 mL容量瓶中, 用现场采集的湘江地表水

(猴子石大桥断面 )稀释至刻度, 编号为 1 6。

1. 3 试验方法

( 1)用打磨布将金电极打磨至光滑, 清洗后放

入电极架并与仪器连接, 开启仪器, 运行 VAS软

件,选择 Instrumen t菜单下的 Condition E lectrode命

令,在金电极表面镀上一层均匀、极薄的汞膜。汞

离子溶液由 MT I公司提供, 电镀时间为 3 m in ~

4 m in,制备好的汞膜电极可清洗备用。

( 2)调用 Instrument菜单下的 In itiate Run命

令,对样品测试, 富集电位 - 1 000 mV, 富集时间

180 s, 扫描速度 500 mV / s。

( 3)调用 Analysis菜单下的 Cacu late Results命

令,对测试结果分析, 选择峰电流或峰面积作为响

应信号。

2 结果与讨论

2. 1 标准曲线绘制

分别移取 0. 125 mL、0. 25 mL、0. 5 mL、

1. 0mL、2. 0 mL、3. 0mL、4. 0 mL 0. 200 mg /L镉标

准使用液至分析杯, 依次加入 9. 88 mL、9. 75 mL、

9. 5mL、9. 0 mL、8. 0 mL、7. 0 mL、6. 0 mL去离子

水,再加入 10 mL MT I通用电解液,得 1. 25 g /L、

2. 50 g /L、5. 00 g /L、10. 0 g /L、20. 0 g /L、

30. 0 g /L、40. 0 g /L镉标准溶液系列。镉的溶

出伏安曲线见图 1,在 - 600 mV附近出现溶出峰,

且随着质量浓度加大,峰电流与峰面积逐渐增加。

图 1 溶出伏安曲线

F ig. 1 Str ipping vo ltamm etry curv e

采用峰电流作为响应信号, 绘制标准曲线,回

归方程为 y = 1. 40x + 0. 125, 相关系数 R
2
=

0. 999 5; 采用峰面积作为响应信号, 绘制标准曲

线,回归方程为 y = 0. 685x - 0. 248,相关系数 R
2
=

0. 999 0。标准曲线线性均良好,采用峰电流信号线

性更佳。此外, 标准曲线截距接近 0, 可以认为直

线过零点, 在野外现场和应急场合测定时, 可直接

采取单标定量法, 对于高浓度样品稀释后测定,测

试结果由 VAS软件直接提供, 分析一个样品仅需

5m in。

2. 2 方法检出限

按 EPA - SW - 846 中的定 义 ( D. L =

3. 14SD) ,平行测定 7次空白样, 计算方法检出限

为 0. 001 mg /L。为使待测水样的背景基线与空白

样品接近, 同时增加水样电导率, 测试时需加入

MTI通用电解液作为支持电解质,因而待测水样至

少需稀释一倍, 仪器实际最低检出质量浓度为

0. 002 mg /L, 可以满足地表水中镉的分析要求。

2. 3 精密度试验

移取 1. 0 mL 0. 200 mg /L镉标准使用液至分

析杯,依次加入 9. 0mL去离子水和 10 mL MT I通

用电解液, 得 10. 0 g /L镉标准溶液, 平行测定 20

次,均值为 10. 3 g /L, RSD为 8. 9%。

采用 t检验, 对测定均值与标准值作比较, 计

算得出 t! 1. 46, 查表得 t( 0. 05, 19) = 2. 09, t <

t( 0. 05, 19) ,可以认为二者之间不存在显著性差异,方
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法未见明显的系统误差。

2. 4 加标回收试验

分别移取 0. 8 mL、1. 0 mL、2. 0 mL镉标准样

品于 150 mL烧杯中, 加入 100 mL湘江地表水,用

该方法测定,同时做加标回收试验,结果见表 1。

表 1 加标回收试验结果

Tab le 1 Test results of sp iked recoveries

测定值

/ ( g∀ L- 1 )

加标量

/ ( g∀ L- 1 )

加标后测定值

/ ( g∀ L- 1 )

回收量

/ ( g∀ L- 1 )

回收率

/%

2. 55 2. 00 4. 16 1. 61 80. 5

3. 17 2. 00 5. 52 2. 35 118

6. 39 5. 00 11. 9 5. 51 110

2. 5 两种方法比对

采用人工合成水样,将该方法与石墨炉原子吸

收光谱法 (AAS)作比对试验, 结果见表 2。由表 2

可见, 两种方法测定值的相对偏差 < 20% ,表明两

种方法的测定结果基本一致。

表 2 比对试验结果

Table 2 Resu lts o f com parativ e test

样品
该方法测定值

/ ( g∀ L- 1 )

AAS法测定值

/ ( g∀ L- 1 )

相对偏差

/%

1 2. 38 2. 01 16. 9

2 2. 99 3. 53 16. 6

3 5. 02 4. 70 6. 6

4 7. 17 5. 98 18. 1

5 11. 0 9. 50 14. 6

6 12. 7 12. 2 4. 0

3 结语

采用 PDV 6000型重金属快速分析仪测定地

表水中的镉,在 1. 25 g /L~ 40. 0 g /L范围内,质

量浓度与阳极溶出峰电流和峰面积呈良好的线性

关系,方法灵敏度高,精密度与准确度良好,与石墨

炉原子吸收光谱法的测定结果基本一致,可以满足

现场快速分析的要求。
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∀简讯∀

科学家称海冰消融加速北极增温

据英国#卫报∃报道, 相关研究已经确认,海冰消融会引发气温上升并形成恶性循环,而这一循环已经使得北极冰面消

融速度超过预期。该研究分析显示, 海冰面积的缩小对北极地区不正常的暖化负有责任,并再次强调, 在北极地区,海冰消

融和气温升高已经形成一个正相关的关系,这将进一步加速海冰消融和全球变暖。这一研究将重新引发关于北极地区已

经超越一个关键临界点的话题 ,即海冰消融速度将会大大超过预期速度。大部分的预测表示, 到 2050年北极地区将会在

夏季出现无冰现象, 而有些研究模型则认为, 北极冰面将会在十年内全部消失。

负责该研究的澳大利亚墨尔本大学的詹姆斯∀ 斯克林 ( James Screen)说: %关于北极海冰临界点的问题至今还处于激

烈的争论之中。我们的研究结果还不能证明北极已经越过这个临界点。我们能说明的是, 目前在该地区出现的关于海冰

与气温的强烈正相关关系只能增加进一步暖化和海冰消融的可能性。&而这一变化很大程度上是发射率的作用。由于白色

的可反射的海冰消失, 取而代之的是深色的海水, 而海水能大量吸收来自太阳的热量。同时,海冰消融也导致夏季有更多

的水蒸汽, 而水蒸汽是一种强有力的温室气体, 这也就进一步加速了气温升高。

摘自 www. jshb. gov. cn 2010- 07- 15
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