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海洋沉积物中某些微量元素的光谱

定量分析方法研究*

刘宝善

研究海洋沉积物中化学元素的含量、分布、组合和迁移以及分散和富集的规律3是海

洋地球化学研究的重要内容。它为沉积作用、沉积环境、成矿作用以及污染本底的调查提

供科学依据。因此，它具有非常重要的意义。近二十年来，在国外这种研究工作很受重

视。

在化学元素测定的许多方法中，光谱法具有快速、经济和准确度高等优越性。为此，

我们采用这种方法，对海洋沉积物中的镜、铁、坝、机、操、铜、钮和铭等进行了测定。并对

这种光谱定量分析方法进行了研究3使其更加简便3结果令人满意。

一、基体的确定

采用人工自己制基体的方法口，2l 是以化学组成与试样相似的主成分构成基体。其组成

是二氧化硅 67饵，三氧化二铝 15.5%，三氧化二铁 7.5饵，碳酸钙 3.6 饵，氧化镇 3.4呢以

及碳酸纳 3 呢。

二、标准试样的配制

在自己制标准试样时3为了避免误差以及少量标准试样自己制的困难3 在自己制时，先自己制

一个含量较大。知〉的标准试样。然后3再按标准系列的要求，采用 1 ， 3 等级，用基物顺

序稀释。从 3揭开始依次稀释为 1 笋， 0.3笋， 0.1 笋， 0.03 舜， 0.01 %, 0.003弹和 0.001 呢。

三、缓冲剂与内标的选择

为了使弧焰稳定和避免喷跳3选择适当的缓冲剂及其比例是非常重要的，我们曾试用

过碳粉。其比例如下:

样品与碳粉之比依次为 1 : 1, 1: 2, 1:3 , 1: 6 和 1:9。试验结果证明，样品与碳粉用量

以 1:2 最佳。其优点是弧焰稳定3并能提高操、毛JiL等的谱线强度。
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内标 选用组和锡〈光谱纯〉。

四、分析线对及测定含量范围

如表 1 所示。

表 1 分析线对及测定含量范围

杂 质 线 内 标 线，

Ga 2943 Sn 3175 或 Pd 3421 

Ti 3088 Sn 3175 或 Pd 3421 

Ba 4934 SIl 3175 或 Pd 3421 

V 3184 SIl 3175 或 Pd 3421 

Ni 3050 SIl 3175 或 Pd 3421 

Cu 3274 SIl 3175 或 Pd 3421 

Mn 2801 SIl 3175 或 Pd 3421 

Cr 4254 Sn 3175 或î>d' 3421 

工作曲线是以 L:::.S 对 log C 绘制。

五、仪器及工作条件

摄谱仪: I1CIT-28 型。

光~、:可控硅宜流，电压 220斗。

电流: 6-12 A (前 15 秒从 6A逐渐升至 12 A) 。

狭缝: 20 微米。 I

中间r光阑: 3.2 毫米。

曝光时间: 35 秒。

测定含量范围%

0.001-0.1 

0.03-1 

0.01-0.3 

0.001-0.03 

0.001-0.03 

0.001-0.01 

0.003-0.1 

0.003-0.03 

电极:上电极呈尖形，下电极呈小孔形。孔的直径为 2 毫米，深度为 6 毫米3壁厚为

0.7 毫米。

直接将样品放在碳电极内于弧焰中蒸发激发。这种方法操作简便3应用广泛。

相板: Agfa。

显影条件:显影液 D-ll ，显影温度为 21'C，显影时间为 2 分钟 (Ba， Cr 长波部分〉

和 2.5分钟〈其它元素)0.

测微光度计:蔡民二型、 s 标尺。

六、误差统计

各分析元素的回收率与误差如表 2 所示。



)(iJ宝善:海洋沉职物中某些做量元素的光谱定量分析方法研究 69 

表 2 各分析元素的回收率与误差

回收率% 96 。
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分析元素 Ga 

均方误差% 土 5 .4

备注 均方l误差计算是同一个样品摄 11 条i普

七、对沉积物的分析

用上述分析方法和条件3 对我国沿海沉积物进行了八种元素的定量分析〈结果见表

3)。

表 3 我国沿海沉积物中各元素含量

以号!
各 种 7G 素 百 分 含'量

Ga Ti Ba V 'Ni Cu Mn Cr 

B 87 0.0016 。 .02188 0.0724 0.0072 0.0022 0.0025 0.0525 0.0104 

B 157 0.0006 0.2754 0.0457 0.0091 0.0019 0.0013 0.0617 0.0079 

B211 0.0010 0.3631 0.0549 0.0079 0.0014 0.0017 0.0724 0.0072 

B 268 0.0010 0.3388 0.0457 0.0069 0.0011 0.002i\ 0.0708 0;0079 

B 315 0.0009 0.5248 0.0602 0.0063 0.0016 0.0015 0.1175 0.0072 

一

/ 

八、讨论

(1) 提高分析准确度的办法之一是采用小孔径的电极。这种电极摆动性小3 稳定性

好。它比大孔径电极所得到的i普线强度强，因而灵敏度高。由于细电极截面小3电流密度

增大，使弧焰随之上升2样品蒸发和激发均较完全。

(2) 本方法采用相应的基体自己制标准，这样组成影响较小，可忽略不计。这是获得良

好的再现性和准确度的依据。

(3) 目前3 国内外均采用缓冲物质和载体，来提高光谱分析的灵敏度和准确度。这

一有效途径，已逐渐受到重视，并具有广泛应用的前景。还有的采用混合缓冲剂。如用

Al20 3 + CaC03 + K2C03 + C 或 K2S04 十 CaC03 十 C 等办法，但这容易因试剂不纯，而

引进杂质。我们采用了两倍的高纯碳粉3起到了缓冲剂及载体的作用，消除了因缓冲剂及

载体不纯而带来的附加强度的影响。同时，采用两倍碳粉还能增加谱线强度3以及弥补基
体与样品主成分上可能存在的差异。
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A STUDY ON THE METHOD OF QUANTITATIVE 
SPECTROMETRIC DETERMINATION OF SOME 

MINOR ELEMENTS IN MARINE SEDIMENTS* 

Liu Baoshan 

(Instit也te 01 Oceanology, LÍea.de例ia 8inica) 

The small hole electrodes, silic()n conholl~d D. C; l~ght source and pure gra­
phite powder two times the amoUÌlt of the sample are used in the determination. 
Such amount of graphite may act broth as a buffer and a caI'll'ier, diminishing the 
influence of increased intensity' caused by the impurities of the additional buffer and 
carrier, increasing the intensity of spectral line of V and Ni and decreàsíng the .dif: 

ferences in the fundamental elements between the base a丑d the sample at the same time. 
The error of 町erage' sqU8ll'e-root for Ga,l 凹， Ba, V, Ni, CU, Mn and Cr are 

土 5.4，士 5.4， :!: 5.0，士 10.4，土 7.8， :!: 9.0. 士 10 and 土 8.1% respectively. 
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