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利用精确控温电热消解器

测定海洋沉积物有机碳含量的研究
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摘要：为了避免传统油浴加热法测定有机碳含量方法中存在的较多问题，首次尝试利用精确

控温电热消解器用于海洋沉积物有机碳的测定，并对测定条件进行探索，结果发现：利用精确

控温电热消解器消解样品测定海洋沉积物有机碳含量的方法是可行的，与传统的油浴加热方

法分析结果无明显差异；最佳消解温度为１８０℃，最佳消解时间为５ｍｉｎ，所需硫酸银的最佳用

量为０．１５ｇ，且可在８０℃条件下预处理样品。
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海洋沉积物是海洋生态系统的重要组成部

分，是各种污染物时空迁移的归宿，其质量直接

关系到海域环境状况优劣。有机碳作为海洋沉

积物中的一个重要组成成分，常用于指示沉积物

中有机质含量，判断有机质的来源，反映表层水

体的初级生产力状况和陆源有机物的输入状况，

是沉积物质量研究中一项十分重要的指标［１］。

海洋沉积物中的有机碳含量及其变化也是研究

海洋地球化学过程、海洋碳循环、海洋环境、全球

变化的重要测定参数或内容之一，因此如何对其

进行准确的分析测定一直为许多海洋生物地球

化学研究工作者和海洋环境监测者所关注。

按照《海洋监测规范》（ＧＢ１７３７８．５－２００７）
［２］

沉积物有机碳测定方法是重铬酸钾氧化－还原

容量法，该方法需要采用油浴（石蜡）加热，该方

法虽然氧化效果比较好，但温度不易控制，油浴

锅各位置的受热情况不同，导致各管样品的受热

不一致。另外，在海洋沉积物分析中，有机碳含

量常需要集中、大批量的检测，石蜡油毒性大，且

加热过的消化管壁外面会留下一层石蜡，很难清

除等，因此该方法在测定过程中存在较多的问

题。目前国内外关于沉积物有机碳方面的研究

大都是对土壤中有机碳的研究，对海洋沉积物有

机碳含量的研究较少，Ｋｉｎｇ等的研究发现，在不

同国家的１０个实验室对同一个海洋沉积物和颗

粒物样品的有机碳含量进行了测定，比较测定结

果发现，不同的实验室、不同的前处理过程或方

法所得到的测定结果仍存在显著差异［３］；国内也

有许多研究者对土壤有机碳的测定方法和条件

进行了相关的探索，梁重山等采用微波密闭消解

样品的方法来测定土壤和湖泊沉积物中有机碳

的含量，与重铬酸钾氧化法的结果相比，微波消

化法具有操作简单、污染小、快速准确的优点，经

检验两种方法的分析结果无明显差异［４］；邵敏以

重铬酸钾为氧化剂，选用油浴、磷酸浴、电沙浴、

微波消解加热消解土壤有机质，比较有机质测得

量，结果表明：微波法有机碳氧化率最高，精密度

和准确度最高［５］。在海洋沉积物有机碳研究方

面，于雯泉等针对目前国际通用沉积物有机碳检

测方法的样品前处理过程进行了一系列的实验，

发现用冷冻真空干燥法替代目前流行使用的热

烘干法，所测样品的有机碳含量值都比使用烘干

法所得值高出２０％以上
［６］；刘昌岭等采用重铬酸

钾氧化－硫酸亚铁滴定法通过选择海洋沉积物
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样品的粒径大小、干燥温度和干燥时间，探讨了

催化剂的用量及氯离子的干扰和消除方法，对测

定海洋沉积物中有机碳的方法进行了合理改进，

大大缩短了实验流程，降低了测定成本，建立了

一套快速测定海洋沉积物中有机碳含量的方

法［１］。但目前国内尚未见利用精确控温电热消

解器进行海洋沉积物中有机碳含量的研究，因

此，我们首次尝试利用精确控温电热消解器用于

海洋沉积物有机碳的测定，并对测定条件进行探

索，提高分析的准确度，提高实验效率。

１　材料与方法

１１　样品来源

实验样品采用本实验室保存的采集自青岛

和东营近海的海洋沉积物样品，分析过程使用黄

海海洋沉积物成分分析标准物质（ＧＢＷ０７３３３）作

内控样进行质量控制。

１２　精确控温电热消解器消解样品方法

称取０．１～０．５ｇ样品于５０ｍＬ比色管中，加

０．１ｇ硫酸银，１０．０ｍＬ重铬酸钾－硫酸标准溶

液，在加入１～３ｍＬ上述溶液时，应将样品摇散，

勿使结块。在比色管口放一小漏斗，以防止加热

时溶液溅出。将３个平行样品比色管插入分别

升温至１４０℃、１６０℃、１８０℃和２００℃的精确控温

电热消解器（北京安南科技有限公司，ＤＶ４０００）

的加热孔中，待比色管内溶物沸腾５ｍｉｎ后，取出

比色管，将比色管内的溶液及残渣倒入２５０ｍＬ

烧杯中，将冲洗小漏斗及比色管的水洗液并入烧

杯中（控制总体积为６０～７０ｍＬ），加入５ｍＬ磷

酸溶液，用硫酸亚铁标准溶液滴定至黄色大部分

褪去，加入２～３滴苯基代邻氨基苯甲酸指示剂

溶液，继续滴至溶液由紫色突变到绿色即为终

点。记录滴定所需硫酸亚铁标准溶液体积，计算

沉积物样中有机碳的百分含量，每个样品做３次

重复。

１３　精确控温电热消解器消解样品条件的选择

和优化

精确控温电热消解器消解样品反应温度的

选择，分别在１４０℃、１６０℃、１８０℃和２００℃下消解

样品５ｍｉｎ，以确定最佳反应温度；在确定反应温

度后，在最佳消解温度下，分别反应 １ ｍｉｎ、

３ｍｉｎ、５ｍｉｎ和７ｍｉｎ，以确定最佳反应时间。

１４　样品预处理干燥条件的优化

按照《海洋监测规范》（ＧＢ１７３７８．５－２００７）
［２］

沉积物有机碳重铬酸钾氧化－还原容量法测定

方法中规定，测定沉积物有机碳的样品预处理需

要将样品摊放在搪瓷盘内，置于室内阴凉的通风

处制成风干样品。风干样品需要较长时间，实验

效率低下，因此，本实验尝试将样品在不同的温

度下烘干处理，分析不同烘干温度下对测定结果

的影响，以确定样品预处理干燥条件。

１５　硫酸银用量的优化

硫酸银作为反应催化剂，按照《海洋监测规

范》（ＧＢ１７３７８．５－２００７）
［２］规定用量为０．１ｇ，为

确定该计量是否满足利用精确控温电热消解器

消解样品催化的要求，分别加入０．０５ｇ、０．１ｇ、

０．１５ｇ和０．２ｇ硫酸银，以确定最佳硫酸银用量。

１６　油浴锅加热法和精确控温电热消解器消解

法的比较

利用传统的油浴锅加热法和精确控温电热

消解器消解法测定多个样品，对比两种结果。

２　结果与讨论

２１　精确控温电热消解器消解样品条件的选择

和优化

２．１．１　消解样品反应温度的选择

称取３份０．３ｇ左右的黄海海洋沉积物成分

分析标准物质（ＧＢＷ０７３３３）样品于３个５０ｍＬ

比色管中，分别加０．１ｇ硫酸银，１０．０ｍＬ重铬酸

钾－硫酸标准溶液。在比色管口放一小漏斗，以

防止加热时溶液溅出。继续按１．２节方法步骤

进行操作，最终使溶液由紫色突变到绿色即为终

点。记录滴定所需硫酸亚铁标准溶液体积，计算

沉积物样中有机碳的百分含量（图１）。从图１可

见，随着反应温度的增加，有机碳含量测定结果

先升高后降低，在１８０℃时，测定结果最高；在反

应温度低于１８０℃时，由于温度低样品消解不完

全，造成测定结果偏低；当反应温度高于１８０℃

后，结果略有偏低，且标准偏差较大，这可能是消

解温度过高造成重铬酸钾氧化分解导致的。梁

重山采用微波密闭消解样品的方法来测定土壤

沉积物中有机碳的含量，研究发现，消解微波功

率过大（４４０Ｗ），易使重铬酸钾氧化分解导致测

定值偏小［４］；林培喜等研究了用微波消解取代油
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浴消解或灼烧法来测定土壤中有机质的含量，详

细讨论了微波消解法的有关测定条件，研究发现：

微波消解功率低，消解不完全，结果偏低，功率

１００％（即８００Ｗ）时，结果也是不稳定，这也可能是

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７的分解所造成，功率８０％（即６４０Ｗ）时，

结果比较接近油浴法，选取功率为８０％
［７］。他们

的研究结果与我们的研究结果趋势一致。因此，

最终确定精确控温电热消解器消解样品温度

为１８０℃。

图１　不同消解温度测定结果

２．１．２　消解样品反应时间的选择

利用精确控温电热消解器分别在最佳消解

温度１８０℃下消解黄海海洋沉积物成分分析标准

物质（ＧＢＷ０７３３３）１ｍｉｎ、３ｍｉｎ、５ｍｉｎ和７ｍｉｎ，

以确定最佳反应时间（图２）。从图２可见，随着

反应时间的增加，有机碳含量测定结果先升高后

降低，在消解时间少于５ｍｉｎ时，由于消解样品消

解不完全，造成测定结果偏低，在反应温度低于

１８０℃时，消解时间多于５ｍｉｎ后，结果略有偏低，

这可能是消解时间过长造成重铬酸钾氧化分解

导致的。梁重山采用微波密闭消解样品的方法

来测定土壤沉积物中有机碳的含量，研究发现，

加热时间过长（１３ｍｉｎ），易使重铬酸钾氧化分解

导致测定值偏小，加热时间过短（７ｍｉｎ），不能完

全氧化土壤有机质［４］；林培喜等研究了用微波消

解取代油浴消解或灼烧法来测定土壤中有机质

的含量，详细讨论了微波消解法的有关测定条

件，研究发现：消解时间小于５ｍｉｎ时，消解不完

全，结果偏低，消解时间过长，结果不稳定，这可

能是消解液温度大于１６７℃，造成Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 分解

的原因。消解５～７ｍｉｎ，结果比较接近油浴法，

取６ｍｉｎ作为消解时间
［７］。他们的研究结果与我

们的研究结果趋势一致。因此，最终确定精确控

温电热消解器消解样品时间为５ｍｉｎ。

图２　不同反应时间测定结果

２．１．３　样品预处理干燥条件的优化

将黄 海海洋 沉积物成 分分 析标准物质

（ＧＢＷ０７３３３）样品，本实验室保存的采集自青岛

和东营近海的海洋沉积物样品，分别在摊放在搪

瓷盘内，置于室内阴凉的通风处制成风干样品，

以及在８０℃、１０５℃和１２０℃下烘干至恒重处理，

分析风干样和在不同烘干温度下的有机碳含量

（图３）。从图３可见，在自然风干的样品测定结

果最高，随着烘干温度的升高，结果逐渐降低，黄

海海洋沉积物成分分析标准物质样品，采集自青

岛和东营近海的海洋沉积物样品的变化趋势一

致，其中黄海海洋沉积物成分分析标准物质样品

变化趋势不明显，说明该标准物质样品性质稳

定，受温度的影响不大。其中在８０℃条件下烘干

处理样品的测定结果与自然风干的样品测定结

果基本一致，无明显差异，但风干样品需要比

８０℃条件下烘干至恒重需要更长的时间，实验效

率低下，因此在８０℃条件下烘干前处理样品是可

行的。

图３　不同前处理条件下测定样品结果

２．１．４　硫酸银用量的优化

利用精确控温电热消解器消解黄海海洋沉
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积物成分分析标准物质（ＧＢＷ０７３３３）样品，本实

验室保存的采集自青岛和东营近海的海洋沉积

物样品，分别加入０．０５ｇ、０．１ｇ、０．１５ｇ和０．２ｇ

硫酸银催化剂，在１８０℃条件下，消解５ｍｉｎ，用硫

酸亚铁标准溶液滴定，记录滴定所需硫酸亚铁标

准溶液体积，计算沉积物样中有机碳的百分含量

（图４）。从图４可见，不同质量硫酸银催化下，有

机碳含量测定结果差别不明显，但加入０．１５ｇ硫

酸银催化剂时测定结果略高，３种样品测定结果

趋势基本一致。因此，利用精确控温电热消解器

消解测定样品时加入０．１５ｇ硫酸银催化剂最

合适。

图４　加入不同质量硫酸银催化剂测定结果

２２　油浴锅加热法和精确控温电热消解器消解

法的比较

利用传统的油浴锅加热法和精确控温电热

消解器消解法分别测定１０个样品，利用黄海海

洋沉积物成分分析标准物质（ＧＢＷ０７３３３）作为内

控（１．１２％～１．２４％），其他操作具体见《海洋监

测规范》（ＧＢ１７３７８．５－２００７）
［２］沉积物有机碳测

定。对比两种结果（表１）。表明，两种方法得到

的结果差别不明显，其标准偏差不大于０．０６。

表１　精确控温电热消解器消解法与油浴锅加热法

测定沉积物有机碳的结果比较

样品编号 精确控温电热消解器／％ 油浴锅／％ 标准偏差

１ ０．６５ ０．６０ ０．０４

２ ０．４８ ０．５２ ０．０３

３ ０．７９ ０．７１ ０．０５

４ ０．７８ ０．７２ ０．０４

５ ０．７０ ０．７６ ０．０４

６ ０．５１ ０．４６ ０．０４

７ ０．３２ ０．３７ ０．０４

８ ０．４３ ０．４９ ０．０４

９ ０．５２ ０．４５ ０．０５

１０ ０．９４ １．０３ ０．０６

内控１ １．１７ １．２０ ０．０２

内控２ １．１６ １．１２ ０．０３

３　结论

① 利用精确控温电热消解器消解样品测定

海洋沉积物有机碳含量的最佳消解条件：消解温

度为１８０℃，消解时间为５ｍｉｎ，所需硫酸银的用

量为０．１５ｇ。② 在８０℃条件下预处理样品与置

于室内阴凉的通风处制成风干样品所得有机碳

含量差异不明显，可在８０℃条件下预处理样品，

缩短前处理时间。③ 利用精确控温电热消解器

消解样品测定海洋沉积物有机碳含量的方法是

可行的，与传统的油浴锅消解方法分析结果无明

显差异，且该方法具有操作简单、准确、污染小、

改善工作环境等优点。
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