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摘　　要
　　研究了 Pb2+和 Cd2+与 KCl-酒石酸钠 -三乙醇胺 -明胶体系的二次导数极谱波。 在 pH= 4. 5的 HAc-

NaAc介质中 , Pb2+ 和 Cd2+ 分别于 - 0. 46V和 - 0. 64V电位处产生一良好的极谱波。 峰电流与 Pb2+ 和

Cd2+ 的浓度分别在 1× 10- 5— 3× 10- 1 g· L- 1和 5× 10- 5— 6× 10- 3 g· L- 1范围内呈线性关系。 Pb2+ 和

Cd2+ 的检出限分别为 1× 10- 7g· L- 1和 5× 10- 7 g· L- 1。本法准确、简便、快速、选择性高。已直接用于饮

料中铅和镉的连续测定 ,同时也对酒及面粉样品进行了测定 ,回收率分别为 99. 9%— 100. 1%和 97. 0%—

104. 8%。
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1　前言

铅和镉都是生物毒性元素 ,由于它们进入体内后不易排出而导致积累性中毒 ,对人的智力、体

质和免疫功能产生不良影响 ,对肝和肾的危害尤为严重
[1 ]
,所以是国家标准分析中规定必须检测的

元素。目前测定铅和镉的方法较多
[2— 4]

,但是使用极谱法连续测定这 2种元素的方法报道不多。试

验表明在 HAc-NaAc ( pH= 4. 5)、氯化钾、酒石酸钠、三乙醇胺、明胶体系中可连续测定 Pb
2+ 和

Cd
2+ ,而且方法简便、快速、准确 ,具有选择性、灵敏度、分辨率高 ,重现性好等优点。

2　实验部分

2. 1　仪器及试剂

JP-303型极谱分析仪 (成都仪器厂 ) ,滴汞电极、铂电极、饱和甘汞电极组成三电极系统 ,以及

BJC-210SP型打印机。

Pb2+ 标准溶液 ( 100μg· mL- 1 ):用硝酸铅溶解稀释配制 ; Cd2+ 标准溶液 ( 100μg· mL- 1 ): 用硝

酸镉溶解稀释配制。使用前稀释成所需浓度。 HAc-NaAc( pH= 4. 5) ;氯化钾 ( 1mol· L
- 1
) ;酒石酸

钠 ( 50% ) ;三乙醇胺 ( 1+ 1) ;明胶 ( 15% )。

所用试剂均为分析纯 ,实验用水为二次石英蒸馏水。

2. 2　测定方法

于 50mL容量瓶中依次加入 HAc-NaAc缓冲溶液 10mL、氯化钾 8mL、酒石酸钠 2m L、三乙醇

胺 0. 5m L、明胶 0. 5mL,再移取一定体积的 Pb
2+ 标准溶液和一定体积的 Cd

2+ 标准溶液 ,用二次石



英蒸馏水稀释至刻度、摇匀。在极谱分析仪上连续测定 Pb
2+和 Cd

2+的二次导数波高。

3　结果和讨论

图 1　连续极谱波峰

P1—— Cd2+ 波峰 ; P 2—— Pb2+波峰。

3. 1　底液的选择

对 KCl、 EDTA(乙二胺四乙酸 )、 C7H5OH(苯甲醛 )、

CH3 COOH(醋酸 )、 HNO3、 H2 SO4、 HCl、 NaOH、 O P( O P

乳化剂 )、 CTMAB (十六烷基三甲基溴化铵 )、 HAc-

NaAc、酒石酸钠、明胶、柠檬酸钠、三乙醇胺及上述组分

的不同浓度、不同用量、不同配比进行了试验。结果表明 ,

按照测定方法选择底液及其用量 ,对铅和镉的连续测定

具 有 灵

敏度高、分辨率高、选择性好、线性范围宽等特点 ,见图 1。

3. 2　底液酸度的选择

试验发现在 pH= 4. 5的 HAc-NaAc介质中 Pb
2+ 和

Cd
2+ 能产生还原波。 HAc-NaAc的溶液用量在 5— 15mL时为宜 ,不仅波形稳定 ,灵敏度也较高 ,所

以选用 HAc-NaAc为 10mL。

3. 3　 KCl用量的影响

在 KCl溶液中峰形较好、峰电流较大 ,所以选 KCl作为支持电解质。 其他条件不变时 ,当 KCl

浓度增加时 Pb2+ 和 Cd2+的峰电流都增加 ;当 KCl增至 6— 10mL时 ,两者峰电流变化不明显 ;当

KCl用量再继续增加 , Pb
2+的峰电流稍有增加 ,但 Cd

2+ 的电流逐渐减少 ,所以选择 8mL作为 KCl

的最佳用量。

3. 4　其他试剂用量的影响

在测定体系中加入酒石酸钠 ,可使峰电流稳定且稍有增加 ,试验发现加入酒石酸钠 2m L时效

果最佳 ,若超过 2mL,灵敏度有所降低 ;三乙醇胺可以消除一些可能存在的干扰离子的影响 ,加入

三乙醇胺 , Pb
2+
的峰电流变化不明显 ,但 Cd

2+
峰电流稍有增加 ,试验发现三乙醇胺加入 0. 5mL效

果最佳 ,若超过 0. 8mL,灵敏度降低。

3. 5　共存离子的影响及其消除

在含 Pb
2+
( 0. 4μg· mL

- 1
)、 Cd

2+
( 0. 4μg· mL

- 1
)的试液中允许不小于 2000倍共存 K

+
、 Na

+
、

Ac
- 、 Cl

- 、 NH
+
4 、 Mg

2+ 、 Al
3+ 、 CO

2-
3 、 NO

-
3 、 SO

2-
4 ; 1050倍的 Ba

2+ 、 Zn
2+ 、 Co

2+ ; 500倍的 Ni
2+ ; 250倍

的 Cu
2+ 、 Cr

3+ 、 Sn
2+ ; 50倍的 Fe

3+ ; Bi
3+ 对 Pb

2+是 100倍 ,对 Cd
2+是 250倍不干扰。一般饮料、面粉

中 Bi
3+
、 Sn

2+
、 Cr

3+
、 Cu

2+
、 Ni

2+
等离子含量极微不产生干扰

[5 ]
。饮料中含丰富的 Fe

3+
,在该体系中铁

的峰电位为 - 0. 61V , Fe
3+ 峰使 Pb

2+ 和 Cd
2+ 峰形发生变形。试验发现三乙醇胺的加入消除了微量

Fe
3+ 的干扰。 在测定样品时若 Fe

3+含量过高可加入适量盐酸羟胺消除其干扰。

3. 6　校准曲线

在最佳底液条件下 ,按实验方法配制 Pb
2+ 和 Cd

2+标准系列溶液 ,测定各浓度的 Pb
2+ 峰电流和

Cd
2+ 峰电流 ,以峰电流对离子各浓度作图 ,绘制校准曲线。 采用回归方程计算 , Pb

2+浓度与峰电流

校准曲线的线性相关系数 r= 0. 9999,回归方程 y= 122. 9x- 0. 5430,标准偏差 ( Si )为 2. 0nA。Cd
2+

浓度与峰电流校准曲线线性相关系数 r= 0. 9999,回归方程 y= 180. 0x - 1. 855,标准偏差 ( Si )为

3. 3nA。
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4　试样分析及回收实验

量取 30m L酒样品 ,加热除去乙醇后 ,再加浓 H2 SO4 2. 0mL、浓 HNO3 2. 0mL,小火消化至白烟

冒尽 ,冷却 ,加水溶解定容于 10mL容量瓶中 [ 6]。矿泉水不需要处理直接取 15mL即可测定。称取 5g

精面粉放在干燥的坩埚里加热至完全炭化 ,再移入高温炉内定温 500℃ 2— 3h灰化完全 ,取出冷却

后加入 6mol· L- 1 HCl溶液 2mL,再定容于 50mL容量瓶中 ,取 10mL处理面粉溶液进行分析。上
述样品分别按实验方法测定 Pb2+ 、 Cd2+ 的二阶导数波峰 ,用校准曲线法计算试样中 Pb2+ 和 Cd2+ 的

含量。 样品测定结果见表 1。
表 1　样品分析结果及回收率 (μg)

样品 标准 Pb2+ 标准 Cd2+ Pb2+ 测得量 Cd2+ 测得量
回收率 (% )

Pb2+ Cd2+

样品 1+ 标准 0. 1122 0. 1024 0. 1683 0. 1073 100. 1 104. 8

样品 1 0. 0560

样品 2+ 标准 0. 1094 0. 1098 0. 1123 0. 1131 100. 0 103. 0

样品 2 0. 0029

样品 3+ 标准 0. 2106 2. 2330 0. 2666 2. 1660 99. 86 97. 0

样品 3 0. 0563

样品 4+ 标准 0. 1034 0. 1126 0. 1035 0. 2180 100. 1 100. 2

样品 4 0. 1052

注:样品 1为阿尔山矿泉水 ;样品 2为乐百士矿泉水 ;样品 3为东方酒宝 ;样品 4为精制面粉。
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Study on Continuous Determination of Trace Lead and Cadmium
by Polarographic Analysis
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Abstract

In a solution of HAc-NaAc a t pH= 4. 5, the second deriv ativ e po la rog raphic w aves of the
Pb2+ and Cd2+ w ith KCl-Na2 C4H4O6-C6H15N-gelation sy stems at the po tential of - 0. 46V and -

0. 64V were obtained respectiv ely. Peakcurrents are respectiv ely linearly propor tional to the
concentra tion o f Pb2+ in the range o f 1× 10- 5— 3× 10- 1 g· L- 1 and the concentra tion of Cd2+ in

the range o f 5× 10
- 5
— 6× 10

- 3
g· L

- 1
. The detection limi ts of lead and cadmium are respectively 1

× 10- 7 g· L- 1 and 5× 10- 7 g· L- 1 . The method is simple and rapid wi th high selectivi ty. It w as

applied to the continuous determination of lead and cadmium in beverages, w hi te spi ri t a nd wheat

f lour. The rates o f recoveries of the method are respectiv ely 99. 9%— 100. 1% and 97. 0%— 104.

8% .

Key words　 Po rla rog raphic Analysis, Continuous Determination, Pb, Cd, Whi te Spiri t ,

Beverage, Whea t Flour.
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