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摘 要

本文叙述了在碘离子存在下的硫酸介质中
,

用金电极导数阳极溶出测定铅的方法 当硫

酸介质力口人少最碘离子时
,

铅的极阳溶出峰增高 在 硫酸 四乙基碘化胺中
,

当

在一 决预电解 分钟时
,

铅的溶出峰电流比溶液中没有碘离子时增加 倍 铅的溶出峰电

位为一 伏 最低测定浓度为 乐工 用此方法测定了接触铅工人和止常人的血粗尿中铅

合量 样品只取 。缈升宜血和 。 笔升尿即可

价是对 人体丫洲户的元素
,

况
‘

口 巨百种工业用铅
,

因此危害人休的可能性更大
,

为此建

立一种比较简单的几法 盆测 人体是否被铅 巾毒戏监视治疗过程足非常必要的 应用阳极

溶出法测定血铅和尿错的工作也有不少报道。一

叭 但这些方法 玻卞 卜都采用
一 ’

采电极
,

即

悬汞电极成汞膜电极 利用汞电极仍有污染环境的可能性 为了避免用汞
,

术文采用金

电极导数阳极溶出法
,

首次提出了在金电极极上利用碘离子的增感效应测定错的方法
,

并

且把此法应用于测定血铅和尿铅 此方法灵敏度高
,

分析时间短
,

而 巨取样量少 由于此

法具有千扰少等特点
,

也可以用于其它类样品的分析

一
、

实 验 部 分

仪器和试制
一工 型示波极谱仪和 了 伏安仪

,

示波极谱仪的电路经稍许改装使正电压扫描

范围扩大至 生 伏 自制黄金盘电极作工作电极
,

银一氧化银电极 以饱和氛化钾溶液

作盐桥 作参比电极
,

铂丝电极 饱和氛化钾溶液作盐桥 作辅助电极 电解池用石英琳涡

或石英怀 搅拌方法用磁搅拌或用 自旋电解池 均固定搅拌速度

试剂

硫酸为特级纯 , 高氯酸为优级纯 硝酸用特纯级和特纯级经石英蒸馏器蒸馏后用 四

乙基碘化按为三级纯试剂
,

配制成 毫克 毫升 , 碘化钾用分析纯试剂 水用三次和一次石

英蒸馏水

铅标准储备液 称取 生 克高纯金属铅
,

加入 毫升硝酸 生 ,

微热
,

待完全溶解

后用三次蒸馏水稀释至 毫升
,

即得 托毫克 呛升铅标准储备液 所用低浓度标准溶

液
,

加入适当酸
,

用水稀释后使用
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操作

待测试液于搅拌器上搅拌
,

预电解若干时间后停止搅拌
,

静止 秒钟后进行溶出记

录 在正电压 最高达 伏 扫描氧化一定时间后进行下一次测定

二
、

结 果 及 讨 论

底液的选择

试验了硫酸
、

硝酸
、

高氯酸及硫酸一 四 乙基碘化钱底液中铅的溶出情况 结果表明
,

在

三种酸底液中铅都有较好的溶出峰形
,

但其灵

敏度没有比硫酸介质中同时存在四 乙基碘化钱

时高 见图 因此选用硫酸 一四 乙基碘 化
,

馁

作测定铅的底液 在此底液中铅的溶出峰电位

为 一 。 伏
,

灵敏度比只在硫酸体系约高 倍
,

并且峰形变窄
,

容易分辨
用碘化钾溶液代替碘化按时

,

获得与加入

四 乙基碘化按时相同的溶出峰形
,

由此可以证

明是碘离子起的作用 。 印等人在硝

酸介质中用放射电化学方法证明了碘离子在金

电极表面上的吸附现象 我们也采用硝酸介质

阳极溶出试验时
,

获得与硫酸介质相同的结果
图 由此证明在硫酸介质中确实存在碘离

子在金电极表面吸附 碘离子吸附在金电极表

面时
,

电极表面的碘离子诱使铅离子吸附在电

王

卫动 一 ,

伏

图 铅的溶出伏安图

声仇 空白
、一

玩 一
四乙塞碘化按一印 孙

滋下

、,,、山白心‘、胜、、

极表面
,

正如当溶液中存在碘离子时由于在汞电极上碘离子的吸附导致吸附铅一样二州

金电极表面上铅离子的增多导致加快铅的还原速度
,

从而增加 了铅的溶出峰电流
,

硫酸浓度对溶出峰和峰电位的影响

一
在硫阶配基敝按翩掀变 硫 酸浓

尸 入厂
‘ , ,

洲尹丫

图

、 · 一 伏

硝酸解质中铅的溶出伏安图

一 护

叹 一 四乙韭碘
化铁一 叶

度时
,

从表 中可以看到
, 。。卜 万 硫酸浓度

范围时
,

硫酸浓度对溶出峰高和峰电位基本上

没有影响
,

但当硫酸浓度 大 于 。 万 时铅的溶

出峰有所下降 故若不考虑酸空 白值就可以采

用在 。 一 万硫酸浓度之间的任一值
’

四 乙基碘化按浓度对溶出峰高和峰电

位的影响

在测定底液中
,

改变四乙基碘化按浓度时
,

在 一 四乙基碘化钱浓度范围内
,

其溶

出峰高基本上不变 见表
,

低于此浓度时
,

溶

出峰高随四乙基碘化按浓度的降低而降低 四

乙基碘化钱浓度太大时
,

在电极表面形成碘分

由币
,

⋯
神
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表 硫酸浓度对溶出峰高和峰电位的影响

玩只

⋯
⋯⋯⋯

一一州
、一

五、‘,

铅溶出峰高会。

铅溶出峰电位 伏 一 一

⋯
,

·

,

⋯
· ·

⋯
一

⋯
, 拓

⋯ ⋯
‘

一
·

‘ 一
·

‘ 一
·

‘ 一
·

‘ 一
·

,

,一⋯
一娥

孙叶 〕 户
,

君 。 二 一

子层影响电极寿命 在整个浓度范围内对溶出峰电位没有影响 故选用 四 乙基碘

化按浓度

表 硫酸浓度对溶出峰高和峰电位的影响

四 乙 基碘化铁 哟

铅溶出峰高会卿
铅溶出峰电位狱

〔孙 , 君。 二 一

一

一
·

。 一 。 。

⋯
’

⋯ ⋯ ⋯
。 。

’

一 “ 一 。” 一
·

, 一
·

, 一
·

, 一
·

‘

一

⋯
一娥

预电解电位对溶出峰高的影响

在。 万硫酸一 四 乙雄碘化钱体系中
,

改变预电解电位 溶出扫描全部从 一 ,

伏起始
,

对落出峰高无大必如句见表
,

玉现性稍差一点
,

但只要固定顶 电解电位对测定

不会有 大的形响

表 预电解电位对溶出峰高的影响

预电解电位 伏

铅溶出。高会卿
一 一 一 一 一 一

⋯
一袱

〔加 , 〕
,

刃。二一
·

电极测定的重现性

对含有一定览铅的同一个试液
,

进行多次测定时
,

其溶出峰高的重现性见表 由表

可以看出
,

在 。 刃 硫酸一 四 乙基碘化按底液巾
,

可以得到重现性较为满意的结

果
表 在同一个溶液中黄金电极测定铅的重现性

测 定 土

⋯ ⋯
’

一

铅溶出峰高斋 格 云
。一 。

⋯
一

飞
一 一

⋯
一

「丽
一

⋯一 厂了

, 飞
,

刃。 一 伏

预 电解时间与溶 出峰高关系

在固定条件下预电解时间与溶出峰高关系见图 从图可以看出
,

尽管铅的浓度不
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同
,

但其电解效率在开始几分钟很高
,

超过 分钟左右时
,

其电解效率明显下降
, 因此再延

长电解时间不会提高灵敏度
,

反而浪费时间

铅浓度与溶 出峰电流关系

硫酸 一 四 乙基碘化钱底液

中
,

铅浓度与溶出峰电流关 系 见图 结果表

明
,

铅浓度在 一 户 范围内
,

与溶出峰电流

成线性关系 由于铅的空白高
,

没有做底浓度

曲线 从以上数据可以得出
,

在金电极上的铅

的溶出峰可以用于定量分析

共存元素的影响

根据血中存在的元素大致含量
,

实验了共

存元素对溶出峰 高 的 影 响 当铅 量 为

电解时问 分夕

图 预电解时间与溶出峰高关系

〔孙 〕
, 、

〔 〕
二盛

,

忍。
二 一 。 伏

,

底液

一 四乙墓碘化钱

时
,

倍铁 皿
、

倍铜
、

锌
、

砷 皿
‘ 、

会目 丁
、

锰
、

锑 皿 和锡 丁
,

倍钻
、

铬 砚
、

秘 皿
、

倍铭
、

倍硒 丁
、

倍汞均不干扰铅的测定 当硒量超过 详 倍时
,

有负效应
,

降低铅的峰高

回收率及样品分析

血样
取 或 微升耳血 取耳血前要用酒精棉把取样部位擦洗干净

,

否则受灰尘之类的沾

鑫
‘ 卜

, 四

图 铅浓度与溶出峰电流关系
一 若。

分
, ·

, , 扩。 二 分
, ‘

孙 , , 了。 分 夕

表

污
,

有可能使铅的测定值偏高 置于 毫升石英

杯中
,

做回收率的样品要加入适量铅 分别加

入 微升硝酸
、

高氯酸和硫酸 , 混合酸
,

柑锅盖翻过来盖
,

使之蒸发的酸部分回流增进

消化分解 置于电炉上低温消化至硫酸刚刚冒

烟时停止加热 若还有黑色或黄颜色
,

应补加

一 滴硝酸继续加热至无色
,

取下冷却
、

加入

毫升蒸馏水和 肠 毫升四 乙基碘化按溶液

后进行测定 回收率和正常人血样分析结果见

表

尿样

取尿样分几份于 毫升石英杯中
,

其中几

血铅和尿铅的回收率

︸一左山内,

‘

功

一

叨戚
几甘一臼幼。口不。

‘︸目
‘

心几

民工

么‘乐么取耳血微升

加入铅皿 毫微克

测得扭 毫微克
回收串 多

取尿样址 毫升

加入铅皿 毫微克
测樱铅皿掩微克

回收率 多

卜
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份加入适量铅
,

分别加入 。 毫升混合酸
,

盖盖 盖盖方法与血相同
,

以下操作与血样相

同 回收率及正常人的血铅与文献值 ,大致相同
,

尿铅与化学法确定的尿铅正 常 值小于

毫克 升大致相同

用此分析方法测定了直接接触铅工人的血铅和尿铅 结果表明
,

接触铅工人的血铅

含量 比正常人高 一 倍
,

但尿铅不一定高
,

此情况与文献帕报道相同 从这意义上说测

定血铅对确定人是否被铅中毒更有意义

用此法测定血铅和尿铅时
,

应特别注意消化样品时所用的酸和水空白值 尤 其 消化

血样时
,

血样品含铅量很低
,

若空白值高将严重影响分析结果 另外
,

铅是比较容易沾污

的元素
,

由于这个原因从取样到搬运样品
,

以及整个测定过程都应严格保持清洁 每次取

样测定后
,

容器必须用 , 硝酸蒸洗 分析样品时应扣出空 白值

年 月 日收到
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