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阳极溶出伏安
一

法直接测定酒中微皿铜

方文焕
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摘 要
:

本文研究了在∃ 22‘人。一∃ . 3 − 2
一

∃ 2几
·

. ; (体系中
,

阳极溶出伏安法直接 侧定徽蚤铜
。

灵

敏度达 < 、 = 。一, )
,

回收率在�> ?? ≅溶液中为 !Α 一!∀ Β
3

方法兵有灵敬
、

准确
,

样品夜处理简

便等优点
3

可直接用于酒品类中徽量铜或痕 7 铜的侧定
3

痕量元素对于人体的营养作用和毒害作用是个极为重要的研究课题
,

正 日益受到重

视
3

现代医学研究资料表明饮酒与致癌有其相关性“
,

Χ ’3

酒类对癌症的 深 刻影响不单

是酒及真中含有某些致癌物
,

就是某些人体必须的营养成分的不足或过剩也会便人体致

腐
3

例如铜元素是人体的必需痕量元素之一
,

现代临床土已灰现患恶性肿瘤的病人休内

血铜较高
‘ Χ ’3

自前铜的分析有比色法
‘ < 3� ’和光谱法

忆‘· “ , 3

前者选 择 性较差
,

后者仪

器昂贵
,

都不便推广
3

本文选用∃ .
‘
+ Δ 一

∃ .
‘

Δ 
二
∃亚笼

< 3
. = > 体系用阳极溶出伏安法直接测

定酒中污染物
—

微量铜
,

灵敏 8 < Ε Φ 『
“

) 9 ,
可靠8回收率在!Α Β 以上9 ,

简便
Γ
设备

较便宜
,

分析结果令人满意
。

分 析 方 法

主要仪器与试荆

� Η
一
<+ 型汞膜电极快速极谱仪

, , ; < 一
 >� 型 Ε

一 0 函数记录仪
,

铂基汞膜电极及银基

汞膜电极
,

磁力搅拌器
, ?. 6

一
Χ型酸度计

3

铜标准溶液 Χ
。

> Ε 2。
’ < ) 为贮备液 8铜工 作浓液由贮备液按 需 配制 9

,

二次蒸馏

水
,

其他试荆溶液均用分析纯化学试剂配备
。 ‘ Ι

酒样前处理 一
‘
’

一”
吸取酒样ΧΗ

3

> >时于Η> ϑ2 蒸发器皿中
,

在沸水浴上蒸干
,

如入 Α∃ . ∃ 1 。 ΚΛ ϑ 2继续蒸

干后
,

再加入Α∃盐酸 Α耐再蒸干
,

用二次蒸馏水溶解残渣并移入  > >ϑ2 容量瓶巾
,

并稀

释至刻度

二
分析方法 一

‘ · Ι Μ 一

丫萝
Ι

一 井

向 > 。血 容量瓶中分别注入  Χ
3

>> 时 ∃ . 3
Δ2 8Χ3 汉9

,

 Χ
3

的血 醉. , + “

不Χ3 脚9 及

 Χ
3

>> ϑ2 ∃ . 。·

. ;

以 Χ
3

Η)9
,

加入铜标准溶液或酒样前处理溶液若干,  8 公实验要求 9
,
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用二次蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
,

取 Η 1
3

1 1 ϑ 2 于电解伏 安他中
,

以 ∃ Ν =

6(
,
8或氮气9除

氧
,

装上铂基汞膜电极和银基汞膜电极 后 置 于 磁力搅拌器上
,

在一定富 集 电位 8如
一 2

3

;%9 下电解富集一定时间 8如6ϑ ΛΟ9 后
,

让伏安池中试液静置< > Η ,

立即 扫描溶出

盛拿摆篡蕊雪景幸黔霞粼黑瞿篡弩岁羔黑蹂裂黯
定

3

8以单次标准加入法计算含量9
。

方法试验与讨论

底液条件的选择

 
3

底液种类
、

配比及浓度的选择

在阳极溶出伏安法侧定铜时
,

可供使用的底液种类颇多
,
本文对酒石酸及其盐

、

柠

檬酸及其盐
、

盐酸
一

毗 咤 溶液
、

醋酸及其盐
、

氯水
一

氯化按
、

氨水
一

氯化 按
一

醋 酸按体系进

行 了比较与筛选
3

筛选结果是∃ .
‘+ Δ 一

∃ .
‘

Δ 
一
∃ .

= ·

.
= 1 、 Π  十  9 体系最好

3

并配制浓

度为>
3

肠
,

>
3

 > , >
3

Χ >
, >

3

<> 和>
3

�> )的∃ .
�
+ 。

一

∃ .
Θ

−2
一
∃ .

。 ·

. = 1 8Φ 十  Π  9 一个系列底

液8各含铜 > ? ?≅9
,

按上述分析方法进行阳极溶出并厕出其相应的溶出蜂高
,

列子表 
3

表  底液浓度对溶出峰峰高的影响

∗Ν ≅ 2Ρ & 2Ο Κ24Ρ Ο Ρ Ρ 1 Κ 7Σ Ρ Ρ 1 Ο Ρ Ρ Ο 7Τ Ν 7 Λ1Ο
。Κ 64即。找 ΛΟ 5 Υ Ρ Ρ 7Τ1 7ς 7Ρ 1Ο 6 7Τ ΚΩ? ΛΟ 5

Ξ�几一
�,

创 !一
∀ 
  一#∃ % & ∋ (# )∗ &

底被浓度 + , − 冲
·

溶出峰高 . / / , 0
1

2 3 (幼 #

, 。
0。

 , 。

从表 ) 可知铜溶出峰高随底襄浓度增

大而增高
,

为鸿免4 5∋ 的挥发霭擎睿雍空亘
值过大

,

本文选用 。, 6 , 作为底浪签浓度
,

井用∀ 5 ∋ 一 7型酸度计测其相应∀攀为名碑8
,

7 4 5
9

:;
二4 5刃里

一
4 5∋

·

5必缓冲

底液缓冲容量试验

为了了解4 5
9 : 。 一

4 5
‘

<�
一

4 5
。 ·

5
7 ! 缓冲底液抗外加酸或碱溶液的能力

,

以便简化

分析手续
,

进行了缓冲容量试验
。

取 & 个 )!! 时 容 量 瓶
,

每 瓶 中加入7
 

!! / = � ∀ ∀ / 铜及

)7
 

> >/ = 7
 

?,底液
,

然后分别用∀ 5 +
 

!! 一 ) !
 

的十种溶液稀释至刻度 .并用二次蒸馏水作

对照’
,

依法测出其相应溶出峰高
·

结果见表“‘上述十一瓶溶液都用∀
鸭

一7犁瞬瘩全#侧
检其 ∀ 5值 −

,

表 7 外加酸度对铜溶出峰高的影响

≅ % Α Β 3 7 + & ΧΔΕ 3 & 3 3 > Χ % 3 ( Φ (#Γ > & ∋ #∃ ( ∀ Η (几 Ι #邝& , ∋# (吐 ∀ 3 % ϑ 2 3 �Ι 2 # > Χ 3叩∀份

二次熬捆水马一妇度
Κ一7�

一ΒΛ溶液∀ 5 值

溶出峰高 .皿/ − 刃
」

兹
Μ

 

Μ

一
�

冈
一+邵冲

=7
一肚一川一沐

一Ν

一川
一

从表
一

7 可知
,

在4 5
Ο

: 。 一

4 5
‘

;+
‘4 5 , ,

5
1

∗体系中
,

当外加酸液∀ 5 毛 7 时矿 对铜溶

出蜂高有影响
‘

因此在实验中所有试荆溶液
,

包括铜标准溶液 .贮备液− 及酒祥前处瑰

后配成的试液等其∀ 5值均应 Π 7 ,

否则超过底液体系的缓冲能力
,

影响测定结果 9

富红电位对桐溶出峰离的影晌
Κ Κ

一
配制含铜7Θ

 

仰∀ Α试液
, 其它条件固定

,

仅改变富集 电位
,

研究它对铜 溶出蜂高的

影响
,

结果如图 ) 万
一Ρ 曲线

,
Κ
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从图  
3

.
一# 曲线看山富集电位大于 一  

3

Χ Ψ 后
,

铜溶出峰高不受富集 电 位 变化的影

响 8趋于稳定 9
3

本文选 一  
3

Χ % 作为富集电位
。

直
翔

7《ϑ 翻9
Μ Μ 一Μ Ι Ζ Ι

# 8% 】

日  富集电位和富集时间与铜溶出峰

高的影响
[ !

3

 −

1ΤΤΡ
2Ν 7Λ1Ο ≅ Ρ 7∴ ΡΡΟ Ρ1Ο Ρ ΡΟ Ι

7Τ Ν 7Λ1Ο Ρ2Ρ Ρ 7Τ ΛΡ Ω1 7ΡΟ 7ΛΝ2
, Ρ1Ο ΡΡΟ 7ΤΝ 7Λ1 Ο

7Λϑ Ρ Ν Ο Υ 6 7Τ ΛΩΩ ΛΟ 5 7ΤΝ Ο 6Λ7Λ1 Ο ΩΡ Ν Ξ 1 Κ

−( ΩΩΡΤ

富集时间与洛出峰离的关荞
用含铜 ΧΗ

3

1 ? ?≅ 试 液
,

富集 电位为

一  
3

ΧΨ
,

其它条件不 变
,

探 讨 富 集时间

与溶出峰高的关系
3

某结采见图 
3

.
一7 曲

线
3

曲线表明在 61 2Ο 内
。

富集 时间与溶

出峰高呈线性关系
。

实验时
,

根据试样中

铜量和分析误差的要求
,

选择不同的富集

时风
Ι

桐慈出峰离与铜 3 的关系

配制两个系列 含铜 量 分 别 为 吞。一

Χ >
。

1? ?≅及Χ >
。

>一 Χ >
3

乃? ? ≅ 试液
,

按上述

分析方法研究铜溶出峰高与铜量的定量关

系
,

实验表明铜量在 Χ一Χ> 及Χ> 一  Χ > ? ? ≅

范围内与铜溶出峰高有良好的线性关系
。

8见图 Χ
。

9

千扰实脸

据文献
, Η

·

” ’
报导

,

酒虽 是 蒸 馏产品

8发酵酒及配制酒更易被污染9
,

但在生

产
、

运输
、

销售
、

保存等过程中仍有被污

染的可能
,

酒中可能含有十八种之多的金

属污染物
,

除) 5 及 Ω 含量较高外 8Ω ? ϑ

级 9
,

多数金属污染物含量在?Ω≅ 级
。

有

机物对本文实验有干扰
,

在酒样前处理中

已被硝酸全破坏
,

只殉下污染金属元素
3

故本文仅就酒中可能存在的常见金属元素

如 ) Ο ’Π

等对阳极 溶出伏安法直接测定酒

中微量铜 的影响作了 探讨研 究
3

研 究 表

明
,

在本文建立的分析方法和选定的测定

条件下
, 6 Ο ‘ Π 、

[ Ρ < 十

不干 扰 铜 的测定
,

) Ο ; Π 、

− Τ < 十

小于 � 倍铜量
,

; 二 “Π 、

Ω≅ ; Π

小

于 Α 倍铜量
,

−Υ
; Π

小 于 铜量时 对铜测定

均矛干扰
3 , :

·

二
一 、 ‘

员敏度试脸

二
Ι

配制含铜量分别为>
3

>亏
,
。

3

 >
,
>

3

Χ >
,
>

3

Η >
,

Σ‘日,鸽

<。勿∀ Α】

圈 7 溶出峰铜高与铜量的关系
Τ(Ι

 

7 < >∃∃ Φ % # (>& Α 3 #Υ 3饱 ∋ ##(ς ∀( & Ι

# ∃% & ∋ (# (>& ς3 % ϑ >Χ 3 ∗ς ς3∃ % & Φ 3 ∗ς ς3 ∃

3 > & 3饥# ∃% # ( > &

)
 

! !和 7
 

! !∀ ∀ Α试液
,

极谱仪灵敏度选 . Δ !
 

! 7档 −
,

Δ
一

Ω 函数记录仪量程
1 Ξ

一
∋ >>/ Η Ψ

; / , Ω 一

)! / Η Ψ; /
,

富集时间选 ∋/ (&
,

其它条件同前
,

进行铜溶出灵 敏度的 9研究
,

依法
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泛录铜溶出灵敏度曲线 8与空白试液对照 9 结果表明铜量低 达 。‘ ;? ? ≅ 8 < 只  『
奋

) 9 仍

可检出
3

酒样品分析及其回收率
 

3

酒样品分析 取酒样Χ =
3

。。。  于 Θ 。 =司 蒸发器股中
,

按本文酒样前处理万熟处理

后并移入  的雌容量瓶中加入 Χ
3

/) ∃ .
、+ Δ 一

∃ . 、

Δ2
一

∃ .广. = > 8  十  Π 29 底掖 2入鳍ϑ 2,

用二次蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀后移取Η >
3

89> ϑΛ 于伏安池中
,

依法记录铜溶出 曲线测出

较 = 酒中微量铜的分析结果 其溶出峰高 8用单箕标准加入法计算其含
丁魄俪 = ] 晰Δ7 Λ1 Ο ΤΡ 6222 7 ‘ 7Τ Ν。 量

3

结果见表 万
3

一
“卯ΩΔ Τ ϑ ∴ ϑ “ Χ

3

回 收 率 取 辱 样 天含铜 最 为

铜 量 平均值
Θ

夕

ΩΩϑ 9 誉8即犯 9

里 演区

间苦

和Ω ϑ 9

伪
。

Χ � Η 牙

(
。

Χ � Η Ν

> Γ Χ 峨乐<

>
。

Χ 通透�

( 。 Χ � � Η

(
。

Χ� ΗΧ 士

> 。卫� Η Χ 〕(
。

> > > ⊥ <  > 。 Χ已

仃
。

>> > � ∀

>
3

= �Η Χ 士。
3

>> 盯/Ω ? ϑ 9 Χ Η
,

臀耐彝铆标准

溶液  
3

>> 1 28  
3

的趣?粤9于蒸发豁皿中
,

按

洒样前处理方法处理并配制成 功仑
3

。。ϑ 盆

试液
,

按本文酒分析方法进 行 回 收 率测

定
,

其结果见表 �
,

其方法国收率知。一
份 夏信度取。Η Β

! ∀ Β
。

表 � 方法回
一

收率

∗Ν七三Ρ � ∋ Ρ Δ叶ΡΤ ς

圈 得 量
次致

铜

酒样铜爱

量 印户9

振准加入铜量
8ΩΩ ≅ 9

回 收 量

8即≅ 9

回 收 率

8Β乡

———
一—

Μ

—
一

— Μ 犷
二

一

一
Ζ
∃

侄
,

壁雀绪译
通

!令
[∴公八仰] )

。

6 !

] ) 。 6 !

] )
。

6 !

] ) 一 6 !

] ) 。 6!

) ! 一 ! !

)氏! !

) ! 一! !

) ! 。 ! !

) ! 。

的

⊥ ! 。

Ν _

⊥ ) 。 ∗⎯

⊥人_ _

⊥ )  ! Ν

⊥ )
 

! !

!
。

Θ Ν

_
。

⊥ Θ

_
。

] Ν

_ 。 ⊥ ⊥

_
。

] !
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Ρ 7Τ

夕
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β Δ 一
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、
Ρ χ

一
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.
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。

≅ς Ν Ο 1 Υ ΛΡ 6 7Τ ΛΩΩΛΟ 5
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&7 Σ Ν 6

2‘Ψ Ρ 2
。

Ν 6Ρ Ο 6Λ≅ Λ2Λ7ς 1 Κ < δ  >一) ∴ Λ7Σ Ν Τ七Ρ 1 Ψ ΡΤς

∗ Σ‘ ϑ Ρ 7Σ 1 Υ  Η

Υ扮Ρ Ρ 72ς 71 ΥΟ Ρ Τ而Ο Ρ

6 Λϑ Ω2Ρ , ΤΝ ΩΛΥ
,

7姆ΡΡ Ρ 1 ΩΩ念Τ ΛΟ

/ Ρ Ο 6Λ7Λ% Ρ Ν Ο Υ

1 Κ Α Α
一
! ∀ Β Κ1 Τ Ν � >ΩΩ≅

Ν ΡΡ4 Τ Ν 7‘
。

&7 Ρ Ν Ο ≅ Ρ 4 6Ρ Υ

α 2 Ο 七
。


