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铅
一

二 甲阶橙68 ∋ 》络合物的极谱行为的研 究 迄 今 尚 未 报 导 过
。
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=7 中
,

出现一 还 原 波
, ∀ <% > 一 。9 ? �∃

6≅4
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.,∀ 7
。

再加入徽盆的 <Α6 % 7 后
,

在较正的电位上 出现 一 灵 敏 的 还 原 波,

肠
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一 =
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,

玄冲与, , Α 6 ΧΧ 7在4 Δ 1 0 一 苦一Ε Δ 1 0 一‘: 0 1; + 范围内成线性关系
,

并用于5 箱中徽5 铅

的翻定
,

方法筒便
、

可靠
。

用等摩尔连续变化法确定络合物的络合比为  Β  。

用单扫示波极谱
、

循环伏安法
、

常规脉冲极谱等研究极谱波的性质及其机理
9

实验证 明
, 该波为络合吸附波

9

≅ ΦΑ ΦΓ 等
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对二甲酚橙 6Δ 0 7的极谱行为进行过研究
,

高小霞等
‘Χ ’
和李启隆等

〔“ ’

分别研究了Δ 0 与铺和铜的络合吸附体系
,

但有关铅
一
Δ 0 络合物的极谱行为

,

则迄今尚

未见到报导
。
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,
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Κ一 一 0
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.∃ 范围内出现一还原波
,

峰电位∀ ϑ Λ 二 一 。
9

?� ∃ 6≅ 4
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. Μ ∀ 7
。

如再加

入微量< Α6 丑7
,

则在较正电位出现一灵敏的还原波 6见图 Ι 7
,

其峰电位场
Β > 一 ∋

9

�� ∃
,

峰电流‘,

与铅浓度在 Η Δ  =ΝΝ
“
一Χ Δ  =ΝΝ

“
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1; + 范围内成线性关系
,

可 用 于 食 用搪中微

量铅的测定
9

用等摩尔连续变化法确定络合物的络合比为  Β  
9

用单扫示波极 谱
、

循环

伏安法
、

常规脉冲极谱等研究极谱波的性质及其反应机理
9

实验证明
,

该波属于络合吸

附波
。

实 验 部 分

仪器 Ο<
一 Χ 型示波极谱仪

,

三电极系统
,

饱和甘汞电极为参比电极 , ϑ− .
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Χ 型酸
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,

加少量稀− # ∋ 。 ,

加水

溶解
,

定容  == : 1
,

用时再适 当稀释
9

9 国家自然科学基金资助课题
9

曾在主。� � 年 ! 月全国第二届无机 微纽及痕盆分析学术讨论会上宜读过
9
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所用水均为二次去离子水再经蒸锻
9

结 果 与 讨 论

盆Χ=

匆气

户
Ν

冷

 =

= Η

一 ∀ 6∃ 7

圈  单扫示波极谱导数波
Τ Φ Γ Ι≅ Υ 5Ι≅ Φ ς Υ ≅ Φ 4 0 Ω 4 ΙΞ 3 1Φ 4ς Μ Φ<

和 1Υ Γ0 3 Γ Υ <Θ

。
9

= Χ Η
助 ; + 《#− ‘7 Β Η = ‘Ψ =

9

 , 01 ; +

六次甲基四胺

6  7 Ψ 艺
9

0 Δ Ζ0 一 45Ξ0 1;+ 8 ∋

6 Χ 7 Ψ 里
9

0 Δ 1 0 一’

助1; + <Α 6 % 7

6 Χ 7 Ψ Δ , 。Δ  = 一 ?
:0 1; + <Α 6 % 7

<− .
9

0 . 二 0
9

Μ?

 
。

实验条件的选择
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 支 持 电 解质 试 验 了 − ∗ Μ Ν

# Υ

∗Μ
、

邻 苯 二 甲酸 氢 钾 6[ − <7 和

6# −
、

7
Β Η = ‘ 一

六 次 甲基四胺等支持电解

质
。

实验表明
,

在 6# −
Λ
7 Β Η = ‘一六次甲基

四胺溶液中
,

蜂电流较高
,

波形较好
,

且

与 Δ 0 的还原波分离较远
,

故选择它为支

持电解质较适宜
。
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Χ 6# − 7
‘ Β Η = ‘ 一

六次甲基四胺溶掖

的浓度 随着支持电解质的浓度增加
,

肠

上 升 至 稳 定 值
,

认 为取 =
9

= Χ ? 拍∴ ; +

6# −
‘
7

Β Η =
‘

一。
9

1: 01 ; +六次甲基四肤为

宜
,

见图Χ ”
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Κ 8 ∋ 的浓度 Δ 0 的浓度对络合吸

附波影响很大
。

当ΜΔ
。 > 0 时

, 玄,

为。, 随

Δ 0 浓度增加
,
落

ϑ

迅速上升至 稳 定 值
,

取

Μ Δ 。 > Χ Δ 10
一 ’: 01 ; +为宜

。

见图 ΕΑ9
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� ϑ−值的影响 ϑ − 对络合物 忿,
的

影响如图ΕΜ
所示
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Κ一Η
9

! 之间出现稳定值
, ϑ− ⎯ Η

9

! 后
, ￡,

迅速下降
,

认为以取 ϑ −

Η
9

=为好
9
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Η 稳定性 溶液配制后Ι ,

即达稳定值
,

放置ΚΧ Θ
, 落,

仍无 变化
,

表明稳定性较好
。

Χ
9

工作曲线及食糖中微量铅的测定

Χ
9

 工作曲线 在上述最佳实验条件下作铅的工作曲线
,

如图 Κ 所 示
9

在 铅 浓 度

Η
9
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一Χ
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= Δ  =
一 ?

: 0
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与浓度成线性关系
9
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Κ 回收率和食糖中微量铅的测定

6 7 试样处理方法
Β

准确称取Χ仰左右古 巴糖或中国红糖
,

置于 Η= 初石英柑塌中
,

加 水少许
,
搅拌成糊状

9

放置在电炉上小心缓慢加热使冒烟
,

待冒烟少时提高温度便之

炭化
,

然后放入高温炉中
,

慢慢升温至 ΚΗ =℃
,

恒温 1Θ
,

再升温至 Η== ℃ 使之灰化
,

再

恒温Κ Θ
9

取 出冷却
,

以少量水润湿
,

加 � : + Ε: 0
1; + − # 0 。

使溶解
,

转移至Χ Η : 1容量瓶

中
,

加水稀释至刻度
,

摇匀
9
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6Χ 7 测定方法
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取适量上述试液 于 Ε0: 1小烧杯中

,

加 入Χ
。
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,
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9
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摇匀
9

用标准溶液加入法测定微量铅的含量和方法回收串
9

为了对照
,

还用原

子吸收分光光度法进行测定
。

测定结果见表  
。

衰  测 定 结 果

) Υ Α 1Φ  ∗ Ξ Υ 1Ρ5 ΙΦ Υ 1 ΓΦ 4 2 15 4 0 Ω 1ΦΥ ∴ ΙΞ 4 2 3 Υ Γ

· ,

⋯
一

深兴篆
一

⋯
一

、、 ε
一

长镇刃丽肠不画
Ν

荡下万
δ

—
Ι些里卫二些些二兰坐竺生上竺竺午

一
竺书井坚斗共攀

一

φ  
9

=Η φ φ  
9

= �  γ  =
。

� Π Χ χ  !  
9

 

古巴衡 φ
’

·

= Κ

⋯
‘

·

= Π

ε
‘

·

‘Χ

 
’

·

, , 1 “
·

Η , �

 
”

·

Η , Η

ε
φ

‘
·

‘Χ
】 γ ‘

·

’�
γ 」 ε ” · � ? � ε 。0

·

Κ

一—
〕一舀瑟

一一

下一一 φ
。 9Χ Π

 φ 一
一

勺一丁一而下厂一丽一
中国红错 γ

“
·

Χ Π
’

ε
“

·

ΧΠ

φ
”

·

Χ �

ε
”

·

Χ ?

⋯
”

·

Χ ,

φ
”

·

Χ Χ

 
1

”
·

飞
?

 φ
“

·

Χ Π 9

 γ %
。· ‘Π

 

从表  可见
,

本法的回收率在 � 一 =Η η 之间
,

而且测得结果与原子吸收分光光度

法所测颇吻合
,

因此
,

可用于直接测定食糖中微量的铅
,

方传简便
、

可靠
9

Κ
。

络合物络合比的测定
Δ 。在支持电解质 6ϑ− .

9

=7 中呈黄色
,

加入 <敬 皿 7 后皇橙红色
,

表明形成了络合

物
。

用等摩尔连续变化法
,

在单扫示波极谱仪上测得结果如 图 � 所 示
, <Α 6 1 7 Β Δ 0 二

Ζ Β  
,

以〔ϑ Α 6− Κ + 7〕
Χ 一

表示
9

�
9

极谱波的性质及其反应机理
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 温度和表面活性物质的影响 在  !一Χ� ℃间的平均温度系数为 十 Κ
。

Πη ; ℃
,

比

扩散波的温度系数大 Λ 在Χ卜 �� ℃间的峰电流几乎不变
9

加入动物胶或聚乙盗静
,

均使

峰电流下降 , 当加入 7 =
9

=  η动物胶或 7 =
9

= = �η聚乙烯醇后极谱波消失
,

这蓄实脸表

明极谱波具有动力性和吸附性
。

�
9

Χ 静止时间的影响 在 Κ Π =一.( ∀ 1Φ Φ 5 Γ0 Μ Θ Φ : Ι”5汀 4 Ρ45Φ : 6三电极系统
,

悬汞

电极
,

招; ∗ 3 Μ 1为参比电极 7 上
,

做了静止时间的影响实验
,

结果示于图 Η
‘

峰电流随

�率�必

 ! ∀ # ∃

图 % 络合比的测定
。
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Ιϑ打 Ι = :

静止时间增加而上升
&

2( 1“ 后达到稳定值
,

表明该体系具有吸附性
,

且达到吸附 平衡

需要一定 的时间
。

%
&

Κ 扫描速度的影响 如图 Λ 所示
,

峰电流与扫速成直线关系 −图石>�
,

与扫速钓

平方根关系是偏离直线而上翘 −图Λ!� Μ 峰电位随扫速增加而稍向负移
,

表明龟极反应

物为吸附类型 “
“&

Ν叫Κ廿人Ο己沪

公恤Δ +Β�

图 Λ 扫速对蜂电流的影响
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� Ιϑ

; Μ 言
,

与 ≅ 的关 系 如 图 Π 所

示
。

Ι
,

; ,言
,

随≅ 增加而迅 速下降至水平直

线
9

如果是完全吸附波
,

则 京扩, 言
, 一 ≅ 应

为水平直线
‘“ ’。

实验表明
,

当扫 速 较快

时
,

电极过程受吸附控制
。

�
。

Η 循环伏安图 如图 �

正电位向负电位扫描 6正扫 7
斯参

·

乒较
时出现两个

Ν阅乙、

尖的还原峰
,

其中 
0
为试剂Α ∋ 的还原峰

,

 0
为〔 ! −/

0 , � 〕
“一

络合物的还原峰 , 反扫

时
,  0

对应的氧化峰并不明 显
,  0

对 应

的氧化峰较明显
,
△Π

4
Τ %1 ∗ Δ

,

是 汞 齐

中 !− ∃ �的氧化
。

第二次扫描时
,  0 和  0

的峰高均降低
,

其中 0

降低更明显
。

这表

明试剂# ∋ 和络合物 〔4 ! −/
0 , �〕(

一

均能在

电极上吸附
,

而Α ∋ 的吸附能力较弱
&

%
&

Λ . 4 4 图 正扫时〔4 ! −/
Κ , �〕(

一

的

还原波呈峰形
,

而反扫则不明显
,

也表明

了络合物具有吸附性
&

以上实验表明
,

我们所研究的体系属

于络合吸附波
&

在 4/为 )
&

。的溶液中
,

Α ∋

主要以/
, , ‘一

形式存在
〔“ ’ ,

与 ! − 兀 � 形

成2 0 +的络合物
&

此络合物吸附在电 极 表

面后
,

其中 !− 亚 �在电极上还原
,

形成灵

敏的络合吸附波
。

整个电极过程
,

包括络

合反应
0
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