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差分脉冲溶出伏安法测定茶叶中的痕量铅
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杨 扬
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陈智栋
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,
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摘要 提出了一种测定茶叶中痕量铅的新方法
。

在 底液中
,

以银基汞膜电极为工作电极
,

采用差分脉冲溶出伏

安法测定了茶叶中的铅含量
,

并优化了实验条件
。

结果表明
,

铅的峰电流与其质量浓度在 。 一巧 拼 范围内有 良好线性关

系
,

回归方程为 拜 , 拼 ,

相关系数 二 。
,

最低检出限为 。
,

拜 。

用国家标准茶

叶对此方法的准确性进行了验证
,

测定结果与标准值相符 该方法简单
、

快速
,

测定干扰小
,

灵敏度高
,

用于茶叶中痕量铅的

测定
,

结果满意
。
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铅是一种对人体有毒的重金属元素
,

在体内的

半衰期可达 年之久
,

可在体内积累
,

对人体神经

系统
、

血液和血管有毒害作用
,

并对血红素合成的

酶促过程有抑制作用
。

我国茶叶卫生标准川 和农

业部绿色食品 茶叶 标准圈 中规定了茶叶中铅的

含量簇 拜
。

目前茶叶中铅的主要分析方法有

双硫腺比色法
、

火焰原子吸收光谱法
、

石墨炉原子

吸收光谱法
、

氢化物发生一原子荧光光谱法川 和电
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感祸合等离子体发射光谱法压司
。

双硫腺比色法操

作繁琐
,

其他方法虽然测定简单
,

但仪器昂贵
。

以

电化学方法测定茶叶中的铅 已有报道 , 幻
,

但多采

用玻碳电极镀汞
,

此电极的修饰比较烦琐
,

不易在

茶园中推广应用
。

本实验以银基汞膜电极为工作电

极
,

采用差分脉冲溶出伏安法测定茶叶中的铅含

量
,

该方法操作简单
,

灵敏度高
,

测定结果准确可

靠
,

能满足茶叶测定的需要
。

,

电沉积时间为
,

平衡时间为
。

每

次实验时
,

溶液要通氮除氧
。

实验均在

士 ℃条件下进行
,

对茶样的实际样品测定时
,

采

用标准加人法
。

结果与讨论

实 验

仪器与电极

型微机电化学分析系统 天津市兰力

科化学电子高技术有限公司
,

实验采用三电极系

统 工作电极为银基汞膜电极
,

其制作参照文献

「
,

平时该 电极浸在
·

一

溶液中待用
。

参 比电极采用 电

极
,

对电极为铂丝电极
。

底液的选择

分别以 的
、 、

和

为底液
,

发现铅在 中峰电流最大
,

而且

峰型尖锐
,

基线平稳
,

所 以本实验选择

作为测定底液
。

试 剂

国家一级标准茶叶
,

地矿部物化

探研究所
,

铅标准溶液 一

陀
,

含 硝酸
,

国家钢铁材料测试 中

心
,

盐酸
、

硫酸
、

硝酸
、

高氯酸
、

过氧化氢及金

属汞均为分析纯
,

实验用水为去离子水
。

富集电位的影响

考察了富集电位对铅的溶出峰电流的影响
,

对

于 拼 的铅 离子
,

富集 电位 在 一 一 一

之间时 扫描终止电位为一
,

发现一

处的富集电位的溶出峰电流要 比一 处

的溶出峰电流大很多
,

而富集电位更负时
,

容易带

来其他金属离子的干扰
,

所以本实验选择了富集电

位为一
, 。

茶样处理

称取 经 ℃烘 干 并 磨 细 的茶 样 于

凯氏瓶中
,

加 浓
,

缓慢滴加

浓
,

待反应缓慢后补加
,

转移

至电炉上加热消解
,

火力逐渐加大
。

样品炭化完全

后
,

稍冷
,

浓 和 的
‘ ,

继

续加热至溶液呈浅黄色时加 浓 和
,

再加热至溶液呈清亮透明
,

冷却
,

加 水稀释
,

加人
,

煮沸片

刻
,

加 水 稀 释
,

冷 却 至 室 温 后 过 滤 到

的容量瓶中
,

定容
。

富集时间的影响

考察了在 中
,

富集电位为 一

时
,

富集时间对 拼 铅离子的峰电流

的影响
,

如图 所示
,

从 到 之间
,

峰电

流随富集时间的增加而增加
,

以后趋于平缓
,

表明吸附达到饱和
,

所 以本实验选择富集时间为
。

一一
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实验方法

在电解池中加人适量的铅标准溶液
,

将三电极

插人电解池
,

采用差分脉冲溶出伏安法测定
,

参数

设置如下 初始电位和电沉积电位均为 一
,

终止电位为一
,

电位增量为
,

脉冲幅

度为
,

脉 冲 宽 度 为
,

脉 冲 间 隔 为

触

图 富集时间对 拜 “ 峰电流的影响
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线性范围和检出限

铅的溶出峰电流与其质量浓度在 。 巧 拜
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的范围内呈良好的线性关系
,

回归方程是

产 , 拼 ,

相关系数

为 一
。

最低检出限为 拜
。

共存离子的干扰

考察了茶叶中含有的其他金属离子对铅测定的

干扰
,

富集电位为 一 时
,

对于 拜 的
, , 、 ,

倍 的
,

倍 的
, 、 , 、 ,

倍 的 , 、 ,

倍的
“ ,

倍的 不干扰铅的测定
。

量结果来看
,

有 种茶叶的铅含量超过茶叶卫生标

准和农业部绿色食品 茶叶 标准规定的最高限

量
,

由此可见控制茶叶中重金属铅含量对于保护人

体的身心健康是很重要的
。

结 论

本实验以银基汞膜电极为工作电极
,

采用差分

脉冲溶出伏安法测定了茶叶中的铅含量
,

由测定结

果可知该方法有较高的准确度和较好的精密度
,

而

且操作简便
、

快速
,

测定干扰小
,

适于在中小型茶

场推广应用
。

方法准确度评价

为了检验该方法的准确度
,

选用最优化条件
,

对标准茶叶进行 了 次测定
,

测定结果分别为
、 、

和 拼 ,

平均值为 拜 ,

与标准值 士 拼 相符
,

说明本方法准

确度较高
。
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