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玻璃碳汞膜电极阳极溶出法是一种测定

痕量金属简便和高灵敏度的方法
,

在环境科

学中广泛应用
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本文试验了以

邻苯二甲酸氢钾为 底 液 测 定 � � 壮
、

�� �� 和

�� ��
,

峰形良好
,

并具有空 白及残余电流小
,

溶液酸度易控制 �� � 维持在 � 左右�
『们 等优

点 头发样品常常用 � � �
�一� �� �

�

分解
,

但

蒸发到冒 � � ��
�

白烟时
,

滴加几滴 � � 外�
�� �

,

则样品分解速度大大加快
�

为参考电极
,

用 � �� 饱和溶液作盐桥
�

电极

处理方法见前文
�

邻苯二甲酸氢钾饱和溶液
,

用分析纯试

剂配制 � �扩十
溶液

, � � �十、

��计及 ��
�十
标准

溶液
,

均用纯金属配制 � � �� 饱和溶液
,

用棕

色玻璃器皿提纯 �� � � ��
、

� � �
、

� �� � 均用

特纯试剂 � 瑞� �� 外�
、

� �� 用分析纯试剂
�

全部实验过程使用二次蒸馏水
�

氮气通过装有铜屑的管式炉除氧
,

温度

约 � �� ℃
,

并经过 � � � � � 、

浓 �多� 和水洗涤

后使用
�

一
、

仪器和试剂

用国产 �� � 型笔录式极谱仪
,

扫描速度

均为 �
�

� � 伏�分
�

自行改装搅拌器
,

转速 � � ��

转� 分
�

自制玻璃碳电极
,

以 � � � � � �� 电极

二
、

条 件 试 验

�
�

电极的重现性

电极的重现性见表 �
,

表中数据 均系第

二次溶出峰高
,

下同
�

�
�

峰高与底液浓度
、

汞离子浓度和电解

偏低
,

但从不同时期采集的样品来看
,

两者的

规律性一致
,

其含硫量均随进厂时间的增加

而增高
�

另外我们用含硫量为 ��
�

�� 多 的有

机化合物�螟铃畏 �进行了测定比较
,

燃烧法

所得结果为 ��
�

� 多
,

湿灰化法为 ��
�

�� 关
,

因

此
,

我们认为用燃烧法测定植物叶片中的含

硫量是可行的
�

至于植物叶片中的含硫量比

湿灰化法低的原因
,

有待进一步研究
�
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电位的关系
�

结果分别见图 �
、

图 � 和图 �
�

根据实验

结果
,

我们选取底液浓度为 �
�
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在此体系中 � � ” 的分解电位约为一 �
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伏
,

为此
,

测定样品时
,

为了防止 � �对 电沉

积
,

故将电解电位控制在 一 �
�

�一一 �
�

�� 伏�对

勺� � �� �电极 �之间
,

则可勿需考虑 � � �十的干

扰
�
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峰高与浓度的关系

因头发中测定元素的含量较低
,
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图 � 峰高与底液浓度的关系
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图 2 峰高与汞离子浓度的关系
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图 3 峰高与电解电位
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图 4 峰高与浓度的关系
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浓度时浓度和峰高的关系进行了试验
.
Cd
Z十 、

Pb
2+ 和 c 了十在 0

.
1 至 2

.
4 微克/20 毫升之间

呈线性关系
.
结果见图 4A 及 B

.
并在此给

出阳极溶出曲线的图形
.
根据头发中存在的

可能发生干扰的元素进行了试验
,

确定 2 倍

的秘和 100 倍的铁(l 11 )对测定无干扰
.
锡和

硒用 H Br 挥发除去
.
某些杂质元素如 Sb

、

T1

等
,

在头发中含量很低l6]
,

故未考虑其干扰影

响
.

三
、

样品分析

称取 0
.
3克洗净干燥后的头发样品于 石

英烧杯中
,

加人 2 毫升浓 H Cl o
;
和 3 毫 升

浓 H N O 3, 加热溶解
,

并继续蒸发到冒白烟
,

加入 30 外H
ZO ,

数滴
,

加热至透明状态 (当冒

烟时
,

如溶液还不够清亮
,

可再加几滴 H ZO Z

处理 )
,

继续蒸发到干
,

再加 0
.
5 毫升浓 H Br

缓慢蒸干
.
冷却后

,

加人 l一2 滴 H CI (1: 1)

润湿残渣(加人H CI 量不宜太多
,

因邻苯二甲

酸溶解度较小
,

酸度高会发生沉淀)
.
加入

4
.
0 毫升邻苯二甲酸氢钾饱和溶液

,

0

.

8 毫升

1 X 10一 ,

M H
g

2+ 溶液
,

稀释至总体积为 20 毫

升
.

通氮 10 分钟后
,

在继续通氮情况下同时

旋转玻璃碳电极
,

在 一1
.
0一一 1

.
05 伏之间电

沉积
,

电解结束后
,

立即停止搅拌和通氮
,

静

止 30 秒钟后进行阳极溶出
,

第一次 扫 描 到

+ 0
.
2 伏

,

立即调至 一1
.
0一一 1

.
05 伏之间再

次电沉积
,

重复前述操作
,

取第二次峰电流

值
,

用比较法计算出样品中测定元素的含量
.

每份溶液测定前
,

在相同溶液中将电位调至

+ 1
.
0 伏进行电化学处理约 1分钟

,

用润湿滤

纸轻轻擦净电极表面
,

分别以氨水
、

乙醇
、

水

洗净电极
,

备用
.

回收率和样品分析结果分别见表 2 和表

3
。

表 2 回 收 率 试 验
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