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摘要:采用浓硫酸炭化 硝酸-高氯酸消解废弃报纸 导购彩报和废弃尼龙麻袋样品 在 6 溴化钾 1 酒石酸

钾钠 0. 7 的盐酸 5 磷酸 2 盐酸羟胺 3 (体积)三乙醇胺混合底液中 以单扫描极谱法测定样品中痕量

铅的含量 O 结果表明 铅在滴汞电极上于 0. 47V(相对饱和甘汞电极)处产生一灵敏催化极谱波 极谱峰电流

与铅浓度在 0. 2~ 300ng/mL 范围内有良好的分段线性关系 检出限为 0. 16ng/mlO 该方法的 RSD为 5. 6 ~

7. 1  加标回收率为 89 ~105 O 本法快速简便 准确度高 用于实际样品测定的结果满意 O
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Abstract: A neW pOlarOgraphy methOd fOr the determinatiOn Of trace lead in Waste neWspaper 
advertisement paper and nylOn gunnysack sample is described.The treatment Of the samples Was
dOne by carbOniZing the samples using strOng sulfuric acid at f irst and then digesting using nitric
acid-perchlOric acid sOlutiOn. The suppOrting electrOlyte sOlutiOn used in this measurement is
established as 6 KBr-1 KNaC4~4O6  4~2O-0. 7 ~Cl-5 ~3PO4-2 N~2O~  ~Cl-3 N
( C~2C~2O~) 3. The peak pOtential Of lead is 0. 47V ( vs. SCE) . The peak height is linear With
lead cOncentratiOn in the range Of 0. 2~ 300ng/ml. The detectiOn limit is 0. 16 ng/ml the RSD is
in the range Of 5. 6 ~ 7. 1  and the recOvery is 89 ~ 105 . This methOd is rapid and
simple and has been used tO determine trace lead in integrated sOlid Wastes With satisfactOry
results.
Key Words: pOlarOgraphy lead integrated sOlid Wastes

报纸 画报等印刷品可为人们提供各种有用和

丰富的信息 但也可能由于其含有重金属元素铅而

对人们的身体健康造成危害 O 报纸中的铅主要来源

于造纸原料和印刷油墨 O 监测印刷品中铅的含量对

控制铅中毒 保障人们身体健康具有重要意义 O国内

外对铅的测定方法已有许 多 研 究[1~ 6] 但 对 生 活 固

体废弃物中铅的分析报道尚不多见 O 本文研究催化

极谱测定废报纸等生活固体废弃物中痕量铅的新方

法 此法仪器简单 操作简便快速 检出限低 O用于实

际样品测定 结果满意 O
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l . l 仪器和试剂

JP-303 型极谱分析仪(成都仪器厂)  三电极系
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铅标准溶液 ( 1mg/ml) :准 确 称 取 1. 000g 高 纯

金属铅( 99. 99% )溶于适量 6mol/L 硝酸中 * 用水准

确 稀释到 1L* 摇匀 ~ 备用 使用前再稀释到所需浓

度 
硝酸-高氯酸混合液 ( 4+ 1) * 盐酸溶液 ( 1+ 2) *

磷酸溶液( 1+ 1) * 酒石酸钾钠溶液( 10% ) * 溴化钾溶

液( 40% ) * 盐酸羟胺溶液( 20% )  
酒石酸钾钠(天津化学试剂厂) ;溴化钾(上海试

四赫维化工有限公司) ;浓盐酸 (南宁嘉缘精细化工

厂 ) ;浓磷酸(广西师范学院化学试剂厂) ;盐酸羟胺

(上海试四赫维化工有限公司) ;三乙醇胺(广州市新

港 化工有限公司) ;高氯酸 (上海桃浦化工厂) ;硝酸

(广东省廉江市爱廉化学试剂有限公司)  以上试剂

均为分析纯 * 水为去离子水 
1. 2 实验方法

1. 2. 1 标准工作曲线绘制

取 6 个 50ml 干净容量瓶 依次加入 40%溴化

钾 7. 5ml~ 20%盐酸羟胺 5ml~ 10%酒石酸 5ml~ ( 1+
2)HCl 2. 5ml~ ( 1+ 1)磷酸 4ml~三乙醇胺 1. 5ml 将

铅标准溶液稀释到所需浓度 准确移取不同体积的

铅标准溶液( 0~ 1pg)于加完底液的容量瓶中 * 定容 
以-0. 2V 为起始电位 * -0. 7V 为终止电位做一阶

导 数 极 谱 扫 描 * 扫 描 速 率 为 250mV/S* 读 取 0. 47V
处的峰电流(图 1) * 作浓度对电流的工作曲线 

图 1 铅络合物的一阶导数极谱曲线

1. 2. 2 样品处理

准确称取废报纸 ~ 导购彩报样品 0. 5g 于 100ml
锥 形 瓶 中 * 加 入 5ml 浓 硫 酸 使 样 品 完 全 炭 化 * 加 入

10ml( 4+ 1)硝酸-高氯酸混合酸 * 置于万用电炉上低

温加热消解至无色透明 若消解过程中溶液颜色加

深呈现棕黑色时停止加热 * 稍冷却后补加适量硝酸 *
继续加热至溶液呈无色透明 * 并冒白烟 再加入 5ml
左右的水 * 加热驱酸 * 至残液 5ml 左右 (重复 2 次)  
取下冷却 * 然后转移到 50ml容量瓶中 * 定容待测 对
废弃尼龙麻 袋 样 品 * 采 用 96%醋 酸 浸 取 * 浸 取 液 可

直接用于极谱测定铅 
1. 2. 9 样品含量测定

移取消解好的溶液 5ml 于 50 ml 容量瓶中 * 依

次加入溴化钾 ~ 盐酸羟胺 ~ 酒石酸钾钠 ~ 盐酸 ~ 磷酸 ~
三乙醇胺等组成底液 * 用水稀释到刻度 按标准工作

曲线制作的步骤进行测定 * 根据峰高 * 求出试样中铅

的含量 

2 结果与分析

2. 1 极谱测定条件选择

2. 1. 1 溴化钾浓度确定

在此体系中 * 峰电流先是随溴化钾浓度升高而

升 高 * 当 溴 化 钾 浓 度 升 高 到 6%时 * 峰 电 流 达 到 最

大 * 随后峰电流基本不变 本实验确定溴化钾的用量

为 6%  
2. 1. 2 酒石酸钾钠浓度确定

酒石酸钾钠浓度在 1%以 内 时 * 峰 电 流 基 本 保 持

不变 * 浓度达到 2%时体系有沉淀析出 酒石酸钾钠

可用于掩蔽一些干扰离子的影响 * 因此确定酒石酸

钾钠浓度为 1%  
2. 1. 9 盐酸浓度确定

此体系的 PH 值为 1~ 2 时稳定性最佳 为了保证

溶样后体系酸度达到 PH 值为 1~ 2* 我们确定盐酸

质量浓度为 0. 7%  
2. 1. 4 磷酸浓度确定

实 验 的 峰 电 流 随 磷 酸 浓 度 的 增 加 先 增 大 后 减

小 * 当浓度为 5%时峰电流最大 磷酸有改善峰形的

作用 * 因此确定磷酸质量浓度为 5%  
2. 1. 5 盐酸羟胺浓度确定

盐酸羟 胺 在 体 系 中 浓 度 为 1%~ 2%时 峰 电 流

最平稳 * 盐酸羟胺的主要作用是除去氧波和稳定波

形 考虑到样品的复杂性 * 我们取 2%盐酸羟胺以保

证量足够 
2. 1. 6 三乙醇胺对峰电流的影响

在实验过程中 * 我们发现三乙醇胺体系体积比

浓度为 9%时峰电流最大 * 因 此 确 定 三 乙 醇 胺 体 积

浓度为 9%  
综上所述 * 我们确定极谱测定体系为 6%溴化钾 ~

1%酒石酸钾钠 ~ 0. 7%的盐 酸 ~ 5%磷 酸 ~ 2%盐 酸 羟

胺 ~ 9% (体积)三乙醇胺 
2. 2 线性范围和方法的检出限

在所选的体 系 中 * 铅 的 浓 度 在 0. 2~ 900ng/ml
范围内与极谱峰电流有良好的分段线性关系 * 其中

在 0. 2~ 2ng/ml 时 * 线性回归方程为    14. 26CI
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+ 1. 739 R = 0. 9922; 检出限为 0. 16ng/m1O 在 2~
10ng/m1时 线 性 回 归 方 程 为 1y = 4. 243CI +
1. 517 R = 0. 9962;在 10~ 20ng/m1时 线性回归方

程 为 1y = 1. 891CI + 1. 079 R = 0. 9973; 在 20~
300ng/m1时 线 性 回 归 方 程 为 1y = 1. 732CI +
7. 629 R = 0. 9995O
2. 3 干扰试验

在 选 定 的 底 液 中 对 30 种 离 子 进 行 了 干 扰 试

验 O 结果在铅浓度为 100ng/m1 测定相对误差为 
5%时 500 倍 的 Sn2+ ~ CO2+ ~ Fe2+ ~ Mg2+ ~ Mn2+ ~

Cr3+ ~ CO2-3 ~ Ni2+ ~ Ca2+ ~ A13+ ~ Zn2+ ~ C1O-4 ~ C1O-3 ~

SiO2-3 ~ F- ~ Na+ ~ Ag+ ~  g2+ ~ Sr2+ ~ La3+  200 倍 的

Cd2+ ~ VO-3 ~ Zr4+ ~ Bi3+ ~ Sb3+  20 倍的 MOO2-4 ~ Cu2+ ~

Ba2+ ~ WO2-4 ~ In3+ 对测定体系无干扰 O
2. 4 样品检测

将废弃物消化处理液定量转移至 50m1容量瓶

中 按上述测定方法加入底液 定容 O 以单扫描极谱

法进行测定 根据工作曲线求出样品的铅含量 结果

见表 1O
表 1 样品分析结果

样品

铅含量( Mg/gD

1 2 3 4
平均

值

RSD
(% D

加入
铅量

( Mg/gD

测得
总量

( Mg/gD

回收
率

( % D

废弃报纸 2. 29 2. 51 2. 69 2. 57 2. 52 6. 7 3. 0 4. 91 89
导购彩报 3. 58 4. 10 3. 52 3. 84 3. 76 7. 1 1. 8 5. 83 104

尼龙麻袋 + 0. 77 0. 66 0. 72 0. 74 0. 72 5. 6 0. 4 1. 18 105

3 结束语

本文在溴化钾-酒石酸钾钠-盐酸-磷酸-三乙醇

胺-盐酸羟胺极谱测定体系中 采用单扫描极谱法测

定生活中的废弃报纸 ~导购彩报 ~废弃尼龙麻袋中的

铅含量 结果发现 废弃报纸 ~导购彩报都含有铅 平
均值在 2~ 4Mg/g 之间 O 尼龙包装袋中铅的含量较

低 O 试验采用的测定体系稳定性高 重现性好 抗干

扰能力强 O 所用的醋酸对本体系影响不大 O
报纸 ~导购彩报中铅含量对人的健康有影响 O 因

此日常生活中我们应该注意加强自我防护 防止铅

中毒 例如看完报纸后马上洗手 不要用报纸等印刷

品包裹食品 不要边拿报纸边拿食物等 O
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我国科学家开发出 3 种电化学仪器

我国广泛用于环境 ~化工 ~医药 ~ 农业等方面的高技术分析监测仪器 约有 70%依赖进口 一些急需的分

析仪器尚属空白 O 开发具有我国自主知识产权的新型分析仪器 成为摆在科技人员面前的迫切任务 O 从 2001
年 12 月起 中国科学院长春应用化学研究所承担起 十五 国家科技攻关重大项目 科学仪器研制与开发 
子项目 电化学分析仪器 的研制与开发任务 O 经过一年半的努力 课题组研制出目前国内市场急需的 在线

生化需氧量监测仪 ~  在线溶氧监测仪 和 毛细管电泳电化学发光检测仪 三种科学分析仪器 O 这三种具有

自主知识产权的科学分析仪器创新性显著 ~设计制作新颖 达到了国际先进水平 O 特别是 毛细管电泳电化学

发光检测仪 属国际首创 比进口同类仪器成本大幅降低 O 现已应用于药物 ~病毒 ~癌症等方面的科研分析 在
生化 ~医学 ~医药 ~临床 ~免疫等方面有着更为广阔的市场前景 O

544梁信源等:极谱分析法测定生活固体废弃物中痕量铅


