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酒中微量锌的阳极溶出伏安法侧定

方 文 焕

0应用化学系 1

摘 要

酒,护微员锌与饮酒人的健康有很大的关系
9

本文提出用阳极溶出伏安法直按测定酒中微量锌
,

探讨了酒中锌的阳极溶出行为及其测试的最佳条件
,

在: ∋ ; < 一 = 的# ∋
9 ( )一 ∋ ( )底溶中

,

使用

铂签绝欲莫电极及大面积银汞膜参比电极
一 ,

富集电位 一 4
9

>?
,

侧量锌的溶出峰
,

, : 二 一 。
9

= 68
,

波

形良好
,

不需要分离和化学富集
,

方法简单
,

快速
,

线性范围为 ≅ 一 4。。: : Α
,

酒中含锌 ≅ < : : Α的

相对标准偏差为 4
9

。呱
,

灵敏度 。
9

Β: : Α
,

回 收牟为55 一4Χ 7肠之间
9

9 口�臼 9 日‘州

月3� 合

锌一向被人们认为是人体的生命元素之一
。

但近代研究表明锌量在人体内超过上 闭值便

具有致癌作用
“, 。

酒是人们生活中普遍喜欢的饮料
,

因此酒中锌的测定有其现实意义
9

文献

曾报导用)( Δ发射光谱分析方法测定酒中的锌
, 汇≅

,

“但因仪器设备昂贵不便普遍推广
9

也 有

人
‘�Ε
报导

,

用微分脉冲极谱同时测定酒中铜
、

铅
、

锌的检出限为Χ
9

2>ΔΔΦ
9

在国内用阳极溶

出伏安法直接测定酒中微量锌未见报导
。

本文探讨了锌在不同底液中的阳极溶出行为
,

确定

了以# ∋ �()溶液为底液的测定方法
,

具有样品处理简便
,

无机金属离子干扰少等优点
,

能直

接测定酒中Δ: Α级的锌
,

方法灵敏度和回收率均比较满意
。

实 验 部 分

0 一 1 主要仪器

4
9

7< 一 > ∃型汞膜快速极谱仪
Γ

扫描速度 0 阳 工 1 Β  Φ 8 Η Ι9

≅
·

% ϑ > , 4 Χ �型Κ 一/函数记录仪
Γ

量程
Γ
Κ 一 32 2Φ 8 Η Λ‘ ,

‘

/一32 Φ 8 Η
Λ

Φ’9
>

9

电极
Γ : Μ 一 ∃ Ν 一

Ο Ν膜电极为工作电极
,

大面积∃ Ν
一

∋Ν 膜电极为参比电极
9

—
与

本文4 5 6 =年 4 4月 > 日收到
9

郑文
、

蒋银生也参加部分实验工作
9
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、

报 4牙台了年

�
,

磁力搅拌器
。

0 二 1 主要试荆

4
9

ϑ Ο Β 十

标准溶液
Γ 称取光谱纯Β Ο Χ Χ 9 = 4 = <5

,

用少量酸溶解后移入 < ΧΧ Φ3 容量瓶中
,

用

二次蒸溜水稀释
≅9 底 液Μ

咖够
需
瓤

以道当稀妈艺云
,

卜

均用∃ ∀ 级 1 Γ 2
9

32Π的∋ # Χ Ι 、 ∋ Λ 3
、

Θ ()
、

# ∋ Ρ Λ 3和

# ∋ Ι
·

∋ Β2
一

# ∋ Ρ ( )
。

>
9

二次蒸馏水
9

0三 1 实验步骤

取一定体积试液于电解池中
,

通# Β
除氧4 Χ44

、ΣΟ 后
,

在# Β

气氛保护和搅拌下
,

于一定富集

电位下电解富集一定时间
,

停止搅拌
,

让试液静置>Χ
< ,

立叩扫描溶出
,

记录其阳极溶出 伏

安曲线
,

测其溶出峰高
9

扫描后 电极于 一 2
9

Χ≅
8
下继续溶出 = Φ ΣΟ 后用于下一次测定

。

结 果 与 讨 论

0 一 1 不同底液对锌溶出峰高的影晌

4
9

支持电解质 的选择
Γ

在相同条件下
,

按上述实验步骤分别对于 Χ
9

Χ护Π ∋ # Χ > 、 ∋ ()
、

# ∋ ‘(3
、

# ∋ Γ ·

∋ Β 2
一 # ∋ ‘

(3’
作为支持电解质进行锌的阳极溶出实验

。

其结果袭明
, ∋ # 2 > 、

∋ () 对锌的溶出峰高有较大 的

影响
,

在其余的支持电解质溶液中
,

锌的溶出峰高与锌浓度有良好的线性关系
9

本文选用 了

# ∋ Ρ (3 作为支持电解质
9

’

佗
9

支将电解质的用量对锌Σ容出峰高的影响
Γ

分别移取2
·

4口Π # ∋
� ( ) 

·

4Χ
、

2
·

≅。
、

2
·

> Χ
、

Χ
·

� Χ
、

Χ
·

< Χ和 4
·

2 2 Φ 3于4 Χ Χ严3容量瓶中
,

各

加入�Γ9 ΧΧ 杯Ν锌和 =
9

ΧΧ Φ 33
9

2 Κ 4 Χ
“ ‘Π ∋ ()

,

用二次蒸馏水稀释至刻度
,

电解池中
,

按上述条件
,

记录锌的阳极溶出伏安曲线
,

侧其溶出峰高
,

量在。
9

户土
9

ΧΧ 耐内对锌阳极溶出峰高冤明显影

响
。

本文选 
。

≅Χ 川已经足够 了
。

如果 锋 含 量

摇匀后移取<Χ
, 。。Φ 3于

结采是。
9

4Χ Π # ∋ 。(4 用

大时
,

可适当增加支持电解质的用量
。

>91 成液酸度对锌阳极溶出峰高的影嗬乞赔
‘ 9

’
‘

二终

配制含> Χ
·

“2: : ΑΒ Ο , ‘

试液
,

其他条件同上
,

震
研究其底液酸度对锌溶出峰高的影响

,

结果如 三

图 4
。

二
Τ

从图 4 可见
,

「

锌溶出峰高随底液的 Δ∋ 值增大
,

而增高
,

在 Δ∋ ; <一 =
Τ

间其锌溶出峰高达 到

最高
9

Δ∋ Υ = 以后
,

其活出峰高随 : ∋ 值的增

大反而下降
9

本文选用 Δ∋ 二 < 一 = 进行实验
9

图 4

实验时只要在4 ΧΧ Φ 3总体积中含 =
9

: 2 Φ 3 3
9

2 Κ

: ∋ 位对锌溶出峰离的影响
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药
一

绷∋ ()
,

便可控制其底液:∋ 为 < 一 =
9

0二 1 富集电位对锌溶出峰高的影响

其它条件同上
,

用Β 
9

  ΔΔΑ ϑ “ ’十液研究富集电位对锌溶出峰的影啊
,

结果如图 ≅
9

图≅ 的∋
一

, 曲线表明锌洁出峰高随着富集电位的增大而增高
,
富集电位在

一

4
9

>
一

4
9

�

伏之间
,

峰高已达最高
一

Ω Ξ
9

平稳
9

大于 一 4
。

<8
,

求膜 电极表面出现小气泡一水文 选 一 4
9

> ,

为富

集电位
9

0三 1 富集时间与锌溶出峰高的关系

富集电位 一 4
9

> 8 ,

其他条件同上
,

用 ≅ Χ
9

。。Δ: Α Β Ο ’

护夜进行富集时间与锌溶出峰高关系的

实验
9

窗集时八吐选

盆0。
Γ4,
1 为纵标

,

3
、

≅
、

>
、

妇
Ο Σ33 ,

分别记录诈洁出曲找
。

1介泪共
3

口应的峰高
。

以 峰高

时介Γ �Μ 0
4Γ 3ΣΟ 1 为淡标作卜Ξ如图 ≅ 中冬)一 , 。,

ΨΞ叹
9

��三翔心
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习 , 几1至某时间和富集吧

讨2 3 1 沐出自朵下拍勺沐

图 4 车书3
夕
出少华花

3
与伦之 5

、

戈 刁飞

仪器灵敏匕红
。

) 6 7
#

幼
3

伙器灵敏度
8
) 9 7

#

, ∗

��

丈习 

功
。
·

、、

义!!
作中∀ 石〕

’

堵士乏弘

要求
#

∃%&∃ 线沉 明
,

不万刀创时问生 ∋ ( 泊之 内
,

不
, )#∗∀ , )∃锌量的书少 选排不 +司的宫集 ,−

苏于二

户习
。

污出峰高与沂集时间成正比
#

在实际工

木文选用  ,
币川 ∀ 为不集时问已达 到

. 四 / 锌溶出蜂高与锌成子浓度的关系

一
,

百己制一系歹)%含锌量为 0 、

夏。
、

∋。
、 1 0

和%2 2 3 45试液
,

其它条件同上
,

记录锌浴出伏

安曲线
,

测其峰高
#

以洛出峰高6 . ( ( / 为纵

坐标
, 7 8 7 9

浓度 . 445 / 为横坐标
,

绘制溶出

峰高与其浓度关系曲线
,

见图 : 曲线 .  /
。

 
#

同法绘 ,)&%,  一 ∗;445 范围内的锌溶出

峰高与其浓度的关系曲线见图 : 曲线 . ∗ /
#

从图 : 锌溶出峰高与其浓度的关系曲线说

图 ∋ 锌溶出灵次度曲线
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锌量高 0
Τ

≅ 。一322ΔΔΑ 1 或锌量低 0≅ 一4 < Δ: Α 1 其锌溶出峰高均与锌量成正比关萦
9

0 五 1

极播夜

之Τ

界敏度曲线 Σ
灵敏度选 0 又 Χ

9

Χ≅ 1 档
。

∴ 一 /函数记录仪量程
Γ

,
一

乍
4

·
ς 9 ς , 、

二

Κ 一− 2Φ 8
Η

] Φ ,
/一 4Χ砰8

Η
] Φ

。

畜集时向伪
一

7亩耘
, 其它条件同上

,

进行锌溶出灵敏度的探讨
,

�
。

从图 � 锌灵敏度曲线可知
,

锌量低达  
。

Β: : Α仍然可以检出
。

绘制字锌灵敏度曲线 如 图

0 六 1 千扰实验

根据文献‘
“,报导

,

酒中可能含有 46 种之多的金属元素
,

不过其中除了Π Ν 和 Δ 的含量在

孙: Ο3 左右外
,

其余的金属元素的含量均在几十个ΔΔΑ 以下
‘

酒脚
0

的食抓物经过样品的预处理

全被∋ # >
所破坏

,

只有无机金属元素
9

故本文仅就酒中可能存在的常见且含量又较高 的 无

机金属元素
,

如(⊥ , 十 0 Χ
9

Χ ≅ 4一 4
9

7 <Δ: Φ 1
、

Π Ο Β 十 0 Χ
9

Χ > >一 Χ
9

Χ 6 Χ : Δ‘
Τ

1 以及− Ο ‘ _ 、 : Α Β 十 、

Λ⎯
, _

等对阳极溶出伏安法测定锌的影响作了探讨
9

实验结果表明
,

在所选定的测定条件下
,

Δ护
、 、 ’

−衅
‘

不干扰锌的测定
9

Π Ο , 十 、

(砂
‘

小于 < 倍锌量时对锌的测定无明显干 扰
, ( ⎯ , ‘ 在

4 Χ Χ倍于锌量内不干扰其测定
。

0七 1 酒的分析
’

、
‘

9

39’ 测定方法
Γ

准确移取酒样 <
9

2 2 Φ 3于蒸发皿中
,

·

在沸水浴中蒸干
。

加入 �” 3已# ∋ 双Χ >
再蒸干

9

再加入

� Φ 3 = # ∋ ( )再次蒸干
,

以赶去过量钓∋ #  Γ 9

冷却后移入3 2 2 Φ 3容量瓶中
,
加入= Φ 33

·

2 Κ 32
一 ‘Π

∋ Λ3 及2
9

Β 2Φ 32
9

32Π # ∋ �α
,

用二次蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀后移取< Χ
9

Χ伽写 按上述 实验

步骤和测定条件进行测定
,

并以标准加入法计算其含量结果见表 4
。

·

Τ
Τ Τ

表 4 酒中微量锌的分析结果

酒样”

⋯锹Ρ ⋯
置

腮4’’

⋯
,

9

7 Ψ Γ
9

7 士。
9

Χ 6 6

⋯
‘

·

< Ψ 4
9

<士 。
9

Χ 6 <

> 4 Χ
9

Χ = ΩΧ
9

Χ = 士 Χ
9

Χ = 4

表 ≅ 方法的重复性
一ς 一一 9 一ς 呀尸

,

一山一
9

一∗

·

6 6 9Χ
·

6 6 士 2
·

Χ > >

9

叉为五次侧定值平均值
Ρ

二置信度取5< 务
9

Τ

潭攫Ψ耀翌⋯竺曝Σ竺
】 ≅ <

9

=

⋯

⋯
平均值≅ < 一

Ψ

≅
9

方法重复性
Γ

配制 < 分含量各为≅<
9

ΧΧ ΔΔΑ ϑ Ο Β _

液
,

其它条件同上
,

进行方法重复性实验
,

其分
一

析 结

果的相对标
β

准偏出为 4
9

Χ χ
9

0 重复测定 < 次 1
,

如表 ≅
。

>
9

回收率
Γ

取 ≅ 号酒样 0含锌量为 4
9

<Χ 士 Χ
9

Χ6 <ΔΔΦ 1 4
9

ΧΧ ‘3及标准锌离子 4
9

ΧΧ 2 β 04
,

ΧΧ :帅 1 于 蒸




