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酸性铬蓝 K光度法测定白酒中微量铅
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摘 要: 在三羟甲基胺基甲烷-盐酸缓冲体系( pH9.5) 下 ,以酸性铬蓝 K 作显色剂 ,酸性铬蓝 K- Pb(II)在水相中形

成稳定的浅蓝色配合物 ,配合物在 515 nm 处有一最大吸收波长,摩尔吸光系数为 3.9×104 L/moL·cm, Pb (II)含量在

0.0～50.0μg/mL范围内服从朗伯比尔定律 , 检出限为 0.056μg/ mL, 加标回收率为 97.5 %～98.0 %, RSD3.32 %～

5.34 %。该法简便易行,可直接应用于测定白酒中微量铅。
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Determination of Trace Lead in Liquor by Acid Chromium
Blue K Sepectrophotometr ic Method
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Abstract: In Tris(3-hydroxy-methane)-HCl buffer(pH9.5), with Acid chrome blue K (ACBK) as developer, Pb (II)- ACBK in aqueous phase
formed stable light blue complex,the complex had a maximum absorption wave length in 515 nm, the molor absorptivity of the complex was
3.9×104 L/moL·cm. Beer's law was obeyed for lead (II) in the rang of 0.0～50.0 μg/mL, the detection limit was 0.056μg /mL, and the recove-
ries were 97.5 %～98.0 %. RSD were 3.32 %～5.34 %.The method could be applied directly to determine trace lead in liquor because it was
simple to operate.
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铅是一种蓄积性的有害物质,白酒中的铅含量属于
国家强制性标准。白酒中铅主要来源是白酒生产过程中

锡冷却器和贮存罐等金属器中铅的溶出、生产所用原料

如稻谷、高粱、薯粉等和水受铅污染而引起的[1]。近年来,
设备材质的改进已较好地解决了这一问题,但这并不意
味着铅的消失。一些小企业使用劣质锡制器具(含铅高)
来贮酒,铅经酸溶蚀进入酒中,导致铅超标。痕量铅的测
定分析报道较多,方法日趋成熟。主要有原子吸收法、溶
出伏安法、流动注射化学发光法、双硫腙比色法等 [2～5]。

微量铅的测定,普遍采用双硫腙分光光度法[5]。由于双硫
腙与铅在水相中显色反应的灵敏度、选择性较差 , 稳定
性较低 ,在测定食品中的铅时,需用三氯甲烷、苯等有机
溶剂作萃取剂,操作繁杂,加大了试验的误差,同时有机
溶剂的毒性,也造成了环境污染。目前,采用光度分析法
检测痕量铅,简化分析过程仍是研究的主要方向和热门
课题。实验发现, Pb (II)对酸性铬蓝 K有褪色作用,形成
稳定的浅蓝色配合物 ,其吸光度变化值与 Pb (II)的加入
量在一定的范围内存在线性关系。由此,提出了在三羟
甲基胺基甲烷-盐酸缓冲体系( pH9.5)下,以酸性铬蓝 K
为光谱探针,在水相中可直接用于测定白酒样品中的微
量铅。

1 材料与方法

1.1 试剂与仪器
物质的量浓度为 1.0×10-4 mol/ L 酸性铬蓝 K(缩写

ACBK, 分析纯 , 上海试剂三厂 )溶液的制备 : 准确称取
酸性铬蓝 K 0.0366 g 于小烧杯中 , 加二次去离子水溶
解 , 并转移至 100 mL 容量瓶中 , 加水至刻度 , 定容 , 摇
匀, 得物质的量的浓度为 1.0×10-3mol/ L的溶液作为储
备液,用时稀释至 1.0×10-4 mol/ L。
铅标准储备液(质量浓度 1.000 mg/mL 溶液):称取

0.1598 g 硝酸铅 (分析纯 , 天津东方化学试剂厂 )置于
50 mL小烧杯中,加入 1 %(质量分数)硝酸 10 mL,使之
完全溶解,移入 100 mL 容量瓶中 , 蒸馏水定容 , 配制成
1.0 mg/mL铅离子溶液,用时逐步稀释为 10μg/mL。
三羟甲基氨基甲烷(缩写为 Tris,上海源聚生物科技

有限公司)- HCl 溶液 : 分别配制 0.1 mol/LTris 溶液和
0.1 mol/L的盐酸溶液 ,用 pH 计调节配制成实验所需的
一系列 pH值的 Tris- HCl缓冲溶液。
联合掩蔽剂:取抗坏血酸、NH4F、K4Fe(CN) 6各 0.12 g

溶于 100 mL pH 7.0 Tris- HCl缓冲溶液 (所用试剂均为
分析纯)。
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用仪器有限责任公司); pHS- 3C 酸度计 (上海大中分析
仪器厂); AL204 电子天平(梅特勒-托利多(上海)仪器有
限公司)。
所用试剂均为分析纯,实验用水为二次蒸馏水。

1.2 实验方法
在 10 mL比色管中依次加入 pH9.5 的 Tris- HCl 缓

冲溶液 2.0 mL, 物质的量浓度为 1.0×10-4 mol/ L 的
ACBK 2.0 mL,加入不同量 Pb (II)的标准工作溶液,用蒸
馏水稀释至刻度 , 摇匀 , 在室温下反应 25 min 后 , 以试
剂空白为参比, 1 cm比色皿在 515 nm处测定吸光度。

2 结果与分析

2.1 吸收光谱与测定波长的选择
按实验方法, 在实验条件下用分光光度计扫描,依

次得 ACBK 对蒸馏水、Pb (II)- ACBK (试剂空白 )在
300～700 nm的吸收光谱,见图 1。

由图 1 可知 , ACBK 的最大吸收波长为 550 nm, 向
ACBK体系中加入 Pb(Ⅱ)标准溶液后,随着 Pb (Ⅱ)离子
浓度的增加(图 1 中 Pb (Ⅱ)离子浓度从上到下增加),在
550 nm处的吸收峰明显下降,最大吸收波长λmax蓝移从
550 nm 移向 515 nm。吸光度之差 ΔA (△A=A0- A)随
ACBK 浓度增加而增大 , 当 Pb(Ⅱ)标准溶液加入量为
3.0 mL时 ,体系在 λmax处的 ΔA(A0- A)达到最大值。从
实验现象看, ACBK的蓝色逐渐变浅。实验选择对比度
最大的吸收波长 515 nm 为测定波长 , Pb (Ⅱ)标准溶液
的加入量为 3.0 mL。
2.2 显色条件的选择
2.2.1 溶液的酸度及用量
配制一系列 pH7.0、7.5、8.0、8.5、9.0、9.5、10.0、10.5

的 Tris- HCl 缓冲溶液 , 加入显色剂 ACBK 2.0 mL, Pb
(Ⅱ)离子 3.0 mL,在λmax 515 nm 下测其吸光度。实验表
明, ACBK的稳定性受酸度的影响较大。显色溶液的酸
度不同, 溶液的吸光度及稳定性也不同, 且随着 pH增
大 ,酸性铬蓝 K 由红色→深蓝色→浅蓝色 , 稳定性逐渐
增强。当缓冲溶液 pH值为 9.5,最佳用量为 2.0 mL时,
酸性铬蓝 K显色效果最好,吸光度最大。
2.2.2 显色剂用量

实验发现 , 在给定的实验条件下 , 改变显色剂的用
量,测吸光度。结果表明 ,显色剂的用量为 1.0～3.0 mL
时吸光度最大且稳定, 实验选用显色剂在此范围内的最
佳用量为 2.0 mL。
2.2.3 显色温度和时间
实验发现,在给定的实验条件下, ACBK- Pb(Ⅱ) 的

显色反应很快。溶液放置 20 min 后体系的吸光度达到
最大且稳定, 2 h内吸光度稳定不变。因此,选 20 min为
最佳反应时间。由实验发现,在 20～50℃范围内,温度
对实验的影响不大,故本实验选择室温下测定。

2.2.4 工作曲线与检出限
配制 Pb (Ⅱ)系列标准工作溶液 , 按实验方法测绘

工作曲线。结果表明 , Pb (Ⅱ)含量在质量浓度为 0.0～
50.0 μg/mL 范围内 , 符合朗伯- 比尔定律。摩尔吸光系
数 为 3.9 ×104 L/moL·cm, 线 性 回 归 方 程 为 ΔA
=0.00114+0.1286C(μg/mL), 相关系数为 0.9969, 由 10
次空白试验的标准偏差的 3 倍除以工作曲线的斜率,求
得检出限为 0.056μg/mL。
2.2.5 共存离子的影响
对 0.01 mg/L Pb (Ⅱ) 标准溶液进行干扰实验,允许

的相对误差≤±5 %时, 实验结果表明, 常见共存离子允
许倍数为 :Na+、K+、Cl -、NO3 -、NH4+ ( 1000); Ca2 +、Mg2 +

(300) ; Fe3 +、Cu 2 +、Hg2 +对 Pb(Ⅱ)的测定有干扰 , 可用联
合掩蔽剂掩蔽 ; 较高含量的 Al3 +,可用 50 g/L 的磺基水
杨酸掩蔽。

2.3 样品的测定
对 2 瓶待测白酒酒样(当地超市随机采集)进行 Pb

(Ⅱ)测定。按文献[4]采用硝酸和硝酸-过氧化氢 2 种消
化液常压消解 , 得澄清透明消化液 , 按 1.2 节的实验方
法进行样品测定及回收率试验,结果见表 1。

3 结论

通过实验, 建立了一种以酸性铬蓝 K为光谱探针,
褪色光度分析法测定食用白酒中铅含量的新方法,该法
所用仪器设备简单 , 实验操作简便 , 可直接用于白酒样
品中微量铅的测定。
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1- ACBK 的吸收光谱 ; 2- ACBK- Pb (Ⅱ) 1.0 mL10μg/mL的吸

收光谱; 3- ACBK- Pb (Ⅱ) 3.0 mL10 μg/mL的吸收光谱

图 1 ACBK 及 ACBK- Pb (Ⅱ)吸收光谱
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