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摘 要 研究了在PEG2000—Na。S0。一EBT双水相体系中Fe(Ⅲ)的显色反应条件，确定了以铬黑T(EBT)做萃

取剂和显色剂时最佳的反应条件，结果表明，在pH 9．o缓冲液中，Fe(Ⅲ)与EBT形成红色络合物，络合物最大

吸收波长为496nm，摩尔吸光系数为1．34×105L／(m01．cm)。此法和普通光度分析法相比萃取效果好，灵敏度

有较大提高，用于味精中铁的测定，效果满意。
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双水相萃取体系在生物产品的提取及分离方面

具有广泛的应用[1]，在金属离子的萃取分离方面也有

报道‘2“]，但将这种分离方法运用到测定金属离子的

光度分析中的报道并不多[5]。笔者将双水相分离体

系运用于测定味精中微量金属元素铁的光度分析中，

使金属离子的分离、富集、显色测定结合起来，建立了

一种新的光度分析方法。和有机溶剂光度分析法相

比，此法具有安全、无毒害、简便、快速的特点，同时又

使灵敏度有较大提高[6]，效果令人满意。

1 实验部分

1．1主要仪器与试剂

UVlloo紫外一可见分光光度计(北京瑞利分析

仪器公司)，WFJ80一1分光光度计(北京第二光学仪

器厂)，AA6500原子吸收分光光度计(日本岛津公

司)，pHS一3E数字式酸度计(江苏电分析仪器厂)；

MDloo一2电子天平(上海天平仪器厂)。

PEG2000溶液：30％的水溶液；EBT溶液：

o．04％的水溶液，新鲜配制；缓冲液：用1 m01／L的

NH。·H20和1mol／L的NH。Cl按比例调配至pH

9．o，并用pH计测量准确pH值。

Fe(Ⅲ)标准液配制：按参考文献[7]配成，用时

浓度为5肛g／mL。所用试剂皆为分析纯，试剂用水为

去离子水。

1．2试验方法

在125mL的分液漏斗中加入1mL EBT和一定

量的Fe(Ⅲ)标准溶液，摇匀后加入pH 9．o的NH。

·H。o—NH。C1缓冲液，补水至10 mL，然后加入10

mL PEG溶液，摇匀后加入29无水Na。SO。固体，振
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荡3～5min后静置10min，待分相清晰后，弃去下层

水相，将上层萃取相放入10 mL刻度试管内，补水到

10 mL；同时另取一分液漏斗，按上述步骤配制试剂

空白，以其做参比，在496 nm条件下测吸光度。

2结果与讨论

2．1萃取相吸收曲线的测定

按试验方法获取萃取相与试剂空白在波长350

～800 mm范围内进行扫描，结果表明，在pH 9．O，波

长为496 nm时，络合物的吸光度最大。而在此pH

值下，EBT的最大吸收波长为640 nm，两者相差144

nm。在496 nm处测量。吸收光谱图如图1所示。

l：EBT+Fe(Ⅲ)络合物，以EBT为参比；2：EBT，以水为参比

图1吸收光谱图

2．2酸度及缓冲液用量的影响

在pH 8．5～9．2范围内对显色反应无明显影

响，在pH<7或pH>10的情况下，显色不稳定。本

试验确定加入pH 9．o的NH。·H。O—NH。Cl缓冲液

4．o mL，在此条件下显色稳定，且吸光度大，最大吸

收波长稳定。

2．3 PEG用量的影响

固定其他试剂用量，改变PEG的加入量。试验

表明：PEG加入量少时，由于浓度低，不能形成双水

相；增大PEG用量，分相效果好，萃取率高，络合物吸
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光度大，但PEG增大到一定量时对分离效果影响不

显著。本试验确定最佳用量为10 mL。

2．4 EBT用量影响

固定其他试剂用量，改变EBT的加入量，测络合

物的吸光度。结果表明，EBT用量在1 mL左右时，

络合物吸光度最大。本试验确定最佳用量为1 mL。

2．5 无水Na：S04用最影响

保持其他条件不变，改变无水Na。SO。用量。结

果表明，无水Na。SO。用量少时，分相不清，萃取效果

差。用量在2．o g左右时，分相快，且清晰，络合物吸

光度大，显色稳定。当无水Na。SO。超过2．59时，萃

取相粘度增大，体积变小，吸光度不稳。本试验确定

无水Na：SO。用量为2．O g。

2．6显色时间及稳定性

EBT—Fe(Ⅲ)络合物在放置15 min后，吸光度最

大，以后每隔1 h测定吸光度，络合物在6 h内显色稳

定，吸光度不变。

2．7标准曲线制作及灵敏度和检出限

配制不同浓度的Fe(Ⅲ)标准溶液，按试验方法，

在496 nm下测吸光度，绘制工作曲线(见图2)。结

果表明：Fe(Ⅲ)在o～1肚g／mL范围内符合线性关

系，线性回归方程为A—o．388 9×C+O．003 2(C为

Fe3+浓度，肛g／mL)，相关系数R—O．998 5。表观摩

尔吸光系数为1．34×105L／m01．cm，桑德尔灵敏度

为4．17×10～肚g／cm2。11次空白试验标准偏差Sb

一2．3×10～，根据IUPAC建议，本法的检出限C=

3Sb／K一1．8×10_8 g／mL。

O 0．3 O．6 O．9 1．2

Fe(Ⅲ)

图2 Fe(Ⅲ)的工作曲线

2．8共存离子的影响

在双水相体系中，加入10肚g Fe(Ⅲ)，按1．2试

验方法考察了常见离子对测定的影响，相对误差在±

5％以内，允许1 oOO倍的K+、Na+、Ba2+、C1一、No、

SO、Si0；100倍的Ag+、Cr3+、NH；10倍的Cd2+、

Sn2+；等量的Zn2+、Pb2+、A13+、Ni2+。

2．9样品分析
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2．9．1精密度试验

称取某一市售味精样品1．ooo 0 g置于50 mL

烧杯，加入25 mL混合酸(HNO。：HCl0。体积比为

4：1)进行消化处理。消化过程完毕后分6次加入

40mL水，以尽可能的蒸发出剩余的酸，最后移入100

mL容量瓶中，调整pH，加水定容至刻度。取一定量

样品溶液，按试验方法进行测量，结果如表1所示。

表1精密度试验结果

试样

编号

1

2

3

4

5

样搿度测麓量等标糍鬻(A) ／肛g ／肛g
‘。‘一‘

偏差／％

2．9．2准确度试验

取一定量样品溶液，然后准确加入一定量的标准

铁溶液，进行回收率的测定。结果如表2所示。回收

率在96％～105．o％之间，平均回收率为101．1％。

同一味精样品按国标方法GB／T5009．90～2003

用原子吸收分光光度计测定铁含量，重复测量3次的

平均值为4．05肛g／g，与本法测定结果(4．03弘g／g)基

本一致。可见本试验方法是可靠的。

表2样品回收率

本试验用双水相萃取体系建立了一种新的测定

味精中微量铁的光度分析法。该方法不仅简便、灵敏

度高，而且准确可靠，值得推广应用。
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