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摘要 研 究 了以 5
一

B r一

D M P A P 分光光度 法刚定食品 中微量 Cr,

对实验条件及共

存离子的 干扰进行 了探讨
。

在 C
Z
H

S
O H 存在下

,

rC ( l )和 5
一

Br
一

D M P A P 在 p H .4 5

~ 5
·

5 范围内形 成有 色络合物
, 。 = 6

·

7 5 X 1 0 ` L
.

m o l一
’ .

e m 一 ` ,

C r 在 0 ~ 1 2拼g / 2 5 m l

范围符合比耳定律
,

变异 系数和 回 收率分别在 2
.

6 % ~ 8
.

7 % 和 90
.

2 % ~ 95
.

3 %之

l司
。
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微量元素对人体的抗衰老作用 已 日益 引起国内外医学与营养学科学工作者 的密切关

注
,

从 1 9 8 0 年美国食品药物管理局 (F D A ) 宣布 rC ( l )为基本营养物之后
,

就被人 们称 为
“

葆你青春的 C r ” .

科学家通过动物实验证明
,

衰老过程本身与长期缺 rC 或耗尽有关
。

食品中测定微量 C r
的常用方法是二苯氨基脉光度法 lj[ 和原子吸收分光光度法阅

,

前者

灵敏度不高
,

后者仪器昂贵
。

近年末
,

以毗吮偶氮类试剂作为光度显色剂 已显示出优越性阁
,

曾在矿物分析中应用于 c r 、

c 。 、

iN 的测定 〔̀ 一 6〕 ,

食品中 c d 的测定也有报道 v[]
。

本文使用 5
-

B r 一 D M P A P 分光光度法测定食品中的微量 C r
.

1 实验部分

1
.

1 仪器和试剂

7 22 型分光光度计

p H S
一

2 型酸度计

C r
标准溶液 称取 0

.

2 8 3 0 9 基准 K Z
C r Z

O
7 ,

用水溶解
,

转移入 1 00 m l 容量瓶 中定容
,

成

一 o m g / m l 贮备液
。

每 日新鲜配制成 5产g / tn l 的工作液
。

5
一

Br
一

D M P A P 的 C
Z
H

S
O H 溶液 5 x l 『

`
m ol / L

,

天津化学试剂研究所产品
。

N a A e 一 H A e
缓冲液 p H S

.

0 0
.

l m o l / L
.

收稿日期
: 1 9亏2

一
1 1一。
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1
.

2试验方法

于 5 2ml 比色管 中加入一定量 1 0阳 Cr标准溶液
,

加 3 m ls %盐酸轻胺
,

摇匀放置片刻
,

调 p H 为 5
.

0
,

依次加入 Z m l s
一

B r 一 D M P A P 的 C
Z H S

O H 溶液
,

Zm l C
Z
H

S
O H

,

3 m l p H S
.

ON a A e -

H A 。 缓冲液
,

于沸水浴中加热 30 m in
,

流水冷却
,

用水稀至刻度
,

摇匀
。

于 5 8 o n m 处
,

以试剂

空白作参比
,

用 cI m 比色皿测定吸光度
。

1
.

3 条件试验

按试验方法绘制试剂和有色络合物的吸收光谱
,

最大吸收分别 为 4 4 0n m 和 5 8 6n m
,

在

有色络合物吸收峰处
,

对 比度为 1 4 6n m
,

有利于准确测量
,

吸收曲线见图 1
.

1
.

3
.

1 酸度的影响 按试验方法
,

用 N a A c 一 H A c 配制成 p H 3
.

0一 6
.

0 的缓冲液 ( 0
.

l m ol /

L )
,

在不 同酸度条件下
,

分别测其 吸光度
,

见图 2
.

在 p H 4
.

5~ 5
.

5 范围内其 吸光度最大
,

比

较稳定
,

因此选用 p H S
.

0 为最佳酸度
。

彭侧教4nù

侧歌合

54 0 6 4 C

波长 ( n m )

召..
... ....L4卜4

.

nU

图 1 吸收曲线

5
一

B r D M P A P
一

C Z H s 0 H (对水 )

B
.

C r ( 皿 )
一

5
一

D M P A P
一
C Z H SO H (对试剂 )

图 2 酸度的影响

1
.

3
.

2 显色剂用量的影响 按试验方法
,

改变使用不同量的 5 x 1 0 一 `
m ol / L S

一

Br
一

D M P A P

的 C
Z
H

S
O H 溶液

,

测其吸光度
。

见图 3
.

图 3表 明
,

用量在 2 ~ 4m l 范围内吸光度较大
,

且较稳

定
,

故选用 Zm l
.

1
.

3
.

3 还原剂用量的影响 采用盐酸轻胺作还原剂
,

将六价 rC 还原为三价 rC
,

实验用量

在 .2 5一 5
·

o m 15 %盐酸轻胺溶液范围内
,

吸光度较大
,

且较稳定
,

故选用 3
·

o m L 见周 .4

侧茉答

侧 0
.

4

米
彭

2

体积

3 4 5

( m l )

体
敲

4
. 、

气 】1】 I少

5 6

图 3 显色剂用量的影响 图 4 还原剂用量的影响
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1
.

3
.

4

和 图 . 6

温度和 反应时间的选择 按照试验方法
,

选择了反应温度和加热时间
,

分别见图 5

选用沸水浴加热 30 m i n
.

铡合米

6 0 7 0 8 0 9 0 10 0

温度 ( ℃ )

图 5 反应温度的影响

10

图 6

20
时间

30 40 50

《 m l fl )

反应时间的影响

,ó6
j马,é.0.0.0.0

侧咨教

1
.

3
.

5 工作 曲线 取 C r
标准溶液 。一 1 2拜g

于一系列 25 m l 比色管中
,

按试验方法显色
,

测

量其吸光度并绘制工作 曲线
,

结果如 图 7 所

示
。

从图 7 得 出表观摩尔吸光系数
。 ~ 6

.

75 x

1 0 `
L

·

m o l
一

, · e m
一 ` ,

桑德尔灵敏度 S = 7
.

7 o x

1 0
一

乍g / e m
Z ,

C r
含量在 o ~ 1 2拌g / 2 5 m l 范 围内

符合比耳定律
。

1
.

3
.

6 共 存 离子的 影响 固 定 C r
加入量

1 0拜g ,

按实验方法
,

对食品中常见的多种离子

进行了干扰试验
,

下列离子 (最大允许量
,

拌g )
:

C a , + ( 7 0 0 0 ) ; M g
Z+ ( 5 0 p 0 ) ; M n Z+ 、

Z n Z+

( 2 0 0 0 ) ; P b
Z+ ( 1 0 0 0 ) ; A 1

3+ 、

A s ” + 、

H g
Z + 、

S n Z+ 、

C u Z十 、

F e 3+ ( 2 0 )
。

说 明 C u Z + 、

F e 3 +
对 C r 3+

的千

扰较大
,

采用 甲基异丁基酮萃取
,

可消除干扰
,

个别样品含铁量大的再使用焦磷酸钠掩蔽
,

如

血粉
。

浓度 ( 产 g / 2 5 m l )

图 7 工作曲线

2 样品分析

称取一定量匀样
,

经干法灰化后
,

灰分用 10 m l6 m ol / L H CI 加热溶解
,

冷却后转移
,

并用

水定容至 25 m l
,

摇匀
。

移取 l o m l 样液于 6 o m l 分液漏斗中
,

加
·

入 5 %盐酸轻胺 3 m l
,

摇匀
,

加 s m l 6m o l / L H C I
,

加 10 m l 用 6m ol / L 盐酸饱和过的甲基异丁基酮溶液
,

连续萃取两次
,

弃去有机相
,

将水相移
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入 0 5m l 容量瓶 中
,

以水定容
,

分取部分试液于 25 m l 比色管中按试验方法显色测定
。

3 测定结果

测定结果列于表 1 和表 2

表 1

样品及产地
测定次数

测定值

平均测定值 标准差 变异系数

(
, ;

) (“ g / 1 0 0只) ( S ) ( C
.

V % )

凤尾鱼 (南通 ) 5 4
.

6 0
.

4 1 8
·

7

奶 片 (无锡 ) 5 4
.

1 0
.

2 5 6
·

1

红 糖 (市售 ) 5 1 5
.

0 1
.

50 8
·

3

猪血干粉
.

(无锡 ) 5 4 3
.

0 1
.

1 0 2
.

6

鸡蛋干粉
`

(无锡 ) 5 1 5
.

0 1
.

2 0 7
.

3

,

样品 系冷冻干燥后制备

表 2 回收率

样品 测定次数 加标量 平均测 定值 平均回收率 变异系数

( 。 ) (件 g / 10 0 9 ) (尸g / 1 0 0 9 ) ( % ) ( C
.

V 肠 ) _

凤尾鱼 5 4
.

5 8
.

8 4 9 4
.

2 9
.

8

奶 片 5 4
.

7 8
.

4峨 9 2
.

3 8
.

1

红 糖 5 1 9
.

0 3 6
.

1 0 9 5
.

3 5
.

5

猪血干粉 5 4 2
.

0 5 0
.

9 0 9 0
.

2 5
.

5

鸡蛋干粉 5 1 4
.

0 2 8
.

3 0 9 5
.

0 5
.

9
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5
一

B r一

D M P A P f o rm s a e o lo ue rd e om P lex
,

T h e a p P a r e n t m o l a r a b s o r P t iv it y o f 6
.

7 5 X 1 0 `
L

.

m o l
一 ’ .

e m , ` .
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.

T h e v a r i a t i o n
·
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.
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.
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.
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