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四 一 ( 4一三 甲
·

按 苯 基 ) 叶琳测 定

食 品 中 的 超 痕 量
.

锌
沈若荃 俞曙

(食 品科学与工程系 )

摘要 以水溶性 a ,

日
, 丫

一

声
一

呜
一

: ( 4 一
三甲按笨基 ) 叶琳〔 T

一
通

一
T A P ) P〕作 显色剂扩

测 定食品中的痕量锌
。

对 实验条件及共存离子的干扰进行 了探讨
。

室温下
,

在弱酸

性介质中
,

经 7
一

腆
一 8 狂基叶味

一 5 一

磺 酸催化
,

反应生成 l : 1络合物
。

最大吸收波

长 为4 2 2 n m
,

摩尔吸收 系数为 4
.

o x i o s l
一

m o l
一` · e m

一 ’ ,

桑德 尔指数 为。
。

16 n g
一 e m Z一 ’ ,

变异 系数为 1
。

6一 3
.

7 %
,
回收牟为 9 0

。
8 %

。

本方法适用于分析食品 中的痕量锌
。

主题词 四
一

( 4 一三 甲按笨基 ) 叶味 , 超痕量 ; 锌

巴

n 启台
. .

会 )

,尸 口 .J ` J

锌是人体所必需的微量元素之一
,

人体中至少有20 种酶与锌有关
。

许多研 究 表 明锌 与
R N A

、

D N A 和蛋白质的生物合成有密切失系
“ , : 人类从食品中摄入锌

。

目前常角侧定食品币
锌的方法有原子吸收分光光度法

、

双硫踪比色法
。

迸年来
。卜啦化合物作为光度显色剂

,

因其

灵敏度高及稳定性好
,

已被分析工作者重视
。

目前已有报道用 a ,

日丫
,

5
一

四苯 外 琳 ( 简 称

T P P ) 测定痕量锌 21[
、

m “ 。 一

四
一

(对经基苯 )外琳 ( 简 称 T
一 4 一

H P P ) 测定锌的研 究 t3] 以及

四
一

( 4 一

三甲按笨基叭琳 〔简 称 T
一

( 4 一
T A P ) P 〕测定高纯稀土及自来水中 痕 量 锌 “ 1

。

用

T
一

( 4 一
T A P ) P测定食品中的痕量锌 尚未见报道

。

1 实验部分

1
.

1 仪器与试剂

7 2 2型分光光度计
,

层析法 l x
、

1 cI m
一

` ·
` -

之 一 T
二

( 挤
卜

:

T A P ) P O ` 0 1 5 %溶液

上海第三分析仪器厂

华东师范大学化学系m g / m l
,

锌标准溶液
:

精称纯锌粒溶于 Z m o

l/ I H CI 配 成 1
.

Om g / tn l 贮 备 液
,

每 日新鲜配制
一

成

1协g / m l的工作液
。 _

.

:
`

’
-

本文 19 89 年 1 0月
.

了日收到飞



第 2期
`

沈若荃等
:

四叹 本
一

兰单按末基 )叶妹侧
.

定食品中的超痕量锌 :盛 1

高铁试剂 ( 7 一

碘
一 8 经基唆琳

一
5

一

磺酸 ) 1
.

0 x 10- 3 M 几

7 7 1强碱性阴离子交换树脂 5 1一50 目 乙

,
·

2 操作方法 )
吸取含锌试液 (”

·

”一 2
·

”协 g )于“ ” m l比色管中
,

加入 p H S
·

”的蜻酸 缓 冲 液 1
·

5 m l
,

1
·

o `

1 -0 , M 高铁试剂。
.

5 m l 和 0
.

0 1 5 % T水渗
: T

一

A P江E溶液 1
.

0 m l
,

室温下避光放置 Z o m i n ,

再加

水至刻度
,

用 1 o m 比色皿
,

`

以试剂为参比在 42 2n 伍处测定其吸光度
。 `

-

1
.

3 条件试验
一

,
,

)

, :3 , 吸收曲线
一

{
(1 ) 以水为参比

,

测得显色剂吸收曲线
,

见图 1
。

最大吸收波长为 41 2 n m
。

(2 ) 络合物吸收曲线 吸取 1
.

5 。 `锌标准溶液
,

按 1
.

2操作方法挺村
,

测得络合物的吸收曲线
,

见图 2 : 早大呼收波性乡够
“ , m

·

一

以显色剂为 参比
,

朋O

图 1 试 剂吸收曲线 图 2 络合物吸收 曲线

1
.

3
.

2 反应时 间的选择 吸取 1
.

5二 g锌标准溶液
,

按 1
. 2操作方法进行

,

在室温避光 放置不

同时间
。

图 3 所示
,

锌络合物反应 1 5 m in 以后吸光度稳定
,

20 m in 以后吸光度 开始下降
,

本

研究选择反应时间为 20 沮 in
。

1
.

3
.

3 p H的影响 吸取 1
.

su g锌标准溶液
,

’

按 1
.

2操作方法进行
,

用醋酸钠一一醋酸 配 成

p H 3
.

。一 6
.

5的缓冲液
,

在不同的 p H条下钡咤多少 T
一

( 4
一

T A )P P的吸光度
,

见图 4
。

p H小 于

4
.

。时吸光度很低
,

随 着 p H 的 增 高
,

吸光度值增高
;

、

p H S
.

5以后吸光度又下降
,

因此选用

p H S
.

。
。

伙
1

.

3
.

; 显色剂的用量 吸取 1
.

s u g锌标准溶液
,
按 1

.

2操作方法进行` : 采用不 同 量 的 显 色

剂
,

图 5所示使用。
.

0 15 % 的 T
一

( 4 一
T A P ) P的用量对吸光度有影响

,

用量在工
.

00 一 1
.

2 5 m l之

间较为适宜
。

本文选用 l m l
。

1
.

,
.

5 催化剂的用量 z n( I ) 与 T
一

( 4 一
T A P ) P在酸性介质中反应 24 h也难达到平衡

,
文

献〔 4〕报道
,

高铁试剂可催化 z n( l ) 与 T
一

( 4一 T
一

A P ) P 的反应生成 :1’ 1的络合物
,

在 p H S
.

o和

室温下 5 m in 内即可完成
,

图 6所示催化剂用量在饥 l一。
.

5耐时吸光度稳定并达到最六值
。

本
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显 色剂用量衬吸 光度的影响
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( 4 `三甲按笨基) 吓味刚定食品中的超痕量锌

文选择o
.

i x i o
一 3 M高铁试剂o

.

s ml
。

1
.

3
.

6 缓冲液用量的选择 图 7 所示p H S
.

0的缓冲液用量在 1
.

。一2
.

0 ml之间对吸光 度无影

、 响
,

在低于 1
.

Om l时对吸光度影响很大
,

用量大于 2 .’0 m 1时
,
使整个反应体积 增 加

,

络合物

反应不完全
,

因此本文选用醋酸钠
一

醋酸缓冲液 1
。

S ln l
。

’

0
。

3

么 1

图 6 催化别用量讨吸光度的彩响

0
.

导

图 7

份
。

O 一犯 ,心

缓 冲液用蚤时吸光度的影响

1
。

4 校正曲线及重现性

分别吸取含锌 。一 3
.

o u g标准溶液
,

按 1
.

2操作方法进行
,

测定其吸光度
,

以 含锌量为横

坐标
,

对应的吸光度为纵坐标
,

制得校正曲线
,

见图 8
。

锌含量在 。一 2
。

5 0 9
·

2 5
一 ` m l之间符

合朗伯一一比耳定律
,

校正曲线 Y = o
.

2 4 1x , 5
。

s 6 x i o , 3 , r 二 0
。 。。。 2 , 。 == `

。

0 x 1 0 5 1
.

m o
l

-

cm
一

;lS
= .0 16 gn .c m 2 . 1

- 4 _

用 含锌量为 1
.

su g的标准液按 1
.

忿操作方法进行 10 次测定
,

吸光度平均值为 0
.

3 6 8 , 极 端

0
。
份

0
。

甘

0 .
·

一.

n 户 2
。
右 协弓

国 8 校正曲线
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值分别为 0
.

3 60 和0
.

3 7 4 , 标偏差为 O
。

0 0 4 4 ; 变异系数为 1
.

2 %
。

1

碑
·

井存余尽离天的影
“

包
及消终

.

一
:

井存金属离子的影响
·

共 存 离 子 力口 入 茄欠量
’

( u、 )
锌

: 干扰离子

.

式
形

M g Z十

C
a Z+

M联 2十
`

H g Z+

C d Z+

S n Z+

P b Z+

A 13 +

愈 月护
,

·

。

再。胜
:

: 几

梦
e ,

、 `

C
u Z+

M g S O。

C a C 12

交 n

sD
;

H g C 12、
-

C d S O ;

S n C 12

P b ( A e
)

A 12
( 5 0

7 0 0

3 0 0

8 0 0

6 0 0

4 2 0

3 0

1 5 0

1 5

3 0 0

2
.

p

1
。

5

2
。

0

4 6 7

2 0 0

5 3 3

4 0 0

2 8 0

2 0

1 0 0

1 0

2 0 0

1
。

3
。

1

1
。

3

MMM g S O。 {二二 7 0 000

::: 了 : 蕊几 C a C 12 ’
111

3 0 000

交交 n

sD
; 七、

: ---

8 0 000

HHH g cl
Z、

一

! “
...

6 0 000

CCC d S O ;
、 !!!

4 2 000

sss n C 12
;

,,

3 0
...

PPP b ( A e
)法法 1 5 000

AAA 12
( 5 0 、3、

: ::: 1 555

CCC
r Z

( s味 )
。

’’ : 于 护护

。。
_

F
e Z ( 5 0

`
)

333 从
’

3 0 0
---

一一 F e S 0 444 2 ..0 一 一一

CCC
u

S O
--- 1

。

555

22222
。

0
_

二二

字
.

表 1
.

谬明外叭 eF
,入

一

C “共嘟干扰锌的狈组定资
一

由于本文采用的催化剂高
`

铁试剂是 测铁
’

的高灵敏试触亡铁的存在与高铁试剂发生反应而失去催化作用
,

_
一

因此必 须 除
.

去 F e “世、 F解
+

-

及 C
u “ +

的干扰
,

文献〔 5〕报道 7 17 型强碱性阴离子交换树脂可分离过滤金属
.

的 氯 绩合物
,

’

在
0声玛醉.l/ H C工介质中只有贩1C

3一

有较好的吸附
,

某他离子均不能吸附而分离
,

4

当 酸度 降至

o
.

o o s m o l / l时
,

Z n
C 13一

稳定性低从柱上洗脱下来
。

.1 6 样品测定和回收率试验
办 ,

、

结果见表 2o 丫
。

表忍 样品测定和回收率

{
; , 定 次 数 }

样 品 名 .一
-

—
一

}

{拼 品 {回 收 !

锌含量

( p p
m’\

、 标准偏差
变异 系数

(% )

加入标
样 量
,

( P P m )

实际刚
得 量
( P P m )

回 收率

( % )

一..00.1
O。QUQ曰

水蜜桃罐头

娃哈哈 儿童营养液

紫云英蜂蜜

享氏婴儿 营养奶糊

7
。

1 0

6 3
。

1

5
。

2 4

1 7 4

飞
.

2 6

1
汤

3
。

7

1
。

6

3
。

2

3 , 5

1 0 8
。

5

O
。

1 7

6
。

0

5 -0
0

0

几 4
。

0

`

1 3
。

3

8
。

8 4

2 9 5
。

7

月
1

1
|月ō,一

…

托。
毋

几
.

熟
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一

( 4 一

兰甲按笨基) 叶琳刚定食韶中的…超痕量锌 4 牙

结

。

小,自

水溶 性 T
一

( -4 T A P ) P 外琳测定食品中超痕量锌
,

用 7
一

碘
一

8
一

经 基 喳 琳
一

5
一

磺 酸 作 催

“ 化剂
,

在 p H S酸性介质中
,

室温条件放置 20 m 伍反应即可完成
。

与双硫腺法相比
,

该方法 灵

敏度高
,

摩尔吸收系数为 4
.

0 x l沪 1
·

m ol
一 ` · 。 m

一 ` ,

不 需用有机溶剂
,

并简化了操作步骤
。

食品

中铜
、

铁对本方法有干扰
,

可用 7 17 型强碱性阴离子交换树脂消除千扰
。

提高了选择性 及 准

确度
,

回收率可达 90 %
,

满足分析要求
。
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