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离心光度法测定酒中微量 Z n ( l )的方法研究
‘

方文焕 林志勇 吴绍祖

(华侨大学应用化学系
,

泉州 3 6 2 0 1 1 )

摘要 研究一种高灵敏测定酒中微量 Z n ( I ) 的新方法—离心光度法
.

在 pH 为 1
.

30 的 Z n -

S C N
一

C V 三元离子缔合物体系中
,

抵
. :

为 598 n m 的表观摩尔吸光系数而
8

为 3
.

39 x 10
5 L

·

m ol 一 ’
·

e m 一 ’ ,

Z n ( l )在 1
.

s x i o一 6
~ i s

.

s x i o 一 ‘m o l
·

L 一 ’

范围内呈线性关系
.

关键词 离心
,

光度法
,

z n ( I )
,

酒

分类号 0 6 5 7
·

3 1

锌是生命的重要角色
,

在人体内可形成 70 多种含锌酶
〔, , ,

具有重要的生理功能
.

又是维持

核酸正常代谢的微量元素之一 但人体内锌含量也仅有十万分之一
,

过多摄入或累积
,

都对人

体有极大危害
,

轻则出现头晕
、

呕吐
、

肠泻 〔卜。
,

重则可引发 胃癌
‘”
等

,

经研究表明健康人每 日

摄取锌量为 10 一 15 m g ‘6 ,
.

因此国际上对食品中含锌量均有限制
,

我国《食品卫生标准 》也作了

规定
,

但 目前尚无统一的标准检验方法
,

只侧重于酒品的感官检查和理化检查
.

为此
,

研究酒

中微量 Z n ( l )的检验方法对于环境检测
、

医学
、

食品
、

临床实践都具有重要意义
.

本文提出的

离心光度法测定酒中微量 Zn( I )尚未见报道
,

它具有灵敏度高
、

选择性好
、

可用普及型分光光

度计进行测定等优点
.

1 实验部分

1. 1 试剂与仪器

1
.

1
.

1 主要试剂 Z n ( I )标准溶液为 1
.

5 3 火 1 0 一Z
m o l

·

L 一 ‘〔, , ; 1
.

0 m o l
·

L 一 ‘

的 K SCN 水溶

液
; l

·

OX i o一 3
m o l

·

L 一‘

结 晶紫 (e v )水溶液
.

1
.

1
.

2 主要仅器 7 21 型分光光度计 (上海第三分析仪器厂 ) ; PH S
一ZC 型酸度计 (上海雷磁仪

器厂 ) ;
80 0 型离心机 (上海手术器械厂 ) ;毛细管真空抽滤装置 (自装 )

.

L Z 实验方法

取 Z n ( I ) o一 9
.

0 0 拼g 于 2 5 m L 小烧杯中
,

加入 1
.

0 m L 1
.

0 m o l
·

L 一 ,
K SCN

,

加水至水相

总体积为 8
.

5 m L
,

用盐酸调节 pH 1
.

30
,

然后转 入 10 m L 离心管中
,

加入 1
.

0 m L I
.

o x 1 0 一 3

m ol
·

L 一 ’
C V

,

以水调整使水相最终体积为 1 0
.

0 m L
,

摇匀后将离心管置于离心机中(3 50 O r ·

‘
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m in
一‘

)离心 10 m in
,

用玻璃 毛细管真空装置将其清液 抽吸除弃
,

粘附在离心管 内壁的〔Z
n -

SC N
一

C V 〕
· n 〔SC N

一

C V 〕这,一复杂离子缔合型加合物 (简称有色 型体
〔了〕 ,

下 同 )用 0
.

5 0 m L

D M F (二甲基甲酞胺 )溶解后并以水定容为 10
.

0 m L 摇匀
、

以试剂空白作参比
,

用 0
.

5 。m 比色

皿于 凡
a :

为 59 8 n m 处测其吸光度
.

2 结果与讨论

2. 1 吸收光谱曲线

取 Z n ( I )标准液 8
.

0 拌g ,

按实验方法进行沉淀
、

离心
、

光度测定并绘制〔Z
n 一

SC N
一

C V 〕
· n

〔S C V
一

C V 〕复杂离子缔合型加合物试剂 空白及染料

C V 的吸收曲线 (图 D
.

图 1 中四条曲线所反映的光

学特性及其变化规律相似
,

且最大吸收峰位置完全

一致
.

由于 Z n Z+ ,

S C N 一
及〔Z

n (S C N )爱
一〕在此光区内

无 明显吸收
,

表明有色型体在 D M F 溶液中所产生的

吸光值几乎全是由染料 C V 所贡献的
.

因为离子缔合

物 〔Z
n 一

SCN
一

C V 〕具有吸 附大量配位基 (S C N 一 )与染

料 C V 组成的二元化合物 (S C N
一

C V )而形成有色 型

体沉淀
,

而游离的〔S C N
一

C V 〕不沉淀仍在水相中
,

所

以在选定的工作条件下离心分离除去
,

因此在 凡
a二

为

5 9 8 n m 处 以试剂 空白作参比进行有色型体光度测定

时具有极高的灵敏度
〔的

.

2
·

2 〔Z n 一SC N 一C V 〕
· n 〔SC N 一

C V 〕形成条件的选择

5 5 0 孟z n m 。。V

图 1 吸收曲线

1
.

试剂空白/ D MF ; 2
.

C V / D w F ,

3
.

有色型体 /试剂空白 ; 4
.

有色型体 / D MF

2
.

2
.

1 水相介质和酸度选择 〔Z n 一

S C N
一
C V 〕

· n 〔S C N
一

C V 〕在盐酸介质中沉淀完全
,

稳定的

程度优于硝酸或硫酸介质
,

适宜的酸度范

围 pH 值为 1
.

26 ~ 1
.

33
.

本研究工作选用

p H 1. 30
,

其有色型体在 水相中沉淀
、

离心

分离完全 且稳定
,

并 可获最大又恒 定的吸

光值和较低的空 白值
,

以利于灵敏度的提

高 (图 2)
.

么 2. 2 K S CN 和 C V 用量选择 实验结果

表 明
,

有色 型 体形 成沉 淀
、

分 离 的最佳

K S CN 浓度 。
·

0 9 0 ~ 0
·

1 1 9 m o l
·

L 一 ‘ ,

最佳

C V 浓 度 9
.

0 又 1 0 一 5

一 1 1
.

0 X 1 0 一 s
m o l

·

L 一 ’ ,

用量曲线见图 3
.

水相总体积为 10 m L

时
,

选用 1
.

0 m o l
·

L 一 ’
K S C N 和 一 。又 1 0 一 3

m O I
·

L 一 ‘C v 能满足要求
.

2
.

2
.

3 有 色型 休 形 成时 间及 稳 定 性

〔Z n 一

SC N
一

C V 〕
· n 〔S C N

一

C V 〕有色 型体是

1
.

0 0

图 2 酸度的选择曲线

一 试剂空白(S C V ) / D MF , 2
.

有色型体/试剂空白(SC N ) ;

3
.

试剂空白(C V )/ D MF , 4
.

有色型体 /试剂空白(C V )
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一种复杂离子缔合型加 合物
,

其分子是 由众多简单离子微粒参与
,

逐步形成的疏水性化合物
.

其中 Z n ( I )与 SC N 一
先形成二元配阴离子

—
硫氰酸锌配位离子 〔Z

n (S CN )
‘

〕卜
,

再与 C V 形

成三元离子缔合物 〔Z
n 一

S C N
一

C V 〕
,

而后吸附一定量的〔S C N
一
C V 〕二元化合物而形成 〔Z

n 一
S C N

-

C V 〕
· n 〔SC N

一

C V 〕有色型体沉淀
,

所以需要足够充分的反应时间
,

其反应时间曲线见图 4
.

实

验选用 10 m in 已满足要求
.

V / m l t / m in

图 3 K S C N 和 C V 用量曲线 图 4 时间曲线

1
.

试剂空白/ D MF
,
2

.

有色型体 /试剂空白

2
.

2
.

4 离
,

心分离时间和 离心机速度的选择 实验结果
,

用上海手术器械厂产的 8 00 型离心机

进行离心分离时
,

离心速度应大于 3 o00
r ·

m in , ‘
.

离心 8 m in 以上就可使有色型体从水相中

分离完全
,

本工作选用 3 50 0 r ·

m in 一 ’

离心 10 m in.
2

.

2
.

5 工作 曲线的绘制 (图略 )和灵敏度 Z n ( I )含量在 0
.

1 5 X 1 0 一 7

一 1
.

4 0 X 1 0 一 7
m o l

·

L 一 ,

范围内呈线性关系
.

表现摩尔吸光系数 几
:

为 3
.

39 x 10
5
L

·

m ol 一 ’ · c m 一 ‘
.

2
.

2
.

6 共同离子的影响 在含有 5
.

00 拼g Z nz +
的 10 m L 溶液中

,

加入不同量的酒中常见的其

它离子
‘幻

,

以产生 5 %误差的共同离 子量作为允许极限
,

千倍量的 N a + ,

Cl 一 ;
百倍 量的 Pb2+

,

A 1
3 + ,

C a ’+ ,

5 10 釜一
,

p o 乏一 ;
十倍量的 S n , + ;

五倍量 M g 艺+
,

e d
Z+ ,

M n , +
均不干扰 z n Z +

的离心光度

法测定 ; 5 0 凳一
,

N O 歹对 Z n 艺十
分离有影响

,

原因待进一步研究
.

工作中应尽量不用大量 的 N O 了

或 5 0 芝
一
介质

.

五倍量以上的 Cu Z +
有影响

,

但可用硫脉掩蔽
.

2. 3 分析应用

离心光度法直接测定酒中微量 Zn( I )
.

测定时
,

准确移取酒中样品 3
.

00 m L 于 25 m L 烧

杯中
〔9 , ,

在沸水浴上蒸至近干
,

加入 3 m L H N O
3
(1

:

1) 再蒸干
,

重复两次
,

最后用 3 m L H CI

(1
:

l) 蒸干以赶走 N O 了
.

冷却后用 2 m L 水溶解
,

加入 1
.

0 m L 饱和硫脉液掩蔽 C u Z十 ,

以下按

实验方法进行
,

Z n ( I )的分析结果平均值为 5
.

34 又 1『
s
m ol

·

L 一 ‘

(n 一 7 )
,

变异系数为 0
.

3 %
,

回收率为 97
.

5 %
.
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