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摘　要　研究了浊点萃取2火焰原子吸收光谱法测定微量锌的新方法。实际样品采用微波消解,利用

非离子表面活性剂T rit ionX2100、络合剂52B r2PADA P 浊点萃取试样中微量锌 (Ê )。探讨了溶液pH、试剂浓

度等实验条件对浊点萃取及测定灵敏度的影响。在最佳条件下,富集10. 0mL 的Zn2+ 溶液,用火焰原子吸收

光谱法测定,锌的检出限为 4. 4ngömL (3Ρ) ,富集倍数为 10倍, R SD 为 1. 21% [C = 0. 20 (ΛgömL , n= 5) ],线

性范围为 0. 15—1. 00ΛgömL。该方法用于中药及黄豆试样中锌含量的测定,结果令人满意。
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1　前言
锌是人体所必需的微量元素之一,人体内有200多种酶的活性与锌有关。人体缺锌会引起食欲

不振、血糖升高、生长发育迟缓、营养性侏儒症等症状。但是,人体摄入过量的锌会引起慢性或急性

中毒[1 ]。因此, 建立灵敏、准确、安全、快捷的新方法测定微量锌,有着十分重要的现实意义。

生物、环境样品中锌含量低,往往需要进行富集, 以达到更低的检出限。浊点萃取是近年新兴

的一种液2液萃取技术, 它以表面活性剂的浊点现象为基础, 通过改变实验参数 (如pH、温度)引发

相分离。因其具有萃取率高、富集倍数大, 操作简便、安全、经济、可实现联用化等优点, 已在生物

大分子分离纯化、有机小分子分离测定及金属离子分离富集等方面得到广泛应用[2, 3 ]。

目前测定锌使用较多的分析方法有中子活性分析 (NAA ) [4 ]、ICP2M S [5 ]、ICP2A ES [6 ]、

GFAA S [7 ]、FAA S [8 ]等。上述方法中NAA 非常耗时,而且对设备有特殊要求。ICP2M S、ICP2A ES等

方法虽然分析性能很好,但是设备昂贵、操作复杂、分析成本高,一般的实验室很难配备。与之相比,

FAA S具有操作简单、分析成本低、结果稳定的优点。

本文中生物样品经微波消解,浊点萃取锌后,采用火焰原子吸收法检测。详细研究了以 5B r2
PADA P 为络合剂,用T riton X2100为非离子表面活性剂浊点萃取微量锌 (Ê )的各种条件,建立了

测定微量锌的新方法,并用于黄豆粉及甘草锌胶囊中微量锌的测定,结果令人满意。
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2　实验部分
2. 1　实验试剂与仪器

Zn2+、Ba2+、Cu2+、Co 2+、N i2+、Cd2+、M n2+、Fe3+、Ca2+、M g2+、A l3+、M o 6+、K+ 储 备 液
(1m gömL ) ,试验所用是经适当稀释的工作液; 2 [ (52溴222吡啶) 2偶氮 ]252(二乙氨基)苯酚 (5B r2
PADA P )溶液: 5. 00×10- 3mo löL 无水乙醇溶液; 非离子表面活性剂T riton X2100 溶液: 10% (w ö
w )水溶液; N H 4C l2N H 3·H 2O (pH = 9. 0)缓冲溶液, 以上试剂均为分析纯 (国药集团)。黄豆粉
(GBW 10013) ;甘草锌胶囊 (江苏兴化制药厂)。实验用仪器: GBC932AAA 型原子分光光度计 (澳大
利亚GBC 科学仪器公司) ,M K22型压力自控微波消解溶样系统 (上海新科微波技术应用研究所)。

2. 1. 1　仪器的工作条件

本次实验所用仪器的工作条件如表1所示。
表 1　仪器的工作条件

元素
波长
(nm )

狭缝
(nm )

HCL 电流
(mA )

乙炔流量
(L öm in)

空气流量
(L öm in)

燃烧器高度
(mm )

Zn 213. 9 0. 2 4 1. 2 10 10

2. 2　实验方法

2. 2. 1　浊点萃取和测定方法

取一定量的工作液于 10mL 的离心管中,加入 52B r2PADA P 溶液 0. 20mL , 10% T riton X2100

溶液0. 50mL , pH = 9. 0的缓冲溶液1. 00mL ,用去离子水稀释至刻度、摇匀,于80℃的恒温水浴中加
热20m in,以4000röm in 离心3m in,分离水相后,胶束相用0. 50mo löL 的稀硝酸定容至1. 0mL ,摇匀
后,直接用原子吸收分光光度计测定。

2. 2. 2　样品处理

黄豆粉: 准确称量黄豆粉样品 0. 5000g 于消解罐中, 加入 5. 0mL 的HNO 3 浸泡 4h, 再加入
2. 0mL的30% H 2O 2,在15×105Pa 下微波消解10m in,平行做4份。反应结束,把所得的样品溶液在
250mL 烧杯中混合后,置于150℃电热板上加热,使氮氧化物得到充分挥发,冷却过滤,将样品定容
于25mL 的容量瓶中。甘草锌:同样采用微波消解法,将0. 2000g 甘草锌粉末处理成50mL 溶液,待
用。

3　结果与讨论
3. 1　pH 对浊点萃取的影响

pH 主要影响络合物的形成,当酸度过高时,金属离子与络合剂形成的络合物不稳定,影响了
萃取率。本实验考察了pH 值为6. 0—10. 0的不同缓冲体系对萃取率的影响 (见图1)。结论表明: pH
为8. 5—9. 5时,萃取率最大且相对稳定。因此,本试验选择pH 为9. 0的N H 4C l2N H 3H 2O 缓冲溶液。
实验中还考察了缓冲溶液用量对萃取率的影响, 1. 0mL 以后继续增加用量,萃取率基本不变。所
以,选择的缓冲溶液用量为1. 0mL。

3. 2　5-Br-PADAD P用量对浊点萃取的影响

加入络合剂52B r2PADAD P 的主要作用是与金属离子形成络合物。其用量对萃取率影响较大,

用量少,金属离子络合不完全, 萃取率低; 用量过多, 由于 5B r2PADA P 的疏水性较Zn (Ê ) 252B r2
PADA P 螯合物强,表面活性剂的量一定时,竞争进入富胶相中的5B r2PADA P 量增加,络合物溶解
量反而减小[3 ] ,导致萃取率减小。不同52B r2PADA P 用量对萃取率的影响如图2所示,结论表明:当
5B r2PADA P 溶液用量为0. 20mL 时, 萃取率最大。因此, 本实验选择的 5. 0×10- 3mo löL 5B r2
PADA P 溶液的用量是0. 20mL。
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图 1　pH 对萃取率影响 图 2　52B r2PADA P 用量对萃取率影响

图 3　T riton X2100用量对萃取率影响

3. 3　Tr iton X-100用量对浊点萃取的影响

T riton X2100 用量大小不仅决定了萃取分离的

效果,也决定了富胶束相体积的大小,影响富集倍率

(富集倍率= 浊点萃取前溶液体积ö浊点萃取后胶束
相体积)。不同T riton X2100用量对萃取率的影响如

图 3 所示, 结果表明: 当 T riton X2100 的用量为

0. 5mL时,萃取率大且稳定。因此,本实验选择的10%

的T riton X2100用量为0. 5mL。

3. 4　温度和时间对浊点萃取的影响

为了在尽可能低的平衡温度和最短时间内达到

尽可能大的萃取率,按照实验方法研究了不同萃取温

度和时间对萃取率的影响 (图4,图5)。结果表明:当萃取温度在75—85℃、萃取时间达15m in 以后,

萃取率大且稳定。因此,本实验选择的浊点萃取温度为80℃,萃取时间为15m in。实验中运用同样实

验方法选择了离心时间为3m in。

图 4　温度对萃取率影响 图 5　时间对萃取率影响

3. 5　干扰试验

按实验方法, 在 0. 20ΛgömL Zn2+ 存在下, 相对误差≤±5%范围内, 共存离子的允许倍率
(w öw Zn2+ )为: N a+ (2000) , Ca2+ (2000) , Cu2+ (1000) , K+ (1000) , M g2+ (200) , A l3+ (100) , Ba2+

(100) , Co 2+ (20) , N i2+ (20) , Fe3+ (10) , Cd2+ (10) ,M n2+ (10) ,M o 6+ (5)。常见的N H +
4 , SO 2-

4 , A c- ,
C l- ,NO -

3 离子对本实验基本没影响。
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3. 6　校准曲线

分别取0—10. 00ΛgömL 的锌工作液,按实验方法,在选定的最优条件下,用火焰原子吸收光谱
法测定相应的吸光度A 值,绘制校准曲线。线性范围0. 15—1. 00ΛgömL ,线性方程为A = 0. 14378C
+ 0. 07783,相关系数 r为 0. 9990。检出限为 4. 4ngömL (3Ρ) , R SD 为 2. 8% (C (Zn2+ ) ) = 0. 20ΛgömL
(n= 5)。

3. 7　样品测定

用本法测定了标准黄豆粉样以及甘草锌胶囊中的Zn2+ 含量。所得结果如表2、表3所示。结果
表明:所测标准黄豆粉样结果与标准值吻合得较好,甘草锌胶囊分析结果也令人满意。

表 2　黄豆粉样品测定结果

样品 标准值 (Λgög) 测定值 (Λgög) RSD (n= 5)

黄豆粉 38. 0±2 36. 6±1. 5 1. 21%

表 3　甘草锌测定结果

样品 测定值 (ΛgömL ) 平均值 (Λgög) RSD (n= 5)

甘草锌 2. 387　2. 234　2. 391　2. 445　2. 310 2. 353 3. 50%

4　结论
浊点萃取是一种简单、安全、快捷的分离富集微量金属离子的方法。T riton X2100作为浊点萃
取剂具有萃取效果好、易于分离、且价格低廉的优点。52B r2PADA P 是一个非常稳定、选择性好的络
合试剂。富胶束相经稀释后可直接用火焰原子吸收光谱法进行测定,结果稳定、检出限低。本方法
用于黄豆粉和甘草锌中微量锌的测定,结果令人满意。
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Abstract　A new analyt ica l m ethod fo r t race zinc by flam e fu rnace atom ic ab so rp t ion
spectro scopy (FAA S) coup led w ith cloud po in t ex tract ion (CPE) as separa t ionöp reconcen tra t ion
m ethod w as developed. T he CPE behavio r of zinc u sing 52B r2PADA P as comp lex agen t and
T riton X2100 as su rfactan t w as invest iga ted system at ica lly. U nder the op t im ized condit ion s, T he
detect ion lim it (DL ) is 4. 4 ng·mL - 1 (3Ρ) fo r zinc w ith the enhancem en t facto r of 10, and the
rela t ive standard devia t ion is 1. 21% fo r zinc (C = 0. 20ΛgömL , n= 5) , and the range of linear fo r
Zinc is 0. 15—1. 00ΛgömL. T he p ropo sed m ethod w as app lied to the analysis of zinc in cert if ied
reference m ateria ls and Ch inese trad it ional m edicine samp les. T he resu lts ob ta ined w ere in good
agreem en t w ith the repo rted values.

Key words　Zinc, M icrow ave D igest ion, C loud Po in t Ex tract ion, F lam e A tom ic A b so rp t ion
Spectrom etry.
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