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水中痕量苦味酸的萃取分光光度法测定

胡振元 钱锡兴 陈菊珍
�中国科学院上海有机化学研究所 �

用萃取分光光度法测定水中苦味酸的含

量已有一些报道
〔卜�� ,

但对于 �
�

� 毫 克 �升 含

量的测定到目前为止尚未见有适当 的方 法
�

我们利用三庚基十二烷基嗅化按与苦味酸生

� �
,

成离子对缔合物的性质
,

以有机溶 剂 � , �一二

氯乙烷萃取
,

用分光光度法测定水中痕量的

苦 味酸 �
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有机相

� �
�

水相

三庚基十二烷基苦味 酸 按 在 �
,

� 一二氯乙烷

中于 � � � � � 波长处呈现苦味酸根离 子 的特

征最大吸收
,

此吸收光谱可作 为苦 味 酸 的

定性根据
,

在最大吸收处之吸光值在水相苦

味酸浓度为 �
�

�� 一 �
�

�� 毫克 � 升范围 内服 从

比耳定律
�

水相的 � � 在 �一 �� 范围内时对

萃取没有影响
,

水相中一些可能共存的无机

离子如 � � �
、

� � ��
、

� �
�� 、

� �
�

一 、

�� 早一
、

� ��

等
,

在一般情况下
,

对苦味酸萃取测定没有干

扰
�

此方法可以作为测定地面水 中痕量苦味

酸的一种常规分析方法
,

如生产苦味酸或以

苦味酸为原料的工厂周围的地面水
、

井水以

及工厂的饮用水
,

它可作为污染情况的监测

手段
�

本法的标准偏差 士 。
�

�� 毫克 � 升
,

回

收率在 �� 外 以上
�

� �
,

有机相 水相

同志提供
�

苦味酸 在乙醇中两次重结晶的精制品

�
,

� 一二硝基苯酚
、

� , � 一二硝基苯酚
、

对一

石肖基苯酚 化学纯试剂
�

� , � 一二氯乙烷 分析纯试剂
。

三
、

实验操作

在 �� 毫升的分液漏斗中加入蒸 馏 水 和

浓度为 �
�

� 毫克� 升苦味酸标准溶液
,

使总体

积为 �� 毫升
,

苦味酸浓 度 为 �
�

�� 一 �
�

�� 毫

克 �升
,

然后加人 � 毫升浓度为 � � �� 月� 的

三庚基十二烷基嗅化钱的 � , � 一二氯乙烷有

机溶液
,

振摇一分钟
,

静置分层后把有机相转

移到一厘米石英比色槽中
,

用空白试验的有

机相作参比
,

在 � � �� � 波
一

长处测定吸光值
�

实 验 部 分

一
、

仪器

紫外及可见分光光度计

二
、

试剂

三庚基十二烷基浪化钱
、

三庚基十二烷

基碘化按 �含量 �� 沁 以上� 由我所二室袁群

结 果 和 讨 论

一
、

吸收光谱

三庚基十二烷基苦味 酸钱 在 � , � 一二氯

乙烷中的吸收光谱见图 �
�

�
,

� 一二氯乙烷中

三庚基十二烷基澳化按的浓度是 � 义 � �科�
,

曲线 � 是三庚基十二烷基溪化铁在 �
,

��� 二

氯乙烷中的吸收光谱
�

曲线 � 是水相中含 �
�

�
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毫克 �升苦味酸时有机萃取相的吸收光谱
,

在

� �  � � � 波长处有最大吸收峰
,

与 �
�

� � � � �
�

��  ! � �� 报道的苦味按在乙醇中的最大吸收

峰一致
�

这是苦味酸按离子对络合 物 中苦

味酸根离子的特征吸收
�

曲线 � 表明浓度为

� � �� 一� 的三庚基十二烷基澳化按在此波

长处吸收很小
�

二
、

三庚基十二烷基浪化按的浓度对萃

取的影响
�

�
,

�一二氯乙烷中三庚基十二烷基澳化钱

的浓度控制着水相中苦味酸生成可萃取的离

子对缔合物
�

以含 �
�

�� 毫克 �升苦味酸的水

溶液
,

用不同浓度的三庚基十二烷基嗅化钱

的 �
,

� 一二氯乙烷有机溶液进行萃取
,

测定相

应的吸光值
,

结果列于表 �
�

从表 � 可知
,

三庚基十二烷基嗅化铰浓

度为零时
,

�
,

�一二氯乙烷对 苦味酸 没有 萃

取
,

随着三庚基十二烷基澳化被浓度的增加
,

吸光值逐渐上升
,

浓度达到或大于 苏又 �� �� ,�

时
,

吸光值就为恒值
�

根据化学结构可知此

季按和苦味酸是生成分子比为 � 比 � 的离子

对缔合物
,

由于考虑到三庚基十二烷基澳化

钱中尚有少量杂质以及反应的平衡和相间分

配
,

所以其实际消耗的分子比要大些
,

才可以

保证苦味酸的完全萃取
�

在我们的实验里三

庚基十二烷基嗅化按的浓度一 般 选 为 , �

� �刊�
�

有机萃取相在 �� 小时内吸 光 值 未

见变化
�

三
、

萃取效率

在试验中
,

萃取振摇时间为 � 分钟
,

但实

际上振摇一分钟就可达到萃取平衡
�

此外在

一次萃取以后
,

萃余水相再用 � 毫升上述有

机溶液进行第二次萃取
,

测得有机相的吸光

值为零
�

因此在所述萃取 条件下
,

只需一次

萃取即可
�

以不同 � �
、

浓度为 �
�

知 毫克 �升的苦味

酸水溶液
,

研究了 � � 对萃取测定苦味酸的

影响
,

见表 �
�

实验结果表明
,

水相的 �� 在 �一 �� 范

围内
,

吸光值基本上恒定
,
� � 对萃取没有影

响
�

通常地面水的 � � 值都近于 � ,

所以分析

表 � 三庚基十二烷基澳化按的浓度对萃取苦味酸的影响
�

三庚基十二烷基澳化按
浓度 �几了�
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水相中苦味酸浓度为 �
�

�� 毫克�升
�
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表 � 一些共存离子对萃取测定苦味酸的影响

水相 � � 值

吸 光 值
阵

一

�州川月兰
�
。

’

� � �

�
。

‘

� � �

�
。

’

�� �

�
�

星」二�
““

� 水相中苦味酸浓度为 。
�

�� 毫克 �升
�

时不必调节水样的 � � 值
,

可以直接进行测

定
�

四
、

绘制标准曲线

在 �� 毫升分液漏斗中加 人一定 量 的 蒸

馏水和标准苦味酸溶液
,

使水相总体积 为 ��

毫升
,

苦味酸浓度 为 �
�

� �
、

�
�

� �
、

�
·

� �
、

�
·

� �
、

� � �
、

� �� 及 �
�

�� 毫克 � 升
,

按上述操作测定

相应吸光值
�

标准曲线见图 �
�

苦味酸浓度

在 �
�

仍一 �
�

�� 毫克 �升时服从比耳定律
�

当

用三庚基十二烷基碘化按时
,

所得标准 曲线

与澳化按相重叠
,

由于在有机溶液 中
,

碘离子

见光易氧化
,

实验中以采用澳化按较好
�

水水相中含含 。 :。
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中苦味酸的浓度
,

见表 3
.

结果表明共存离子浓度比苦味酸 大 100

倍以上时
,

对苦味酸的萃取测定基本 上没有

干扰
.

此外
,

我们还研究了对一硝基苯酚
、

2

,

斗一

二硝基苯酚和 2
,

6 一二硝基苯酚对苦味 酸测

定的影响
.
对一硝基苯酚

、

2

,

4 一和 2
,

6
一二硝

基苯酚同样能被三庚基十二烷基澳化按的 1
,

2
一二氯乙烷溶液萃取

,

它们也是生成离子对

缔合物
,

有机萃取相的吸收光谱也示于 图 1
.

对硝基苯酚与三庚基十二烷基按的离子对缔

合物的吸收光谱 (曲线 m ) 在 31 0
nm 波长有

最大吸收峰
,

2

,

6
一

二硝基苯酚与三庚基十二

烷基钱的离子对缔合物的吸收光谱(曲线 v )

在 4、on m 波长有最大吸收峰
,

它们与苦味酸

铁的 380n 。 吸收峰没有重叠
,

所以对苦味酸

的测定影响较小
.
2 ,

4
一二硝基苯酚与三庚基

十二烷基钱的离子对缔合物的吸收光谱 ( 曲

线 Iv ) 在 365n m 波长有最大吸收峰
,

它与

苦味酸铁的 38onm 吸收峰相互重叠
,

所以

对苦味酸的萃取测定产生正误差干扰
.
从这

些吸收光谱可知
,

用三庚基十二烷基澳化按

的 l ,

2
一二氯乙烷溶液作萃取剂

,

也可测定水

中与苦味酸共 存 时 的 痕 量 对一硝基 苯酚 和

2 ,

6
一二硝基苯酚

.

六
、

地面水中苦味酸的测定

水样 1
.
上海日晖电影 院 旁居 民 用 井

水 ; 2
.
河南某化工厂的饮用水 ; 3

.
离该化工

厂一里左右的 9 号井水 ; 4
.
淮北某厂的饮用

水
.
操作同前

.
当苦味酸浓度小于 0

.
1毫克/

升时
,

可适当增加水样体积
,

用 5 毫升萃取剂

,‘
0.

侧一夕幻�一

0
.
L O

。

6 0

,

8

浓度 (:g/ l )

图 2 标准曲线

有机相: 5 毫升 1 , 2
一

二氯 乙 烷 ( . 为含 5 火 l() 一 , 了

三庚基十二烷基澳化按
, 0 为含5 火 jo刊肘

三庚基十二烷基碘化按):

水相: 20 毫升含不 同浓度苦味酸溶液 (p H 7)

五
、

共存离子的影响

天然水 中一般都有无机离子共存
,

为此

研究了数种共存离子对苦味酸萃取测定的影

响
.
在 20 毫升水相中

,

固定苦味酸浓度为

0
.
30 毫克/升

,

分别加人一定量的 N
a十 、

N O 子
、

Ca

Z 十 、

吨
2十 、

S 侧一 、

c]

一 进行萃取侧定 水 相



表 4 水样测定结果

水样来源

吸光值
1赢耀

(D) 终
气1119悉

样积ll)取休臼

日晖电影院旁井水 0.00

9 号井水
( IQ79

.4)
冶

6 O

6 U

O

。

0

·

0

.

0 9

0

.

口夕 牙二 0
.
0 9
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0
.
06一 0

.

15 毫克/升
.

此外
,

研究了萃取分光光度法测定水中

痕量苦味酸的标准偏差
,

见表 弓
.
水样中苦味

一 酸的浓度为 。
.
14 一0

.
30 毫克/升时的 标 准 偏

差为 土 0
.
01 毫克/升

,

回收率在 90 务 以上
.

_ 表 5 萃取分光光度法测定水中苦味酸的标准偏差
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.

(巧U

0
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0 5 2

0 0 5 0

0
.
0 50 牙 二 0

.
06

结 论

用三庚基十二烷基嗅化按的 1
,

2 一二氯乙

烷溶液作萃取剂的分光光度法可定性和定量

侧定水 中痕 量 苦 味 酸
,

测 定 浓 度 范 围在

o
·

0 5 一0
·

8 。毫克/升
,

测 定 的 标 准 偏 差 为

士 0
.
0 1 毫克/升

,

回收率在 90 多 以上
,

它可作

为地面水
、

井水以及工厂饮用水中痕量苦味

酸污染情况的一种常规监测方法
.

0on曰�日门�nU月,J咔d.汤份44

河南 丫 又化工厂饮
用水 ( lq 79

.9 .lo)

0
。

0
6 夕

0
.
0石3

0
.
0 5 8

: :: 参 考 文 献
0

。

1
3

牙 = 0
.
1 5

no
�U22

,‘

]

1毛‘1胜JJ ...
I
n刽。O
J/1儿r.‘‘r.、

Lr1L
r
.L

淮北 火 火 化工厂

饮用水

2O

5O

0
.
055

0
·

1 2 6

0

.

1
4

0

。

1 3
牙二 0

.
14

H a汉a 妞h i, 8

, e
t

a
l
。
刀乞‘乙1 C h e饥

.
5 0己

.
J
a
p 邵

,

3 8
,

1 生9 4
,

(
1 9 6 5

)

.

r
a H q e B

,

H

. , 月 及P
. ,

爪
.
月月 a 刀“ r

.

X
u 邢以‘, 2 1

·

2 1 9

(

1 9 6 6

)

.

K

o

P

e H
M

a H

,

H

.

M

. ,

珊P
· ,

3
a 6

.

刀a百
· ,

3 4

,

1
3 0 0

,

(
1 9 6 8

)

.

T
a r a o

i
e

w i
e z ,

M

,

, e t a
l

、
, a za 件艺。

,
2 1

,
4 2 5

,

( 1 9 7 4
)

.

T
拢r a s

i
e
耐
ez,

M

. ,
C h 哪乞a A 儿a

l落才
.,

1 9
,

1 6 9

,

气1 9 7 4 )
: A ,‘a 乙

.
A 乙s亡,

. ,
2 1

,
2 6 3 6

,

( ] 9 7 4
)

.

‘
’
u , , n

i
n g h

a
m

,

K

.

G

, e t
al

. ,

J

.

伽
召撰 召o e

·,

2 3 0 5
,

(
1 9 6 1

)

.

1

1..J

5

沱h
r.Lr
口
‘L

‘

括弧 内所注年月系采样时间
.

串联萃取二次
,

水样的测定结果见表 4
.
对

各水样分别测定吸收光谱
.
它们 在 380n m

波长有苦味酸根离子的特征吸收峰
,

表明河

南某化工厂饮用水
、

9 号井水和淮北某厂 饮

用水都存在痕量苦味酸 的 污 染
,

其含 量 在


