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摘要!采用微波消解样品%在碱性条件下用高锰酸钾将铬

"

+

#转化为铬"

<Z

#%并利用在聚乙烯醇与磷酸介质中%铬

"

<Z

#与碘化钾!番红花红
A

室温下会发生显色反应的原理%

建立了一种测定啤酒酵母中铬含量的新方法$研究结果表

明&在最佳测定条件下%该方法的检测限为
&;6::

#

3

(

Q

%相对

标准偏差为
&6#̂

"

$6&̂

"

']:

#%样品加标回收率为

)(6)̂

"

&%&6(̂

%且常见共存离子不影响测定结果$
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铬!

+

#是人体必需微量元素$参与糖(脂类和蛋白质的

代谢$具有维持耐糖量于正常水平(促进生长发育的功能%

人体缺铬!

+

#会引发糖尿病(冠心病(儿童发育不良等疾病$

但铬!

+

#过量又会危害人体健康)

&N$

*

%啤酒酵母中富含三

价有机铬$人体吸收利用率高$是天然铬!

+

#的良好来源)

#

*

$

因其具有品质优(产量大(经济环保等优势$被广泛应用于食

品工业中)

;

*

%

目前铬!

+

#的测定方法主要有原子吸收光谱法)

:N(

*

(

分光光度法)

!N&%

*

(化学发光法)

&&

*

(电化学法)

&$

*

(红外光谱

法)

&#

*

(色谱法)

&;

*

(质谱法)

&:

*等%原子吸收光谱法(化学发

光法和电化学法操作复杂(干扰较多+红外光谱法(色谱法

和质谱法灵敏(准确(干扰少$但仪器昂贵(运行成本较高(

对操作要求高%分光光度法仪器廉价$操作简便$灵敏度较

高$准确可靠%传统的分光光度法采用显色剂二苯碳酰二

肼$但需使用有毒溶剂丙酮$危害健康$显色完全需
#%,.2

$

且必须在
&1

内完成测定)

(

$

)N&%

*

%水溶性显色剂番红花红

A

价廉易得$且在铬含量测定方面未见报道%笔者前期研

究发现$铬!

<Z

#能氧化碘化钾生成
Z

N

#

$

Z

N

#

与番红花红
A

反

应生成稳定的离子缔合物$本试验拟在此基础上详细研究

显色反应条件$并结合微波消解(高锰酸钾氧化样品处理技

术$以期建立一种快速(准确(灵敏的测定啤酒酵母中铬含

量的新方法%

;(
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材料与方法
&6&

!

仪器与试剂

紫外
N

可见分光光度计"

P<+$::%

型$日本岛津公司+

超级恒温水浴"

?VM+&:M

型$南京桑力电子设备厂+

酸度计"

@

S?+#M

型$上海精密科学仪器有限公司+

微波消解仪"

*AS[?*

型$意大利
\./7DC=27

公司+

石英亚沸高纯水蒸馏器"

?Vc+L

型$宜兴新建石英玻璃

器厂+

重铬酸钾(磷酸(碘化钾(聚乙烯醇"分析纯$国药集团化

学试剂有限公司+

番红花红
A

"生物染色剂$上海灵锦精细化工有限公司+

啤酒酵母粉"食品级$亳州市保华药业有限公司+

试验用水"二次蒸馏水%

&6$

!

试验方法

&6$6&

!

铬!

<Z

#标准储备液的配制
!

称取
%6$!$)

3

经
&%:_

烘干
$1

的基准试剂重铬酸钾$用水溶解并定容至
&Q

$即得

&%%6%

#

3

'

,Q

的铬!

<Z

#标准储备液$置于冰箱
; _

保存备

用%使用时稀释成
:6%

#

3

'

,Q

的标准溶液%

&6$6$

!

样品处理
!

称取
%6:

3

!精确到
%6%%%&

3

#啤酒酵母粉

于消解罐$加入
",Q

硝酸和
$,Q

双氧水$置于微波消解仪

中$在
:,.2

内由室温升至
&$%_

并恒温
:,.2

$再在
:,.2

内升温至
&"% _

并恒温
&% ,.2

$然后在
: ,.2

内升温至

&!%_

并恒温
&%,.2

$消解完毕得透明溶液%冷却后取出消

解罐$在
&;%

"

&"%_

电热板上赶酸至
%6:

"

&6%,Q

%冷却后

将消化液转移至三角瓶中$加入
;%,Q

水$用
$,=/

'

Q

氢氧

化钠调节
@

S

至
&$

$滴加
$%

3

'

Q

高锰酸钾溶液至溶液呈紫

红色$在电炉上加热煮沸
$%,.2

$期间若紫红色褪去$应及时

滴加高锰酸钾溶液%加热完毕后立即滴加
):̂

乙醇使紫红

色褪去$摇匀$用
&,=/

'

Q

硝酸溶液调节
@

S

至
(6%

$趁热过

滤$滤液置于
:%,Q

容量瓶中$并用少量热水洗涤
#

次$洗涤

液并入容量瓶中$加水定容至刻度$即得待测样液%

&6$6#

!

测定方法
!

取
$

支
$:,Q

具塞比色管$其中一支依次

加入
;,=/

'

Q

磷酸溶液(一定量铬!

<Z

#标准溶液或待测样

液(

%6& ,=/

'

Q

碘化钾溶液(

&%

3

'

Q

聚乙烯醇溶液(

:6%e

&%

N;

,=/

'

Q

番红花红
A

溶液$用水定容至
$:,Q

$摇匀+另

一支为试剂空白同时配制$仅不加铬!

<Z

#%避光反应完全

后$以试剂空白为参比$用
&9,

比色皿$用分光光度计在波

长
;"%2,

下测量离子缔合物体系的吸光度%

&6$6;

!

测定波长的选择
!

按
&6$6#

的方法分别扫描试剂空白

!以水为参比#和离子缔合物体系!以试剂空白为参比#的吸

收光谱$根据光谱图的最大吸收峰确定测定波长%

&6$6:

!

测定条件的选择
!

以影响反应的主要因素反应介质

的选择及用量(碘化钾用量(番红花红
A

用量(表面活性剂的

选择及用量(反应温度和反应时间为考察因素$以吸光度值

为考察指标$分别进行单因素试验$按
&6$6#

的方法在
&6$6;

中的测定波长下测量吸光度$优化出适宜的测定条件%其中

对于反应介质(表面活性剂的选择按以下步骤操作"分别考

察盐酸(硫酸和磷酸
#

种介质$根据吸光度值选择反应介质$

继而考察其浓度$加入
&

$

;

$

&%,=/

'

Q

的介质溶液各
:,Q

$再

根据吸光度值确定介质适宜浓度$然后按以下单因素试验方

法确定最佳用量%分别考察
!

种常用表面活性剂$其浓度为

&%

3

'

Q

!或
&%,Q

'

Q

#$用量为
$,Q

$根据吸光度值选择表面

活性剂$再按以下单因素试验方法确定最佳用量%单因素试

验步骤 为"对 于 反 应 条 件 适 宜 浓 度 介 质 溶 液
#6%,Q

(

%6&,=/

'

Q

碘化钾溶液
#6%,Q

(

&%

3

'

Q

!或
&%,Q

'

Q

#适宜表

面活性剂溶液
$6%,Q

(

:6%e&%

N;

,=/

'

Q

番红花红
A

溶液

;6%,Q

$反应温度
$%_

$避光反应时间
&:,.2

$逐一改变反

应条件$固定其他反应条件不变进行试验$根据吸光度值确

定最佳反应条件%

&6$6"

!

标准曲线的绘制
!

向
"

个
$:,Q

比色管中$分别准确

加入
%6%%

$

%6:%

$

&6%%

$

&6:%

$

$6%%

$

$6:%,Q

铬!

<Z

#标准溶液$

使铬!

<Z

#质量浓度各为
%6%

$

%6&

$

%6$

$

%6#

$

%6;

$

%6:

#

3

'

,Q

$按

&6$6#

的方法在
&6$6:

的条件下测定%以吸光度为纵坐标$铬

!

<Z

#质量浓度为横坐标$绘制标准曲线%

&6$6(

!

共存离子的影响
!

在
$:,Q

比色管中加入
$6%,Q

铬!

<Z

#标准溶液$按
&6$6#

的方法在
&6$6:

的条件下测定吸光

度+另取若干支
$:,Q

比色管$除了加入
$6%,Q

铬!

<Z

#标准

溶液外$分别加入一定量待考察的共存离子$再同前述步骤

测定吸光度$并计算两次吸光度测定值的相对误差$判断共

存离子是否干扰铬!

<Z

#的测定)

&"

*

%

&6$6!

!

样品中铬含量的测定
!

取
$6%,Q&6$6$

待测样液于

$:,Q

比色管中$按
&6$6#

的方法在
&6$6:

的条件下测定%根

据样品的吸光度及标准曲线线性回归方程$求得样品中铬含

量%测定结果与
TL:%%)6&$#

&

$%&;

中的原子吸收光谱法

!

''?

#对照%同时做加标回收试验%

$

!

结果与讨论
$6&

!

吸收光谱

扫描
;;%

"

:;%2,

吸收光谱见图
&

%试剂空白的最大吸

收峰位于
:$&2,

+铬!

<Z

#(碘化钾和番红花红
A

反应生成离

子缔合物的最大吸收峰位于
;"%2,

%故选择测定波长

;"%2,

定量检测铬!

<Z

#的含量%

$6$

!

测定条件的选择

$6$6&

!

反应介质
!

分别考察了盐酸(硫酸和磷酸介质对吸光

度的影响%结果表明$磷酸介质的灵敏度最高%故选用磷酸

&6

试剂空白
!

$6

离子缔合物

图
&

!

吸收光谱

O.

3

4E7&

!

'ID=E

@

C.=2D

@

79CE-

:(

安全与检测
!

$%&(

年第
)

期



介质$改变其浓度进一步试验$发现
;,=/

'

Q

磷酸效果最佳%

若使用
&,=/

'

Q

磷酸$基本不反应$吸光度几乎为
%

+若使用

&%,=/

'

Q

磷酸$反应过快体系不稳定$吸光度数值变化大$

造成测定不准确%当
;,=/

'

Q

磷酸溶液用量为
#6%,Q

$吸光

度最大!见图
$

#%因此$后续试验加入
;,=/

'

Q

的磷酸溶液

#6%,Q

%

图
$

!

磷酸用量对吸光度的影响

O.

3

4E7$

!

*BB79C=B

@

1=D

@

1=E.9-9.8K=/4,7=2-ID=EI-297

$6$6$

!

碘化钾溶液!

%6&,=/

'

Q

#用量
!

由图
#

可知$当碘化

钾溶液加入量为
#6%,Q

时$吸光度最大%因此碘化钾溶液

用量选用
#6%,Q

%

图
#

!

碘化钾用量对吸光度的影响

O.

3

4E7#

!

*BB79C=B

@

=C-DD.4,.=8.87K=/4,7=2-ID=EI-297

$6$6#

!

番红花红
A

溶液!

:e&%

N;

,=/

'

Q

#用量
!

由图
;

可

知$当加入
;6%,Q

番红花红
A

溶液时$吸光度最大%因此番

红花红
A

溶液用量选用
;6%,Q

%

图
;

!

番红花红
A

用量对吸光度的影响

O.

3

4E7;
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表面活性剂
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由表
&

可知$与未加表面活性剂相比$

加入聚乙烯醇$吸光度显著增大$增敏效果明显优于其他表

面活性剂$此外其增稳效果也好$吸光度数据更稳定$有利于

准确测定%加入
"

+

环糊精或阿拉伯树胶$吸光度增幅较小$

灵敏度略有提高%加入其他表面活性剂$吸光度均减小$灵

敏度不同程度降低%故选用
&%

3

'

Q

聚乙烯醇作增敏增稳

剂%由图
:

可知$聚乙烯醇适宜用量为
$6%,Q

%

表
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表面活性剂对吸光度的影响
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表面活性剂 最大吸收波长'
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吸光度

不加表面活性剂
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聚乙烯醇
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环糊精
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阿拉伯树胶
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吐温
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吐温
!% #"; %6$)#

十二烷基硫酸钠
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曲拉通
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反应温度
!

由图
"

可知$温度为
:_

时反应较容易发

生$吸光度较大+温度为
&%_

时能反应完全$吸光度达到最

大$温度升至
;%_

$吸光度基本不变+温度升至
:%

"

&%%_

时$吸光度明显减小$这是由离子缔合物的稳定性降低造成

的%考虑测定的灵敏度和操作的简便性$选择室温下反应%

图
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反应温度对吸光度的影响
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反应时间与稳定性
!

由图
(

可知$反应初期$吸光度

逐渐增大+反应
&:,.2

时$吸光度达到最大$在聚乙烯醇增

稳作用下能保持
&(:,.2

基本不变!相对误差
#
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明铬!
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#(碘化钾和番红花红
A

的显色反应在
&:,.2

内即

可完成$生成的离子缔合物能稳定维持
&(:,.2

%故选择反

应时间为
&:,.2

%本法的反应时间和稳定性均优于传统的

二苯碳酰二肼分光光度法)

(

$

)N&%

*

$反应时间缩短一半$稳定

时间延长
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倍%

图
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反应时间对吸光度的影响
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结果表明$方法选择性良好$啤酒酵母中常见离子
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#f等有较高允许量$样品

可直接测定%

$6:

!

样品分析

由表
$

可知$番红花红
A

分光光度法测定结果与原子吸

收光谱法)
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*一致$且相对标准偏差为
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$表明该

方法准确可靠$重现性好%

由表
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可知$平均回收率为
)(6)̂

"

&%&6(̂

$表明该方

法测定结果准确%

表
$

!
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结论
本试验建立了一种适用于啤酒酵母中铬含量测定的番

红花红
A

分光光度法$该方法快速$有较高的准确度(灵敏度

和精密度$符合常规检测要求%与传统的二苯碳酰二肼分光

光度法相比$该方法避免使用有毒溶剂$反应时间缩短(提高

样品分析速度$稳定可持续测定时间明显延长(能保证测定

准确度%
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面条自动化生产中的关键装置&&&碱面条松散装置进行了

研究$在其功能特性需求分析的基础上进行了总体方案设

计$详述了滚筒(滚轮(传动带等关键零部件的设计过程%利

用
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软件对碱面条松散装置进行建模$通过运动学仿

真从滚筒转速和角加速度
$

个方面验证了设计的合理性+通

过动力学仿真测试了传动带的接触力及滚轮接触力$为后续

碱面条松散装置优化设计及构建碱面条自动化生产线提供
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