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双波长导数光谱法同时测定澳和碘

王保莉 曲 东

(西北农业大学
,

71 21 0 0
.

陕西杨陵 )

摘要 依据溟和碘的二阶导数光谱
,

选择21 7
.

。 。
m 的 I一等吸收点波长和 242

.

4 。m 的 I一吸

收峰波长
,

用于 Br
一

和 I一的同时测定
。

澳和碘标准混合液测定的误差为
:

Br 一
0

.

483 %一 +

.0 71 4% ; I

一
.0 40 5%一 + 0

.

983 %
.

对 21 种离子做了干扰试验
。

并测定了食盐样品中 I一和

Br
一

的含量
。

样品中的回收率分别为
: B r 一

97
.

2% ~ 1 01 %
; I一 99

.

6% ~ 102 %
。
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.

32

导数分光光度法测定混合体系中相互干扰组分的含量近年来已有很多报道
。

利用干

扰组分二阶导数光谱的等吸收点波长测定 ( N bo uh i or et ai
,

19 8 7) 或两个等吸收值波长双

波长测定 (陈怡婷
,

198 8) 可排除干扰组分的影响
。

我们将上述方法应用到土壤中 N o 牙和

N o 歹的同时测定中
,

也取得了满意的结果 (曲东等
,

1 99 1 )
。

杨强等 ( 1 9 90) 提出的
“

系数倍

率导数分光光度法
” ,

又将双波长计算法引入具有光谱加和性的导数光谱体系
。

本文结合

上述特点
,

提出紫外二阶导数双波长同时测定 Br
一

和 l一的方
.

法
.

l 实验部分

L I 仪器与试剂
U vl K O N 8 10 紫外可见分光光度计

。

工作状态
:

二阶导数功能
,

导数灵敏度2
,

导数采

样时间3
。

澳化钾 ( A
.

R )标准溶液
:
40 m g / L a r 一 ;碘化钾 ( A

.

R )标准溶液
:
4 0 m g / L l一 ;氯

化钠 ( A
.

R )标准溶液
:
4 0 9 / L N a e x

。

L Z 测定波长选择
B r 一
和 l一的二阶导数光谱曲线如图 1所示

。

在 1 90 一 2 70
n m 区间中

,

找出 l一导数值为

岑的等吸收点波长 2 17
.

0 n m 作为 Br
一
的测定波长

。

选择 l一 有较大吸收峰的 242
.

2 n m 测

定 l一
,

且 Cl 一
和 Br

一
不干扰测定

。

L 3 标准工作曲线制备

将40 m g / L 的 Br 一
和 I一标准溶液分别配成 1

.

6
,

3
.

2
,

4
.

8
,

6
.

4和 8
.

0 m g L/ 的 Br 一
和 I -

标准系列
,

测定270 一 190
n m 的二阶导数吸收曲线

,

量取242
.

4 n m 处不同浓度的 l一的峰

高值和 21 7
.

0 n m 处不同浓度 Br
一
标准溶液的峰高值

。

按峰高与浓度制作标准工作曲线
。

L 4 标瑙昆合液测定

199 3一 04一 10 收稿
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按不同比例配制成 B r
一
和 I一

的

标准混合液
,

分别绘制二阶导数光

谱曲线
,

量取2 1 7
·

0 n m 和 2 4 2
·

4 n m

处的峰高值
,

代入标准曲线
,

计算
I一和 B r 一

的浓度
。

1
.

5 干扰离子影响

在含 3
.

2 m g / L 的 Br
一
和 I一的

混合液中分别添加 s端
一 、

5 0 写
一 、

C O盖
一 、

N O 矛
、

N O 牙
、

A e 一 、

C I一
、

酒石

酸根
、

柠檬 酸根
、

草酸根
、

苯酚及 下

e d , + 、

e r , + 、

e u , + 、

B a , + 、

F e , + 、

H g , + 、

立
M n Z + 、

nz
Z+ 、

M g , + 、

A 13+ 等离子
,

测 道
定其二阶导数吸收值 , 考查对 Br

一 乙

和 l一测定的干扰情况
。

1
.

6 食盐样品中澳和碘的测定

称取碘盐样品 10
.

000 9
,

溶于

2 5 0 m L 容量瓶中
,

取 1 0
.

0 0 m L 稀

释至 2 5 m L
。

在 2 7 0一 19 0 n m 波长

下绘制二阶导数吸收曲线
,

量取

21 7
.

0和 2 42
.

4 n m 处峰高值
,

代入

工作曲线中计算 B r 一
和 I一的浓度

。

1
.

7 碘盐样品中澳和碘的回收试

验

19 0 2 1 0
·
2 3 0 2 5 0 “

望牙
, 9 0 ” , o

’

/ ~

2 3 0 2 5 0 2 7 0

图 I Br
一

和 I一的二阶导数吸收光谱曲线
.a I一标准系列 b

.

Br
一

标准系列

取上述碘盐溶液 10
.

00 m L
,

分

别加入 4 0
,

8 0
,

1 2 0
,

1 6 0 砰s 的 B r 一
和

160
,

120
,

80
,

4 0 “ g 的 I一
,

定容至 25 m L
。

测定二阶导数吸收曲线
,

并计算 B r 一
和 I 一的回收

率
。

2 结果与讨论

从图 1的二阶导数光谱可以看出
,

l一在 2 42
.

4 n m 和 2 05
.

4 n m 有两个强正吸收峰
。
B r -

在 2 0 7
.

4 n m 有一强正吸收峰
。

e l一的吸收在 19 5 n m 以下
。

在 2 4 2
.

4 n m e l一和 B r 一
均无吸

收
,

不影响 】一的测定
。

同时
,

不同浓度的 l一的二阶导数吸收值与其浓度成很好的相关性
。

在2 07
n m 左右

,

Br
一
和 l一有严重重叠峰

,

且分别服从 B ee :
定律

。

但实验证明
,

此波长下的

Br
一
和 I一混合物的吸收不具加和性

。

所以
,

选择2 17
.

0 n m l一的二阶导数值为零的等吸收

点波长测定 B r 一 ,

并且 Br
一
浓度与二阶导数吸收值 (D

Z
)成正比

.

不同浓度的 Br 一
和 l一标准溶液的测定结果列于表 l中

。

表中所列数据为 3次平行测定

的平均值
。
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表 1不同浓度 B r
一

和 I一标准溶液测定

澳 碘

浓度 /mg
·
L 一 ’

测得峰高 /格 浓度 /mg
·

L 一 ’

测得峰高 /格

1 1
.

6 6
.

0 1
.

6 9
.

5

18
.

9

28
.

5O口J,

:
J,冉匕

12
.

18
.

2 3
.

8

3 0
.

0

标准工作曲线回归方程分别为
:

D 圣
】, .

。 。 m = 3
.

7 38 C o r一

+ 0
.

020

刀盖
; 2二

。 m

= 5
.

9 6 3 e ,

一 0
.

1 0 0

利用 ( )l 和 (2 )式计算 B r 一
和 1一的浓度

。

r > 0
.

9 99 9

r > 0
.

9 9 9 9

( 1 )

( 2 )

标准混合物测定结果如表 2所示
。

Br
一
和 l一的测定误差分别为

: l

一
0

.

405 %一十

0
.

9 8 3% ; B r - 一 0
.

4 8 3%一 + 0
.

7 1 4%
。

表 2 标准混合物测定结果 m g
.

L 一 活

嗅 碘

理论值 测得值 误差 /% 理论值

7
.

16 5 一 0
.

483 0
.

8

i则得值

0
.

79 7

误差 /%

一 0
.

4 05

5
.

64 0 + 0
.

7 14 2
.

4 2
.

4 16 + 0
.

6 75

4
.

0 08 + 0
.

2 90 4
.

0

2
.

4 03 + 0
.

125 5
.

6

0
.

7 97 一 0
.

188 7
.

2

3
.

98 7 一 0
.

324

5
.

6 55 + 0
.

98 3

7
.

194 一 0
.

08 3

nUJ,八乙

…
J,O自nó口d月叹二口

干扰离子的影响列于表 3中
.

Fe
3十
在2 42

.

4 n m 对 I一有干扰
,

其它离子主要在 217
.

0

n m 对测定 B r 一
有干扰

。

当溶液 pH > 9时
,

对澳测定有较大干扰
。

实验中控制 p H < 9
。

食盐样品中因含有大量的 cl 一 ,

对测定有一定影响
。

实验中选用与样品液中 cl 一
含量

接近的 N ac l 标准溶液作为空白
,

以消除 cl 一
的干扰

。

样品及空白的测定结果列于表 4

中
。
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表 3干扰离子的影响 mg
.

L 一】

干扰离子 允许浓度 干扰离子 允许浓度 干扰离子 允许浓度

M
n Z+

0
.

5

,曰n“ó八UnU
.

八Un
ùn甘

n
ù八乙几乙,ù

川沂听榭户广产几NN书礴MGZ)0)000500刃沁5(5(公1(1(é̀
尸a￡

,
`
、-止
]]

-2月一会3

泊CI刀S(C

柠檬酸根

洒石酸根

A 13+

C r 3 +

F e 3+

H g Z +

10

l 0

表 4 碘盐溶液中 Br
一

和 I一的测定

样 品
2 17

·

0 n m 峰值
/格

2 42
·

4
n
m 峰值

/格
C , r 一

/m s
·

L 一 ’ C ,一
/m g

·
L 一 ,

空 白 1
.

20士 0
.

28 0
.

00

碘盐溶液
’

( n ~ 6 )
1

.

22士 0
.

20 2
.

9 8士 0
.

0 4 未检出 0
.

5 1 7士 0
.

00 1

样品为西安产雁塔牌精碘盐
。

食盐样品中 Br
一
和 I一的回收试验结果见表 5

。

B r 一
和 I一的回收率分别为

: B r 一
97

.

2%

一 1 01 %
,

I一 99
.

6%一 1 02 %
。

表中数据为 3次平行测定的平均值
。

表 5 食盐溶液中 B r 一

和 I一的回收

澳 碘
材 -

—
一

_

添加量 回收量 回收率 /% 添加量 回收量 回收率 /%

1 40 38
.

8 6 9 7
.

2 1 6 0 1 5 9
.

3 9 9
.

6

Q山O乙ō”甘n甘,1
J.1

ù
日)材八n甘Q山月”门以008 0

.

8 0

1 19
.

6

10 1

9 9
.

7

12 2
.

9

8 1
.

76

4 160 15 8
.

4 99
.

0 40 40
.

25 1 01

总之
,

双波长导数光谱法同时测定澳和碘具有准确
、

方便
、

快速的特点
。



15 4华 南 农 业 大 学 学 报 第 5 1卷

参 考 文 献

曲 东
,

王保莉
.

1991
.

土壤浸提液中 N O 矛和 N O 矛的同时测定
.

西北农业大学学报
,

19( 2)
:

78 一 81

陈怡婷
,

卓宗亮
.

19 88
.

导数光度法分析混合合成食用色素
.

分析化学
,

16 ( l )
: 9~ 12

杨强
,

夏仕文
,

薛际深
.

199 0
.

系数倍率导数分光光度法测定邻氯苯亚甲基丙二睛和邻氯苯甲醛
.

分

析化学
,

18 ( 3 ) : 25 4~ 2 56

N ob u h i r o S u uz k i
.

R o k u r o K
u r od

a
.

1987
.

以
r e s im u l t a n eo us d e t e r m in a t io n o f n it r a t e a n d n it ri t e b y u l

-

t ar 朽 of
e t s

eoc
n d一 e r iv a t ive s Pec r r o p h o t om e t r y

.

^ n a lys t ,

1 12
: 1 07 7~ 10 79

S IM U L T A N E O U S D E T E R M IN A T IO N O F

B R O M ID E A N D IO D I D E VV IT H

S E C O N D 一D E R I V A T E S P E C T R O P H O T O M E T R Y

W a n g B a o li Q
u l为 n g

(C e n t r a l L a b
. ,

N o r t h w es t e r n A g r
.

U n iv 二 S h a n x i
.

7 12 100 )

A b s t r a e t B as e d o n s e e o n d
一

d e r iv a t e s P e e t r u m o f b r o m i一、 e a n d i浏 in o
.

a 2 17
.

0 n m w a v e -

le n g t h si oa b s o r P t i o n P o in t w as s e l e e t e d of r l 一 a n d a 2 1 2
.

1 n m Pea k a b s o r P t io n w a v e 一 le n g t ll

of r B r 一 t o c a r r y o u t s im u l t a n e o u s d e t e rm in a t io n o f t ll es e t w o e le m e n t s
.

T h e e r r o r in e u r r de in

t h e d e t e r m i n a t io n o f b r o m i n e a n d ldo i n e in a s t a n d a r d m ix t o r e w as 一 0
.

4 8 3 %一 + 0
.

7 1 4%

of
r B r 一 a n d 一 0

.

4 0 5% ~ + 0
.

9 8 3% of r

一 I n r e r ef r e n e e t es t s w e r e d o n e w i t h 2 1 k i n d o f

e lec t r o l y t e s a n d t h e l一 a n d B r 一 e o n t e n t i n oc m m o n s a l f s a m P le d e t e r m in e d
.

T h e r e oc v e r y r a t e

fr 帅
t h e s a m p le w as 9 7

.

2%一 1 0 1 % of r B r 一 a n d 9 6
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