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摘#要#铁元素是自然界中常见的微量元素之一"其在溶液中存在亚铁离子)三价铁离子两种价态! 为了准确地定量测定亚

铁)三价铁及总铁的含量"探索出一种改进的菲嗪$ .̂992C-/.%法! 二价铁和 .̂992C-/.反应生成紫色络合物"其在 )"% /B处

有最大吸收峰! 利用该特点"可以直接测定二价铁含量"以盐酸羟胺为还原剂"将三价铁还原为二价铁后"即可测定总铁含

量"进一步计算出三价铁含量! 结果表明&该方法能准确测定游离二价铁及总铁"测定结果和e\Z*=8+法的结果吻合"同时三

价铁计算结果和黄血盐测定三价铁的结果吻合#并且该方法可用于预测分散在水相的四氧化三铁纳米颗粒的铁含量"与e\Z*

=8+法相比"校正系数约为 $;()! 因此该方法适用性广"操作简单而经济"结果准确!
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四氧化三铁纳米颗粒的代谢' 8*B6-3&14E53m5G!"?H,2B'

##铁元素在自然界中很常见$也是水环境中最活

泼的元素之一)!*

' 此外$铁元素对人体起着至关重

要的作用$比如铁参与氧气运输(参与很多辅酶形

成(维持造血功能(增强免疫功能等)%*

' 溶液中的

铁离子主要以二价铁" .̂

% s

#(三价铁" .̂

? s

#这两种

形式存在$为研究铁的生理代谢规律$准确测定其含

量至关重要' 目前测铁的方法主要有三类' 第一$

电感耦合等离子体发射光谱$即 e\Z*=8+' 此方法

检测限低$精度高%但此法测试费昂贵且只能测总铁

离子' 第二$原子吸收' 此法和 e\Z*=8+ 有着同样

的缺点$并且样品前处理比较繁琐' 第三$分光光度

法$其中菲嗪" .̂992C-/.#

)?$&*和邻菲罗啉"!$!$*

Z1./6/W1923-/.B2/215796W.#

))$"*应用最普遍$但邻菲

罗啉测定法的灵敏度弱于菲嗪测定法'

现探索出一种改进的 .̂992C-/.法可在微摩尔

水平测定溶液中的二价铁(三价铁及总铁$此法简单

易行且灵敏度和准确性高'

!"反应原理

在 >R为 % _A 的范围内$亚铁离子可以和菲

嗪" .̂992C-/.#反应生成一种稳定的紫色络合物$该

络合物在 )"$ /B左右有最大吸收峰' 测定时$直接

将样品和菲嗪反应$即可测得亚铁离子含量' 利

用还原剂将三价铁离子还原为二价铁$即可测定总

铁含量$减去还原反应前的亚铁离子含量$即可算出

三价铁含量'

$"材料与方法

$#!"试剂

"!# .̂992C-/.溶液&浓度为 $;$! B23NO$以浓度

为 $;! B23NO的醋酸铵作为溶剂%

"%# .̂

% s标准溶液&以 $;$! B23NO的盐酸作为

溶剂$先配置 ) BB23NO的硫酸亚铁作为母液$再配

置 !$(%$(?$(&$()$

"

B23NO这 ) 个浓度梯度%

"?#盐酸羟胺&浓度为 !;& B23NO$用浓度为 %

B23NO的盐酸作为溶剂%

"&#醋酸*醋酸铵缓冲液&配置浓度为 !$ B23NO

的醋酸铵溶液$用氨水调 >R至 A;)'

")# .̂

% s

N̂.

? s标准溶液&配置氯化亚铁和三氯

化铁混合溶液$将 e\Z*=8+ 测定浓度的溶液"浓度

为 )!;'?%

"

B23NO#作为母液$再配置 &!;?() "(

?!;$?A %(%$;"A% ((!$;?&" &

"

B23NO这 & 个浓度

梯度%

""#黄血盐溶液&浓度为 )o$以超纯水为溶剂%

"'# .̂

? s标准溶液&以 $;$! B23NO的盐酸为溶

剂$先配置浓度为 !';(" BB23NO的 .̂\3

?

+"R

%

@储

备液$再配制 !;'("($;(A?($;&&" )($;%%? %) BB23N

O这 & 个浓度梯度'

$#$"仪器

电感耦合等离子体原子发射光谱仪"法国 UM*



iO0eah*% 型#(酶标仪"美国基因有限公司$Z2L.9*

V6T.f+%#(>R计"a8008h0@O8P@$ -̂T.86J5#'

$#9"检测方法

%;?;!# .̂

% s测定方法

"!# 加入 !$$

"

O .̂992C-/.溶液于 &( 孔板中%

"%# 再加入 ! BO标准溶液或者样品溶液$显色

?$ B-/后测定其吸光度值'

%;?;%#总铁离子测定方法

"!# 加入 !$$

"

O .̂992C-/.溶液于 &( 孔板%

"%# 再加入 ($$

"

O标准溶液或者样品溶液$测

定标曲时以 $;$! B23NO的盐酸为空白对照$测定样

品时以样品的溶剂为空白对照%

"?# 往上述混合液中加入 !)$

"

O盐酸羟胺%

"&# 加入 )$

"

O醋酸*醋酸铵缓冲液$显色 % 1

后测定吸光度值'

%;?;?# .̂

? s测定方法!黄血盐法"

"!# 吸取 $;) BO的 .̂

? s标准溶液或者样品溶

液于 &( 孔板中%

"%# 再加入 $;) BO黄血盐$显色 ?$ B-/ 后在

最大吸收波长处测定其吸光度值'

9"结果与讨论

9#!"反应络合物的最大吸收波长的确定

为了确定亚铁离子和菲嗪反应后生成紫色络

合物的最大吸收峰所对应的波长$在 )$$ _'$$ /B

范围内用酶标仪对其吸光度 @P值进行了测定$结

果如图 ! 所示' 此紫色络合物的最大吸收波长为

)"% /B$因此选择 )"% /B作为测定波长' 同理测

得&三价铁离子与黄血盐反应生成的蓝色络合物的

最大吸收波长为 (?" /B$故选择 (?" /B作为其测

定波长$如图 % 所示'

图 !#亚铁离子与 .̂992C-/.反应生成的

紫色络合物的吸收光谱图

-̂4;!#=XJ29>W-2/ J>.,W9FB2D>F9>3.,2B>3.E

4./.96W.7 X5̂ .

% s

6/7 .̂992C-/.

图 %#三价铁离子与黄血盐反应生成

蓝色络合物的吸收光谱图

-̂4;%#=XJ29>W-2/ J>.,W9FB2DZ9FJJ-6/ K3F.

4./.96W.7 X5̂ .

? s

6/7 .̂992,56/-7.

9#$"F)33-V/5)测定亚铁离子!总铁离子及黄血盐

测定三价铁离子的标准曲线

如节 %;? 所示的实验步骤$每条标准曲线平行

测定 " 次' 如图 ? 所示&亚铁离子测定的标准曲线

为 /b%';&A(R$ &

%

b$;AA( &$偏差系数 *.b

%;$?o$其中/代表在 )"% /B处的 @P值的 ! $$$

倍$R代表 .̂

% s的浓度"单位
"

B23NO#%如图 & 所示&

总铁离子测定的标准曲线为 /b%%;("!R$&

%

b

$;AAA '$偏差系数 *.b!;A(o$其中 /代表在 )"%

/B处的 @P值的 ! $$$ 倍$R代表总铁离子的浓度

"单位
"

B23NO#%如图 ) 所示&黄血盐测定三价铁离

子的标曲为 $

(?"

d!$ b(;$)!*

.̂

? s

BB23NO$&

%

b

$;AA( $$偏差系数为*.b%;)%o'

图 ?# .̂

% s的 .̂992C-/.法标准曲线

-̂4;?#+W6/7697 ,F9T.2D̂.

% s

L-W1 .̂992C-/.B.W127

9#9"F)33-V/5)法的适用性检验

为进一步检测改进的 .̂992C-/.法的可信度$采

取了几个不同类型的铁剂进行了验证$! 号样为亚

铁离子样品$% 号样为 .̂

% s和 .̂

? s离子混合样品$

?(&() 号样为四氧化三铁纳米颗粒分散在水相的样

品' 亚铁和总铁离子的验证&将配制的一定浓度的

样品$同时用 e\Z*=8+ 和 .̂992C-/.法进行测定$以

"( 科#学#技#术#与#工#程 !" 卷



图 &#总铁离子的 .̂992C-/.法标准曲线

-̂4;&#+W6/7697 ,F9T.2DW6W23-92/ -2/ L-W1 .̂992C-/.B.W127

图 )# .̂

? s的黄血盐法标准曲线

-̂4;)#+W6/7697 ,F9T.2D̂.

? s

L-W1

.̂992,56/-7.B.W127

探究 .̂992C-/.法的精确性' 三价铁离子的验证&先

用 .̂992C-/.法测定 .̂

% s和总铁$进一步计算出 .̂

? s

的含量$并将此结果和黄血盐测定三价铁的结果进

行比较' 每个样品平行测定 ? 次$求得平均值$如表

! 所示'

表 !"F)33-V/5)法测定不同类型的铁剂的验证

%&'()!"I)2)31/5&2/-5-62*)4/66)3)522C,).-6/3-5

8./5= F)33-V/5)1)2*-4&542*)-2*)31)2*-4.

样品

编号

*

.̂

N"

"

B23+O

!̀

#

*

.̂

% s

.̂992C-/.

测定值

*总铁

e\Z*=8+

测定值

*总铁

.̂992C-/.

测定值

*

.̂

? s

.̂992C-/.

计算值

*

.̂

? s

黄血盐

测定值

! %&;'' u$;%$ %?;&$ u$;&'

% !!;"& u$;$( )!;'? u!;)) )!;A( u$;$" &$;?& u$;!& ?A;)A u$;'A

? "&%;% u!;A? )&A;( u$;("

& ));&$ u!;"" &(;$A u!;%&

) %A;&! u$;'& %&;&' u!;$%

##由上表 ! 可知&改进 .̂992C-/.法可以准确地测

定游离的亚铁离子(总铁离子的含量' 由 ! 号样可

知&改进 .̂992C-/.法测定 .̂

% s的结果和e\Z*=8+法

测定结果相比较$绝对值相差为 $;)?

"

B23NO$偏差

系数为 ?;"'o' 由 % 号样可知&改进 .̂992C-/.法测

定总铁的结果")!;A(

"

B23NO#和 e\Z*=8+ 法测定

结果 ")!;'?

"

B23NO#相比较$绝对值相差 $;%)

"

B23NO$偏差系数为 $;&(o%同时$由 .̂992C-/.法

测定亚铁和总铁后计算出的 .̂

? s

"&$;?&

"

B23NO#

同黄血盐法测定 .̂

? s的值"?A;)A

"

B23NO#相比$

绝对值相差 $;')

"

B23NO$偏差系数为 !;(Ao' 值

得注意的是&此改进的 .̂992C-/.法可以直接预测

分散在水相的四氧化三铁纳米颗粒的总铁含量$

集酸解(还原(显色于一体$避免了 e\Z*=8+ 测定

法和原子吸收测定法中样品前处理的繁琐步骤$

如上表 ?(&() 号样所示&此法测定结果与 e\Z*=8+

测定结果的比值分别为 ();"o((";(o((?;%o$

平均为 ();%o' 故采用此法测定四氧化三铁纳米

颗粒的总铁含量时$修正系数定为 $;()$计算时$

.̂992C-/.法测定值除以此校正系数即可得到准确

结果'

综上所述&此改进的 .̂992C-/.法适用范围广$

操作简单$且准确度较高'
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X2/-D.92FJ15792,69X2/ J2F9,.92,]J69.-/ 1-41*6/7 >2JW*B6WF9.L-W1 X67 2946/-,W5>.6/7 X.32/4W2B-773.4967*

-/4$ W1.Z.9B-6/ 15792,69X2/ J2F9,.92,]J69.-/ B6WF9.W21-41 B6WF9.L-W1 X.WW.9W2X.JW2946/-,W5>.$ UF96JJ-,

15792,69X2/ J2F9,.92,]J69.-/ B6WF9.L-W1 X67 2946/-,W5>.6/7 X.32/4W2B-773.4967-/4;01.15792,69X2/ 4./.*

J-J2DW1-J9.4-2/ -J,2B>3.E;0192F41 W1.,2B>696W-T.6/635J-J2D4.2,1.B-JW95,1696,W.9-JW-,J6/7 J2F9,.2D15792*

,69X2/$ W1.9.JF3WJJ12LW16WW1.9.69.2-36/7 46J,2B-/4D92BZ.9B-6/ 15792,69X2/ J2F9,.92,]J$ 2-3D92BUF96JJ-,

6/7 46JD92B,69X2/-D.92FJ;01.,2B>3-,6W.7 15792,69X2/ 4./.J-J3.67 W2W1.T69-2FJ6,,FBF36W-2/ JW64.J$ W1.9.*

J.69,1 2DW1.15792,69X2/ B6WF9-W56/7 W1.15792,69X2/ -/,3FJ-2/JJ12LJW16WW1.2-36/7 46J6,,FBF36W.7 X2W1 -/

J-/43.JW64.6/7 BF3W-JW64.J;

)G)C H-34.*#J2F9,.92,]##4.2,1.B-,63,1696,W.9-JW-,J##15792,69X2/ -/,3FJ-2/J##6,,FBF36W-2/ JW64.#

P2/476216-C-+64
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