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同步荧光法同时测定苯甲酸和水杨酸的研究
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摘要 根据苯甲酸与水杨酸在酸性条件下荧光光谱出现的差异
,

用同步荧光法同时测定其

混合物中二组份
。

苯甲酸及水杨酸的检测限分别为 �
�

���� � �
� �� 和 �

�

� �协� � � �
,

相对标准偏差

分别为 �
�

��和 �
�

��
。

方法用于商品杀菌防腐剂中苯甲酸与水杨酸的同时测 定
,

结果满意
。
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苯甲酸与水杨酸是商品用防腐与杀菌剂的主要成份
。

由于二者的化学性质极为相

似
,

其混合物中
一

各自含量的常规分析法繁琐费时
。

同步荧光法自七十年代建立以来〔’〕
,

以

其能够简化光谱
、

减少光谱重叠
、

操作简单快速的突出优点
,

大大提高了荧光性质非常相

似的化合物同时测定的灵敏度和选择性〔卜
�〕

。

但是用同步荧光法进行混合物中上述两组

份同时测定未见报导
。

随着该类防腐剂与杀菌剂的应用越来越普及
,

建立快速
、

准确的同

时检测苯甲酸与水杨酸的新方法是十分必要的
。

实 验 部 分

� 仪器与试剂

日立 �� �一 ��� 型荧光分光光度计
。

仪器激发与发射单色仪通带宽度为 �� �
。

实验温

度为室温
。

�
�

��  ! � � 的硫酸水溶液 �分别称取适量的苯甲酸钠��
�

�
�

�和水杨酸��
�

�
�

�溶

于 �
�

�� �� � �
日

硫酸水溶液后
,

分别配制成 � � � �
�

�� � � � 的苯甲酸和水杨酸标准储备液
,

采

用逐级稀释法用 �
�

�� �� � � 硫酸稀释至所需浓度
,

并按适当比例配成混合液
� �� 一 �

�

� 的

� �
�

阳
�

� ��� ”只〕
�

缓冲溶液 � �� �� � � � � � � � 溶液 �实验用水为二次去离子水
。

� 实验方法

将一定浓度的苯甲酸与水杨酸的混合溶液转入 �� � 石英池
、

置于池架中
。

设置仪器

的扫描速度档于
“

�� ���
”

位置
,

灵敏度档置于适当位置
。

在激发波长 � ��� � 一 � � �� � �或发射

波长 � �  � � 一 � � �� �
,

� �  � 二一 � ��� �� �的范围内分别保持△久� � �
� �

,

△久� � �
� �� �△环�

杨
。

一凡
、

�进行同步扫描
,

得到苯甲酸与水杨酸混合物的同步荧光光谱
。

结 果 与 讨 论

苯 甲酸与水杨酸结构非常相似
,

仅有一个一。� 取代基的差别
,

在中性或碱性介质

,
通讯联系人



中
,

二者的激发和发射光谱峰位几乎相同
。

我们发现在 �
�

�� �� � � 的 � ��� 刁

介质中
,

苯甲酸

的激发
、

发射峰明显兰移
,

而水杨酸的激发
、

发射峰则明显红移
,

两者荧光光谱出现较大

差异 �图 �
、

� �
。

我们利用这一显著差异在不同△入值下进行混合物中二组份同时测定
。
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�

� 实验条件下苯甲酸
、

水杨酸以及二者混合物的同步荧光光谱

取 ��
�

伽� � � � 的苯甲酸
、

��
� ‘

�� � � � � 的水杨酸以及二者混合液 ���
�

�眼 � � � 苯甲酸和

�
�

伽� � � � 水杨酸�
,

在上述实验条件下扫描各自及混合物的同步荧光光谱
,

如图 �
、

�
。
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从图中可看出
,

二者混合物的同步荧光峰与各自单组分的同步荧光峰位置一致
。

当

△入一35rtm
,

苯甲酸的同步荧光峰位置在 285
nm 处

,

此时不出现水杨酸的同步荧光峰
,

对

苯甲酸测定无干扰;当△入一80
njn

,

水杨酸的同步荧光峰位于 320 nm 处
,

此时在 285
n。 出

现一苯甲酸同步荧光峰
,

但不干扰水杨酸测定
。

2 △入值的选择

△入值的选择在同步荧光分析法当中占重要地位
,

△入值选择的合适与否直接影响到

方法的灵敏度与选择性圈
。

为了选择适合于本法的△入值
,

分别试验了△入值为
:15

、

20

、

30

、

35

、

4 0

、

45

、

8 on m 对混合物溶液同步荧光峰的影响
,

根据所得两组份的同步荧光峰的分

辨情况
、

平滑程度以及相对峰高值
,

选择△久一35
nm 测定苯甲酸

、

△入一80
n m 测定水杨酸

。

3 工作曲线

实验中我们观察到苯甲酸
、

水杨酸混合溶液中二者荧光强度与各单组分荧光强度有

一定差别
,

而实际样品为二者混合物
,

为消除系统误差
,

采用混合标准溶液作工作曲线
。

配制一系列不同浓度比例的苯甲酸及水杨酸标准混合溶液 (苯甲酸与水杨酸浓度比

分别为 20
: 1

,

1 5

:

2

.

5

,

1 0

:

5

,

5

,
1 0

,

2

.

5

:
1 5

,

l

:

2 0 )

,

用上述实验方法测量各自的相对

荧光强度—荧光峰高
,

并用其各 自峰高值对其浓度作图
,

结果表明二者在 1
.
0一20

.
0

陷/
mL 范围内有良好的线性关系

,

其线性拟合方程及相关系数分别为 lf苯甲敌 ~ 一0
,

78 + 0.

8 8
x

,
r 水杨, 一0

·

9 9 8 1

;
I

,苯甲酸一o
·

4
5

+
o

·

5 5

x

,
r 本甲。一 o

·

9 9 5
7

。

式中 I
,

表示相对荧光强度
,

单

位为
cm

,
x

为待测组份浓度
,

单位为略/m L
。

4 方法的精密度及检测限

配制 9份含苯申酸为 10
.
0、g / m L

,

水杨酸为 5
.
009/rnL 标准混合溶液

,

在上述实验条

件下平行测定
,

得苯甲酸
、

水杨酸的相对标准偏差分别为 1
.
3%

,

1

.

2
%

。

取 l
·

O m of
/

L H

Z

S O

;

平行测定 9 次
,

得到空白测量标准偏差
,

以 3倍空白的标准偏差

除以工作曲线斜率
,

求得该方法对苯甲酸和水杨酸的检测限分别为
:0
.
24 、g / m L 和 0.

25排g / m L
。

5 样品分析

称取 0
.
05鲍商品用杀菌防腐剂

,

用少量 1
.
om of /L H Zso 闷溶解后

,

转入 50 m L 容量瓶

中
,

用 1
.
omol/L H

ZSo ;定容
。

移取上述j容液 0
.
15n1L 及 0

.
20m L 分别于 10rn L 容量瓶中

,

用

1
·

o m ol
/

L 的 H
ZS认 定容

。

按实验方法扫描样品的同步荧光光谱
,

测量荧光光谱中苯甲酸

与水杨酸的相对荧光强度一峰高值
,

代入各自线性拟合方程求出各自含量
,

见表 1
。
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回收率实验

按照上述实验方法
,

用标准加入法测定样品加入回收率
,

结果见表 2
:
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