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硫氰酸钾一吐温80 光度法侧定铁

高明雄 文桂明

( 广 西 大学 )

, 飞
’

俞言
’ 、

互抢 ,

于 硫氰酸盐光度法测定铁的最大缺点是 随着反应的 S C N
一

浓度的不 同 而 分 级 络合
,

随着

S C N
一

浓度的增大
,

生成颜色愈来愈深的高配位数络合物 F e
( S C N ) 矛

、

F e ( S C N ) 含
,

溶

液的颜色由橙黄变为 血红色
。

因此 , 只有严 格控制显色剂 的用 量
,

才 能 得 到 准 确 的结

果 〔 1〕 ,

而且 F e ( l ) 易被硫氰酸或分解产物还原
,

故
,

重现性差
,

稳定性也不好
,

一般 10

分钟内就退色 1 0% 〔 2 〕
。

林谦次郎 〔 3 〕
、

张荣灿 〔 4 〕都研究了硫氰酸盐一 T r i t o n x 一

1 00 测铁

的条件
,

前者测定了水中的铁
,

而后者指出
,

在 T r i t o n x 一

1 00 存在下测铁的灵敏度提高一倍

以上 ( 艺
= 1

.

9 3~ 2
.

0 6 火 1 0 4
)

。

而王积祥 〔 5 〕则 用 国 产 乳 化剂 O P代 替 T r i t o n x 一 1 0 0做实

验
,

国产乳化剂 O P用量少
,

国产 易得
。

鉴于非离子 表面活性剂吐温类既有 增 溶 ( 和增稳作

用 )
,

同时也发生增敏作用
,

尤其以强敏化作用给分析工作者一个新的研讨课题 〔 2 〕
。

本文

对表面活性剂吐温 80 存在下用硫氰酸钾光度法测定铁作了初步研究
。

结果表明
,

显色络合物

36 小时不退色
,

其灵敏度 由叉
= 9

.

l x 10
3

提 高 到艺
二 1

.

83 一 2
.

01 x l o 4 。

本 文 实 验结 果表

明 , 选用 p H
二 2的缓冲溶液 4胡几 2 0% T w e e n s o l o m` 2 0% K S C N溶液 5州 l

,

含铁 。一 3 0协g /

2 5搜 l符合 比耳定律
, 络合物的最大吸收波长为 48 o m m

。

本法应用于水泥 生 料
、

工业硫酸和

工业盐酸中铁的测定
,

效果 良好
。

二
、

实验部价

( 一 ) 试剂和仪器

主要试 剂

铁标准溶液
: 1 5件g / 。 ; l 准确称 取 0

.

1 2 9 5克 A R 级 N H
:
F e ( 5 0

,

)
: 、

12 H
:
O 置 于烧

杯中
,
加入 3二 l ( 1 + 1 ) H C I和少 量水

,

溶解后 转 移到 1升容量瓶中
,

用水稀释 至刻度
。

硫氰酸钾 ( A
、

R )
: 2 0% 水溶液

。

缓冲溶液
:

P H = 2 取 7
.

8克氨基 乙酸
,

6
.

1克 氯化钠和 8
.

0毫升 盐酸
,

加水稀释 至

1 0 0 0m l
。

吐温一80
:

20 % ( V / V ) 水溶液

仪器 : 了2 1型分光光度计

( 二 ) 试验方法

~
一

-

本文于 1 9 8 8年 7月 12 日收到
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吸取一定量的铁标准溶液于5 2耐容量瓶中
,

依 次加入 5耐 2 0% K S C N
,

1。 , 120 % T , ee n
-

80 , 4耐 P H 二 2缓冲溶液
, 用水稀至刻 度

,

摇匀
,

在 波
一

长 4 80
n m 处用 cI m 比色 皿 , 以试 剂

为空白作参比测定试液的吸光度
。

( 三 ) 条件试验

1
。

最大吸收峰的选择

吸 取 含 铁 3 0卜g的标 液 于 2 5阴 l 容 量 瓶 中
,

加 5 ,: 12 0% K S C N , 4 , 12 0% T , e e n 一 8 0 ,

2
.

5耐 P H 二 2缓 冲溶液
,

以水稀至刻 度
,

摇 匀
,

从 4 50 至 5 20
n m , 以试 剂 为空白

,
用 cI m比

色皿测定试液的吸光度
,
结果表明

,
最大吸收峰在 4 8 0 n m处

, 见图一
。

2
.

酸度的影响

吸取含铁 3 0协 g的标液 于 2 5阴 l容量瓶中
,
加入 5次 12 0% K S C N

, 4二 12 0% T w e e n 一 8 0 ,
分 别

加入不同量的 o
.

SM H
Z
S O

4 ,

用水稀至刻度
,

摇匀 ,
在波长 4 8 o n m处以试

比色皿测定试验吸光度
。

结果表明
,

显色液在 P H I一 4范围内变化很小
,

图二
。

奖
空 白 ,

用 i c nt

选用P H 二 2见

乒

人门认

或}/
/ 声

`

一
`

一
` 一

、

一`

一
`

一

.o

监币蕊环莎 匕

_

一
~ 目一~ - ~ 小~ ~ ~

打
沙 J 。 “

万
0

.

拟。

斌长《冲川夕

图一 吸光度与波长的关系

衫始科众瑟口

` r

弓步

图二 P H值对吸光度的影响
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3
。

P H二 2的缓冲溶液用量

吸乒含铁
“ “ ; g的标 液 于 “ 5川 `容 量 瓶

中
,
加 入 5州 12 0% K S C N , 4二 12 0% T w e e n -

8。 ,

分知加 入 缓 冲 液
: 2

、
、

、

6
、

s
、

` o
、

1 2 tn l以水稀至刻度
,
摇 匀

,

在波长 4 80 n rn处

以试剂为空 白
,

用 1 。 m 比色皿测定其吸光度
,

结果列入 F表 1 , 本文选用 4 , lo

4
.

有色液的稳定性

唤
3。 ; g 铁标 液于 2 5。 ` 容量 舟、 中

,

加 入 5如 12 0% K S C N , 4幼 12 0% T w e e n 一

8 0 ,

滚 1 资光度与级冲液用盆的关系

PPP H二 2缓冲浪 ( m l ))) 吸光度 (人)))

22222 0
。

3 7555

44444 0
.

3 8弓弓

66666 0
。

37 888

88888 0
.

37 555

111 000 0
.

3 7 888

111 222 C
.

3 6 222

4 , : IP H = 2 的缓冲液
,

以水稀释 至刻度
,

摇匀
,

立即在波长 4 80
n m处用 I c 二比色皿

,

以试剂

为空白作参比测定吸光度
,

每隔 5分钟测定一次
,
结果表明

,
25 分钟后秸定

,

且稳定 性 好
,

时间长 ( 可达 36 小时 )
,
本文选取显色 25 分钟后测 A

,

见图三
。

月绍盯拓

以
·

口O

0 /口

- - 孟一 -一一- 上~ - ~ - 一 J ` es es es es

名。 ; 。 举口 :邸 占o

时间`斜

图三

5
。

吐沮
一

80 的用量

吸取含铁 3。林 g的标 液 于 2 5耐容 量 瓶 中
,
加入 s m 120 % K S C N , 4耐 P H

= 2 缓 冲液
,
分

别加入吐温 80 的 20 %溶液
: 2

、

4
、

6
、

8
、

10
、

12
、

14
、

耐
, 以水 稀至刻 度

,
摇匀

,
在波长

` SO n ln 处柑 l o m 比色皿以试剂空白为参比测其吸光度
,
结果见图四

,
本文选用 10 m lo

.6

诚酸钾的用量
,

一 _

吸取含铁 3。林g 的标液 于25 耐量瓶中
,
加 入 20 %吐 温 80 1。耐

, P H = 2 的 缓 冲液如 l
,

然后分别加入 20 % K s C N溶液
: 1

、
2

、
3

、
4 、 5 、 6

、

7 lm
,
用水 稀 至 刻 度

,
摇 匀

,

在波长
4 80n m处

,
用 cI m比色皿

, 以试剂空 白为参比测定其吸光度
,
结果见 图五

,
本文选 5耐

.

7
。

标准曲线的制作

分别取含铁 3林g 、 6林g
、

9林g
、

1 2林 g
、

1 5林`
、

2 1卜 g
、

2 4协 g
、

2 7卜g
、

3 0协 g的标液于 2 6毫升

量瓶中
,
各加入 5二 12 0% K S C N , 1 0二 l吐温 5 0 ( 2 0% )

, 4 m l P H = 2 缓 冲 液
,
用 水 稀 至 刻

度
,
摇匀

,
在 4 8 o n 二处

,
用 1。 m比色皿 , 以试剂为空白测定吸光度

,
结果绘于图六中

。
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劫之

一

立 卜 一

/声

众子口

O
,

,口

O
,

公o

口
.

I f

万
-

一
.

一
一决 “

爪洲多冬
: , 石

图六 标准 曲线

对 图六的数据进行 回归分析
,

求得回归方程

归直线 ,
其相关 系 数 p = 0

.

9 9 7 ,
所以

在二
、

y之间配回归直线是 合 理的 〔 6 〕
。

F 。

( 兀 ) 含量在 。~ 30 微 克 / 25 毫升
,
符 合 比

耳定律
,

摩尔吸光系戮 为 艺 二 1
.

8 3 一 2
.

01 x

1 0
4 。

( 回归方程 可 写 方
.

A = 一 0
.

0 0 0 2 6 +

。
.

叭 3 7 C )

合
.

离子千扰试验
,

结果列于表 2
。

从表 2的数据看出
,

M g Z ’ 、

A e , ` 、

Z n , +

干扰较小
,
铜 ( 五 ) 的干扰较大

。

( 四 ) 试样分析及结果对照

1
。

水泥生料中 F e . 奋

的测定

水泥生料系柳州水泥厂标样 7 9 0 7 ,

其组

成如 F ( % )
.

。

y 二 一 o
·

0 0 0 2 6 + 0
.

0 1 3 7 x ,

图六的直线系回

裹 2

不币万币不下诬
甲一鲤

一 … ` ,
·

。

…
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C o ` +

C u l +
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一

2228
、

555 2 8
.
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222 5
.

88888888888 22222 6
。

111

222 5
.

888 2 7
.

888

:: ;:
、 。 i: ` ·

灼烧
、

t

s玉Q
:

F e z
O 。 C a o M g O T IO

:
K

:
0 N a 1

O C a C O
-

3 6
。

1 7 1 1
.

5 2 3
。

2 2 4 4
。

1 9 0
。

7 1 0
。

1 8 0
。

2 9 0
。

0 7 7 9
。
6 8

样品处理
: 称取 0

.

6 7 2 7克试样于银钳祸中
, 加入 8克 N a O H

,

放入已升温到 400 ℃的马弗

炉中
,
继续升温到 70 。℃ ,

熔融 20 分钟
,
取出冷却

,

将柑涡放入 已盛 1 00 耐热水的 烧杯中
,
于

电炉上加热溶解
。

待熔块完全浸出后
,

取出增祸用热的 H c l ( 1 + 5 ) 和水洗净
,
搅起溶液

,

一次加入 2 5耐浓 H C I夕 立即搅拌
, 再加入 1耐浓硝酸

, 加热至沸
, 冷却 后 定 量 移入 25 0耐量

瓶中
,
稀释至刻度

,

摇匀
,

再取 1 0耐稀至 10 0耐
,
从中取 2耐于 2 5耐量瓶中

,

下面按试验方法

操作
, 测得结果列入表 3中

。

2
.

工业 H Z S O每中铁的测定

取 5。 l工业硫酸
, 加入 30 林水

,

在微热下加入几滴 1% K M 。 0 ` ,
直至 样 品 变 成 微红

,
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冷 却后定量移入 1。。二 Z量瓶中 ,
从中取出 1 , l于 2 5耐容量瓶

,
下面按试验方法操作

。

侧得结 果

列于表 4中
。

衰 3 样品分析绝 果之一

!甲万蕊不丁万兀二瓦瓜石薇闯,
.
` _ _ ”

“ 、 体 ``玉 { 产 , 、 招认 门有 户 J 叨
、 .比 勇也产圳

_

l

!样品

“
误差 室允许绝!

} IF
e . 0 。殉 F e . 0 。 % 偏差 %

,

写
’

, 二 ,
.

月

!一
`

一
{

一
} ” ’

一
/ .

}
{
水泥

{
.

{

3
·

2 , 3
·

24 … {

}
!生料

’
·

2 2

…
`

·

2` 3
·

’ 3…
`

·

`。 {0
·

0 5 { 。
·

’ 。

}
!
7 , 。 ,

{
x 一 ,

·

2 , ’ …
、

}

衷 4 样品分析 绘果之二

样 品 邻习F罗琳法 〔 , 〕测定 F e 误 差

工业 H : 5 0 -

1 1
.

0 p g

1 0
.

9 p g

X “ 11
.

0 u g

本法测定 F e

1 1
.

0 卜 g

1 0
.

8 卜 g 一 0
.

1

9 卜 g

工业盐酸

7
.

7

7
.

8

X -

+ 0
。

1

.l0一吓吓一一一80
X1.7.8

一
gg协协

7
.

8林 g X 二 7
.

9 林`

3
.

工业 盐酸中铁的测定

取 2 。。 , z工业盐酸于烧杯中加入水 2。耐
, 于微热下加入几滴 1% K M n o 应, 直塞释

,

品李成

微红
,

冷却
,

定量移入 5 0耐量瓶中
, 从中取出 5耐于 25 ml 量瓶中

,
下面按试验方法 操 作

,
所

得结果列于表 4中
。

从表 3的结果可以看到
,
对柳州水泥厂的水泥生料标样进行了四次 侧 定

,
相对标准偏差

为 1
.

40 %
,

测得结果与标准值吻合较好
。

结 论

本法适合于水泥生料
、

工业硫酸和工业盐酸中铁含量的分析
,
其测定铁的灵敏度比不加

吐温 80 时的硫氰酸盐法高一倍以上
, 比邻菲罗琳法也高 0

.

8倍
。

按本 法 条 件 侧铁
,
其灵敏

度
、

精密度
、

准确度及其选择性都较理 想
, 且简便 易行

。
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