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�����������一����体系的研究�班�

一一邻菲锣琳光度法测定铁价态比
带

赵梦月 张 松 李随聚 王连才 吕灵翠

�化工系�

提 要

本实验发现����可阻止�
�
�� 一����络合物的光化学还原作用

，
据此本文提出了利用�

� �������卜光度

法
，
在普通光照条件下测定�

�
���� �����体系及�

�
���� ����� 一����一�� ����体系铁价态比的方法

。

该方法具有简单
、
迅速

、

准确等优点
。

�� �� ��� �一一����络合体系在工业上的应用 日益广泛
。

如
�
工业上 用 ����

络合铁脱硫法
，
锅炉用水的处理

，
水垢的洗除以及土壤

，
矿岩中铁价态比分析上

，
所采用的

分析液
，
基本组成都是�

“ �� ��� �� �一一����络合体系 �����作为掩蔽剂 �，
因

此
，
很有必要来研究该体系的分析方法

。

对于含有还原剂 �如�
�� � “ 一

�存在下的�
� �皿 ��� �� �一一���� 体 系

， 〔 �」提

出的���萃取容量法
，
只能测定全铁与����

，
不能用于铁的价态分析

。

这是因为
，
空气中

的氧更易使�
�� “ 一

氧化
， �� “ ������

��� 二 �
�

��， 低于� “ �� 。 ���
��� �� �

�

��伏 �，
而影响测定

结果的准确性
。

常用的�
����� �

滴定法 �测定�
� “ �

� 之�」，
也因 � ������

能 和 还 原 剂

��
�� 。 �一 �作用

，
而不能应用

。

另外
， ��“

�

滴定法 �� 〕 也不能适用于该体系，
这 主 要 是

因为�
��������

�十 二 。 �

��伏
， ���������一 �

�

��伏电位接近
，
因而反应不能定量进行

，
且需

要在酸性条件下滴定
，
这时

， ��� � “ 一
的还原性使�

� �� �量减少
，
因而对于 含有还原剂存

在的�
� �红 ��皿 �一一��’ ��体系 ，

上述方法均不能采用
。 〔�〕 提出的��

一

����� �
� “ 十

萃取饰盐滴定法
，
虽然可测含有还原 剂的�

� � � ��� �� �一一����体系的铁价态
」

比 ，

但手续较繁
。

本实验对�
� ���“ � �

� “ 十

光度法侧铁比进行了探讨
。

该光度法是利用�
� 之 十

与邻菲 “罗琳可迅速形成稳定的红色络合 物�
� ����� �。 �卡〔�〕�月

����稳 二 ��
�

��
。

该红色络合物在�� 二 �一 �稳定性很高
， ����的存在并不影响 其 定量

形成�� 〕
，
在波长 � �����处有最大吸收 〔�」， 溶液中的邻菲 。罗琳与�

� “ 斗
形成一浅黄色的络合

物 〔�� ����� �
‘ ��

� 〕 “ 十 〔�」该络合物在为�����的波长处吸收非常小 〔�〕， 与红 色 络 合 物

�� ����� �
�� 十

相比较 可以忽略
。

因而用分光光度计很容易直接测定�。 ����� �一一���

�体系中的�
� � � �

，

总铁可通过还原剂还原后测定
，

因此
，

本实验对 于 测 定 含 有 还 原 剂

‘ 本文曾在河南省化学会��年年会上宣读
。
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张松
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。
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��
�� � “ 一

�的�� �� ��� �一一����体系的铁价态比优点很多
。

本实验发现
，
用����作掩蔽剂

，
可以完全阻止�

� �� �的光还原
，
消 除了�

� �� �

对测�
��� �的影响

，
并使操作可 以在普通光照下进行

，
从而大大降低了实验 操 作 要 求

，

����与�
“ “ �

形成的络合恤在�����波长吸收极小
，
也不影响测定

。

实验发现
， ����

� 。 时，
一定量的 ���倍于��

��
��� ���� �，

对�
� ���测 定 无 影

响
。

因此
，
有还原剂存在时

，
用�

� ����
� �

。 � 斗

光度法侧定 �� �� � �� �一一����体

系中铁价态 比具有操作简便
，
迅速准确等特点

。

实 验 方 法

�
。

主要试剂与仪器
�

① �
�

���火 ��
一 �

�邻菲盯罗咐溶液

② �
。
���� ��

一 今

�标准�
� � 十

溶液

③ �
�

���火 ��
一 ‘
标准�

� “ 十

溶液

④ �
�

���� ��
“ �
�����溶液

」 「 厂

⑤ ���盐酸经胺溶液
� �

⑥ �
�

���火 ��一 “
� ���

�� �
溶液

⑦ �� � �
�

�与�� � 。 �

�的����一���缓冲溶液
� �

⑧
，

��型分光光度计 ���比色皿
�

。

标准工作曲线

分别收取�
�

��， �
。
��， �

，

��， �
�

��， �
�

��， �
。
��， �

�

����标准�
� “ 十

溶 液， 放 入盛有邻

菲 。罗琳的����容量瓶 中
，
加入������ � �

�

�的����一���缓冲溶液
，
加入�����驳盐酸

径胺溶液
，
�� ℃水浴上加热��分钟，

冷却
，
稀释至刻度

， 用光 度 计 测 定 其 吸 光
几

度 �入 �

����坦 �，
参比为不加�

� “ 十
其它同上的溶液

。

�
。

总铁的测定

吸取一定量的�
� “ 十
溶液

，
放入盛有一定量的邻菲 。罗琳����容量瓶中

，
��“ ， 公丘��摩尔

不低于�
� ��，

加入缓冲溶液����
，
加入一定量的�

� “ �
标准溶液

，
再加入一定量的 盐 酸狂

胺
，
�� ℃水浴加热��分钟冷却 ，

稀释至刻度
，
示差法 ������ �测吸光度

，
参比液 为 含 标

准�护
十
���的溶液

。

�
。
�� “ 十

的测定

方法同 �， 只是不加还原剂
，
参比液为不加�

� “ 十
的溶液

。

实验结果与讨论

�� “ 十
加入量对�

� “ �

测定的影响

实验操作方法同上
，
只是固定�

� � 十

改变�
� � 十

的量
，
结果如表�

。
�本文列 出铁量均为卜�

表 � ��
“ �
加人盆对��

“ �
测定的影响
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� ���

�。 � ， �

�
， … �

�
�

�
�。 ’ �

�

�

�
、

���干加入量 ��
�

�� ���
�

�� ���
�

�� ���
�

�� ���
�

��

���
�

加入量

���
�

��

���
�

�� ���
�

�� � ���
�

��
一

����栓出量 ���
�

� �
‘，” ‘ 。

� �
。

��黝

���
�

� ���
�

� ���
�

�

�一�…一�

相对误差 �
�

���
� �

�

��� �
�

��� � ��
�

�卫� � ��
�

���

从上述测定结果来看
，
溶液中随着�

� “ 十
含量的逐渐增加测出的�

� “ �

量越来越大
，
这 一

实验现象
， �������� ��〕 与��� ��� 〔�〕 等人也曾观察到 ，

他们认为�
� ��

与���� 形 成 浅

黄色络合物 〔 �� � ����� ����
� 〕 “ �

在光照的条件下能发生光还原反应
， 〔�� �

������
����〕� �

���

����
�� ����� � “ � ，

当然 〔�� �
����� ����

�〕 “ ，

的量越多
，
光还原的量就越大

，

本实

验的结果证明了这一点
，
为阻止光还原的发生

， ��� ��� 〔�〕 建议在暗处或红光 下操作，
显

然
，
这给实验者带来很大不便

。

�
�

����对�
� “ 十
一��

��络合物光敏性的影响

我们用����作掩蔽剂
，
避免 〔��� ��五�� ��

��
�〕 “ �

光还原
，
准确地测定了�

� “ �，
下面

是侧定结果
夕
操作步骤同前

，
只是在加�

� �� �所前加入与三价铁等摩尔 的����
。
结 果

如表�所示
。

表� ����对��
“ �
的掩蔽效果

�。
‘

…一 … �
’

�
�

’

� �
’

�
� … �

��吕 十
加人量 ��

�

�� ���
，

�� � ���
�

�� ���
�

�� � ���
�

�� � ���
�

��

��蕊�加人量 ���
�

�� ���
�

�弓 � ���
。
�� � ���

�

�� 」 ���
�

�� ���
�

��

一一�

��
一﹃�一

一

�
一

����栓出量
，。��

� � ，。�
�

�，

�
，。�

�

��

�
，。�

� ，
�

，。�
�

�。

相对误差 �
�

��� � �
�

���
�

�
�

��� � 一�
�

��� � �
�

��� � �����

从上述实验结果中可 以明显地看出
，
分析液中加入����络合剂

，
从根本上消除 了��

“

的光化学还原对测��
� 十

的影响
，
从而达到了可 以在普通光照的实验条件下

，
定量测定�

� � 十

的 目的
。
����可与�

� “ �
生成非常稳定的络合物 ���� 二 ��

�

��从而阻止了��
��与�

� “ 十
络

合物的形成
。
����与�

� 之 十

生成的络合物 ���� � �� �其稳定性 远小 于�� ����� �
。 � �

���� � ���
，
因而����的加入对�。 ����� �

� “ �

的形成影响不大
。

�
�

还原
一

剂�泛�
�

卜对�
。 �� �的影响

、，︸一卫」

，曰

下皿��
一

在研究�
� �

的情况
，
赵梦月

�� �

一
����体系时

，
还应考虑到常有一些还原物与该体系共 存

‘

对该体系进行研究
，
认为��低于�时

，
测得的�

� “ 十

量大于加 入 量
，



郑 州 工 学 院 学 报 ����年

主要原因是�
�� 。 “ 一

的�
“ ���。 �一������一 � �

�

��伏
， �

�
���一

��
���一 � �

�

��伏二者非常接近
，

因此在酸度不高时
， ���

一

难以离解
，
而不易发生氧化还原反应

，
即�

��
一

不易 被 还原
，
当

酸度增加时
， ���

一

逐渐被破坏
，
此时

， �� �� �氧化性增强
，

可以被�
��

� � 一

还原
。

但酸度

不可过高
。
以防 ����和 � �“ ��� �。

沉淀的生成
，
基于上述原因本实验对�

� � �

的测定

在�� 二 �
�

�时进行
。

操作步骤同前
，
仅在加入��

�干

后
夕

加一定量的�
� ����

�

溶液
，
参比液不加铁

。

其 结果

如表�
。

表� �������

加人，对�� “ 十

测定的影响

卜气了一
一

下一厂一
�
一

’
一

万
一

” 一
’

…一二
一

不丁一下万一下兀一
�一����加入量

一 ���
�

�

下
，。�

�

�

」
��，�

�

�
，。，，� 、

�
，���一

’

… ，���·，

…，。�·

�

�
，。�·

� ， ，。�·

� … ，��·

� ‘ ，。�·

� � ，。�·
�

� �

吵匙
�

…
�

����

竺
�

一

三��兰
一

匕竺
一…

一

二只全兰
一

上一��夕
�

卫…一上业于
一

�
一栓出量 … ，。�一。 …

，。�·

�， � ，。�一� ���一� …�。 一�

�
，。‘ ，。

相对误差
。 ·

��� � 。
·

��� � �
·

�，�

�
。 �

��、 …。 ·

���

�
，·

切�

从上述测定结果中可以看出
，
一定量的�� ��

�� 。 ���倍于�� “ �
�对�� � �

的测定无影 响

��� � �
�

��

�
�

�“ �� � �� �一一����休系铁比的测定

操作步骤同�
，
只是加入�� “ �

以后
，
加入一定量的盐酸羚胺

，
实验结果见表�

�� �� � �� �一一����体系铁 比的浦定和一…

�� �� �加入量 ���
�

�� ���
�

�� ���
�

�� ���
�

��

��
·

�����加入量 ��
�

�� ���
�

�� ���
�

�� ���
�

��

一…一一
︸﹃毓

总铁检出量

误差

�� �皿�
’

检出量

误差

从实验结果中
，
我们可以看出

，
用过量盐酸轻胺作还原剂

，
测定结果比较准确

，
从而确

认盐酸羚胺可以定量还原�
� �� � �� �一一����中的�

� �� �
，
也准确地 测定了该体

�下转���页 �
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系的价态比
。

�
�

�� � � � �� �一一����
��一�

� ���� �

体系铁比的测定

操作步骤同前
，
只是在加入盐酸经胺 以前

，
加入一定的�

� ���� �，
本实验数据见表�

表� ��
，
�
�
�

�

对铁 比测定的影响

…�一��

�������加入量 ����
�

� ����
�

� ����
�

� ����
。

� ����
�

� ����
�

�

�一石
︸

‘一����一���一赃一印
�� ���加入量 ��

。

�� ���
�

�� ���
�

�

�� �����加人量
�

�� ���
�

��

���
�

��

工��
�

��

���
�

�

�
�

���

��
。

��

���
�

�

��
，

��

��
�

��
‘��︸

�
一

��

营铁检出量

相对误” …
���

�

� ���
�

� ���
�

�

一�
�

���� � �
�

��写 一�
�

��� � 一�
。

����

从上述数据可以看出
， �� 二 �

�

�时
，
一定 量 的�

“ ����
�

一一�
“
�� � �� �一����

体系对全铁的测定无影响
，
这说明

，
酸度较低时 ��� � �

�

�����
一

能被盐酸羚胺 定 量 还

原
，
用上述结果与该体系�

� �� �的测定结果相比
，
可 以定量测 出�

� �� �进而作出了 该

体系铁比的测定
。

�

小 结

本实验提 出的�
� �� � �� �一一���� �含有�

��� “ 一

还原剂 �体系铁价态分析方法

具有操作简便
，
迅速准确等优点

，
适于干扰物质少

，
溶液颜色浅的含该工作液体系的测定

。
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