
�����������一�� �人体系的研究����

一一邻菲愣琳萃取柿盐滴定法测定铁价态比

赵梦月 蔡润芝
�

�化工系 �

提 要

本文根据生产实际中存在的问题
，
通过实验初步解决 了�

�������一����体系中饮

的价态比的测 定问题
。

作者在第一报 〔 ’ 〕中提出的���萃取分离�� �� �与����的方法
，
成功地 测 定了�

�

�� ��兀 �一����体系 �还原剂�
��象

一

存在时 �中铁与����的含量
。

但是这 个 方 法

不能用于该体系铁价态分析
，
这是因为体系中的 ���急

一

可 使 �� �� �还 原 为� �� �
。

通

常的�
�
����，

直接滴定��
么�
以求铁价态比的方法二“ 〕 ，

也是由于�
��落

一

能 和 � �����，
作 用

而不能应用
。

另外
，
��吕十

滴定��� ��〔
名 〕从而进行价态测定的方法

，
也不适用这个体系

。

其

原因有二
，
该滴定需要在酸性介质中进行

，
此时�

��落
一

使��� ��量减少
，
还有�

�

���
一

��
。
� “ �

� �
�

��伏 ��
‘ 一
示����离子 �

、
���������一 �

�

��伏
，
二者电位很接近

，
因此反应不能

定量进行
。

对于不含有还 原 剂 的�
“ ������一����体系

，
虽然可用前二种办法测铁价态

比
，
但是由于���

�一

很容易被空气中氧 ��
。 。 �

�
。 � 。 二 �

�

��伏 �所氧化
，
因此必须在惰性气体

中滴定
，
使得操作繁琐

。

基于以上的各种原因
，
研究�

�����工�一���人体系中铁的价态分

析就显得很有必要了
。

众所周知
，
��

“ 十
与邻菲�罗琳���

���可快速形 成 稳 定 的 红 色 络 合 物������� �
� “ ‘

����椒 � ��
�

��
，
����的存 在不影响其定量形成 〔 毛 〕 〔 � 〕 。

�“�一��时氯仿或硝基苯从含 有

���二
、
���

一 、
�
一

的溶液中
，
以离子缔合物 �如�� ���

�。 � 。 ���� ‘ �
�
�的形式定 量 萃取

�� ����� �� “ � 、 “ 〕 〔 “ 〕 〔 � 〕 ，
����的存在不影响萃取

。 〔 ‘ 〕�� ������ �
� �十

能 被�
� ‘ �
氧 化

为兰色的�
� ����� ��吕十 ，

介质的酸度 ����
、
���� 。 、

� ��� �
�在很大范围内 ��

�

��一

�� �对测定没有影响
，
许多有机物

，
象醇

、

有机酸对测定无干扰 �， 。

�
参加实验工作的还有

�
崔战华

，

彭国胜等
。

���



文献中 �������� 急
�

多用于微量铁的萃取分离及比色测定
。

关于用该方法 萃取分离后的

非光度法测定的报导很少
。
更未发现存在还原性物质��

��落
一

� 的���亚����一���� 体系

用该方法萃取分离��� ��与�。 ��的报导
。

也没发现从有机相反萃取�
������ �么

十

的方法
。

本实验发现
，
在���左右����

�
可从�

������一���� 中 定 量 萃 取�� ����� �
。

����
‘
�
� ，
加入一定量的乙醇可增加������

� �
�
���� ‘��的溶解度

，
从而能够防止其沉淀的

生成
。
�����相中的�

�������
�
����

‘
��很容易被�一�����反萃取

。

反萃取液中的����
�

����急
十

可直接用 �� ‘ 十
滴定以测��

“ 十
含量

。

本实验还发现
，
��������一����体系中

，
在�叱一�时

，
��� � “ 一

的存在不影响

�����的分离与测定
。

本实验找到了体系中�����被定量还原为�
����的条件

。

在酸性介质中过量的次磷 酸

钠可定量还原�
�������一����中的�����为�

��亚�
，
过量的还原剂对萃取与测定无影

响
。

因此
，
该方法能够用于����络铁脱硫工作液及其它��������一����体系中

�����及�����的测定
。

主要试剂

�
�

邻菲锣琳�
�

���溶液
，
称取�克邻菲谬琳

，
溶于����乙醇中

，
加水稀释至���毫升

。

�
�

�� �� 一����

�
�

����� �氯仿 �
，
回收处理方法

�
用�����溶液萃取洗涤一次

，
再用水洗一次

，

然后用等体积的����
� ����

萃取洗涤一次
，
再用水洗至近中性

。

�
�

�
�

������
吕十

标准溶液 �硫酸铁钱 �

�
�

�
�

������� 十

标准溶液 �硫酸亚铁钱 �

�
�

�
�

�������
��

������
，
�

。 ·

�
�
�标准溶液

。

称取�
�

�克���
‘ �������

�
�。 ·

�
�
�

，

将试剂放入到干燥的烧杯中
，
方口����浓�

��� ‘ ，
搅拌

，
慢慢加入�����蒸馏水

，
搅拌�分钟

，

然后一面搅拌
，
一面缓缓加入水

，
至试剂完全溶解

，
这时水量可加至�����

，
冷却

，
转移至

������容量瓶中
，
稀释至刻度

。
以邻菲哆琳为指示剂

，
用标准��

��

来标定 已�〕 。

�
�

次磷酸钠溶液
。
�。

�

��� �

�
�

�
�

�
�

� ����洛液
。

实验结果与讨论

�
�

�“对���������
���

苹取的影响
�

吸取一定量的��
“ �
溶液

，
放入盛有一定量的邻菲嚼琳��

� “ 十
与����的摩尔比为���� �分

液漏斗中
，
加入与�

��十同摩尔的����溶液
，
放量��分钟

，
加入����乙醇

，
��二��� ‘ ��� ‘ ，

调��值
，
再加入���� ����

� 。

摇动数秒钟
，
静置分层

，
将有机相放入另一分液漏斗

，
水相

��多



再用��������
。
萃取�一�次

。

合并有机相并加入���������溶液
，
摇动数秒钟

，
分层后放

出����
。 ，
将反萃取液完全转移至锥形并中

，
使���浓度保持在��左右

，
用标准�

� ‘ 十
滴定

至兰色
。

结果如表�
�

�本文中所列铁的量均为毫摩尔 �

表� ��对��������
����� ‘

�萃取的影响

��值 �� �� �的加入量 �� �� �的测出量

�

�

�

�

��

��

�
�

�����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

����

�
�

�����

�
�

����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

����

�
�

�����

�
�

����

误 差

一 �
�

��沁

��

一 �
�

���

一 �
�

��

一 �
�

��

一 �
�

��

由实验结果可以看出
，
���一��时

， ��������，���� ‘�
�
能被�且七�

。
定量萃取

，����

不影响萃取
。

实验中发现
，
不溶于水的红色机淀����五���

�
���� ‘�

�

在氯仿中的溶解度也有限
。

如果

仅用����
�
萃取

，
经常有不溶的红色沉淀物出现在两相之间

，
对萃取造成困难

。

这一 现 象

也曾被�������� 之“ 〕发现过
，
因此他推荐以硝基苯为萃取剂

。

我们实验证明
，
虽然硝 基 苯

较����
。
有较强的萃取能力

，
但是反萃取非常困难

，
不能被我们采用

。

我们发现， 如 果 用

����
�

作萃取剂时
，
加入少量的 乙醇

，
则可防止������幼

�����‘ ��沉淀的形成
。

这 可 能

是由于 乙醇既有亲油的烷基
，
又有亲水的经基

，
因此使�������

��
。
����

‘
�
�

在����
�

及 水

中溶解度增加
。

因而可称乙醇为助溶剂
。

但是加 乙醇的量也不可过多
，
否则萃取次数要增加

�
�

���浓度对��������
����� ‘

�
�
反萃取的影响

实验方法和实验�相同
，
�� � �时进行萃取

，
用不同浓度的���进行反萃取

，
结果如表�

。

从实验结果可以看出
，
���浓度大于��时

，
一次反萃取就可使�

“ ������
� “ �
定量地进入

水相
。

较低浓度的���
，
一次反萃取后

，
有机相仍显微红色

，
二次操作才能反萃取完全

。

因

此
，
用�����作为反萃取剂较为适宜

。

表� ���浓度对������。 �
。 ���� ‘ ��反萃取的影响

�����浓度度
�

�
�。 ’ ‘ ，口入量量 ��忿�测出量量 误 差差 反萃取次数数

���
�

������� �
�

������� 一 �
�

����

�
，，

���
�

������� �
�

������� 一 �
�

���� �
““

���
�

������� �
�

������� 一 �
�

���� �
���

��� ������� �
�

������� ���� �
““

���
�

������� �
�

������� 一 �
�

����� �
‘‘

���
�

������� �
�

������� ���� � ���

���



���之所以能容易地使�
�������

��������进入水相
，
可能与邻菲哆琳具有一定的碱性

有关
�

�一�

�二卜�二�
� �

‘

抓
� �

�一�
�一��� ��� �

�

�� ��
一 ”

��� �
一

� �

一�、
��尹

加入���
，
使上平衡右移

，
破坏了�

�������
。
���� ‘ ��

，
致使�

���������
“ 十

进入水相
。

�
�

���
一

与�
�� �� 一

共存的��条件

操作步骤同实验�
，
只是在加�

� “ 十 、
����

、
�� “ � 、

����并调��后加入一定量的

�
�
�

� “ 一 。

结果如表�
。

表�

习二闷�

�
“

�
“
�

”
·

����

�
�

�
”

·

����

�
“
�

”
·

����

�
�
�

” ·

����
�

止‘ 匕二竺兰一�

�“ �
一

与�
�
�

。 “ 一

共存的��范围

���盖
一

加入量 �� “ 十
加入量 �� “ �

测出量

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

����

�
�

�����

�
、

�����

�
�

�����

�
�

����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

�����

�
�

����

�
�

�����

� �����

误 差

一 �
�

�纬

� �
�

��

� �
�

��

一 �
�

��

一 �
�

���

一 �
�

�写

从实验结果可以看出
，
�� � �时����

�
不萃取�

��。 么“ ，
���一�时�

��
。 �一
不 还 原���

�

中的�
����

，
但是��小于�时

，
测得�

���的量大于加入量
，
��越低

，
还原越甚

。

这是因 为
，

���� 么 一

作为还原剂其�
“ � ‘ 。 。 “ 一

��
�。 。 ，一 “ �

�

��伏
，
而�

“ �
一

的�
�

���
一

��
�� � 一 二 。

�

��伏
，
二

者的�
。

很接近
，
因此在较高��值时�

�� 。 “ 一

可以和�
��

一

共存而难发生氧化还原反应
。

当��

降低时
，
���

一

逐渐被破坏
，
其电位逐渐升高��

“
�“ �

丫�“ � 十 二 �
�

��伏 �
，
�“ �� �氧 化 性

增强
，
因此可被�

��
� “ 一

还原
。

但是
，
��也不可过高

，
否则将生成�

�����
�

沉淀
。

由此可见
，

当�。 ������一����体系中有还原性物质�
�
� 。 “ 一

时
，
萃取��值

，
不可低于�

，

但也不可

高于��
，
最好在���一�时萃取

。

�
�

���
一

中�����的定最还原条件

取等摩尔的��
“ 十

与����
，
放入锥形并中

，
加入��倍过量的��� ��� �

溶液
，
加盐酸使

酸度为�一��
，
煮沸�分钟

，
流水冷却

，
加入邻菲嚼琳 ��� ����� � ���� �调��近中性

，

以下的萃取等操作同实验�
。

结果如表�
。

���



表� ���
一

中�
��皿�的定量还原

���� 习
干

测出量量 误 差差

���
�

������ �
�

������ 一 �
�

�����

���
�

������ �
�

������ 一 �
�

����

���
�

������ �
�

������ 一 ����

从实验结果可以看出
，
在��一�����

中�� ��
����

可以定量地还原���
一

中的�
�

���为�����
。

关于酸的浓度
，
我们发现酸

度大时
，
溶液的黄色更难褪去

，
亦即还原更

困难
。
这可能在较浓���中

，
�� 吕

�

以黄色��

���
一

存在
，
因而较难 被�

��
����

还原
。

实

验证明 过量���
�
��

�
不影响萃取与滴 定

。

小 结

从以上实验结果可以看出
，
本方法适用于�。 ������一����体系�含有还原剂亦可 �

中铁的价态分析
。

为此
，
首先取一份试样

，
用����

。
萃取 �少量 乙醇存在时 � ��������

。

�������
，
随后以标准��

毛�

滴定反萃取液中的�� ��五�� �聋
，，
求得���亚�含 量

。

另 取 一

份试样
，
用�

�� ����
将�����还原为�����后再萃取

、

滴定
，
求得总铁的量

。

两个结果的

差值即为�����含量
。
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