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本文研究 犷∗ + > + ?与5。 :& ;
,

理显 色矛件
,

儿定 了试 刊的离解 汀火
。

珑定络合抢组成为 � ≅ �
、

摩尔吸光系数
“一∀

4

�! Α &叶 �
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)
一 &Β 位

一 3
、

稳定常 效Χ Δ �
4

肠 火 排“
。

刊用络合物在了Ε �
Φ Γ 这一特征吸玫能选择性测定5 =

:� ;4

该方法测定5 =
: & 、 Η 姚 ,

一 Ι
曰三灵玫 红与三涪旦选摊巨好

,

已明于 绍戮祥品与生物祥品中铁的测定
,

获得满意结

� 一
:�

‘一

嗡哇偶氮 ;
一 < 一

二乙基胺基酚 :以下简称
’

7 + > + ?; 是一类灵敏 度 较高 的

显色剂
。

文献己报导了它的性质与应用〔卜∀〕
。

本文研究了我们合成的 ∗ + > + ?与5= : �� ; 的

显色反应
,

实验指出在表面活性剂存在下形成可溶性的紫色络合物
,

它在< Ε� Φ Γ 与 ϑ Ε � Φ Γ 有

两个吸收峰
,

而其它过渡金属离子与试剂形成的络合物其吸收峰在 <Κ > , Ε。口Φ Γ 之间
一

,

若选

ϑ Ε �Φ Γ 工作波
一

长
,

有可能选择性测定5 = : �� ;
。

因此研究 了实验条件
,

拟定了分析方祛
,

用于

环境样品与生物样品中铁的测定
。

实验部分

一
、

试剂与仪器
�

、

铁标准溶液
≅

淮确称取纯铁 Κ
4

�刀Κ Κ克溶于� “� 盐酸中
,

转移至� ΚΚ 毫升容 量瓶中
,

用

水稀至刻度 :&
4

Κ毫克 Λ毫升 ;
。

取 上述 溶 液 适量 配 制 铁 浓度分别为�Κ 微克 Λ毫升
,

�
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∗ + > + ?乙醇溶液
≅ 口
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∀
、

聚乙二醇辛基苯基醚 :简称2 ?; 溶液
≅

�Κ 坏

李
、

抗坏血酸溶浓
≅ Κ

4
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<
、

醋酸按溶液
≅ Π)

Ε
、

Θ Ρ = = 2 7 Σ Τ 1一 % ΥΘ
自记分光光度计 :东德 ;

ϑ
、

ϑ∀ Κ型分光光度计
≅

:上海第三分析仪器厂;
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二
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实验方法

取铁适量 :《 ΝΚ 微克; 于�< 毫升容量瓶中
,

加 抗 坏 血 酸口
4

<毫升
,

用 ∃.
‘+ “
德液 调

Ρ早Δ ϑ ,

加Κ ?&
·

<毫升
,

加 ∗ + > + ?溶液�
4

Κ毫升
,

用水稀至刻度
,

摇匀后放 置 <分钟
,

以试

荆空白为参比�厘米比色皿在 ϑ Ε� Φ Γ 测其吸光度
。

」

三
、

实验牵件确定
〔一; 吸收曲线

≅ ∗ +>+
? 与某些过渡金属离子络合物的吸收曲线如 图 �所示

≅

5= : Φ ;

在只< Ε � Φ Γ 与久ϑ Ε � Φ Γ 处有两个吸雌峰
,

其它伞属离 子 分 别为
≅ 几, ⎯ < < ! Φ Γ Ξ

4

标
Ξ ⎯ < < <Φ Γ ,

棍
。二 < Ε口Φ Γ Ξ

棍
。 ⎯ <ϑ �

ΦΓ
。

而试剂的几2� ⎯ “口
ΦΓ

。

很 明显
,

若选元ϑ Ε � Φ Γ 为工作波长
,

则试剂

对氏币�� ; 的选译性和对比性都很好
。

:二; 酸度对反应的影响
≅

按实验方法

� �‘卜  。,
叮 !∀ # 套 试加

∃加,

图 % 吸附 曲线

改变显色时的酸 度
,

结 果 表 明 &图  ∋ 在

() ∗+ ,之间吸光度恒定
。

在实验选( )一 − . /

时显色
,

以0 ) ‘1 2
控制溶液的酸度

。

&三 ∋ 显色剂用量的影响
3
按实验方法

改变试剂的用量
,

结果表明 &图4∋ /
.

%5显

色剂口
. !毫升

,

吸光度最大且恒定
。

&四 ∋ 还原剂用量的影响
3

夹验指出
3

口
. !5抗坏血酸 /

.  !毫升吸光 恒定
。

用 盐酸

独胺代替抗坏血酸得到同样效果
。 3

&五 ∋ 表面活 性 剂 用 量
3 6 1 7 1 8与

血
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心

图  酸度 的影响

2 >? 燕

试剂用量的影响

� ? & : ∋ 形成的络合物不溶于水
,

若加入表面活性剂如6 >≅ ΑΒ : Χ 一%// 或Β 8& %/ 5水溶液∋  

毫升可使络合物完全溶解
。

为确保络合物的稳定
,

故加 % . !毫升
。

在上述条件下络合物吸光度4

小时内无变化
。

Δ

&六 ∋ 比耳定律适用范围
3
按实验确定的最佳条件绘制工作曲线

,

结果 见 图= ,

铁含量

在口一% . ∗微克 Ε毫升服从比耳定律
。

&七 ∋ 共存离子的影响
3
铁含量 / 微克Ε  ! 毫升相对误差小于!5时

,

各干扰离子允许量
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� ; , 亡砂挤涌士圣: χ ;
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4
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心刀
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亡3,

海氏
、

Θ2 卜和Θ− ∃
一

:∀ 。
4

Κ; , Β ≅ Κ ≅
一 、

一

柠橄酸盐
、

和酒石酸 盐 :<
4

Κ; , . 独。于
一

伍价
Δ

亩 若 显

色剂用量增加�倍时
,

则机杆 :升”与 班
∀ ,

和

Θ Φ , α

:�
4

口; Ξ −。 , ‘
与 ∃ Υ, α

:仇巧 ; 允许 量

约增大�一∀倍
。

四
、

络合平衡的研究
:一 ; ∗ + > + ?窝解渝数侧定

≅

者用. ≅ ∋ “‘

代表试剂
,

在不 同酸度下有以下四种形式存在
≅

Ρ[8
, ?Χ 8 ≅ ΡΧ 8 东

. Θ ∋ “ ·

井 ⎯ . ≅ ∋ α

书公. ∋

粉
∋ δ

黄 紫红 橙红
_

紫红

Ν Ν ( Φ Γ < < Κ Φ Γ < Κ < Φ Γ 侧吞Φ Γ

可用光度法测定试剂的离解常数
,

若配制一系列不同酸度的溶液而试剂浓度与珍雇的离子强

度 :Κ
4

�; 恒定
,

在光度计
_

,扫描可得一组曲线 :见图<;
,

选 一特定波长测其吸光值
,

绘制

‘∴

会六
一Ρ“ 曲线

,

从图Ε知当 ,

咬六
二 Κ 时

,

溶液的禅或 . ( :若酸的浓度较大时用

. 。代替 Ρ. , “. 2,, 叫哈来特函数 ; 为Ρ耳8 ,

用同样方法可测各 ΡΧ 8值
,

结果列于表�
。
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− 之 斗 一 ,

田 了 连续改变化测定络合物组成

− 5=

: �� ; α − ∋ ⎯ ∀
4

Κ Μ � Κ
一 /)

图 ! 摩 尔比 法测 定络合物

− Ξ 。:Φ ; ⎯ �
4

� Ν Μ � Κ
一 /)

:二; 络合物组成测定
≅ 用 Ψ26

‘“法与摩尔比 法测定了络合物组成如图ϑ
、

!所示
,

均为

� ≅ �
。

:三; 摩尔吸光系数测定
≅

络合物摩尔吸光系数是光度分析中的重要系数
,

通常都是从

比耳定律计算其表观吸光系数
,

对稳定性较差的络合物偏差较大
。

本文采 用 Χ 。

“Ρ “〔Ν〕法测

定了真实摩尔系数
, 。二 ∀

·

�!
Μ 3口名

。

:四; 稳定常数
≅

用Ψ2 6 产Θ法与Χ 。协8?
、
法计算了络合物的表观稳定常数

,

分别是 Ε
4

<! Μ

�Κ ‘’
与  

4

ΚΝ Μ �Κ ”
。

本文已测定了试剂的离解常数
,

故 络 合 物 稳 定 常 数 Χ ⎯ Χ 尹8 8: 的 ⎯

ϑ
。

! � Μ �Κ � � Μ � !  ⎯ �
4

� Ε Μ � Κ � Ν 。

:8 , :Φ ; ⎯⎯ � α 刀
≅ 〔.

α
〕α 刀

≅

〔.
α

〕
� α 口

≅ 〔.
α

〕4 ;
。

五
、

应用

:一; 天然水中微量铁的测定
≅

取一定量水样经预处理后按实验方法进行并与常规方法

比较结果列于表 �
。

表 � 水 样 的 测 定

夫 名 湖 水

长Τ,(
司4孟Σ4二

≅
本 法 :Γ ∴ Λ 3;

邻二氮菲法 :Γ ∴ 33 ;

:二 ; 猪血中铁的测定
≅

称取适量血样于小锥形瓶中
,

加浓 硝 酸 低 温硝化
,

必要时可

补加硝酸直至消化完全
。

然后加高氯酸 �毫升继续加热至冒大量 白烟 为止
。

冷后用水冲洗瓶

壁定量地转移至容量瓶中
,

稀至刻度
。

取上述溶液适量于�< 毫升容量瓶中
,

以下按实验方法

进行结果列于表 ∀
。

表 ∀ 猪 血 中 铁 的 测 定

—
⋯

一
�上些些止件业竺

一

本 法
Η 橄

·

�
φ

’

φ
‘二‘

邵 二 氮 菲 法 Η
’Ν ,

·

∀

』
Ε Η ’‘

·

!
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结 语

本文研究了5 = :Φ ; 与 ∗ + > + ? 的显色条件
,

测定了试剂的离解常数
、

络 合物组 成
、

摩尔吸光系数和稳定常数
。

利用5= :Φ ;与∗ + > + ?形成的络合物在ϑ Ε � Φ Γ 处有一特征吸收
,

能选择性测定5。 : Φ ;
。

该方法简便
,

比邻二氮菲法灵敏度高∀倍
,

用于环境样品撞李物样品

中铁的测定获得满意结果
。

:�马 �年 ! 月� �日收到;
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