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二 甲 酚 橙 在 比 色分 析 的 应 用

1
.

少 量抗 的 ffilJ 定
*

葬 美 菱**

(陕西省冶金工业局地厦公司中心化缘室)

由于鱿和二甲酚橙在 pH 之 2 时显色很深
,

而在此 pH 区域
,

希土元素艳大部分不显

色
,

有可能握过筒单的分离郎进行鱿的测定
。

本文报告二甲酚橙与就的反应条件
。

由于在一定 PH 值时
,

赶显色深度与鱿有一此例

关系
,

并征明用赶拭剂比色侧定红时鱿不干扰赴的测定
,

因此 可分取同一溶液以赶献剂侧

定红
,

并换算而扣除之
。

实 阶 部 分

仪器和拭荆

分光光度补
: 71 型

。

光电比色针
: 中3 K一M 型

。

雷磁 19 型酸度舒和玻璃电极
。

鱿标准溶液
:
称取三氧化二鱿 (So luZ ch im

e
xP or t) 0. 5 克

,

用 20 毫升浓盐酸溶解之
,

并

蒸发至 2一 3 毫升
,

借水斡移入 知。毫升容量瓶中
,

用水稀至刻度
。

曾用格合滴定祛111 和氨

水沉淀重量法 [:1 侧定其浓度分别为 0. 98 6 和 0
.

99 0 毫克 /毫升
。

二甲酚橙(上海新中化学厂 出品) 0
.

2 多水溶液和 0. 00 1 M (0. 0 7 6务)水溶液
。

pH ~ 2
.

3一 2
.

4 援冲溶液
:
一氯乙酸(北京化工研

究所三极品) 1 2 , 克溶于水中
,

氢氧化钠 (E
.

M er ck J
-

出品 ) 1 4 克溶于水
,

混合井稀释至 1 升
。

实孩方法

于 50 毫升容量瓶中
,

加入就标准溶液
、

援冲溶液
,

再加入二甲酚橙溶液 1
.

0 毫升
,

用水稀至刻度
,

摇匀
,

用 nf or d 62 , (最大透过波长在 弃 , 毫微米左右 )滤光

片
,

10 毫米厚比色皿进行光密度侧量
。

酸度的影响

加入 1 0 0微克 S勺0 3 ,

用盐酸和乙酸纳按照 B r itto : i [“ ]

PH

图 1 p H 对显色的影响

配制援冲溶液
,

在 中3 K一M 光电比色舒上ffilJ 得光密度与 p H 的关系 (图 1 )
。

又营用一氯乙

*

一九六二年五月州一日收到
。

. 今
砚在通散处 : 西安四北冶金地盾勘探公司地盾研究所

。
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酸和氢氧化角配制援冲溶液进行检查
,

所得曲核形状基本上一致
。

从图 1 可晃
,

在 p H 一 2. 2一 2. 45 处
,

出现最高值
,

在 pH 一 4. 。一东5 有一平台
。

为诚

少阳离子的干扰
,

采用 pH ~ 2
.

3一 2. 40

灸 丫0

闷 书

‘r月l了1哥esee--L
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图 3

s c , 0 : ,

微克

二甲酚橙测定鱿的标准曲技

和口 ‘公口 夕卯

毫微米

二甲酚橙和二甲酚橙鱿

籍合物光吸收曲撇

A

—
5 厘来比色皿

B

—
3 厘米比色皿

C

—
1 厘来比色皿}

·· 。
,

, ·

一D

—
l厘米比色皿

,

加入 l毫升 2 % 毓乙酸

石

一
1 厘来比色皿

,

加人 2 毫升 2% 孰乙酸

�柳即

玻 1 共 存离 子的 影 响

(每一拭徽中加入 1 00 微克 sq oa
,
0

.

5 毫升 2% 豌乙酸)

共 存 离 子 测 得
S e , 0 5

共 存 离 子

数 量 { 微克 化 合 物

T h (N o
3

)
-

测 得
S c . o s

微克
, . ‘. . . . . . . . 助. . . .

月 ,

二

8 1 * *

9 2 * * *

,j户bl了丹乙月,,j臼J气j6
fJ

nUO

0
夕01了产n己

口jQ产O护

化 合 物

L a C I.

c 。( sO’ )
-

Pr C ls

N d C ls

E u C I .

G d C I。

T b C ! s

H o C la

E r C ls

L u C la

YC I a

诀 Cl,

M n C I,

A I C I
:

10 毫克
10 毫克

*

10 毫克

10 毫克

10 毫克
10 毫克

10 毫克

10 毫克

10 毫克

1 0 毫克

10 毫克

0
.

5毫克
*

2 毫克
*

2 毫克

N a , 5 0 ‘

杭坏血酸

酒石酸

N H
,
O H

一

H C I

H aPO ‘

N H ‘F

H . C , 0 -

氨三乙酸

硫脉

驮乙酸

N H 在N O 。

1 0 0 微克
*

2 0 0 微克
*

10 0 微克
*

0
.

5 克

40 毫克

2 0 0 毫克

2 0 0 毫克

2 M 2 毫升

10 0 毫克

10 0 毫克

0
.

05 M 2 毫升

1 0 0 毫克

2% 2 毫升

0
.

, 克

99020387郎0600010100川哪0001

*

以金属元素淤
,

其他氛化物均以氧化物箭
。

神 献徽中未加人 S cs o :
标准落液

。

* * *

靛旅中加入 s e , 0 。
为 50 微克

。
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格合物的光吸收曲技

加入 0
.

00 1 M 二甲酚橙 1
.

0 毫升
,

并加入稍为过量的就标准溶液
,

在不同波长处测定

格合物及钝拭剂的光吸收曲拔
,

糟如图 2 。

从图 2 可兑
,

格合物的最大吸收波攀在 , 60 毫微米附近
,

克分子消光系数为 24
, 4 0 0 。

有色格合物实际上迅郎形成
,

消光值在廿四小时内无变化(更长时简未拭盼 )
。

标准曲技的柑制

为分析矿样
,

可能有未除尽的少量跌
,

因此
,

在显色中将跌(m )还原为二价是必要的
,

而常用的还原剂中多少都要降低比色ffilJ 定就的灵敏度
。

采用豌乙酸
。

于 多。毫升容量瓶中加入 sq o 3 为 。, 2 0 , 4 0 ,
6 0

, 5 0 和 1 0 0 微克
, 0

.

弓毫升 2 多毓乙

酸
,

10 毫升 pH 一 2
.

3一 2
.

斗援冲溶液 ; 2
.

多毫升 0. 2 务二甲酚橙
,

用水稀释至刻度
,

用 Ilf or d

62 5 滤光片作光密度侧量
。

统乙酸量不同时对曲核的影响亦列入图 3 。

共存离子的影响

鉴于上远侧定中 1 00 微克赶大致相当 41 微克氧化就
,

因此可用测定赶再 扣除 的 办

法
。

兹用赶裁剂比色侧定赴 [41
,

检查鱿的干扰情形
。

从桔果可兑
,

鱿不干扰 用 赶贰 剂 侧 定

赴
,

这就有可能根据实阶换算成相当量的鱿

以扣除赶干扰的办祛
。

格合物粗成

用 Jo b 建覆变更浓度法所得拮果循 如

拮果列于表 2 。

图 斗。

[S e ]

可觅在此条件 下格 合物 中 〔拭剂 ] :

一 1 : 1 0

表 2 用牡献剂侧定赴时航的影响

07酬d
.

口知硬J一UJ加加 入 s c :
o aaa

微微 克克
2 雌 6 8 矽
8 6 4 2 刀

毫升

格合物粗成的测定(澳波改变浓度法)

X
.

0
. S e

上 2 X 1 0一‘ 入f Z 又 l()闷 几f

下 l 丫 10刁 入f l 丫 10 一 , 入f

摘 耍

本文报告以二甲酚橙作显色剂此色法侧定就的条件
,

最好的 p H 区域为 2
.

2一2
.

4 , ,

在

此条件下
,

格合物在波长 % 0 毫微米附近有最大吸收波攀
。

格合物中〔拭剂 」
: 〔就卜 1 :

1o

当贰样中有赴时
,

采取 同一溶液用趾拭剂侧定赶的含量
,

并根据拭验桔果
,

换算为相当量

的毓
,

并减去之
。
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