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碘离子选择电极的试制及其在有机

碘化物微量分析中的应用
关

王 昌 益
(云南省化工研究所有机微量分析小组)

提出氧瓶分解
一

碘离子选择电极法用于有机碘化物中碘的微量分析
.

方法简便
、

快速
,

终点

突跃
,

绝对误差小
,

氮
、

氟
、

硫
、

磷
、

砷等元素不干扰测定
.

碘离子选择电极
〔1 ~ 41 能在碘离子活度 5 又 1 0 --7 ~ 1 0

一 1
万 的大范围内给以 N er n st 线性

响应关系
,

并能在许多其他离子存在下
,

对碘离子具有高度选择性
; 既能用作碘离子的直

接测量
,

也能在电位滴定中作为终点指示者
,

其终点约有 3 0 0 毫伏的突跃 tl]
.

有机碘元素微量分析
,

目前仍多采用氧瓶分解
一

汞液滴定法
〔5 一71

.

其操作需在汞液滴

定前保持溶液高比例的醇介质并调节溶液至一定 pH 值
,

其滴定终点的明显性及方法的

准确度较同方法的有机氯
、

漠测定阁 为差
.

我们遵照
“自力更生”

精神
,

自制成碘离子选择电极
,

电极性能测试 良好
.

并首次提出

氧瓶分解
一
碘离子选择电极法用于有机碘元素微量分析

,

方法较氧瓶分解
一

汞液滴定法简

便快速
、

终点突跃
,

绝对误差 土 0
.

2 多
,

化合物中的氮
、

氟
、

硫
、

磷
、

砷等元素不干扰测定
.

交护产、 验

仪器及试剂

1
.

腆 离子选择 电极的 制备 (1) 碘化银薄膜
:
100 毫升 O

.

I N 重结晶碘化钾在不断

搅拌下逐滴加入约 100 毫升 O
.

I N 重结晶硝酸银至等当点(产生明显的黄色沉淀)
.

抽滤

溶液
,

用去离子水洗沉淀三十次以上
.

沉淀于 l00 0C 下干燥
,

再在玛瑙研钵中充分研细
,

于 1石吨 /厘米
, 压模 (直径 1 2 毫米)内压 1 0 分钟

,

得黄亮色强度较高的 1
.

3 毫米厚的碘化

银薄膜 ; (2) 内参考电极
:

将直径 0
.

石毫米银丝作阳极
,

铂丝作阴极
,

在 2 伏直流电源
、

0
.

2 毫安 电流下电解 0
.

3M 碘化钾溶液 12 小时
,

银丝表面形成一层黄色碘化银
;
(3 )内溶

液
:

1 0
一 3
万碘化钾溶液

.

2
.

外参考 电极的制备 4
.

6 克重结晶硝酸钾
、

0
.

3 克琼胶和 10 毫升去离子水微微加

热成清彻溶液
,

灌入 217 型甘汞 电极 (上海第二分析仪器厂)套筒内
,

再插入充有饱和硝酸

钾溶液的内管
,

冷却后即成外参考电极
.

3
.

电极 系统组成电池 A g / A gl }K I( 1 0
一

W ) !A梦 薄膜 !测试液样 }SC E (硝酸钾盐
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桥)
.

4. p且 计 丹麦 22 型辐射计
.

5
.

乳瓶分解法的吸收溶液 按照 Chi lds 等对氧瓶分解法机理的研究闭
,

采用 2界 硫

酸脐水溶液
.

6
.

5 毫升很量滴定管
.

7
.

去 离子 水 用电导仪测量其值应大于 1 兆欧
.

碘离子选择电极的性能测试

1

关系
;

2

.

电极的 线性关 系与料率 电极对 1 0 一 7 ~ 1 0
一 I
M 碘离子溶液响应符合 N e r n s七线性

电极平均斜率为 6 8
.

8 毫伏/班 (溶液 23
.

so C)
.

与理论值符合
,

结果见图 1.

电位滴定 典型的电位滴定曲线是用

nU办邓一�

0
.

(⋯!〔}6 N 硝酸银溶液滴定约含 3 毫克碘化钾的

3 0 毫升水溶液
,

终点约于有 300 毫伏突跃 (图

2 )
.
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.

加

毫升 0 0 肠N A g ,

图 1 碘离子选择电极响应的

线性关系与斜率

图 2 碘离子选择电极的

电位滴定曲线

O
.

00 6 N 硝酸银标准溶液的标定

在微量天平上准确称取 3 ~ 4 毫克重结 晶碘化钾
,

加去离子水 30 毫升溶解
,

在 电磁搅

拌下以 0
.

0肠 N 硝酸银标准溶液滴定至毫伏值突变为终点
.

分析操作

在微量天平上准确称取 3 ~ 7 毫克有机碘样品
,

吸收溶液为 10 毫升 2务硫酸麟水溶

液
.

氧瓶分解法燃烧样品并吸收产物后
,

以约 2 6 毫升去离子水冲洗瓶塞
、

铂丝并转移溶

液于 石0 毫升烧杯内
,

在 电磁搅拌下以 0
.

佣6 N 硝酸银标准溶液滴定至毫伏值突变 为终

点
,

空 白值约 0
.

02 毫升
.
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结 果 与 讨 论

(1 ) 新制成的碘离子选择电极需于 1 0 一 3
M 碘化钾溶液中浸泡 4 小时

,

用水洗净
,

滤

纸吸干薄膜
,

干置之
.

测试前
,

将 电极浸泡于去离子水中 1 小时
.

(2) 碘离子选择电极在用过一段时间后
,

薄膜表面粘附一些碘化银沉淀
,

可用金相砂

纸轻磨表面
,

再以棉花签沽四氢吠喃小心擦拭表面
,

用去离子水洗净后又可重新使用
.

(3) 表 1 的分析结果表明绝对误差为 士 0
.

2 外
,

符合于有机碘元素微量分析 惯 例 的

要求 (绝对误差为 士 0
.

3 % )
.

表 1 有机碘的分析结果

有 机 碘 化 合 物 理 论 值 (% ) 绝 对 误 差 (% )

抓
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5 1 1 7

一 0
.

0 8

十 0
.
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+ 0
.

18

一 0
.

0 7

一 0
.

0 1

(((O4 H 。) ; N lll 3 4
.

3 555 3 4
.

3 666 + 0
.

0 111

只只只只4 3 555 士 0
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0 000

CCCH 3CH ZIII 8 1
.
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(4 ) 化合物中的氮
、

氟
、

硫
、

磷
、

砷等元素不干扰本方法对碘的测定
.

碘化银薄膜电极

对 x 一 的选择次序是 I
一
> B r 一 > Ol

一
[3]

,

应用碘电极 电位滴定于有机碘微量分析
,

澳的干扰

严重
,

氯则稍有干抚(表劲
,

表 幼 各种元素对测定有机碘含量的干扰

理 论 值 (% ) } 实 测 值 (% ) } 绝 对 误 差 (% )
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灯续表)

样样 品品 理 论 值 (% ))) 实 测 值 (% ))) 绝 对 误 差 (% )))

软软漏
二

一
、H

、
(。。

’’ 51
.

1 777 5 1
.

1 555 一 0
.

0 222

红红毓
· 十殊饥饥饥 石1

.

8 222 + 0
‘

6 555

拿拿毓
· ‘ q OI ‘‘‘ 5 1

.

7666 + 0
.

5 999

〔〔琢
二

B r
一

公
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.
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