
偶氮肿。3 5分光光度法测定钦合金中柿
许 敬 英

提 要

本文叙述 了用偶氮肿D B s分光光度法直接测定钦合金中饰的方法
。

该方法可快速
,

简便 而准确地测定含量

在0. 01 5 一。
.

叩。帕的饰
;

若饰和其它稀土共存时
,

亦可用于稀土的测定
。

钦合金中钵含量一般较低
,

由于基体钦的

严重干扰
,

过去在分析方法中常采用分离后再

进行测定
,

分析过程冗长
;
而直接在钦合金中

测定饰尚未见报道
。
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酸禁) 〕是 一种新的 稀土 显色剂
,

具有准确

性
、

选择性和稳定性好的特点
。

本文试验了偶

氮肿D B S与饰形成有色络合物的条件
,

提出了

在。
.

32 M盐酸介质中采用联合掩蔽剂掩蔽基体

钦和测定微量钵的分析方法
。

该方法可快速
、

简便
、

准确地测定含量范围在 0
.

01 5 ‘ 0. 0印 帕

的钵
;
如钵和其它稀土共存时

,

也可用于稀土

的测定
,

其回收率在96 “ 1佣 帕
。

1
.

试剂和仪器

(l) 试剂

1) 硫酸 1: 3 A
.

R

2 ) 盐酸 4 M A
.

R

3 ) 过氧化氢 30 肠八
.

R

4 ) 草酸 10 肠A
.

R

5 ) 抗坏血酸 4 肠 A
.

R

6 ) 偶氮肿D B S O
.

05 肠水溶液

7) 饰 标准 溶液 称 取 光谱 纯二氧 化钵
0

.

1 2 2 5 9置于Z o o m l烧杯中
,

加Z o m l硫酸
,

加热

溶解
,

并蒸发至冒硫酸烟
,

使二氧化饰转为硫

酸饰
,

加水
,

溶解盐类后
,

冷却
,

移于 1 0 00 滋

容量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
。

用移液管 吸取上述溶液 20
、。 1置于 1 0 0 。二 1

容量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
,

此溶液l m l

含饰 0
.

0 02 m g
。

(2 ) 仪器

72 型分光光度计

2
.

实验方法

取钵标准溶液6 m l置于 2 5 ml 容量瓶中
,

加

入 4 M盐酸 2 讨
、

10 呱草酸溶液2 ml
、

40 肠抗坏

血酸溶液 2
.

5 ml
、

30 % 过氧化氢 2
.

5机
,

并准确

加入偶氮肿D B S 2 m l
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
,

放置10 分钟后
,

在72 型比色计上以试剂空白为

参比
,

在6 40 n 二处以 3 c m 比色皿测量吸光度
。

3
.

实验条件

(l) 络合物吸收曲线

在 0
.

32 M盐酸酸度发色
,

吸收曲线如图 1

所示
。

络合物在 6 30 ~ 6 4 0n 。处出现最大吸收
,

而在 6 4 0n
n ,

处试剂空白吸收较低
,

故选用 6 4 0

n 二 处作为测定波长
。
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图 1 络合物吸收曲线

I一 C e 一

偶氮肿 D B S (试剂空白参 比 )
;

亚一试剂空白 (水为参 比 )
。



(2 ) 酸度实验

取 1 5拼g钵数份
,

分别置于若干个 25 戒容量

瓶中
,

加入不同浓度盐酸 2 :
1

,

以下按实验方

法进行
。

实验结果表明
,

在。
.

25 、 。
.

40 M盐酸

介质中显色液吸光度基本一致
。

(3 ) 工作曲线范围

取饰标准溶液 1
.

0
、

2
.

5
、

5
.

0
、

7
.

5
、

1 0
.

0
、

12
.

5
、

15
.

0 1 (2此C e/ m l) 分别置于若干个

2 5 nll 容量瓶中
,

用水吹洗杯壁
,

加入 4 M盐酸

2 几
,

以下按实验方法进行
。

实验结果表明
,

2
.

5 、 3 0 卜g / 2 5 m l浓度范围内的

柿符合比耳定律
。

(4) 络合物的稳定性

实验表明
,

饰与偶氮肿D B S的显 色反应常

温下瞬时完成
,

并放置 7小时
,

其结果稳定不变
。

本文放置10 分钟后比色
。

(5) 显色剂用量

0
.

05 肠偶氮肿D B S显色剂不同量
,

对测定

结果影响较大
,

因此显色剂的加入必须准确
.

本文加入2 二 ]
。

(6) 共存离子的影响

根据各种牌号钦合金中的共存离子
,

分别

加入不同离子
,

其结果如下
.

l) 基体钦的干扰

准确吸取钵标准溶液1
.

0
、

2
.

0
、

3
,

o
、

4
.

0
、

5
.

0 :
1 (2卜g C e/ m l) 各 2份

,

分别置于若千个

2 5 讨容量瓶中
,

其中1份加入s m g钦
、 ,

以下按实

验方法进行
。

实验结果表明
,

基体钦对饰测定

有严重干扰
。

2 ) 钦干扰的消除

为消除钦对钵的干扰
,

曾采用过氧化氢掩

蔽
。

实验表明
,

加入少量过氧化氢
,

不能完全

掩蔽钦的干扰
,

而量多 了又会产生大量小气泡
,

特别在高温时
,

使比色无法进行
。

为此
,

经对

照比较后选用 H
Z

O
Z

一 V c (1 ,

1) 联合掩蔽
,

可完全消除基体 汰的干扰
,

其结果见表 l
。

3 ) 共存离子的 影响

S n (l )
、

人 1 (l ) 等离子影响的实验
,

是在 5 协g C e
(l ) 中加入不同量共存离子

,

按

表 1 钦影响的消除
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表 2 共存阳离子的影响
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表 3 阴离子的影响
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实验方法进行比色
,

结果见表2和表 3
。

实验表

明
:

¹ 阳离子除钒大于 6 肠对测定有干扰外
,

其

他共存离子无干拢
; º 轻稀土离子对测定有干

扰
,

而 10 9 以下的 忆对测定无干扰
; » 阴离子

中酸硝
、

氢氟酸和柠檬酸有严重干扰
。

对大子

6肠钒可在曲线中加入相应量钒消除干扰 (钦合

金中钒含量一般低于5肠 ) ;
对有干扰的阴离子

,

在实验中应避免引入
。

(7 ) 余市的回收率
取 T C g钦合金样品

,

分别加入12
.

5
、 15

.

0

25
.

0
、

30
.

。件g 钵
,

按分析方法进行测定
,

在标

准曲线上查得结果见表 4
‘

0
.

5 、

1
.

0
、

2
.

0
、

2
.

5 1
,

用水吹洗瓶壁
,

加4M

盐酸2 月
,

以下按分析方法测定吸 光度
,

并绘

制标准 曲线
。

5
.

分析结果的对照

取Z T 3钦 合金试样
,

将本方法测得的结果

与工CP光谱分析法进行对照
。

两种分析方法所

得结果基本一致
,

见表5
。

表 5 分析结果的对照

本方法分析
⋯
‘C P”七谱分析
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,
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( 参考文献略 )

结果表明
,

在实验条件下
,

钦和共存元素

不影响钵的测定
,

故工作曲线可直接配制
,

饰

回收率在96 “ 1 0 3肠之间
。

4
.

分析步骤

称取试样 0. 1 0 0 0 9
,

置于 1 5 o m l烧杯中
,

加

入10 m l l: 3硫酸微加热溶解
,

滴加过氧化氢

氧化至溶液的紫红色消失
,

蒸发至冒浓硫酸烟
,

冷却
,

用水吹洗表皿
,

再冒烟至溶液无色
,

冷

却
,

加水20 耐
,

加热溶解盐类
,

冷却
,

移入 1 00

m1 容量瓶中
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
。

分取上述溶液 5耐
,

置于 2 5 m l容量瓶中
,

加入ZM盐酸 2 二1
、 、

1 0 肠草酸 2 m l
、 、

4 0 肠抗

坏血酸溶液2
.

5 m l
、

30 肠过氧化氢 2
.

5 m l
,

放置

5 分钟
,

加入偶氮肿D B S Z m l
,

用水稀释至刻

度
,

摇匀
,

放置 1。分钟
,

用试剂空白为参比
,

用 3 c m 比色皿在叔0n 二处测量吸光度
。

标准曲线的绘制
:

于 2 5 :n1 容量 瓶 中分 别加 入 钟标 准溶 液
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高
,

疲劳强度极限也随之提高
。

由机械加工产生

的残余压应力有利于提高疲劳强度
,

但由于机

加工的不均匀性
,

这方面还须要进一步研究
。

4
.

疲劳强度极限随着试验温度升高 (室温

~ 20 0℃ ) 而降低
。

本工作得到 谢济洲高级工程师
、

刘绍伦
、

郭洪全

等工程师的支持和帮助
,

谨此表示衷心感谢
。
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