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催 化 法 测 定 微 量 碘

中国科学院青海盐湖研究所 三室
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十�� �

�

一
��

���
’

告�
�

前
���一

目
��� ��十，

一
��一 � ��丰�

�一

我国盐湖分布极广
，
组成复杂

，
存在于

盐栩杭积盐和湖水中之碘的含量一般极微
，

省俞的数种测定方法中
，
一般可 检 出�� 微

克�并
，
故需探素一个灵敏度较高的方法

。

我

们进行了 有关微量 碘的分析 测定 方法的试

验
，
在 �

�

�
�

������
������

等人对天然水

分析工作的基础上
‘�’对其方法做了些修改

，

研究了影响催化反应的条件
，
补充了盐湖中

常见的干扰离子试验
，
以及 ���一 、

��
�一 、

在

氯化钠存在下
，
都能对 ��牛 盛

一�
�� �
氧化还

原反应发生与碘类似的催化作用的试验
。

试

验证明
，
用 催 化 比 色测定盐湖沉积盐和湖

水中极微量碘是比较满意的
，
方法可侧 �微

克�升
，
测定误差不超过 士���

。

���
� � � ��十�一一笼卜���

十�� ��十日

过量 ��朴 的加入可终止上述氧化还原

反应
�

��
十�� ��赞一一笼卜��

十 ” � ��
十 �

在上述溶液中加人硫氰酸盐溶液即呈红

色
。

硫氰酸铁颜色越浅说明溶液中未反应的

��
十�

浓度越小
，
碘离子存在量愈大

，
呈反比

例关系， 反之亦然
。

硫氰酸铁在波长 ��� 毫

微米处有最大吸收
。

测定碘的范 围 分 别 为

�
�

��一�
�

�微克八�毫升和 �
�

�一�微克八�毫

升
。

方法的灵敏度为 �
�

�� ��
’ �
微克�厘米

“ 。

一
、

原 理

碘离子对硫酸钵和亚砷酸钠在酸性溶液

中的氧化还原反应能起催化作用
，
且反应速

度与碘离子浓度是正比关系
。

二
、

试荆和仪器

�
�

��� ����溶液
�

称取 ��克 ����

��
�

�
�

�溶于水
，
并稀释至 ��� 毫升

。

�
�

�
����

�一����
‘
混合液

�
称取 �

�

��

克 �������
�

�
�

�
，

溶于水
，
然后缓慢地加人



��� 毫升浓 ����
‘
��

�

�
�

�
，

并用水稀释至

���毫升
。

�
�

�
�

��� �� ���‘ ��溶液
�

称取 �
�

���

克 �����
�
��

·
���

� ��
�

�
�

�溶于水
，
然后缓

慢地加人 ��
�

�毫升浓 �
���

、
��

�

�
�

�
，
并用

水稀释至 ���毫升
。

�
�

���
�
�� �� ���

�
�� 溶液

�

称取 �
�

�

克 ���
‘
�
�
�� ���

、
��

·

������
�

�
�

�于烧杯

中
，
加人 ��

�

�毫升水
，
再缓慢地加人 �

�

�毫

升 �� �
�
���，

待溶解后转人棕色瓶内
，
贮

于暗处
，
此溶液可保存一周

。

�
�

������溶液
� �克������

�

�
�

�

溶于 ��� 毫升水中
。 ， � ‘ ，

�
�

标准碘溶液
�

称取 于 ����干燥位

重的 ����
�

�
�

��
�

���克溶于水
，
转入����

毫升容量瓶中
，
稀释至刻度

。

此溶液 �毫升

会 �
·

���毫克 �
一 。

以上试剂均不应含碘
，

其纯度可用本法

试验
。

本试验用水均为重蒸馏水
。

�
�

�� 型分光光度计和 �厘米液槽
。

�
�

超级恒温水浴 ��� 士 �
�

�
�

��
。

�
�

秒表
。

三
、

浦定方法

�
�

标 准 曲线 的 绘 制
�

取碘标准溶液

��
�

��微克�毫升��
、
�

�

�
、
�

�

�
· ， ·

… ��
�

�毫

升于 �� 毫升容量瓶中
，
加人 �

�

�毫升 ���

����溶液
，
�

。
�毫升 �

�
���，一�

�
��

�

溶液
，

并用水稀释至 ��
�

�毫升
，
摇匀

。

置于 �� 士

�
�

��� 的超级恒温器水浴中
，
�� 分钟后

，

加

人 �
�

�毫升 �
�

��� �����
�
�
�
���

�

�恒温�溶

液
，
充分摇匀

。

从加入 �����
‘
��时开始计

时
，
�� 分钟 �士 �秒�后取出并立即加入 �毫

升 �
�

�� ���
、 �� �����

�
�� 溶液

， �毫升

�� ����溶液
，
室温下放置 �� 分 钟

。

以

蒸馏水作空白
，
在波长 ��� 毫微米处

，
应用 �

厘米液槽
，
测定其光密度

，
以光密度对碘浓

度作标准曲线
，
如图 �

。

碘含量在�
�

�一�微克范围内的标准曲线

的绘制方法与上述操作同
，
但反应时间与温

度应另行选择
。

�
�

样品中碘的测定
�

取一定量卤水�碘

含量在�
�

��一�
�

�微克�干 ��毫升容量瓶中
，

加�
�

�毫升����
���溶液

，
�

�

�毫升�王
�����

一�
�
��

�

混合液
，
用水稀释至 ��

�

�毫升
。

以下操作同标准曲线的

绘制
。

测得的光密度由

工作曲线上 查 出 碘 含

�
�

�

�

量
。

碘微克�毫升
�

半
�—从工作曲线

上求得的碘的微克数
。

�—取样体积毫

升数
。

试样中若含有某些

不易排除的 干 扰 离 子

�如�
�十 “ ，

有机杂质�则

应进行不加 �
�� ���

一

����
、
混合液 的 样

，
钻

空白试验
。

其手 续 如

下
�

另取适量试样于 ��

�了‘�改氏

入山﹄憾卜哪攘双

一 沐
次巧 �

��‘

工
一

�布改轰厂了璧书�

图 � 碘的标准曲线



户眺�衬，侧攀娘

毫升容量瓶中
，

加入�
�

�

毫升 �������溶液
，

�
�

�毫升 ��� ����
�，

加水至 ��
�

�毫 升
。

以

下操作按标准曲线的绘

制
。

测得的光密度作为

样品空白在实测的试样

光密度中予以扣除
。

四
、

讨 论

�
�

硫氰酸铁 的 吸

收曲线
�
测定了 �

�

��
、

。 �

�� 和 �
�

�� 微克的硫

氰酸铁在不同波长下的

光密度
，
绘制吸收曲线

如图 �
。

实验选择最大吸收

波长为 ��� 毫微米
。

但

本方 法 采 用 ��� 毫 微

图 �

����
�

��微克

‘ �� 书，� ‘ 肠 封
�

建长�童狱未�

硫氰酸铁的吸收曲线

����
。
��微克 ����

�

��微克

米
，
因在此波长下测定光密度值比较稳定

。

�
�

����用量对催化反应的影响
� �

�

��

和 �
�

�� 微克的标准碘溶液中加入不同 量 的

��
��

，
测定其光密度

，
结果如下表

�

��� ������ �
。
���� �

。
������ �

。
���� �

。
���� �

。
���� �

一

���� �
。
���� �

。
���� �

。
����

光光 �丫
，
�

、、、、、、、、、、、、

���二篇处二二二二二二二二二二二二
���

。
���� �

一

������ �
。
���� �

。
���� �

。
���� �

。
���� �

�
���� �

。
���� �

。
���� �

一

���� �
。
����

���
。
���� �

。
����� �

。
����� �

。
����� �

。
������

。
����� �

。
����� �

。
����� �

一

����� �
。
����� �

。
����� �

。
�����

在溶液中加入适量的 ���� 可提高碘对

该氧化还原反应的催化效应
。
����的量以

�
�

�一�
�

�克 为宜
。

被测样品中 ����量如过

高
，
则应适当减少 ����的加人量

。

�
�

酸度对催化反应的影响
�
在 �

�

�� 和

�
�

��微克碘中加人 �
�

�� ��
�����

和不同

量的 �� �
���‘ ，

其余操作均同标准曲线的

绘制
，
测定结果如下表

�

���
。
���� �

。
����

�������

���
。
���� �

。
�����

�
。
�� �

。
����

。
����

。
����

。
����

。
����

。
����

。
�� �

。
����

。
��

�
。
�����

。
�����

。
�����

。
�����

。
���

。 � 。�。�。
� 。 。 。…。

� 。 。 。
�

。
���旧

。
���」�。

�� �
。
���

�����
。
�����

。
����

。
。
�����

。
�����

。
���…。

·

�����
。
�����

。
����

。
�����

。
���【�。

���

实验表明
，
溶液酸度在 �

�

��一�
�

�� 范

围内对催化反应无显著影响
。

本法选用酸度

为 �
�

�
。

�
�

温度和时间 对催化反应的影响
�
实

�



验表明
，
在一定反应时间里

，
温度愈高所得

标准曲线斜率愈大
，
如果试验温度接近室温

则易于得到满意的结果
。

在一定温度下
，
反应时间愈长

，
所得标

淮曲线斜率愈大
，
但反应时间不宜过长

，
以

使 ��
� �

的氧化还原反应趋于完全为限
。

实验选择反应温度为 �� 士�
�

�℃ 。

反应

时间为 �� 分 土 �秒
。

石
�

�������� 的稳定时间
� �

�

��
、
�

�

��

和 �
�

�� 微克碘经催化后显色
，
在 ������ 分

钟丙测定其稳定性
，
如下表所示

。

间
时�度�人它山

、
�
、

光�

�一�微克�

�
。
�� �

。
��� �

。
���

乍���一�夕�一�一

�
。
�� �

。
���

一����
。
��

…
…

少塑
�

�

…
���

吧吐 ，二燮
�

��

…�上吧
”

巡
�

…�竺牲�全少
�

上竺色
。 · ‘�“

�
。 · ‘�。

�
。 ·
��。
�

结果表明
，
��������的颜色在 ��一���

分钟内稳定
。

�
�

���一

和 ��
‘ 一
对催化反应的影响

�

实

验表明
，
溶液中的 �

一 、
���一

和 ��
�一

在 ����

存在时
，

都能对 ��
十 �

的氧化还原反应发生

类似的催化作用
。

因此
，
本法测得碘量为 �

一 、

��
�一

和 ��
�一

的总量
。

但在我们工作对象中
，

���一

和 ��
�一

相对溶液中 �
一

可忽略不计
，
故

本法测得量可视为 �
一

量
。

�
�

干扰离子的影响
� �

�

���微克标准碘

溶液中加人不同量不同种类的千扰离子
，
测

得结果如下表
�

干 扰 离 子
�

力。 入 量 �毫克�

�
相 对 误 差 �，、�

�
�

· 。 …
� 。 �

� …
�

“ ·

� …

�
。 � 。 。 �

。 �

� �

�
” ·
��

�
�

。 ·
�

�
� 。 � 。 。 。

�
�君� �

。
�� 十 �

。
�



�
�

天然卤水的测定
�

测定了两个天然卤水样品
，
结果如下表

�

数
�

次
定�

号坝
�一含

赢
卤 水 编

平 均 值

�
�
��� ��

一�】� ��� ��
一 ��� ��� ��

一���
。
��� ��

一 � ��义 ��
一 ���

。
��� ��

一 �

��� ��
一 ��� ��� ��

一 ���
。
��� ��

一 ��
。
��� ��

一 �
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摘 要

研究了乙炔止生 气焰 中
，
三强酸和��种 阴

、
阳离子对浏铝时的化学干 扰 和

电离作用干扰
。

采用释放剂 ���
� ����微克�毫升

，
电离阻止剂 ��� ��� 微克�

毫升
，
可消除或减 小这些干扰

。

提 出 了三种刚铝的方法
，
适于三种不 同情况的

卤水及其他天然水中分析铬
。

乙炔
一

空气焰中
，
腮原子易 电 离 ‘ ” �电

离电位 �
�

��� 伏�
，
有必要引人足够量易电离

的其他元素�如钠�
，
以阻止其他金属元素的

电离作用千扰
。

而那些能与锯形成耐火性化

合物的阴离子
，
使锯难分解为自由原子

，
造

成化学干扰
。

����年 �����‘ “ ’ 用离子交换剂以 ��
�

代替有严重干扰的 ���一 “ 、
���一 、

���
�

一
等

，
而样品中 ��朴 减弱 ��

� “
的干扰

，
于空

气
一
乙炔焰增量法测定生物材料及上壤 中可

交换银
。

����年 ���。 ��� 与 ������‘
�’ 用富燃

料的空气一乙炔焰
，
不必预先分离千扰物

，
用

��
������微克�毫升作释放剂

，
抑制 ��

� “ 、

��‘ 一吕、
��朴 的干扰

，
原子吸收法快速测定

煤灰中 �
�

��一�
�

���的银
。

����年 ���� 与 ��三��‘�， 以 含 ��
十�

����微克�毫升的喷雾液
，
测定了水泥中包

括银等十种元素
。

我们研究了在空气 一 乙炔焰中
，
�� 种

阴
、

阳离子千扰情况 ， 以及针对卤水用氯化

钠 ����
��� 微克�毫升�作电离阻止剂

，
氯

化铜 ���
十 “ ����微克�毫升�作释放剂

，
排除

干扰的研究� 确定了适用于卤水分析的三种


