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二苯基碳酞二脐光度法测定
    精炼锰铁中的微量铬

            吴宝庆
(湖南铁合金集团有限会司 湘乡 411400)

摘 要 在0.3一0. 5 M的硫酸介质中，Cr(V1)与二苯碳酞二阱生成玫瑰红络合物，最大吸收波长入二540 nm,Cr

(Vi)量在。一50 p.g/100 ml范围内符合比尔定律，此方法能够满足精炼锰铁中铬的测定。
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DETERMININ G MICRO-CHROMIUM IN REFININ G FERRO-

MANGANESE WITH PHOTOMETRIC METHOD

              IN DIPHENYLCARBAZIDE

                    Wu Baoging

(Hunan Ferroalloy Group Co.,Ltd.,Xiangxiang   411400)
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  In sulfuric acid medium with 0. 3一0. 5 M, Cr (d1) reacts with diphenylcarbazide fonning aurin complex. The

absorption wave length a =540 .m, C,(VI ) content accords with the law of Bill within the range off)一50 pg/
100nd. The method can meet the need of determining Cr content in refining ferromanganese
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    微量铬的测定多采用原子吸收法和ICP一axs

法。受条件限制，湖南铁合金集团公司选用二苯基

碳酞二脐光度法测定精炼锰铁中的微量铬。试样用

硝酸一高氛酸溶解，过硫酸按将铬氧化为Cr(Vl)，

碳酸钠沉淀分离干扰离子，在0.3一0.5 M的硫酸

介质中，Cr(VI)与二苯基碳酸二阱反应生成玫瑰红

络合物，试样中铬含量在0.01%一1.00%时与吸光

度有良好的线性关系，重现性及回收率较好，用于

精炼锰铁中铬元素的测定，获得满意的结果。

1 实验部分

1.1 仪器和试剂
    试验仪器为UV-9100型紫外可见分光光度计。

1. 1. 1 铬标准溶液:称取。. 2829 g烘干的重铬酸
钾基准试剂溶于水并稀释于1 000 ml容量瓶中，混

匀((Crs‘的浓度100 N.g/ml),
    移取20. 00 ml铬标母液用水稀释于200 ml容

量瓶中，混匀(CIA ̀的浓度10 pg/ml)o

1.1.2 二苯基碳酞二拼乙醇溶液:称取1g二苯基
碳酞二腆加人50 nil乙酸，350 ml无水乙醉，混匀。

1.1.3 备用试剂:Na2C03溶液:20% , AgNO,溶液:
0.2%，(NH,) 2S20。溶液:20%，H2SO,溶液:1+9,

Mnsos溶液:1%，酚酞乙醇:0. 1%，硫酸铁按:Fe"

的浓度10 Mg/Ml, MnS04溶液:Mn2+的浓度20 mg/
MI.

1.2 实验方法
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    取20.00 p.gCr(VI)于100 ml容量瓶中，加人 2 结果及讨论
5.0 ml (1 +9)H2SO.,5.0 ml二苯基碳酞二脱乙醇溶

液，用水稀释至刻度馄匀，于540 nm处，2 em比色 2.1 吸收波长的选择
皿，以试剂空白液作参比测其吸光度。 按实验方法侧定不同波长的吸光度，结果见表to

                                            表1 不同波长的吸光度

波长/nm

吸光度/E

500        510        520        530        540        550        560        570        580

0.180      0.222      0.248      0.285      0.293      0.287        0.256      0.221 0.183

    从表1可以看出，波长在530 - 550 nm处达到 按实验方法改变(1 + 9) H2SO4的加人量测其吸

最大吸收，本方法选用波长)l = 540二 光度，结果如表2所示。

2.2 溶液酸度的影响 从表2可以看出，(1 + 9) HaSO,加人量在4.0-

                                      表2 加入《1 +9)H,S0.对吸光度的影晌

(1+9)H,SO.加人量/ml    1.0      2.0 4.0       5.0       6.0       7.0        8.0 9.0

吸光度/E 0.247    0.251    0 0.286     0.292     0.291     0.286     0.280     0.271

8. 0 ml时吸光度基本稳定。本方法加人量为5.0 ml。 实验中最大铬量50 Wg改变显色剂的用量测其
7.3 显示荆的用f 吸光度，结果如表3所示。

                              表3 .大格f 50 u g时显色荆加入，与吸光度的比值

显色剂加人盆/m1      1.0 2.0        3.0        4.0         5.0

吸光度/ E        0.646        0.646      0.745 0.744 0.757 0. 744 0.729 0.739

    从表3可以看出，显色剂加人量在3.0一8. 0 ml

时吸光度基本稳定，故本方法选用加入量为5.0

MI.

2.4 显色温度及络合物的稳定性

    按实验方法改变显色温度，测其吸光度，不同

放置时间测其吸光度，结果见表4、表5.

表7 加入HCIO.滴)对吸光度的影晌

加人浓HC10W滴 2     3     4    5

吸光度/E      0.287  0.293  0.299 0.288 0.297

表4 显色沮度与吸光度的关系

显色温度/℃ 10    25 30    40    50   60   70

吸光度/E  0. 290 0. 291 0. 292 0. 293 0. 2810. 2700. 250

裹5 放t时间与吸光度的关系

放置时间/min 10        30

吸光度/E      0.293     0.293    0.294     0.292

    从表4可以看出，显色反应在常温下反应完

全，温度超过50℃时开始破坏鳌合物，故本方法采

用常温显色。

    从表5可以看出，30 min内吸光度基本稳定，

故本方法选用30 min内比色完毕。

2.5   HN03,HC104对显色反应的影响

    按实验方法加人不同量的HNO，或HC104测其

吸光度.结果见表6、表7.

表.6 加入浓HN03(滴)对吸光度的形响

加人浓HNO,/滴 3      4

吸光度/E 0.289   0.291   0.286  0.293 0.284

    从表6,表7可以看出，一定量的 HNO，和

HC104不影响显色反应，满足分析方法的要求。

2.6 共存离子的影晌
    在实验方法中，加人与精炼锰铁基体一致的共

存离子Ca( 1050 Wg,AI(lll )20 p.g,Mn( I)80 mg,Fe

(11) 20 mg, Si (IV) 3 7ng, Na( I) 10 mg等进行测定，
其中Fe(DI)干扰严重，可通过加人NaiC03进行沉

淀分离消除干扰。

2.7 工作曲线的绘制

2.7.1 移取10. 0 Wg/ml Cr(VI) 0,1. 0, 2. 0,3. 0,

3.5,4.0,4.5,5. 0 ml按实验方法测其吸光度，以铬

含量(119)为横坐标，吸光度为纵坐标绘制曲线I见
图la

2.7.2 移取100 jig/nil Cr(VI)标液0,1.0, 2.0,
3.0,4.0,5.0,6.0,7.0,8.0,9.0,10.0 ml于300 ml

烧杯中分别加人80 mgmn(亚)，20 mgFe( T), 3
mlM0a(1 +9), 80 m1%0, 5.0 mlAgNOs(0. 2%)，

5.0 ml (NH.) 2SA，以下同样品分析，其中6.0,7.0,

8. 0. 9.0, 10. 0 mlCr(VI)标液的滤液只移取10. 00

ml测其吸光度绘制工作曲线1、班，见图1,

    从图1可以看出曲线II,皿基本与曲线I吻合，
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图1 格含f与吸光度的关系

干扰离子的影响得到了消除。

3 样品分析

    准确称取0. 1000 g试样于300 ml烧杯中加人

10 m1HN03(p=1.42),5 mlHC104(p二1.75)，加热溶
解试样并蒸至近干，稍冷加人3 m1(1十9) H2504, 80

m1H20溶解盐类。加人5. 0 ml A酬0, (0. 2%a ), 5. 0
ml (NH4) zS20s (20%)煮沸2 min，若溶液呈红色加人

数滴MnSOa (1 %)至红色消失。取下加人Na2C伪

(20%)控制pH-9继续煮沸2 min，冷却后过滤于

200 ml容量瓶中，稀释至刻度并混匀。
    准确移取20.00 ml滤液 (若 Cr% > 0.5取

10.00 ml)于100 ml容量瓶中，滴加1滴酚酞乙醉

(0.1%)，用(1 +9)H2SOa调至红色消失并过量1一2

滴，加人5.0 ml (1 +9)HaS04, 5.0 ml显色液，水稀释
至刻度。按实验方法测其吸光度，在工作曲线上查

出相应的铬含量。

4 测定结果

    对两份试样进行多次测定，测其结果重现性，

在试样中加人铬标液测其回收率结果见表80

    实验结果表明，二苯基碳酞二脱光度法测定精

炼锰铁中的微量铬，重现性及回收率较好，取得了

满意的效果。

表8 实脸结果侧定
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