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    氯化亚锡一硫氰酸盐光度法测定钢中较低含量

的铝(u4&<2. 00%)具有高度的准确性和稳定

性[Ell，但用该法侧定铝铁中高含量的铝(w,.>50%
以上)，到目前为止还未见报道。本试验根据该基本

原理，采用差示光度法，通过正交试验对测试条件进

行了一系列的探索，得到了理想的结果。

1 试验部分

1.1仪器与试剂

    724分光光度计

    铁溶液:20mg·ml-'，称取工业纯铁(wn&

<0.005%) 2.0g于200ml烧杯中，加硫酸(1+5)
40ml，加热溶解，滴加硝酸破坏碳化物，加热至冒硫

酸烟。取下冷却，加水20m1，加热溶解盐类，冷至室
温，移至100m1容量瓶中，定容混匀。

    氯化亚锡溶液:loop·ml-',20g氯化亚锡溶解

于热浓盐酸20ml,稀释至200m1,

    混合显色剂:500ml水中，加人浓硫酸40ml，浓

高氯酸35ml，冷却后加人long·ml-'氯化亚锡溶

液200ml，硫氰酸钠20g，全部溶解后定容至 1L,
摇匀。

1.2 试验步骤

    称取研细的钥铁试样。. 050og于150ml烧杯

中，加人硫酸((1+1) 10ml，浓硝酸1. Oml，中火加热
溶解。待试样完全溶解后，继续加热冒硫酸烟，除去

氮化物。取下冷却后，加水20m]，加热溶解盐类。
冷却后准确转移至250ml容量瓶中，定容摇匀。

    吸取母液5. OOml于l00ml容量瓶中，加铁溶
液2. 5ml，用混合显色剂稀释至刻度(边加边摇)，在

常温下放置15.25min,
    取相当于含钥wm 35. 00%的钥标准溶淮作参

比液同显色液操作。
    于波长460nm处，用lcm比色皿，以参比液为
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参比测定吸光度。用钥铁标准试样，同试验步骤
操作。

2 结果与讨论

2.1铁溶液的作用及用里[21
    氯化亚锡将钥还原为五价后，有继续还原成三

价钥的趋势。三价铁可抑制这种趋势。铁溶液用量

在2.0-3. Oml时，吸光度和稳定性基本不变。本
试验取铁溶液2. 5ml作为补充液。

2.2 硫酸用最的影响

    取钥标准溶液 5. OOml为显色液，铝标准溶液

3. OOml为参比液，在显色液中分别加人硫酸((1+1)

2.0,4.0,6.0,8.0和10. Oml。结果表明，加人硫酸

(1+1)10.0m1的吸光度明显降低，其余吸光度相差

不大。本试验中硫酸用量约在7. Oml左右。
2.3 氮化亚锡溶液用最
    氯化亚锡要现用现配。在测定条件下，100g·

ml-,氯化亚锡溶液用量在 15 - 25ml时，吸光度的

稳定性在 1. 5h内不变，用量达 30m]以上时，吸光

度下降。本试验取18. 5ml为还原剂量。

2.4 高氮酸的作用和用A[a7
    适量的高氯酸，可抑制氯化亚锡继续将铝还原

为不参加显色反应的三价铝，在测定条件下，高氯酸
溶液达3. Oml时，其吸光度和稳定性不变，取3. 2ml

高氯酸溶液作为稳定剂。

2.5 硫抓酸钠的用且

    显色液用量增加，吸光度有所上升。但当硫氰

酸钠用量达2. 5g以上时，吸光度明显下降。本试验

采用1. 85g为显色剂的用量。
2.‘ 发色温度及稳定性

    本试验在 15̂ 25℃下操作，发色 15.25min左

右吸光度达到稳定，并保持1.。一1. 5h内不发生变

化。本方法对含铝量为50%-6600铝铁进行测定，
测定结果见表1,
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张丽萍等:吸光光度法同时测定茶叶中铜铁

计):K十、Cat十(3000), Na- (2000), M了十(40), At̀
(30), Zn2+ (50), Pb'十(500), Cl- (1000), NO,、

OAC (1500)不干扰测定。
3.4 精密度
    按试验方法测定2. 5yg·ml-，标准，平行8次

测定结果的相对标准偏差为。.7%，符合精密度要

求。

3.5线性回归方程等相关指标测定
    按试验方法进行操作，测定结果表明，铜的回归

方程为A=O. 001-}-2. 832 X 105bc, r=0. 9999,线性
范围。一2. Ojag·t,1-1，E， 524.。二2. 832 X 10'L·

mol-,·cm ，E,520.Cu=2. 78 X 10'L·mol-4·

M-1 .铁的回归方程为A=O. 001+2. 777X 105bc,
r= 0. 9999，线性范围。一5. OKg·ml-1,式20, F,=
2. 777火105 L·mot-,·cm丁1,E'524.Fe=2. 72X 10'L

·mol-,·cm I。
3.‘样品分析

3.6.1 茶叶的预处理

    称取样品2. OOOOg于石英杯，加人硝酸l Oml,

放置片刻，小火缓慢加热，放冷，加硫酸lm(，再加热
至瓶中开始变成棕色时，不断沿壁加硝酸，至有机物

分解完全，加大火力，至产生白烟，瓶口白烟冒净后，
瓶内液体为澄清无色或微带黄色的溶液，放冷(操作

过程中防爆炸、爆沸)，加水20m]煮沸，除残余硝酸
(重复两次)，放冷，加水定容至25m1.

3.6.2 样品浏定及加标回收试验

    在25ml比色管中，加人处理后的茶叶样品液
1. Oml，按试验方法测定。将所测吸光度代人联立

方程(1),(2).即可求出样品中铜和铁的含量。测定
结果见表1e

表1 回收率试验结果

样品
加人量(m/Fg) 测定值(二/pg) 测定总量(耐 w) 回收率(%)

Fe
一96
朋

  龙都毛峰

成都花茶(一级)

成都花茶(三级)

Cu

1. 30

1.40

1.30

2.50

2.50

4.60 1_ 34

2.45

2.50

4.55

2.74

2.77

2.64 9. 08

110. 0

97.8

100. 0

100.4

99. 6

98.4

Cu
-”
叨
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            表1 标 准样品测定结果

标样
测定值
w(%)

误差
(%)

BHO314-1

BH0314-4

GBW O1423

-(Y.)

57.82

63.32

66.40

57.77

63.48

66.29

+0.05

+0.16

-0.11

  图 3 快门结构原理示意图

A~一 快门铅板 B— 铅板托架

C一定位点 D— 快门托架

对快门部位进行维护维修，保证仪器正常运行。

    感谢岛津公司武汉维修站维修工程师高潮先生
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