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航 的 比 色 测 定
万 孑 李 全 谋

叙的有色反应虽然很多 , 但用作抗的比色测定龙

不合适
。

文献吵介招就的鳌乡比 定
,

此法既不特攻
,

耍求的荣件亦窿严格
。

等提出用茜素磺

酸钠显色侧定抗的分光光度法 , 由于茜素磺酸钠亦非

航的特效拭剂 , 故 等粽合了 一
、

及

等均方法 , 使所有的干慢元素与叙分离
。

栽

法首先用磷酸三丁酩萃取分离稀上 , 然后 , 用铁藏剂

—三氛甲烷萃取除
去铁

、

队
、

结
、

踢 ⋯⋯等杂霄 ,

巍封作裁体用酒石酸敲沉淀就
, 最后再用磷酸三

一

丁

醋萃取而与拓分离
。

当矿样中有赴存在时 , 分离的手

搜则更为繁玻
。

考虑到如直接用翎铁拭剂—三氯甲烷萃取后
,

溶液中可能剩下的仅赴
、

触
、

铝
、

钙
、

镁及稀土等元

素
,
这些元素除处及劫外 , 均不被磷酸三 丁 酩所萃

取
。

故当矿物中没有赴及铀存在才 , 翘过 这 样萃取

后 , 便可宜接用磷酸三丁酩萃取以耗化抗
。

工作中途

着到波波夫侧定航的方法
, 发现与我们拟成均步骤基

本上相 司
。

及 等曾提到数可以被剔 铁试剂

—
乙酸乙酩

,

三氛甲烷或苯和翼戊醉所萃取
。

试脸

中我侧融实了降低萃取时的酸度为 左右
,

数也可

与铁
、

献
、

错 ⋯ ⋯等一供分离 , 与 的 桔 渝相

符 , 这就使分析手彼大为商化
。

最后我们用光电比色

爵完成扰的比色 , 定
。

突 狡 部 份

一
、

欺典茜案成酸纳有色物的攘举曲挂

分别取不同数量的溶液于一系列 毫升容量瓶

中 , 用水稀释至豹 毫升 , 加入 毫升 形乙硫醉酸

及 毫升 的茜素磺酸钠 , 以稀氢水及盐酸稠至

溶液刚变成薄紫色 , 之后加入 石毫升 酷酸旅援冲液
二 , 用水稀释到刻度

,混匀
,

于

型光电比色计上用椽色滤光片于 毫升液槽中侧

定其梢光
。

桔果箱于图中
。
由图中可以看出 , ,

自 至 微克简成一遭拢 , 附合比尔定律 , 且颜色

洽定 , 在五小时内无显著差
。
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二
、

磷酸三丁醋 苹取就的就肠

用 自 尽上的盐酸液中萃取就
, 可

一

与

稀上分离 , 盐酸渡度愈大就的萃取事愈高
。

在监用前应加以处理 , 除去其中微量的磷酸
一

酩及磷

酸二丁酩等不种物 , 否则萃取效果不好
。 甩 等

提出用 形 匆 场 溶液处理二次
, 。 则也碳

先以 甸 及 泥介液处理后
,

再用 形 的 仇 洗滁 , 之后更以水洗二次
。

波

波夫等用两倍体积的 军 处理后 , 再用等体

积的水洗一次
。

在我们的试脸中发现利用 堆 汰

进行处理后效果最好
。

的分层也蚊为迅速
。

取不同量的航液于小婉杯中 , 蒸于后 , 加入 吕毫
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升的谧盐酸 , 林入 的毫升的分液漏斗中 , 加入 、

毫升的 二 卫 激烈振搞牙分撞 , 之后案去盐酸

层 , 有机层再用俱盐酸洗三次
。

有机层中的航用虫毫

升水反萃
。

水液中鹰留的 用 〔毫升乙醚洗

滁
。

此后溶液在熄杯中加热逐去乙醚 , 按前远方法比

色
。

枯果列于表

表

磷酸三丁酩萃取
, 则得 屯马 桔果

加人 勺

测得 气 屯
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表 桔果扮明就的萃取是完全的
。

三
、

赴及其他雄狡的分雄
。等对 赴 的分离系于稍酸介胃中用亚汞作

裁体使处成碘酸盐沉假而除去
。

铁
、

献
、

错等杂臀则

用胡肤裁剂 —三氛甲烷萃取
。

等曾提到在 万的盐酸液中赴 —铜跌
拭剂用乙酸乙酩萃取时接近完全灼分离 , 但樱我仍重

复的桔果龙未得到顶期的目的 , 扯的萃取率仅达的万

左右 , 或甚至更低
。

等提出在 的盐酸中 , 敛
、

跌等

可被铜铁藏剂 —苯及果戊醉定量地萃取
, 也可用三

氛甲烷代替此混介溶剂
。

我月在 万
,

万
,

形 的盐

酸酸度中进行拭脸
,

桔果列于表 中
。

表 桔果挽明此酸度范圃内牡的萃取率在 邻

之简 , 鱿量较高时 , 萃取率也较高
。

于是我俩确定

以 形的盐酸酸度作为分离的条件
。

铜铁藏剂需品熨

优良的白色片状桔晶方可合用 , 变臀的拭剂萃取杂霄

的效果不好 , 且拭剂本身也难于被除去
。

为了探究在 酸度萃取扯时能否引起航的 揖

失 , 以及有铁
、

铝
、

献等杂臂存在时航的回收情况
。

我刊又作了列于麦 中的一些试段 , 桔果挽明在此酸

度时 , 翎铁试剂萃取航的摄失茜微 , 而在有杂臀存在

时 , 欲的回收亦甚满意
。

表

于 形 巾有扯及杂臀存在时测得
伪仇枯果爷

、叫毅
。

众 加 入 加入杂宜量 测 得三 、

一

州 〕耐
一

一
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鼠

一

千

一

‘

一

十
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的

阅
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不同酸度时趁的萃取率

加人 之 测得 签 萃 取 率 形

叨

‘

曰﹂

石生

的测定系将用铜铁拭剂—三氛
甲烷萃取

后的水液蒸至近干 , 干渣用 毫升盐酸 灼及
少朴水溶解

,

艳人 毫升容量瓶中 , 之后加人
茄 的酒石酸溶液 毫升 , 另的盐酸攫按 基
升 , 铆石的数拭剂 奎汁 , 以水稀释至刻度 ,

于光电比色舒上测定其消光
。

犯犯 价价 土 阅阅
生生 几几 一

以 如如 一

刀肠肠
人 司 一

的的 的的

帕帕 一

以 一 的
一

一 的

田
〕〕

号 中 的杂置用铜浓拭荆三氮甲院萃出
后 , 更用磷酸三丁脂萃取 , 测定 勺饥

。

盛号用铜拱试剂三氮甲院萃取时 , 系在
多的盐酸介置中进行

。
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四
、

玻擞测定桔果

矿样按后面听述方法进行分析 , 桔果 列 于 表

中
。

表

矿样骗号

、

、

、

委

委

黑鹤矿中 电 , 定桔果

测 得 ,

, ,

明

五
、

测定方法

必需试剂 一般试剂从略

粼铁试剂 分析种 , 白色片状晶体
。

滩 磷酸三丁酩 特扼 , 商品拭剂临用 按下

述方法处理
, 用多少处理多少

。

取需用量的磷酸三丁

酩于分液漏斗巾
, 先以等体积含有 及

衣幻区 匆 几 溶液振摇构 分掩 , 待分清后

案去水层 , 其次用等体积 万 仇 处理二次 , 每

次振摇豹 分蹄
。

最后再用等体积蒸馏水洗滁二次
。

残余的水滴用干滤概片
·

吸取尽 , 耀过这样处理后之磷

酸三丁酪乃可应用
。

李 茜素磺酸钠 , 过滤后使用
。

醋酸跌役冲液 克醋酸旅溶于 毫升水

中 , 用淡盐酸调至 , 再用水稀释到邓 毫升

落 克酷酸旅大豹需用 毫升
一

盐酸
。

乙硫醉酸 万
。

趾标准液 秤取
。

, 肠 克溶于 吞毫升

俊盐酸中 , 用水稀释至 的 毫升
。

或秤取烘去水份之

几 ‘ 。 克溶于 , 毫升盐酸中 , 用水稀释至

田 毫九
吸取上远任一溶液 毫升 , 用水稀释至 毫

升 , 此液 毫升相当于 毫克 刀为
‘

分析手拨

秤取 克矿样于镍增墒中 注 , 用

倍 喀融 , 待试样分解完

全后 , 冷却 , 置堆竭于臻坏中 , 以 毫升水浸取 ,

柑坍洗净后移去
。

向浸出的溶液加入盐酸 , 至酸化后过量 毫升 ,

加热至黑色颗粒消失
。

之后 , 加入 克氛 匕铁 , 龙用

钦水中和至有误氨味 注 , 煮沸至沉淀凝聚 , 静

置片刻 , 耀快速滤机过滤 , 沉淀用 头 含有

牙 且刀 热溶液洗腺四
、

五次
,

雍去滤液
。

沉淀以少量热水洗入烧杯中 , 加 毫升偎盐酸将

沉淀溶解
,

之后用水稀释于 毫升之客量瓶中
。

吸取 毫升 。, 幻 溶液于 毫

升分液漏斗中 , 加入 克固体翎铁斌剂
,

激烈振摇

豹牛分憧
,
立印加入 幻毫升三氛甲烷 注 ,

振摇一
、

二分掩 , 待分层后案去有机层 , 向水液中再

加入 克诩跌裁剂亚用三氛 忱萃取
。

若第二次

加入翎铁拭剂后沉淀很少或溶液下变色
, ‘『下再加入

第三次翎铁拭剂
。

水层撇缺以 毫丁三氛 烷洗

三
、

四次 , 至最后一次三氛甲炊层无色为止
。

水溶液侈入小烧杯中 , 蒸 卜 注 , 人 毫

升误盐酸溶解于渣
。

酸液傅入 毫月分液漏
‘

卜中 ,

以 毫升饨制过的磷酸三 邝台萃取歇
。

盐胶公菜去
,

每大再以 毫仆谈盐酸洗裸有机公三火
,

然后用电路
升水反萃有机层中的鱿

。

水层侈入另一分 戊漏
‘ 一

巾 ,

用 毫升乙西氢龙除鹰留的磷酸三 丁酉吕
。

洗过的水液 嘟

入小烧坏中
, 加热逐去乙醚

。 、吝液侈至 川 名 汁齐量

瓶中 , 加人 毫升 和勺乙硫醉酸
,

珍超找分流 , 注

入 毫升 的茜素磺酸钠止滴加易水
,

仔栩
。

卜和

至恰变成邀紫色 , 加入 毫升酷胶跌泼冲液
, 用水味

释至 度 , 混匀
。

在光电比色计 匕用徐色滤 光片 , 于

或 厚度的比色槽巾测少断容液的消 龙
。

空

白溶液自磷酸三丁酩萃取坦与分阳 品按卜样步眯料

备
。

标准曲拢可按失谕部份 一
一

省所述’接制备 ,

不必
、

握磷酸三 酉台萃取步骤
。

拮 箭

提出了在 形 盐酸介终中用剔铁试剂 一三
氛甲烷萃取的方法 , 在此倩况

一 , 赴与铁
、

献
、

全杏二

⋯等杂贬一 司除去
。

赴被萃取的量在 写之 出
。

免去了用碘酸盐沉淀赴的繁杂手搜
。

省去了 卫 在用剔跌成剂 —三氛甲烷
萃取后用酒石酸穆沉淀趾及抓的步骤

, 对趾的测定业

无影响
。

矿样中含有灿
‘

寸, 用木汰 书能洲余共 卜搔
。

方法的最大改差不超过士 形
。

注 易牌于酸的矿石可不必川磕处理
。

酸脾后郎川组
氧化绥沉淀

。

瓦处茶除去璐矿样品中析上时勺鞍酸
。

调司铁我剂极易分解 , 加入 」 后可阻止它的
分解 , 否划以后 。 层很难洗到无色

。

蒸干时若有杠色沉淀析出
, 系铜铁成剂未完全萃

出之故 , 此时可加入 毫升溉砒酸 , 及不含有
磷酸等杂置的耗 萝 可将酞色视介

。


