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用 瑟一联 糠 肪 光 度 法 测 定 铜

H
.

B
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别湮几克多娃
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罗多切尼克娃
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刀如介利卯知/o铜在弱氨性溶液中和 。一联糠肪 (又
: a 一

糠

偶酚二肪
,
巾yp H JI y只。K Ca JI 只 ) 形成棕色沉淀

,

这个沉淀能溶解在氯仿
、

苯和二氧己环中
、

钻

和镍在这个条件下也形成沉淀
,

沉淀能溶解于

有机溶剂中
。

铜钻镍和
a 一
联糠肪形成的络合物

其不稳定常数在 50 多的二氧己环溶剂 里彼 此

比较接近
,

但是铜能借助于反萃取的方法和钻
、

镍分离
。

铜和
.

a 一
联糠肪的络合物溶液在氯 仿 中 呈

显黄色
,

这就可以用光度法和 目视比色法侧定

C u ,

我们利用
a 一
联糠豚作为试剂用光度法测定

了岩石和矿样中的 C u
。

C u 和 。一
联糠肪在氯仿中的络合物的溶液

在可 见光部分的吸收曲线图表示在图 l
。

测定

是在 C价
一 4 光度计上用 Ic m 原液槽进行

,

加入

0
.

04 拓
。一
联糠肪溶液于 40 m l水锡中

,

用 15 m l

氯仿萃取 5 07 C u ,

读出光密度
。

Cu 和 。一
联糠
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图 2 水踢中 PH 和萃取百分率的关系

肪的络合物溶液在紫色谱线部分具有最大吸收

值
。

研究了 C u 一“一
联糠污在氯仿液的萃取率的

大小和水榻中 p H 的关系见图 2
,

在含有 5帅C u

的 40 m l 水榻溶液中加入 Zm ll 拓
。一
联糠 肪 溶

液用 15 m l氯仿溶液来侧定萃取率的结果
,

水揭

溶液 pH 值用 fi n 与 pH 妇
一

来测量
。

从 图 2 中

可看出萃取 C u 一。一联糠肪最适宜的条件 在 水

楼中 p H 7
.

2 ~ 9
.

5 以石蕊作指示剂用稀氨溶液

中和水榻酸溶液时
,

过量 川~ 20 滴也不影响定

量转移的萃取率
,

水榻和有机惕之间的体积比

很少影响 C u 和 分联糠肪络合物的萃取度 (表

1 )
。

我们用稀硫酸把 C u 定量地从氯仿层 中反

萃取出来
,

这样能够使 C u 与其他干扰元素分

表一

加入 c 。

⋯ 体 积 m ,
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图 了 “ 一联糠肪和铜的格合物

在氯仿萃取液的吸收曲筏
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离
,

能够用光度法在 15 m l氯仿溶液中侧 出 的

C u 的最低含量是 1 0下
。

如果用 l二 IO m 液槽厚

度在 巾3 K 一 1卜54 型光度计上进行测定则 相 应

的光密度为 0
.

0 6 0 ,

这样这个方法的灵敏度接

近于在每 lm l氯仿溶液 中含 0
.

6r 的 Cuo

其他元素象 A I
.

F e
.

Ti
.

S b
.

Bi
.

S n 在萃取

Cu 的条件下形成沉淀或者很难被萃取的沉淀
。

强氧化剂如 M n O牙
.

CI O 牙
.

和其他离 子要氧 化

C u 一 a 一
联糠肪的络合物

。

和 Cu 一起被萃取并

表二

形成有色溶液的离子都具有干 扰 作 用象 A g
、

A u
、

Pt 和 Pd 等等
。

氰酸钾阻碍 C u 的渊定
,
C O

N i和 C u 一起和 a 一联糠肪形成络合物被 萃 取

(1 ~ 3
.

5) 它们影响的消除可借助于用稀 H 多O4

(H ZS O ‘
浓度不大于 0

.

了N )反萃取来达到
,

同时

C 住
定量地转入到水榻

,

而 C u 和 N i完全留在

氯仿层 中(表 2 )
,

在 p H 一 7 ~ 9
.

5 时
,

可被氨水

沉淀的 Fe A I Ti 和其他元素它们的影响可以用

加入酒石酸
、

柠檬酸或其盐的方法来消除
。
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下列离子含量低于25 m g 时不千扰 0
.

05 m g

C u 的测定(2 )
。

如醋酸盐
、

砷化物
、

澳
、 :

钨
、

重铬酸盐
、

碘酸盐
、

稍酸盐
、

亚稍酸盐
、

草酸

盐
、

正磷酸盐
、

过硫酸盐
、

水揭酸盐
、

硒酸盐
、

硫酸盐
、

硫化物
、

酒石酸盐
、

硫代硫酸盐
、

氧

化物
、

氯化物
、

次氯酸盐
、

柠檬酸盐
, B犷

十 ,

K
半 ,

c d
+ + ,

c a 子 + ,
L i

千 ,

M g + + ,

M o ,
N a ,

S r
等

。

侧定手续
:

将分析的矿样
,

岩石样的溶液

等分的放入分液漏斗 中
,

加入 10 m l 20 多柠檬

酸和 2 ~ 3m ll 拓 a 一联糠肪的乙醇溶液
,

酸性溶

液用 N H 。中和 (石蕊指示 )后再加几滴 (p H 不

超过 9
.

5)
,

在所测定溶液 中加入 10 ~ 20 m l 氯

仿溶液并摇摄 20 ‘ 30 秒
,

然后将 C H C1
3
层放

出于另一个分液漏斗 中
,

用 0
.

5 ~ 0
.

7N 硫酸反

萃取出 C u
。

C o和 N i留在氯仿层中与水揭分离

开
,

在所得的硫酸溶液 中加入 lm l。一联糠肪
,

加 扣 20 N H 。
水调至 p H 7

.

2 ~ 9
.

5 ,

所形成的络

合物重新用 10 m l氯仿萃取 (萃取液 卫 )
。

把其放

入到 25 m l容积的量筒中
,

在分液漏斗 中再 加

入 2 ~ 3 m l氟仿振摇 2 0~ 30 秒
,

得到萃取值班

和 五合饼使 C H C 13 的体积到 1 5 m l
,

加入 2~ 3

粒
、

N惋5 0 ‘
从 C H CI

。
层 中除去乳状水液

,

用紫

色滤光片以c H CI
。

为对照参比溶液进行光密度

侧定
,

如果 已经知道样品中没有或很少 (< IOr )

C o 和 N i
,

那么反萃取出来之前的 C u 萃取液就

可以冲稀到 15I nl 直接侧定其光密度
,

根据 标

准 曲线测定含 C u 量(图 3 )
。

本法侧定了人造合成样品
,

矿样
,

硅酸盐
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岩石
、

矿物和已知含 C u 量的标准矿样的 C u ,

我们根据所得的数据可以看到 (表 3 )“一联糠肪

C u 的测定方法和其他分析方法所得到 的 结 果

是一致的
。

表三

和 a 一
联糠肪络合物在氟仿萃取液 中的 光 密 度

而侧定的
。

使 C u 全部被氟仿萃取成有色络合物后再

用稀 H 声O ‘
反萃取出来而与 C O 、

N i分离
。

方法曾用于侧定硅酸盐岩石
,

矿石和其他

矿物 中的 C u
。

样 号 得 到 C u
%

二硫
法

腺方
( 5 )

极谱法
( 6 )

}
“ 一
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这个新的侧定 C u 的光度法主要是根据 C u

有机抽提物中硫的商易快速微量测定三角瓶接触燃烧法

中心实敏室 握青粗

原 理

样品在充满氧气的三角瓶中
,

以白金粽为

接触剂进行燃烧分解
,

用含有 H 刃
: 的水溶液为

吸收液
,

燃烧时
,

有机硫转变为硫的氧化物 (5 0 2

或 5 0 。)
,

溶于水中生成 H ZS O ; 和 H ZS O 。, H ZS O 。

经 H 2 0 2
氧化亦成 H 28 0 4 。

煮沸除去 C O Z ,

以 甲基

红
一次甲基蓝作为指示 剂

,

用 N a O H 滴定
。

仪 器 及 轼 剂

1
.

30 0 ~ 50 0 毫升容积的硬质三角瓶
,

三

角瓶 卜配有一空心磨 口塞子
,

瓶塞下端焊接一

根粗白金袜
,

一般以道径在 0
.

5 ~ 0
.

8 厘米左右

者为宜
,

过分细的 白金林在燃烧时极易熔断
,

故不宜采用
。

白金林长短依三角瓶大小而异
,

一般伸到瓶的中央地位郎可
,
白金林的 卜端弯

成
“

J
”

形
。

2
.

甲基红
一次甲基蓝混合指 示 剂

,

一 份

0
.

2形 甲基红 乙醇溶液和一份0
.

1拓次甲基蓝乙

醇溶液混合
,

该指示剂过渡区为 p H 澎 5
.

2时红紫

色
, p H 澎 5

.

4 时暗蓝色
, pH 澎 5

.

6 时为暗绿色
。

3
.

0
.

01 N 氢氧化钠滴定液
,

用已知准确浓

度的盐酸或硫酸溶液标定 (用甲基红
一次 甲基蓝

作指示剂 ) N a O H 浓度
,

或用对氨基 苯 磺 酸

(o 6 H ; ( N H Z ) (S O 3H )〕作基准物
,

其硫含量为

18
.

52 拓
。

按以下操作步骤来标定 N a O H 的滴

定度
,

附之做一空白
。

4
,

3多H ZO Z
水溶液

。


