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二安替比林甲烷比色法测定土壤中钦含量

银 洪 (四川省林业科学研究院 )

目前
,

国家标准所示土壤矿质分析中钦的测定方法有两种
;

即过氧化氢比色法和变色酸比色法
。

前者操作

手续繁杂
,

后者虽简便易行
,

但显色剂变色酸不易保存
,

易变质使显色剂水溶液带色
,

从而严重影响测定的准

确性
。

用二安替比林 甲烷比色法定量分析钦
,

已广泛用于地矿冶金
。

用于土壤分析中
,

近年仅有大型精密仪器

对包含钦的多种元素的连续测定的报道
。

本试验拟定了用二安替比林甲烷测定土壤中钦含量的比色法
,

使用设备
、

操作手续简单
,

成本低
,

测定迅

速
、

准确
。

经实样测定
,

结果满意
。

主要仪器与试剂

7 2 1 型分光光度计 (上海第三分析仪器厂 )

岛津 VU 2 1 0 o 型 紫外斗分光度计

掩蔽剂
: 】

.

5 %抗坏血酸 (分析纯 )
。

显色剂
:

6 %二安替比林甲烷 ( D A P M )
。

5
.

0 9 二安替比林甲烷溶于 100 m川
:

I 盐酸榕液 中
,

并加热至近沸
。

钦的标准溶液
:

略
。

试 验 方 法

准确吸取5
.

o ml 待测液于 50 ml 容量瓶中
,

依次加人 5 m ll
.

5 % 抗坏血酸
,

6 m ls % D A P M 溶液
,

用蒸馏水

定容至刻度
。

3 0 分钟后 以试剂空白为参比
,

在 72 1 型分光光度计 3 90
n m 处

,

用 1 c m 比色皿进行比色
。

条 件 试 验

1
.

吸收曲线 由图 1知
,

此显色溶液在 3 8 8
,

5 n m 处有最大吸收值
。

摩尔吸光系数为 1
.

打 火 1 。` ,

为了操作方

便
,

选择紧邻的 3 90
n m 为测定波长

。

2
.

酸度影响 实验表明
:

在盐酸
、

硫酸介质中
,

二安替比林甲烷与钦的络合物有很宽的酸度范围
。

本法以

盐酸实验
,

图 2 表明
:

当酸度在 。
.

5 ~ J N 时
,

络合物有稳定的吸收曲线
。

刁
.

O N 后的吸收曲线随时间推移有下

降趋势
。

为了实验的简便
,

本法选择显色液酸度为 I N
,

即原液引入酸度 。
.

09 6 N 和显色剂引入的酸度 0
.

弱 N
。

3
.

显色剂用量的影响 按试验方法
,

加入不同量的 5 % D 八P M 溶液
,

结果如图 3 所示
,

随着试剂量的增

加
,

吸光度逐渐上升
,

当使用试剂量为 4
.

O ml 后
,

络合物的吸光度驱向恒定
。

因此
.

试验选择为 5 % D 八 P M 液

6
.

0 川 1
。

刁
.

显色剂
、

显色时间及稳定时间 显色剂一二安替比林甲烷
,

白色结晶
,

不溶干水
。

醚
、

碱
,

溶 于酸和醇
。

5 % D A P M 酸溶液在室温下可放置 3 周
,

显色液吸光度无改变
。

显 色溶液在室温下 50 分钟后吸光度达到

稳定值 如图 《 显色 及稳定时间 ) 曲线 I
。

溶液放置 7 2 小时以上吸光度无改变
。

说明络合物形成比较缓慢
,

但较

为稳定
。

为了使络合物尽快形成并达到稳定值
,

本法采取加热 D A

MP 溶液至近沸
,

趁热加入容量瓶中
,

显色半
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小时即可达到稳定的吸光度
。

如图 4 ( 显色时间及稳定时间 ) 曲线 I
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nĉr思。No。

期O

( n m )

图 l

50 0 0

日翱ùs08

络合物吸收曲线

_ 二厂一
-

一

\岌

A

哪ō嘟0370

甲
0

.

J 5 0

句 2
·

0 3 心 4 刀 5泊 6
·

O
一

川

图2 酸度影响

以切O

03 0 0

0
.

2 00

图3 显色剂影响

H
3

C

一
C一C一{ H :一毛

一
C一 { H

3

结构式为
:

} 1 }
H

3
C一N C一0 0 一 C

} } {
H 3C一N C一0 0 一(

N一 ( )H
s

N
es 一

{ H

/\ !
/

N
es

|介妙

\护气/\ I
J

//

N|衣
苦

妙

\护气

5
.

掩蔽剂的影响及共存离子 待测液在不加掩蔽剂的情况下呈淡黄绿色
,

显色后呈桔红色
,

加入 1
.

5 %

的抗坏血酸 3
.

s ml 干扰即被消除
,

如图 5
。

考虑到不同土壤样品中所含的干扰元素的量差异较大
,

故选择抗坏
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图 4 显色时间发稳定时间

血酸的用量为 5 m l
。

实验表明
:

本法对钦有较高的选择性
。

eF
、

1A
、

aC
、

M g
、

bP
、

lM
l

等在一般用量下无干扰
。

酒石酸
、

柠檬酸及少

量硝酸无影响
。

N +a
、

F十
、

H Z

认有千扰
。

高氯酸可与试剂生成沉淀
。
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图 5 掩蔽剂影响

懒圃娜430Q浏娜哪

巧厂抗月血酸 0 3 0 日 了 7 .2 7 3召 5 0

0
.

`
袄; 3 0

·

粼二
。 `

夯之9 0 4 2 0 0
,

4 丁̀ 0
.

斗r3

` ,

0斗 17

r o
一

0

乙 4了5
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工作曲线绘制

按照试验方法
,

依次加人不同量的标准钦溶液
,

在 39 0 n m 处测定吸光度
,

如图 6
。

工作曲线的线性回归方程
:
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A = 1
.

7 14 3火 10一 3十 0
.

18 3 6 C
。

增量回收实验

依实验方法操作
,

取待测液 5
.

0 间 于 50 ml 容量瓶中打底
,

再分别加入不同量的标准钦溶液
,

测定 回收

率
,

如表 ]
,

回收率在 98
.

82 ~ 1 00
.

97 % 之间
。

因此
,

本实验具有较高的准确度
。

表 l 增 t 回收实验

加入 p p m 0 0 0 0
.

0 0 0
.

0 0 0
.

5 0 0
.

5 0 1
.

0 0 1
.

0 0 2
.

0 0 2
.

0 0 2
.

5 0 2
.

只O

A 0
.

3 8 3 0 3 8 0 0
.

3 7 9 0
.

4 7 7 0
.

4 7 0 0
.

5 6 0 0
.

5 6 0 0
.

7 3 9 0
、

7 4 2 0 8 4 0
.

8 3

侧得 p p m 2
.

0 8 6 2
.

0 7 0 2
.

0 6 4 2
.

5 9 8 2
.

5 6 0 3
.

0 5 0 3
.

0 5 0 4
.

0 2 5 4
.

0 4 1 4
.

5 7 5 4
.

5 2 1

回收率 ( % ) 1 0 0
.

9 7 9 9
.

4 9 9 9
.

2 5 9 9
.

2 5 9 8
.

8 2 9 9
.

2 1 1 0 0
.

0 4 日8
.

8 6
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本法待测液可以是土壤全量测定中的脱硅

液
,

即称取风干土 样 ]
.

0 0 0 0 9 ,

与碳 酸钠混 合
.

在温度9 00 ~ 92 0 ℃ 下溶融半小时
,

脱硅处理后

定容于 2 50 ml 容量瓶中
;
也可采用不脱硅溶

液
,

即将榕融后的熔块用 初 m l l
:

l 盐酸榕解
.

再完全洗入 25 0 ml 容量瓶中定容
。

溶液静置一

液后上部清液作待测液
。

未脱硅液的结果略低

于脱硅液所测的结果
。

如下
:

脱硅待测液 A 0
.

4 20 .0 刁2 0 .0 j l7

未脱硅待测液 A 0
.

刁1 0 0
.

d 1 5 。
·

1 16

测定结果的误差在分光光度计误 差允许范围

内
。

对样品 月 的测定结果表明本测定方法重现

性好
。

结果如下
。

测定值 %

0
.

5 2 2

0 5 1 5

0
.

5 2 5

0
.

5 2 1

0
.

5 2 0

平均值 又 偏差 d

+ 0
.

0 0 1

一 0
.

0 0 6

+ 0
.

0 0 4

0
.

0 0 a

一 0
.

0 0 1

标准偏差

0 5 2 1 3
.

6 7 丫 1 0
一 3

小 结

本试验拟定了二安替比林甲烷 比色法测定土壤中钦含量的条件和方法
。

实验结果
:

钦与 D 八 P M 在 盐酸体

系中
,

波长 3 90 刀m 处
,

显色稳定
,

重现性好
,

准确度较高
,

具有较高的选择性和灵敏度
,

操作简单
,

唯络 合物形

成较为缓慢
,

但可以通过加热 D A P M 溶液来解决
。


