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[摘要 ] � 在稀硫酸介质中, Fe3+能催化过氧化氢氧化中性红使其褪色,据此建立了测定明胶、环氧树脂及甲苯二胺中微量
铁的催化分光光度法.对测定条件进行了考察.方法的选择性高,不必进行萃取分离干扰离子或加掩蔽剂,可直接测定. 线性

范围 0~ 1�2 �g/25mL,线性回归方程式为 �A = 0�35C + 0�005.人工合成样品回收率为 99�5% ,样品测定结果的相对标准偏

差小于 4�1% ,加标回收率为 96�8% ~ 102�8% .摩尔吸收系数 �525 nm = 4�9 � 105 L� m ol- 1� cm - 1.
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Abstract: The m ethod is based the pr inciple that Fe3+ cata lyzes the deco lor izing reaction resulting from the ox idation

of neu tral red by hydrogen perox ide in d iluteH 2SO4m ed ium. On the basis of th is pr inciple, a cata lytic spectrophotom�

etry fo r dederm ination of trace iron in gelatin, epoxy resin and to luene d iam ine has been deve loped. The determ in ing

conditions o f th is m ethod were std ied. The selectiv ity o f th ism e thod is h igh and iron in sam ples is direc tly de term ined

to have no t need ex traction and sepera teion from inte rference ions or add ingm asking agent. The linear range is 0~ 1� 2

�g /25mL. The regress ion equation is�A = 0� 35C + 0� 005. The recovery of synthe tic sam ple is 99� 5% . RSD� s o f de�

term ination results fo r sam ples are less than 4� 1% . The recoveries of samp les w ith standard addition are 96�8% ~

102� 8% . The mo lar abso rbtiv ity is 4� 9 � 105 L� m o l- 1� cm- 1.
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� � 明胶是感光工业的基本原材料之一, 其金属元

素含量对感光材料的感光性能有重大影响, 文献

[ 1]用火焰原子吸收法测定了明胶中的铁、铜. 在

环氧树脂的合成及加工过程中,混入的金属杂质严

重影响胶化时间及树脂的导电性能,文献 [ 2]用磺

基水杨酸分光光度法测定了其中的铁,方法干扰严

重.甲苯二胺是合成二乙基甲苯二胺的重要原料,

混入其中的金属杂质对合成反应有抑制作用, 影响

合成产率,文献 [ 3]用火焰原子吸收法测定了其中

的铁、铜和镍.火焰原子吸收法及磺基水杨酸分光

光度法测定的铁灵敏度低,处理的样品量大,费时.

催化分光光度法是提高测定灵敏度的一条重要途

径.本文选用 Fe
3+
过氧化氢 中性红体系

[ 4 ]
成功

地测定了以上 3种化工产品中的微量铁.该方法的

突出特点是灵敏度及选择性极高, 不需分离或加掩

蔽剂消除干扰, 方法简便. 本文为这 3种化工产品

中微量铁的测定方法提供了一条新途径.

1� 实验部分

1�1� 仪器和试剂
� � 仪器: 7221型分光光度计 (上海分析仪器厂 ) .

试剂: 铁标准储备溶液: 0�1mg /L,按常规方法
用硫酸铁铵配制,工作溶液浓度为 1mg /L; 中性红

溶液 (质量分数 60%乙醇溶液 ) : 0�001mo l/L; 30
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% (质量分数 )过氧化氢;硫酸溶液: 0�01mo l/L.所
用试剂为分析纯,实验用水为二次去离子水.

1�2� 实验方法
取 2支 25 mL比色管, 加入中性红溶液 1�6

mL、硫酸溶液 2�2mL、过氧化氢 1�2mL, 在其中 1

支比色管中加入适量 Fe
3+
,例如 0�5 �g, 均用水定

容,摇匀,同时放入 100 � 0�5 � 的水浴中, 计时,加
热 15m in,取出,以流水冷却 3m in. 以二次去离子

水为参比,用 1 cm比色皿,在 525 nm波长下分别

测定样品溶液及试剂空白溶液的吸光度 A 及 A 0,

计算 �A = A 0 - A值.

1�3� 样品处理方法
准确称取样品 0�2 g左右 8份于瓷坩埚中,对

甲苯二胺样品需加浓硫酸 10滴,炭化,转入高温炉

中,在 600 � 灰化约 2 h. 加入硝酸溶液 ( 1 + 1) 3

mL,低温加热溶解灰分并蒸发至近干,转入 25mL

容量瓶中,定容.吸取此溶液 2�00mL按实验方法
操作. 同时配制空白溶液.

2� 结果与讨论

2�1� 最佳测定条件的选择
2�1�1� 测定波长
� � 按实验方法操作,在 420~ 800 nm波长范围内

测定吸光度,绘制吸收光谱曲线, 最大吸收波长为

525 nm,选择此波长为测定波长.

2�1�2� 恒温温度及恒温时间
按实验方法操作,仅改变恒温温度, 80 � 以下

�A值极小, 90~ 100 � �A值迅速上升, 并在 100 �

处 �A 值达最大, 选定恒温温度 100 � . 恒温时间

在 12 ~ 15m in, �A值最大且稳定, 选定恒温时间

13m in.

2�1�3� 试剂用量考察
按实验方法操作,分别改变各种试剂用量,所

测结果见表 1.

表 1� 试剂用量

试剂 加入量 �A值稳定区试剂用量 选用试剂用量

硫酸溶液 0�3~ 2�4 2�1~ 2�4 2�2

中性红溶液 0�5~ 1�8 1�0~ 1�8 1�6

过氧化氢 0�3~ 2�4 0�9~ 1�5 1�2

2�2� 线性范围及工作曲线
取标准铁 0~ 2�00 �g于 13个 25mL比色管

中,按实验方法配制成宽浓度范围的标准溶液,绘

制 �A值 � 浓度曲线,其线性范围为 0~ 1�2 �g /25
mL.线性回归方程式为 �A = 0�35C + 0�005,相关
系数 r= 0�9995,式中 C以 �g /25mL表示. 由回归

方程式的斜率所换算的摩尔吸收系数 �525 nm = 4�9

� 105 L� mo l- 1� cm
- 1
.

2�3� 人工合成样品分析
依据样品通常可能含有的元素,并将共存元素

的含量适当加大, 配制成人工合成样品, 其组成

( �g /mL)为: Fe
3+
1、Cu

2+
2、A l

3 +
3、Ca

2+
500、Mg

2+

400、N i
2+
2、Zn

2+
2、Co

2+
5、Pb

2+
2、Mn

2+
3、Cd

2+
1.吸

取人工合成样品溶液 0�50mL按实验方法操作, 6
次测定的回收率 (% ) 为 101�7、98�8、100�6、
101�6、96�8、97�4, 平均 99�5.这表明, 共存元素对
铁的测定无干扰,不必进行萃取分离或加掩蔽剂.

2�4� 样品分析
样品分析按样品处理方法及实验方法操作,测

定结果见表 2, RSD小于 4�1%, 单次加标回收率
为 96�8% ~ 102�8%. 结果良好.

表 2� 测定结果

样品 测得值 / (�g /g) 平均值 / ( �g /g) RSD /% 回收率 /% 平均回收率 /%

明胶 11�8 12�3 11�8 13�1 12�7 12�5 12�4 4�1 98�0 97�8 99�6 102�8 100�2 101�4 100�0

环氧树脂 8�0 8�5 8�7 8�5 8�7 8�2 8�4 3�4 96�8 98�8 98�5 99�6 99�6 101�7 99�2

甲苯二胺 15�2 15�4 16�0 15�8 15�4 15�7 15�6 1�9 97�7 97�7 99�9 100�4 100�8 102�6 99�9
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