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铁与锌试剂的络合吸附波研究
铝合金中微量铜

、

铁的同时测定

林逸兰 蔡素拉

摘要 在 ∃ < !丁
,

= !>− ?7(
一
。

∀

∃ =  ! >− + / ∀

≅
一
。

∀

Α肠+ ≅ Β

Χ 
Β

溶液中
,

铜《, 8
Δ

? Ε  与铁 6 1 8
Δ

?7( 络合物在单扫描示波极谱仪上可观察到两个灵敏的极谱吸附波
,

峰电位分别为一 Φ
∀

Α& � 和

一 Φ
∀

Γ Α � 6Η Χ
∀

37 2 8
,

峰电流与铜 6 , 8铁 61 8浓度分别在 #
∀

& < ! 一 , 一 �
∀

Ι < ! 一 ‘=  !>− 和 Χ
∀

 <

#Φ
一 , 一 &

∀

 < !。一 ,

= !>− 范围内呈线性关系
,

检测限分别为 Γ
∀

ϑ Κ #Φ 一= !几
、

!
∀

Χ< ! 
一

俪日>−
∀

本文研究了产生桐
、

铁波的条件
,

探讨了波的性质
,

测定出铜 6 1 8
、

铁《1 8与 ?7( 络合物的络合

比均为 # Β !应用本体系对铝合金中徽量铜
、

铁同时侧定结果良好
·

关键词 铜
,

铁
,

锌试剂
,

铝合金
,

示波极谱法

( 前言

锌试剂
〔卜” 6简称 ?7( 8为一种光度试剂和金属指示剂有关金属

一

?7( 络合物的极谱行为

和应用研究 尚少见
‘“, ,

利用 ?7( 作为络合剂 同时测定铜
、

铁迄今未见极导
∀

我们在过去实验

的基础上
,

发现在 + /
∀
7 1一+ ≅ Β Ι Φ

&
6Λ/ Μ Α

∀

% 一 Γ
∀

ϑ 8介质中
,

当 ?7( 浓度《 ∃ < # Φ 一 3=  !> − 时
,

在单扫描示波极谱仪上有一个灵敏的峰
,

峰电位为 一。
∀

ΙΦ � 6ΗΧ
∀

3 7 2
,

下同8
,

加入铜 6 1 8
、

铁

6 , 8后又分别出现尖峰形的一 Φ
∀

Α & � 7 Ν 名Ο 一 ?7(
、

一 Φ
∀

Γ Α � .Π & Ο 一 ?7( 两个新峰
∀

本文研究

了产生铜 6 1 8
、

铁 6 ∀ 8波的条件
,

确定了测定铜
、

铁的浓度范围
,

探讨了波的性质
,

利用该体系

的极谱波对几种铝合金中微量铜
、

铁的含量进行同时测定
,

结果令人满意
,

方法快速
、

简便
∀

# 实验部分

#
∀

# 仪器与试剂

∋9 一 1, 型示波极谱仪 6成都仪器厂 8
,

三电极体系
—

滴汞电极为阴极
,

饱和甘汞电极为

阳极
,

铂丝为辅助电极
Θ
ϑ� 一 !型新示波伏安仪印/ 3一 � 型酸度计

∀

锌试剂 6?7( 8上海试剂三 厂
Β ∃ Κ # Φ 一

≅
=  !> − 1右用时按需要稀释

Θ + /
Ρ
71

Β
?=  !> − Θ

+ ≅ Β Ι Φ
Β Β

Ι呱水溶液
·

卞文 # % % �
一
Φ &

一
Φ Ι 收到

∀
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钥6 1 8标准溶液
Β
准确称取 Φ

∀

#Φ Φ Φ% 纯铜加入 Χ= ! / 716! Ο !8
,

#一 & = !& Σ / Β Φ Β
加热溶

解
、

溶解完全后加热赶尽 /
Β
Φ Β ,

冷却后移入 #Φ   = !容量瓶
,

用蒸馏水定容
、

摇匀
,

此溶液每 = !

含钥 Φ
∀

!= Τ ,

临用时按需要稀释
∀

铁6砰8标准溶夜
Β
称取 Φ∀ #。。。Τ 纯铁丝加入 / + Φ & 6# Ο # 8, # = !

,

加热溶解煮沸除尽氮的

载化物
,

冷却后移入 ! Φ Φ = !容量瓶中以水稀释至刻度
、

摇匀
,

此溶液每 = !含铁 Φ
∀

!= Τ ,

临用

时按擂要稀释
∀

所用试剂均为分析纯
,

所甩水为燕馏水
∀

#
∀

� 试验方法

吸取一定Ρ 铜 6 , 8或铁 6 ∀ 8的标准溶液于 � Ι = !容量瓶中
,

加入 ?=  !> − +/
‘
71 Χ= !

,

!又

!犷 , 。 ! >− ?7( #
∀

 = !和 Ι呱+ 九Ι Φ
,
& = !

,

用水稀释至刻度
、

摇匀
,

在示波极谱仪上原点电位

为一 Φ
∀

Χ � 6Η 。
,

37 2 8
,

记录波高
∀

� 结果与讨论

铜6一 8
、

铁6且 8在 Φ
∀

∃=  !>− + /
一
7 1

一 Φ
∀

Α Σ+ ≅ Β Ι Φ
Β

溶液中没有出现极谱波
, ∃ Κ # Φ 一

Χ
=  !> −

ΥΕ  在该溶液中于 一。
∀

ΙΦ � 处有一 良好的还原波
,

加入铜 6 【 8
、

铁6 皿 8后分别于一 。
∀

Α& � 和

一。
∀

ΓΑ � 处呈现出两个尖峰形的新波
,

如图 !所示
,

9
Β

为 7 Ν 公七?7( 的还原波
,

9 Β
为 .Π , Ο Δ

ΥΕ  的还原波
,

其峰电流与铜
、

铁的浓度在一定范围内呈线性关系
,

因此可作为示波极谱法同

时侧定徽量铜
、

铁的依据
∀

�
∀

# 支持电解质的选择

实验 表 明
,
7 Ν针

一
?7 Φ Ρ

公‘�不

和� , ! 一

∀#∃ 于适当的酸度

% 在 & #∋ ( ) ∗ + 一∋ # ,
,

+− .#/0
一

∋ ( #/ 0 ,

& + ∋ 一 ) , # /0
1

2# ,
,
∋3#

一
+ ∋ 一3 #

,
+ ∋ 4 # ,

1

嘛35
, + ∋ 一

#6
,

+ ∋ 一
# ,

1

+ − ( 7 8 , ,

& + ∋ 一 ) ( 7 8 一

+− /

9.
。

等介质中均能产生

极谱波
,

但其 中在 + 氏#6
1

+− (

:∃
(
介质 中 # ; 卜

一∀#∃

和� 歼
一

<8 8 能同时呈现出

灵敏
、

峰形尖
、

稳定的极谱

波
,

我们较为详细地研究了

在该体系中 # ; 卜
一
∀ #∃ 和

凡”
一

∀#∃ 的催化彼提出了

一

∃石
一

.∗=
> & ? )

一

叱 心日

#了! 、

� 抖
、

5; 什一∀#∃
、

孔
, 十一∀# ∃ 的示波极谱图

口
,≅.∗图∗

一个灵敏
、

简便的同时测定铝合金中微量铜
、

铁的分析方法
,

对铜
、

铁的检测下限分别为 8∗

88 7拌创Α 6和 8
∗

8 8 Β尸Χ Δ Α 6
∗

乞< 底液条件的选择

6) 酸度对峰高的影响 按试验方法在不同 Ε∋ 值下测其峰高
,

结果表明
,

# ; 卜
一

∀#∃ 和
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.Π
, Ο 一

?7( 的峰高达恒定最大值的酸度 Λ / 值分别为 Α
∀

Φ 一 Γ
∀

ϑ 和 Α
∀

%一Γ
∀

ϑ, 本实验选用 Λ/ ς

Α
∀

% 一 Γ
∀

ϑ 的底液作为测定铜
、

铁的酸度
,

这只要在 + /
∃

71 溶液中加入少量的 + 。Β

Χ 
Θ
溶液即

可达到要求
∀

实验证明 Ι呱+  Υ

Χ 
Β
用量从 。

∀

Α 一 Χ= !> �Ι = !之间
,

峰高稳定不变
,

本实验选用

& = !
∀

�8 + /
‘

≅ 用量对峰高的影响 按试验方法改变 + /
‘

Ε! 用量并侧其峰高
,

结果表明
,

铜

波
、

铁波的峰高达到恒定最大值时 ?=  ! >− + / ∀
71 用量分别在 #

∀

Ι一 !。垃!和 �
∀

Ι一 #Φ =!
,

本实

验选用 Χ= !
∀

&8 ?7( 溶液用量的选择 按试验方法改变 ?7( 用量
,

结果表明其峰高随 ?7( 浓度的

增加而增高
,

当达到 &
∀

� Κ #Φ
一 Χ=  ! > − 后峰高基本保持不变

,

考虑到 ?7( 浓度 Ω ∃ < ! 
一‘=  ! >

− 后于一 Φ
∀

Α Φ � 左右会出现第二个小波
,

该波与铜波靠近影响铜波测定因此试剂用量不宜过

大本实验选用 #丫 # Φ 一 ’=  !> − ?7( #
∀

 = !
∀

综 上试验
,

我们选定的底液 条件为
Β Φ

∀

∃ =  ! > − +/
‘

Ε! 一 ∃ < !犷
’=  ! > − ΥΕ  一 Φ

∀

ΑΣ

+ ≅ Υ3( 卜

�
∀

& 络合物的稳定性

按试验方法
,

在不同时间内测定峰高
,

结表表明
,

铜波和铁波分别在 ΙΞ 和 &Ξ 内峰高稳定

不变
∀

�
∀

∃ 线性范围

按试验方法铜
、

铁浓度分别在 #
∀

& < # Φ 一
了
一 �

∀

Ι 只 #Φ
一 ’=  ! > − 和 &

∀

Φ < #Φ
一 ’一 &

∀

 < #  一 ,

=  ! > − 范围内
,

峰高和浓度有良好的线性关系
,

低至每 = !含 。
∀

Φ ΦΙ 拌Τ 的铜和 Φ
∀

ΦΦϑ 拌Τ 的铁仍

能检出
∀

�
∀

Ι 共存离子的影响

� Ι= !溶液中 6未做最高允许量 料Τ 8
,
, Τ Ο 、

7 ≅ ?Ο 、

Ψ Τ 盆Ο
、

Ζ≅
名Ο 、

9[居Ο
、

? ∴ 之Ο 、

7]
苦Ο 、

Ψ ∴ , Ο 、

,! 升
、

Ε: ΧΟ
、

Χ[ 升
、

3∴ 之ΡΦΦ
》
对 !。阳 的铜

、

铁吸附波无影响
,

大量的 ≅
一 、

+ (矛
、

Ι Φ 乏
一
均不干扰

,

&即 Τ 以上的 7 叶
,
# Φ滩 以上的 4⊥ ,Ο 干扰测定

,

镍波与铁波靠近干扰严重
∀

�∀ Α 7 Ν 什
一
Υ
Ε 与 .Π , Ο 一

?Ε 极谱波的性质

!8 温度及表面活性物质对峰高的影 在 �Ι 一 ∃Φ ℃范围内 7 Ν 名
气?7( 的峰高稳定不变

而 .Π , Ο 一
?7( 的平均温度系数为 Ο #

∀

�肠> ℃
,

温度大于 ∃Φ ℃时
≅
均出现负值

,

加入 Φ
∀

ΦΦϑ 呱聚

乙烯醇使铜波降低 �Ι 呱
,

铁波降低 ΙΦ 呱
,

加入 Φ
∀

Φ Φ∃ Σ澳代十四烷基 毗咤使波高分别降低

�ϑ Σ和 #Ι 呱
,

表明该极谱波具有吸附性质
∀

�8 起始扫描电位对峰高的影响 在不同的起始扫描电位下测定峰高
,

结果见表 −

表 ! 起始扫描电位对蜂高的影响

原点电位6� 8 一 Φ
∀

& Φ 一 Φ
∀

∃ Φ 一 Φ
∀

Ι Φ 一 Φ
∀

Α Φ 一 Φ
∀

Γ Φ 一 Φ
∀

ϑ Φ

⊥Ε∀
� Ο 一找。 � Φ #ϑ #已

峰高 Ξ6= = 8
忿,’ΧΟ _ 双力 #勺 #∃ # & > >

由表 # 可知起始扫描电位越正
,

峰高越高
,

这是由于电位越正络合物在电极上富集越多所
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&8 电毛细管曲线

由图可见
,

在 Φ
∀

∃ =  ! > −

+/
 
71

一

Φ
∀

Α Σ + ≅ Β
Ι Φ

&

溶液中加 入 ?7( 或

7Ν , Ο 一

?7 ( 与 .Π ?Ο 一

?7(

的溶液
,

其表面张力明
「

显降低
,

使滴汞滴下时

间缩短
,

表明滴汞表面

对 ?7(
、

7 Ν ?Ο 二
?7( 及

.Π, Ο 一?7( 的强烈吸附
∀

∃8 循环伏安图

在ϑ�一 # 型新示波伏安

仪上三电极体 系
,

扫描

速度为 & Ι(= � >Χ 结果

如图 & 所示
∀

由图 ! 知铜 6 1 8
、

铁61 8在该体系中没有

还原 峰
,

从 图 & 可 见

7Ν Β Ο 一

?7(
、

.Π & Ο 一

?7(

的阴极支与 ?7( 的有

显著区别
,

在图 & 6� 8的

如图 � 所示
∀

料

∀

∃�
∀

∃Φ
气冷
介它务。梦相乞

一
(斗

∀
Φ Α Μ #∀�

石6刃

Δ!Ο

图 � 电毛细管曲线

6 8Φ
∀

∃= !> − + / 一71一 Φ
∀

Α写 + ≅ ?3( 。, 6
·

8∃ Κ # Φ 一 Χ

= !> − ?7( Ο 6 8 ,

6乙8# 又 # Φ一 ‘=  !几 7 Ν ∀ Ο Ο 6
·

8 , 6Κ 8# 只 # Φ 一‘衍心 > − .Π
, Ο Ο 6

·

8

一 。
∀

Α & � 和图 & 6& 8的一  
∀

Γ Α � 处出现新的阴极波
,

它对应于单扫描极谱上 一。
∀

Α & � 和 一。

ΓΑ� 处的配合物吸附波
,

阳极支未出现新的氧化峰
,

我们认为 一 Φ
∀

Α& � 和 一。
∀

ΓΑ � 处的阴极

波是由于 7 Ν 盆Ο 一
?7(

、

.Π
&十 一

?7( 配合物在电极上吸附
,

其中的配位体在电极上还原所产生的

配合物吸附波
∀

综上试验
,

可见在 Φ
∀

∃ =  !> − + /
∃
7 1

一
Φ

∀

ΑΣ + ≅ Β
ΙΦ Β

介质中
,

7 Ν 名七?7( 和 . Π &气?7( 的还

原波均为配合物吸附波
∀

�
∀

Γ 配合物的组成和荷电性

按文献〔Γ〕介绍的直线法绘制 7Ν , Ο 一
?7( 和 .Π , Ο 一

ΥΕ  和 !>⊥ 一 !> 帆〕
,

曲线
,

当
。 ς !时均

为直线
,

说明其络合比均为 #
Β
!

,

另外
,

通过阴
、

阳离子交换树脂试验的结果表明该配合物均

带负电荷
∀

�
∀

ϑ 铝合金样品的分析

!8 分析步骤 按被测元素含量高低准确称取一定量试样于 Χ = !烧杯中
,

级慢加入盐

酸6! Ο # 8# � = !
,

待激烈反应停止后
,

滴加过氧化氢 != !
,

加热使试样榕解
,

煮沸除去剩余的过氧

化氢
,

冷却
,

于容量瓶中稀释至 #Φ  = !
,

摇匀
∀

吸取适量的上述试液于 �Ι = !容童瓶中
,

按上述试验方法定容
,

用工作曲线法 6或直接比

较法8同时测定铜
、

铁含量
,

结果见表 �∀

�8 工作曲线的绘制 吸取一系列不同含量的铜6 1 8铁
、

6 1 8标准溶液
,

按试验方法定容
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和测定绘制波高
一

浓度的工作曲线
∀

几Μ Μ 一 一
Δ Δ Δ 曰‘Δ Δ Δ 一 Δ Δ

一。∀&
一

≅ Χ
·

。∀Γ
一

。∀%

〔6� 8

⎯ 万8

一

。∀&
一

。Ι
一

Φ∀Γ
∀

Φ∀ %

2 6� 少

6 � 8

‘Δ Μ 阅 ∀ Μ Μ‘

Δ
Μ Μ ‘Μ Μ Μ Μ

一。∀&
一
Φ∀ Ι

一

≅Γ
一

Φ∀%
2 6心
6 & 8

图 & 循环伏安图

6!8 Φ
∀

∃ < # Φ 一 ’= 日>− Υ 7 一 Φ
∀

枷户材− +托≅ 一 Φ
·

ΑΣ + ≅ Β

Χ 
, ,

6� 8 ⊥ < ⊥ 一 ‘= 。】>− 伽
盆Ο Ο 6#8 Θ 6&8 1Κ ! 一‘= !>− 凡

, Ο Ο 6!8

表 � 试样分析结果 6佑8

原含量 本法测定结果 平均值 标准偏差 变动系数 相对误差
城 砰 二Δ Δ , 二,

—
一二Δ Δ Δ Δ Μ 二尸Δ , 二一一一Μ 二, Δ

—
一二, Δ 一Μ Δ 二 , Δ

) ) ⎯ Π 7 Ν 全毛 七) 全七 仁) .Π 仁) . Π 仁) 万’Π

铝合金

− α Β
Φ

∀

∃ % Φ
。

& %

Φ
。

&% #
,
Φ

。

& % #

Φ
∀

&ϑ ϑ
,
Φ

。

& ϑϑ Φ
∀

∃ ϑ Α Φ
∀

& %Φ Φ
∀

Φ Φ & Φ
∀

Φ Φ � Φ
∀

Α� Φ∀ Ι # 一 Φ
。

ϑ� Φ

Φ
∀

& % #

#
∀

% Γ Γ
∀

& # Φ
∀

Φ #& Φ
。

Φ & Φ
∀

Α Α Φ
∀

∃ # 一 #
∀

Φ 一 Φ
。

�Γ

铝合金

& % ∃ 号
!

。

% % Γ
∀

& &

Φ
∀

∃ % Φ
,
Φ

∀

∃ ϑ Γ

Φ
∀

∃ ϑ ∃
,
Φ

∀

∃ ϑ Γ

Φ
∀

∃ ϑ∃
,

#
∀

% %
,
#

∀

% Γ

#
∀

%ϑ
,

#
∀

% ϑ

#
∀

% Ι
,

#
∀

% Γ

#
∀

% Ι
,
#

∀

% ϑ

#
∀

% Γ
,
#

∀

% Γ

Γ
∀

& Ι
,

Γ
∀

& #

Γ
∀

&&
,

Γ
∀

� Α

Γ
。

& #
,

Γ
∀

&Φ

Γ
∀

�Α
,
Γ

∀

& Φ

Γ
∀

& ∃
,

Γ
∀

& #

铝合金

& % & 号
�

∀

Φ � Γ
∀

& ϑ

#
∀

% Γ
,

�
∀

Φ Φ

#
∀

% Γ
,

�
∀

Φ #

�
∀

Φ Φ
,
�

∀

Φ Α

�
∀

Φ &
,
�

∀

Φ Ι

�
∀

Φ �
,
�

∀

Φ Ι

Γ
。

∃ &
。

Γ
∀

∃ &

Γ
∀

& Α
,

Γ
∀

∃ &

Γ
∀

& �
,

Γ
∀

∃ Γ

Γ
∀

& Γ
,

Γ
∀

∃ &

Γ
∀

& Α
,

Γ
∀

& Α

�
∀

Φ� Γ
∀

∃ Φ Φ
∀

Φ & � Φ
∀

Φ ∃ ϑ #
∀

Ι ϑ Φ
∀

ΑΙ Φ Ο Φ
∀

�Γ

由表 � 可以看出
,

本方法用于上述各类铝合金中微量铜铁的同时测定均能获得较满意的
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