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国标《GB1868—1881～8O》中，磷矿石中铁、铝 

含量的测定方法均为化学分析法 。1995年对国标修 

改后的送审稿中又增加了分光光度法 ，采用邻菲罗 

啉分光光度法测铁，铬天青 S分光光度法测铝。 

用试 铁 灵 ：7～碘 一8 羟 基 喹 啉 5 磺 酸 

(c Hs0 NIS)~作显色剂，在波长为 365 llm 和 590 

nm 下进行比色 ，可以连续测定磷矿石中铁、铝的含 

量。该方法准确度高 ，操作简便快速，优于化学法，测 

定标样结果与国标法测定的结果一致 。 

1 实验部分 

1．1 实验方法 

在一定酸度条件下，试液中的 Fe”和 Al”与试 

铁灵反应，生成金属一有机配合物，用试剂作参 比在 

同 一比色皿中，分别测定其吸光度。在 365 nm处测 

得的吸光度代表铁、铝的合最}在 590 nm处测得的 

吸光度代表铁的含量。 

1．2 主要设备与试剂 

(1) 751型分光光度计 (工作波长的范围为 

32041 000 rim) 

(2) 显色剂 试铁灵溶液 

将 200 mg试铁灵充分溶解于 200 ml蒸馏水 

中，过滤，得滤液，在滤液 中加入 2．5 ml浓硝酸和 

2．5 m}浓盐酸，定容 g50 ml，混匀，避光保存。 

(3) 缓冲溶液 

将 400 g乙酸铵溶于 500ml水中，加入 136 ml 

乙酸 ，稀释至 1 000 ml，混匀 

(4) 2 的氢氧化钠溶液 

[收稿 日期]1998—12 14 

作者简介]潘旭(19 64 )，男 浙江湖州人．工程师 

(5) 混酸溶液 

将 1O ml浓硝酸和 5 ml浓盐酸混合，并稀释至 

250ml，混匀 。 

(6) 铁标准溶液(O．1 mg(be )／m1) 

准确称取 Fe(NO )。·9H O 0．7234 g，溶于少 

量水中，移入 1 000 ml容量瓶中，加入约 3o ml浓硝 

酸，用水稀释至刻度，混匀。 

(7) 铝标准溶液(O．1 mg(AI )／m1) 

准确称取 A1(NO ) ·9H O 1．3903 g，溶于少 

量水中，移入 1 000 ml容量瓶中，加入约 3O ml浓硝 

酸，用水稀释至刻度，混匀。 

1．3 标 准曲线 的绘制 

共需要绘制 3条标准工作曲线，分别为： 

(1) 在波长为 365 Ilm处，铁标准溶液质量浓 

度(p-g／'lO0m])以其对应的吸光度绘制的标准曲线。 

吸取 jO ml 0．1 mg(Fe”)／ml的铁标准溶液于 

l O00ml容量瓶中，稀释至 l 000 ml，混匀。得 5 g 

(Fe”)／ml的铁标准溶液。 

分别准确量取 0．O0，2．50，5．O0，10．00，15．O0， 

2o．00 ml 5~g(Fe”)／ml的铁标准溶液于 100 ml容 

量瓶中，加入约 3O ml蒸馏水 ，2 ml混酸溶液和 2 ml 

2 的氢氧化钠溶液，充分混匀。准确加入 1O ml试 

铁灵溶液 ，再加入 25 m1缓冲溶液，定容，混匀，1 5 

min以后进 行 比色。 

用 751型分光光度计 ，在波长为 365 o_m处，用 

4 cm 厚的比色皿，以试剂为参 比，测定标准系列的 

吸光度。得第一条标准曲线 

(2) 在波长为 590 Tim处，铁标准溶液质量浓 

度( g／1O0 m1)以其对应 的吸光度绘制的标准工作 

曲线 ， 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


1 999年第 6期 潘 旭 比色法连续测定磷矿石中铁、铝的含量 一 63 

操作步骤 与第 条标准曲线的步骤相同，只需 

在比色时将波长从 365 nm调到 590 nm处即可 

(3) 波 长为 365 nm，铝标 准溶液 质量浓 度 

(gg／]O0 m1) 其对应的吸光度绘制的标准曲线。 

吸取 50 ml 0．1 mg(A1”)／ml的铝标准溶液于 

1 000 ml容量瓶中，稀释趸 l 000 ml，混匀．得 5 g 

(A )／ml的铅标准溶液 。 下操作步骤与第 条 

标准曲线的操作步骤相同。 

1．4 样品分析 

准确称取约 l g的磷矿样品于 600 ml高型烧 

杯中，加入几滴水和 5 ml浓硝酸使之充分湿润．再 

缓缓加入 10 ml浓硫酸，慢慢摇匀．在 电热扳 卜加 

热，直到有 白色烟雾 冒出，继 续加热维持 1O～15 

min后，取下冷却。加入 1：1的盐酸溶液 20ml和 

约 250 ml的蒸馏水，加热煮沸，微拂 30 rain使硫酸 

盐充分溶解。冷却，定容 500 ml，混匀，干过滤。准确 

吸取 50 ml滤液于 250 ml容量瓶中，稀释至刻度， 

混 匀 。 

从 250ml容量瓶中准确吸取 10ml样液于 i00 

ml容量瓶中，加入约 3o ml蒸馏水、2 ml混酸溶液、 

2 mt 2 的氢氧化钠，充分混匀，振荡，准确加入 l0 

ml试铁灵溶液后，再加入 25 ml缓冲溶液，定容、混 

匀 ，15 rain 后进行 比色。 

用 751型分光光度计，在波长为 590 nm，用 4 

cm厚的比色皿， 试剂作参 比，测定其吸光度 ，得铁 

的含量。在波长为 365 Tim处，用同一比色皿 ，同 一 

参比，测定其吸光度 ，得铁、铝的合量。 

1．5 结 果计 算 

一 兰 。 
式 中 —— 波长为 590 nn3．处．每单位啦光度所表示铁 的 

量 ， g； 

— — 样液在波长为 590 nm处，所测得的吸光度 } 

(；——试样质量 ，g． 

一

C
—

( B--~ A)~ 2 50 500
zo(AI) Xt00％ 一—  r0no 

式中 J4 {羊液在波长为 590 nm处 ，所测得的吸光度 

且——群渡在波长为 365 nm处 ，所测得的吸光度 

波长为 590 n13-~处 每单位 吸光度所表示铁 的 

世 ，,ug； 

6—— 渡长为 36a Dm 处 ，每单位趿光度所表示铁 的 

量，／,g； 

r⋯ 一波 长为 365 nm 处，每单位 吸光度所表示铝 的 

量， g} 

G 一试样质量 ,g o 

2 (Fe zO3) 一 1．4297· (Fe) 

(AhO】) 一 1．8895-Ⅲ(A1) 

2 结果与讨论 

2．1 结果 

2．1．1 方法精密度的实验 

同一批样品平行测定 10次，平均值 "UJ(Fe：O：) 

一 1．35 ， (A1 2O3)=1．06 ；标准偏差 "(Fe2O3) 

一 0．013 ， (A1 2O。)一0．008 ；相 对标 准偏差 

t (Fe：O3)-二0．99％，w(A1 zO3)一0．77 

2．1．2 方法准确度实验 

用本方法与国标法同时测定 5批标准样品，结 

果 见表 1。国标法采用 CGB 1868～1 88 J一80》中 

“EDTA滴定分析法测铁”，“磷酸铝分离～EDTA滴 

定分析法测铝”。 

实验结果表明，本方法有较高的精密度和准确 

度，能满足磷矿石中铁、铝的测定要求 ，具有简便、快 

速、连续测定等优点。 

表 1 本方法与国标法测定结果对比 

2．2 讨论 

2．2．I 关于显色剂的配制 

试铁灵是微溶于水的物质 ，为了使其能充分溶 

解，可以使用磁力搅拌器，搅拌 30 rain后 ，再进行过 

滤。加入酸后 ，定容，混匀。配成的显色剂保存期为 

l0天 。 

2．2．2 铝标准溶液的配制 

当使用金属铝配制铅标准溶液时，应注意先用 

稀盐酸除去其表面的氧化物才能得到纯铝。纯铝可 

用酸溶，也可用碱溶。通常用氢氧化钠溶液溶解 ， 

得到铝酸钠 ，再加入酸，即得到含铝离子的溶液 

2．2．3 杂质离子的影响 

磷矿 中存在大量的铁、铝、钙、镁等金属离子，试 

铁灵可 与大多数金属离子发生配位反应 磷矿石 

样品最常见的处理方法是用氢氧化钠熔融的碱熔法 

和用王水溶解的酸溶法。我们通过用浓硫酸来处理 

样品，然后再控制溶液的 pH值来达到消除干扰的 

目的。与显色剂反应的铁应为三价铁 ，若有二价铁， 

在溶解振荡混合时已氧化为三价铁，对测定结果没 

有影 响。 
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