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摘要!以邻菲啉为显色剂"采用紫外A可见分光光度计测定 d-Af<@体系中全铁#d-

( l

#d-

! l的浓度& 分别考察了 d-A

f<@脱硫液中的络合比例#温度#电解质浓度等因素对溶液吸光度的影响& 结果表明"当 '(f<@)e'(d-

! l

) n#Y>e#"温度为

(UV a时"脱硫液吸光度值有最大响应值"脱硫液中电解质f%/4的浓度为 ) Z)Y( 1+4BP对铁离子的吸光度没有显著影响& 在

上述条件下"波长为 >#( &1处得到d-Af<@脱硫液的标准曲线方程为!6n)Y))( !U l)Y)## "F"P

(

n)YUUU >& 铁离子检测适用

范围为 () Z())

"

1+4BP"根据标准曲线方程可计算d-Af<@脱硫体系中全铁#d-

! l

#d-

( l的浓度&
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究方向为超重力场中多相流传质与化学反应"通讯联系人"49]]0+&H\2&W#("'3+1&

??铁是一种重要的工业原料"也是人体内重要的

微量元素之一& 目前"铁(

)

)的测定方法有多种"

其中分光光度法因灵敏快速#成本低廉#操作简单等

优点而成为检测铁(

)

)最常用的方法之一+#,

&

分光光度法测定铁(

)

)是利用铁(

)

)的化学

活性"使某些试剂显色或褪色"根据吸光度与铁浓度

的线性关系测定铁(

)

)的含量& 与铁直接进行显

色反应的试剂主要包括邻菲啉#苯基荧光酮类#磺

基水杨酸等+# A",

& 邻菲啉是典型的测定铁的试

剂& 邻菲啉法通过氮原子配位与铁(

,

)形成稳

定的五元环橙红色螯合物"此络合物在 >#( &1有一

最大吸收峰
0

n#Y# t#)

:

"在 OI为 ( ZU 时生成橙

红色的络阳离子"可用于检测络合铁中铁离子的浓

度+;,

& 在波长为 >#( &1处"吸光度值与 d-

! l浓度

呈正比"由此建立了许多测定痕量铁的光度分析法

体系&

目前"络合铁法是一种重要的可再生的 I

(

E 脱

除技术& 络合铁的浓度是催化剂筛选的主要依据"

也是表征脱硫液脱硫及再生性能的主要参数+V AU,

&

但是"络合铁脱硫液成分复杂"目前对络合铁浓度的

测定方法的研究比较少& 郭峰+#),采用重铬酸钾滴

定法测定络合铁脱硫液中亚铁及全铁含量"但由于

-;V#-
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在强酸条件下"脱硫液中不同形态的铁可与重铬酸

钾发生氧化还原反应"很难精确测定体系中的络合

铁浓度& 而且滴定法本身存在一些缺点"滴定终点

显色有时不易观察到& 刘有智+##,以磺基水杨酸与

铁络合"研究了磺基水杨酸合铁(

)

)的测定方法"

这是目前关于络合铁浓度的测定方法较为详细的介

绍& 罗莹等+#(,以磺基水杨酸合铁(

)

)为研究对

象"采用邻菲啉法进行铁离子浓度检测"在

>#( &1下测体系吸光度"显色剂邻菲啉用量为

#) 1P(邻菲啉质量浓度为 )Y# HBP)"显色稳定时

间为 !) 12&& 但是这些研究中没有涉及络合铁脱硫

液中电解质浓度#络合剂与 d-

! l的摩尔比等对吸光

度的影响&

笔者建立了一种快速#有效测定 d-Af<@络合

铁脱硫液中全铁#d-

( l

#d-

! l浓度的紫外A可见分光

光度法& 采用邻菲啉为显色剂"抗坏血酸为还原

剂"以试剂空白作参比"在 >#( &1处测定体系吸光

度"重点考察d-Af<@的络合比例#温度#电解质浓

度对吸光度的影响"并根据该条件下的铁离子标准

曲线计算d-Af<@络合铁脱硫液中全铁#d-

( l

#d-

! l

浓度&

=>实验部分

=?=>试剂和仪器

三氯化铁"天津市天力化学试剂有限公司生产'

次氮基三乙酸(f<@)"东京化成工业株式会社生

产'邻菲啉"天津市恒兴化学试剂制造有限公司生

产'抗坏血酸"天津市瑞金特化学品有限公司生产'

无水乙酸钠"天津市光复科技发展有限公司生产'冰

乙酸"天津市光复科技发展有限公司生产'无水乙

醇"天津市光复科技发展有限公司生产'氯化钠"天

津市光复科技发展有限公司生产& 以上试剂均为分

析纯&

P> 型紫外A可见分光光度计"上海仪电分析仪

器有限公司生产'@Jj#() 电子天平"日本岛津生

产'IIAE 数显恒温水浴锅"上海艾牧生物科技有限

公司生产'OIEA!/型 OI计"上海仪电分析仪器有

限公司生产&

=?@>实验方法与步骤

#Y(Y#?测量方法

络合铁脱硫液中含有d-

! l和d-

( l

& 用紫外A可

见分光光度计在波长 >#( &1处测定体系吸光度"建

立6O0A,标准曲线"可直接计算出络合物中的全铁

浓度和d-

( l浓度"由 F

d-

! l

nF全铁 AF

d-

( l

推算出 d-

! l

的浓度&

全铁的测量!先向容量瓶中加入 () 1POI为

:Y> 的醋酸A醋酸钠缓冲溶液"然后加入待测样品"

再加入 > 1P质量浓度为 () HBP的抗坏血酸溶液"

抗坏血酸将脱硫液中的d-

! l还原为d-

( l

"摇匀后加

入 #) 1P质量浓度为 # HBP的邻菲啉溶液"用蒸

馏水定容至 #)) 1P"测出吸光度"根据标准曲线方

程"即可求得全铁浓度&

d-

( l的测量!先向容量瓶中加入 () 1POI为

:Y> 的醋酸A醋酸钠缓冲溶液"然后加入待测样品"

摇匀后加入 #) 1P质量浓度为 # HBP的邻菲啉溶

液"用蒸馏水定容至 #)) 1P"测出吸光度"根据标准

曲线方程"即可求得d-

( l浓度&

#Y(Y(?溶液的配制

准确称取 )Y(;) > H三氯化铁(d-/4

!

-"I

(

[)"

用去离子水充分溶解后移入 #)) 1P容量瓶中"稀释

至刻度线"此溶液铁离子浓度为 )Y)# 1+4BP&

准确称取 )Y#U# Hf<@"用去离子水充分溶解

后移入 #)) 1P容量瓶中"稀释至刻度线"此溶液

f<@浓度为 )Y)# 1+4BP&

按 '(f<@)e'(d-

! l

) n#e###Y#e###Y(e###Y!e

###Y:e##4##YVe###YUe##(e#配制d-Af<@溶液&

@>实验结果与讨论

@?=>'"Y$:#h'"Q&

A b

#对吸光度的影响

根据上述实验方法分别配制 '(f<@)e'(d-

!l

) n

#e###Y#e###Y(e###Y!e###Y:e##4##YVe###YUe##

(e#的d-Af<@络合体系"在 >#( &1处"以邻菲啉

为显色剂"抗坏血酸为还原剂"考察络合剂与 d-

! l

的摩尔比对脱硫体系吸光度值的影响& 实验结果如

图 # 所示&

图 #?络合剂与铁离子的摩尔比对吸光度的影响

由图 # 可知"当溶液温度在 (UV Z!!V a内"

'(f<@)e'(d-

! l

)的比值从 #e#增大到 (e#时"吸光

-VV#-
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度值的范围为 #Y# Z#Y(>'当 '(f<@)e'(d-

! l

) n

#Y>e#时"不同温度下的溶液吸光度都达到最大值&

文献+#!,中报道"f<@与铁离子的最佳摩尔比为

#Y#e# Z(e#& 笔者对 f<@与铁离子的摩尔比在

#e# Z(e#范围内的研究结果表明"温度在 (UV Z

!!V a时"最佳的络合剂与铁的摩尔比为 '(f<@)e

'(d-

! l

) n#Y>e#& 这与文献中报道的络合剂适当

过量的观点一致"当 f<@的浓度大于铁离子浓度

时"过量的络合剂包围了溶液中 d-

! l

"铁离子可被

完全络合"满足络合铁脱硫液对催化剂的浓度要求&

@?@>温度对吸光度的影响

实验中"配制 '(f<@)e'(d-

! l

) n#Y>e#的d-A

f<@溶液"在 >#( &1处"考察温度((UV#!)!4!!!#

!!V a)对脱硫体系吸光度的影响"实验结果如图 (

所示&

图 (?温度对吸光度的影响

由图 ( 可知"对于 '(f<@)e'(d-

! l

)一定的溶

液"随着温度从 (UV a增大至 !!V a"脱硫液的吸光

度值处于 #Y( Z#Y! 之间"吸光度值浮动范围较小"

表明温度对脱硫液的吸光度无显著影响& 从长期运

行成本角度出发"选择脱硫液温度In(UV a&

@?A>电解质Y152的浓度对吸光度的影响

实验中"'(f<@)e'(d-

! l

) n#Y>e#"In(UV a"

F(d-

! l

)分别为 ()#:)#V)##")#())

"

1+4BP"依次考

察电解质f%/4浓度()#)Y##)Y( 1+4BP)对 d-Af<@

脱硫体系吸光度的影响"实验结果如图 ! 所示&

#.F(f%/4) n) 1+4BP'(.F(f%/4) n)Y# 1+4BP'

!.F(f%/4) n)Y( 1+4BP

图 !?电解质f%/4的浓度对吸光度的影响

由图 ! 可知"溶液中电解质 f%/4的浓度为 )#

)Y##)Y( 1+4BP时"脱硫体系吸光度值无明显区别&

由此可知"脱硫液中电解质的浓度对吸光度影响很

小"脱硫液中电解质f%/4浓度为 ) Z)Y( 1+4BP时"

在 >#( &1波段不吸收紫外线"没有光谱干扰&

E21+&

+#:,也指出"电解质 f%/4在 >#( &1波段无光

谱干扰"与笔者的研究结论一致&

根据上述研究结果"分光光度法测定脱硫液中

铁离子浓度的适宜条件为!在 >#( &1时"# HBP的邻

菲啉 #) 1P"OI为 :Y> 的醋酸A醋酸钠缓冲溶液

() 1P"() HBP的抗坏血酸 > 1P"In(UV a"显色时

间为 !) 12&"最佳的络合剂与铁的摩尔比为

'(f<@)e'(d-

! l

) n#Y>e#"电解质 f%/4的浓度范

围为 ) Z)Y( 1+4BP&

@?D>建立Q&SY$:标准曲线

根据上述结果"建立 d-Af<@脱硫体系中铁离

子标准曲线"如图 : 所示&

图 :?d-Af<@标准曲线

实验中"d-Af<@脱硫体系 d-

! l的标准曲线方

程为!6n)Y))( !U l)Y)## "F"线性相关度 P

(

n

)YUUU >"以下实验均采用标准曲线计算d-

! l浓度&

@?E>吸收过程中全铁%Q&

@ b

%Q&

A b浓度的变化

以上述结果为基础"采用初始 d-

! l浓度为

)Y): 1+4BP的d-Af<@脱硫溶液吸收硫化氢"实时

测定吸收过程中全铁浓度#d-

( l浓度和 d-

! l浓度"

结果如图 > 所示&

#.全铁浓度'(.d-

( l浓度'!.d-

! l浓度

图 >?吸收过程中全铁'd-

( l

'd-

! l浓度

随时间的变化

-UV#-
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由图 > 可知"当全铁浓度为 )Y): 1+4BP"在脱硫

过程中"溶液中的 d-

! l浓度逐渐减小"d-

( l浓度逐

渐增大& 脱硫过程中由于络合剂降解"全铁存在一

定损耗"故全铁浓度呈下降趋势"但在 ) Z#:) 12&

内"F全铁 nF

d-

( l

lF

d-

! l

& 因此"邻菲啉紫外A可见分

光光度法可实时检测d-Af<@脱硫液中的铁离子浓

度"适用于快速检测铁离子浓度&

A>结论

在波长为 >#( &1处建立邻菲啉紫外A可见分

光光度法检测d-Af<@脱硫体系的铁离子浓度"结

论如下!

(#)适宜的实验条件为!# HBP的邻菲啉

#) 1P"OI为 :Y> 的醋酸A醋酸钠缓冲溶液 () 1P"

温度 In(UV a"最佳的络合剂与铁的摩尔比为

'(f<@)e'(d-

! l

) n#Y>e#"电解质f%/4浓度为 ) Z

)Y( 1+4BP&

(()d-

!l

Af<@的标准曲线方程为!6n)Y))( !U l

)Y)## "F"线性相关度P

( 为 )YUUU >&

(!)该方法可快速#实时#有效地检测 d-Af<@

脱硫液中的全铁浓度#d-

( l浓度和d-

! l浓度&
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林德为高品质金属加工用户提供气体解决方案

??随着$工业 :Y)%概念和$中国制造 ()(>%目标的推出"中

国的工业制造将加速产业升级的步伐& 其中"高品质的金属

部件和产品加工水平将决定产业升级的高度"而作为基本工

艺的焊接B切割水平对于金属成品的品质更起着关键作用&

全球领先的综合性气体和工程公司...林德集团"正致力于

将满足不同行业需求的焊接B切割气体解决方案引入中国&

()#> 年 #( 月 #> 日"林德公司发布消息"面对不断扩大

且细分的中国焊接市场"林德针对不同焊接材质"推出了一

系列代表世界领先水平的焊接保护气解决方案"不但能够

提高金属加工的品质"更能够通过节省工序或耗材的方式"

为客户降低成本"提高投资回报率&

除了用途广泛的铁基焊接材料"还有铝合金#铜合金和

钛合金等广泛应用于汽车#发电和石化行业等领域的非铁

基材料& 林德推出的万焊刚 Q@h5_[f

3解决方案就是针

对这些材料的保护利器& 由于它们很容易氧化"且对于水

气以及焊缝中的杂质非常敏感"而万焊刚 Q@h5_[f

3恰能

有效抑制这些影响焊接品质的因素"使非铁基材料得到完

美的焊接效果"并能为客户节约预热的费用和时间&

在金属切割领域"激光切割作为一种柔性加工技术"具

有高精度#高效率#热变形小和适应性强等优点& 林德的

P@EGhP5fG

3激光切割气体解决方案正在广泛为中国用户

所采用"上海电器厂实业有限公司就是其中之一"该公司利

用这一气体解决方案进行冷轧钢板和不锈钢板的加工"超

高纯度的气体不但提供了切割效率"显著减少了切割面的

氧化及不锈钢变色等问题"而增强了工件的耐腐蚀性"延长
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