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摘要!现有氯离子检测方法都存在亚磷酸与硝酸银发生反应对点位滴定的干扰现象"影响终点的判断"笔者创新性的提出

了一种有机膦酸类水处理剂中氯离子含量的检测方法"使用双氧水氧化水处理剂中残余的亚磷酸"进行双盐桥电位滴定来测定

氯离子"电位突跃明显"终点易于辨认"并考察了方法的准确度和精密度"结果理想#
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==有机膦酸水处理剂的化学稳定性好"不易水解"

耐高温"阻垢性能比磷酸盐好# 可以与多个金属离

子螯合"形成 ) 个或多个立体大分子环状络合物"分

散于水中"破坏碳酸钙晶体的生长"从而起到阻垢作

用# 有机膦酸属于无毒或极低毒的药剂"无环境污

染问题# 有机膦酸水处理剂主要有乙二胺四亚甲基

磷酸钠'羟基亚乙基二磷酸'三乙烯四胺'氨基三亚

甲基磷酸等产品# 有机磷酸水处理剂现行标准主要

有X]UA)Q"$/)$#$*水处理剂 氨基三亚甲基磷酸

%固体&+

(#)

'X]UA)Q"#/)$$<*水处理剂 氨基三亚

甲基磷酸%液体&+

())

'X]UA!<!Q/)$$!*水处理剂

乙二胺四亚甲基磷酸钠+

(!)

"其中乙二胺四亚甲基

磷酸钠 X]UA!<!Q/)$$! 标准中规定的氯离子检

测方法为目视比浊法"该方法为限量法"误差较大"

且无法定量测定氯离子含量$氨基三亚甲基磷酸

X]UA)Q"#/)$$< 标准中规定的方法为硝酸银标准

电位滴定法"该方法在氨基三甲叉膦酸产品中亚磷

酸质量分数极低的情况下"可以按上述方法测出氯

离子含量"但是 X]UA)Q"#/)$$< 中规定亚磷酸质

量分数
0

!W"该质量分数对氯离子的测定干扰极

大"以至于在电位滴定过程中"产品中残存的亚磷酸

与硝酸银发生氧化还原反应(" ?@)

"影响了银离子与

氯离子的络合反应"以至于滴定没有突跃"无法测得

终点"所以该方法存在极大缺陷#

针对上述 ) 种检测方法存在的缺陷"笔者提出

一种有机膦酸水处理剂中氯离子质量分数的检测方

法"使用双氧水氧化有机膦酸水处理剂中残余的亚

磷酸"将其氧化为磷酸根"磷酸根与硝酸银发生反应

生成磷酸银"磷酸根不干扰反应# 使用银电极为指

示电极"双盐桥饱和甘汞电极为参比电极进行电位

滴定"使用二级微商法计算结果# 该方法避免了有

机膦酸水处理剂常用的几种检测方法的弊端和局

限"解决了产品中残余亚磷酸影响氯离子测定的

问题"提高了试验方法的准确度"并消除了杂质干

扰"分析方法准确可靠"可以准确定量氯离子质量

分数#
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9:实验部分

9D9:仪器与试剂

银电极$双盐桥饱和甘汞电极$电位滴定仪$微

量滴定管#

硝酸银"分析纯"质量分数为 RRW$双氧水"分

析纯"质量分数为 !$W$浓硝酸"分析纯"质量分数

为 @<W#

9D;:实验方法

精确称取有机磷酸水处理剂适量"氨水中和并

调节溶液的 FX至 S [R"加入适量双氧水置于温度

为 <$ [R$_的恒温水浴锅内"保温 !$ 23/"并不断

搅拌"以除去样品中残余亚磷酸$将溶液缓慢加热并

煮沸至多余的双氧水分解完全"使双氧水不干扰反

应"再以银电极为指示电极"双盐桥饱和甘汞电极为

参比电极"用硝酸银标准滴定溶液电位滴定至终点"

按二级微商法之规定确定终点#

9DA:氨基三亚甲基磷酸电位滴定曲线的绘制

精密称定氨基三亚甲基磷酸"按上述方法进行

测定"以指示电极的电位%2\&为纵坐标"以滴定管

的读数%2D&为横坐标绘制滴定的#?V曲线"如图 #

所示# 以一次微商%

-
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-

V&值为纵坐标"以滴定管

的读数%2D&为横坐标绘制滴定的
-

#U

-

V?V曲

线"如图 ) 所示# 以二次微商%

-

)

#U

-

V

)

&值为纵坐
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图 #=滴定的#?V曲线

图 )=滴定的
-
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-

V?V曲线

图 !=滴定的
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?V曲线
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==!上接第 #@Q 页#

时间和峰面积"其保留时间 G2T为 $V#SW"峰面积

G2T为 #V<<W"结果表明"对乙酰氨基酚溶液在配

制后 )" 1内比较稳定#

A:结论

建立了高效液相色谱法分离检测药物共晶中茶

碱和对乙酰氨基酚双组分体系的最佳条件!0#Q 色

谱柱%)<$ 22j"V@ 22"<

/

2"#)$�&$流动相为

$V$# 2+5UD磷酸二氢钾溶液%用磷酸溶液调节 FX

至 !V$<&%>&?甲醇%e& %体积比为 Q$l)$&$检测波

长为 )<" /2%该波长下可以证实二者分离度较好&"

但是计算各自线性关系时仍然按照各自的特征吸收

波长而定$流速为 #V$ 2DU23/$柱温为 )<_$进样量

为 )$

/

D# 该方法可为茶碱和对乙酰氨基酚药物溶

解度测定提供方法支撑"也为后续平衡常数的测定

提供间接方法辅助#
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标"以滴定管的读数 %2D&为横坐标绘制滴定的

-

)

#U

-

V

)

?V曲线"如图 ! 所示#

由图 #'图 )'图 ! 可以看出"电位滴定突跃明

显"终点明确"易于辨认# 而按 X]UA)Q"#/)$$<

中规定氯离子质量分数测定方法绘制的#?V曲线"

则没有明显的规律"没有明确的电位突跃# 所以无

法确定终点"无法计算结果#

;:结果分析与讨论

根据笔者所述方法进行多批次实验"并对分析

方法进行了验证"考察了方法的准确度'精密度"并

进行加标回收实验#

;D9:准确度考察试验&加标回收试验'

精密称定同一氨基三亚甲基磷酸样品 < 份"分

别加入分析纯氯化钠对照品 Q) 2C%相当于氯离子

<$ 2C&"按含量测定方法进行测定"结果如表 #

所示#

表 9:准确度考察结果

加标量U2C 测定量U2C 回收率UW 平均回收率UW G2TUW

<$V#) <$V!# #$$V!Q = =

"RV"! "RV#) RRV!S = =

<$V<@ <$V#" RRV#S RRVSR $V@$

<$V)< <$V"Q #$$V"Q = =

<$V$R "RVQ@ RRV<" = =

;D;:精密度考察

取 ! 种不同厂家生产的水处理剂三乙烯四胺六

叉磷酸"编号分别为 #

�

')

�

'!

�

"按上述方法进行测

定"根据公式计算样品三乙烯四胺六叉磷酸中的氯

离子质量分数# 每种样品平行测定 < 次"计算结果

如表 ) 所示#

取 ! 种不同厂家生产的水处理剂氨基三亚甲基

磷酸"编号分别为 #

�

')

�

'!

�

"按上述方法进行测定"

=======

表 ;:三乙烯四胺六叉磷酸样品测定及精密度结果&"e?'

样品
样品质量分数UW

# ) ! " <

平均值U

W

G2TU

W

#

�

#V)! #V!$ #V)Q #V)@ #V!$ #V)S $V$!

)

�

$VR@ $VR) $VR! $VR$ $VR# $VR) $V$)

!

�

#V"! #V"@ #V<$ #V"@ #V"R #V"S $V$!

根据公式计算氨基三亚甲基磷酸样品中的氯离子质

量分数# 每种样品平行测定 < 次"计算结果如表 !#

表 A:氨基三亚甲基磷酸样品测定及精密度结果&"e?'

样品
样品质量分数UW

# ) ! " <

平均值U

W

G2TU

W

#

�

$V@# $V<) $V<Q $V<" $V@) $V<S $V$"

)

�

$V") $V"R $V<# $V<@ $V<! $V<$ $V$<

!

�

$VS) $VSR $VSS $VS$ $VS< $VS< $V$"

从表 )'表 ! 可以看出"该方法精密度良好#

实验证明"笔者所述的检测方法准确可靠"操作

简便易行"排除了杂质离子对检测的干扰"结果更加

可靠"对于工业生产更有指导意义#
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阿克苏诺贝尔连续 A 年荣登全球可持续发展排行榜榜首

==阿克苏诺贝尔在道琼斯可持续发展全球指数 %Z+L

g+/-8I78'43/4K353'96/,-M-8&排名中再次斩获首位"这已是该

公司连续第 ! 年荣登榜首# 在最新公布的排名中"阿克苏

诺贝尔在同属材料工业领域的 !<$ 多家企业中独占鳌头"

彰显了阿克苏诺贝尔致力可持续发展的决心#

阿克苏诺贝尔首席执行官唐博纳%A+/ e{&1/-.&表示!

-我们不会就此止步# 阿克苏诺贝尔的发展战略仍将以可

持续发展为核心"坚持资源的高效利用以创造价值# 道琼

斯可持续发展全球指数是一项重要的评价体系和工具"令

我们能够更好的了解全球市场的挑战"并帮助我们持续保

持行业内的领导地位#.

道琼斯可持续发展全球指数是备受国际重视的可持续发

展指数之一"它根据环境保护'社会责任及经济方面的表现"加

上各项前瞻性的指标"对知名企业的可持续发展表现作出评

比# 该指数对多项指标进行评估"包括!供应链管理'运营生态

效率'产品管理'人力资源开发'职业健康和安全# !丁宁#

,#S#,


