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测定盐土中 C l
一

的 Hg ( CN S) z
一

Fe ( N 03 ) :比色法

徐明岗

(中国科学院南京土维所 南京 21以沁 8

张建新

(陕西省黄土高原侧试中心 )

摘 要

Hg ( N C s卜一 F试 N op
,比色 法测定盐土 中 a

一

快速 准确
.

其变 异系数小于 5%
.

回收率”
.

,%一

10 1 4%
.

与莫尔法相比
.

其绝对相差 < 。
.

, g / gk
.

尤其适宜于批里样品及现代化的仪器分析
.

其适宜工作

条件是: 在 50 m l 比色液中加 0
.

7 59 / L H g (C N s卜吕m l
.

2 0 9 / L F城N O p
3 ·

g H刃 l肠. 1
.

定容 10分钟后

于 4 60 mn 下用 c3 m 光径比色
.

关健词 盐土 ; 氛离子 ; H g( c N s)
,

比色法

侧定 cl
一

的经典方法是在中性或微碱性环境中用 K ZC r o .
作指示剂

,

以 A g N O 3
滴定

,

即莫尔法
.

莫尔法侧定 lC
一
快速准确

,

但它不适宜于现代化的仪器分析
.

国外有人报道了测

定 c1
一的 H g (C N s)

2

一cF (N 0 3 )3 比色法 〔 ’ 〕
,

国内还未见这方面的报道
.

本文对该比色法进

行了初步研究
.

结果表明
,

在进行批量分析时它不仅具有快速
、

准确的优点
,

而且克服了莫

尔法的滴定误差 ②
.

1 方法原理

在酸性环境中
,

待测 1C
一

与 H g (C N s)
:
发生置换反应

.

释放出等当量的 C N s
一 :

ZC I斗 H g ( C N S ): = H g C I尹 ZC N S
-

产生的 c N s
一

与 F e3
十

作用生成橙黄色的田c( c N s) r
十 〔” :

F e , +

士c N s一 [F
e ( c N s )1

, +

该有色络合物的生成量与 C N S
一

含量在一定浓度范围内成正 比
,

由此可 比色测定出 lC
一
含

量
.

2 测定方法

.2 1 仪器和试剂

2
.

1
.

1 72 型分光光度计 (或其它型号比色计 )
.

2
.

1
.

2 e l一标准溶液 (2 5m g / L C I一:
称取 1

.

6 50 9 N a C I (分析纯
,

在 10 5℃下烘 8 小时 )溶解后

定容至 10 0 0m l
,

吸取此液 2 5m l 稀释至 1 0 0 0m l
,

即成 2 5m g / L 的 C I
一

标准液
.

2
.

1
.

3 0
.

7 5 9
,

/ L H g ( C N s ) : 溶液
:
称取 0

.

7 5 9 分析纯 H g ( c N S )
: 用水洗人 I O0 0 m l 容量瓶

,

充

分摇动
,

以使其达到溶解饱和
,

静置后上部清液即为之
.

-2 1
.

4 2 0 9 / L F e困 o ,
)
J ·

g H Zo :
称取 2 0

.

2 9 分 析纯 F e (N o 3) 3
·

g H ZO
,

溶解后加水 至

50 o m l左右
,

加浓 H N 0 3 至褪色
,

用水定容到 10 00 m l
.
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2. 2 待测样液的制备

称取 10 9 过 .0 2 5m m 筛的风干土样
,

加水 5 0m l
,

间摇 30 分钟后过滤
,

滤液用作测定

C l一

.2 3 C「的测定

吸取上述待测 液 2一 5m l 稀释至 10 Om l
,

再吸取稀释液 4m l 置于 50 m l 容量瓶 中
,

加

0
.

7 5 9 / L H g ( C N S )
: s m l

,

2 0 9 / L F e
(N 0 3

)
3 ·

g H Zo 10m l
,

定容
,

10 分钟后于 4 60 n m 下用

c3 m 光径比色
.

.2 4 标准曲线的制作

吸取 C I一2 5m g / L 的标准液 0
、

1
.

0
、

2
.

0
、

3
.

0
、

4
.

0
、

5
.

0
、

6
.

0
、

7
.

0
、

8
.

0
、

10
.

o m l分别置

于 50 m l 容量瓶中
,

同样品中 lC
一

的测定显色和比色
,

以含 cl
一

量与吸光度绘制标准曲线
.

结果与讨论

测定条件试验

飞à.3

.3 L I 吸收光谱 在 0
.

5一 s m g / L 浓度范围内对

(图 l) 表明
,

各种浓度的最大吸收峰均 在 4 60
n m

,

尸勺、
\

\
\

二

~
一

\ \

\
4 m 到L

日m 叮
`

l
_

\ 。

尸o\CI自,0
.

,妇注巧o氏。

一父à钾ō袱事

4 6 0

波长

C I一显色液的吸收光谱

lC
一

显色液的吸收光谱进行测定
,

结果

在波长 4 55 一4 65n m 之间吸光度基本

一致 ; > 4 6 5 n m或 < 4 55 n m 时吸光度都

迅速下降
,

故选用 4 60 n m 测定
.

3
·

1
·

Z H g (C N S )
2的用量 于 C I一标准

系列 中分别加 0
.

7 5 9 / L H g (C N s ) 24
、

5
、

8
、

15m l
,

定容至 5 0m l 后 10 分钟

于 4 6On m
、

3cln 光径下 比色
.

结果 (表

l) 说明
,

随 H g (C N s)
:
用量的增多

,

吸

光度也随之增大
.

由于上述用盆中吸光

度最大值均不超过 .0 60
,

处于 比色的

灵敏吸光度区间
,

且每一用量的线性相

关系数都很好
,

故认为选择 4一 15 m l

皆可
.

从安全与节约两方面考虑
,

以选

用 H g (C N S )
: s m l 为宜

.

ó420即

表 1 不同 H g( c N s)
: 用皿的吸光度 (波长 4 60 nm

.

c3 。 光径)

H g (C N S )
2

用盈《m l)

C l一浓度 (m g / )L 相关系数

0 0
.

5 1 2 3 4 s r

0
.

0 7 6

0
.

0 7 5

0
.

0 8 6

0
.

0 8 9

0
.

13 4

0
.

1 3 5

0
.

1 66

0
.

1 6 7

0
.

2 10

0
.

2 19

0
.

2 7 3

0
.

2 7 5

0
.

2 7 0 0
.

3 3 4

0
.

2卯 0
.

35 1

O j 4名 0 4 3 5

0
.

3 8 5 0
.

铭 5

0
.

3 7 3 0
.

99 1

0
.

妈00 0
.

9 9 2

0
.

4 9 8 0
.

9 9 2

0
.

57 2 0夕9 8

nU00045815

3
.

1
.

3 F e (N o 3) 3 的用量 给 C I一标准系列加 0
.

7 5 9 / L H g ( c N s ) : s m l
,

再分别加 2 0 9 / L

F e ( N o 3 )3
·

9H 2 0 4
、

10
、

Z o m l
,

定容至 s o m l 比色
.

结果是随着 F e (N O 3 )3 用量的增加
,

吸

光度随之增加
,

在 4一 20 ml 用量内吸光度均未超出分析的灵敏吸光度区间 ; 且随 eF 困 0 仍

用量的增加
,

单位 lC
一

吸光度增加值也随之增大
.

所以
,

从测定范围宽
、

灵敏度高双方面考



1 9 96年 第 4期 土 壤
·

21 9
·

虑
,

选用 F e (N o 3) 3 以 l o m l 最佳
.

.3 L 4 比色杯光径 O
一

这一 比色反应吸光度 较小
,

用 I c m 或 cZ m 比色杯时
,

1 m g / L

O 一
引起吸光度变化仅为 0

.

02 一 .0 04
,

这样就使测定误差较大
,

灵敏度低
.

改用 c3 m 光径
,

可使 1 m g / L cl
一
的吸光度提高到 o

.

06 5( 表 2)
,

这就大大提高了灵敏度
,

因此宜选用 c3 m 比

色杯
.

.3 1 .5 有色络合物的稳定性 1C
一

标准系列显色后 10 分钟
、

30 分钟
、

60 分钟
、

10 小时测

定吸光度
,

其值在 cl
一

浓度为 l m g / L 时依次为 0
.

0 91
、

.0 0 91
、

0
.

0 91
、

.0 090 ; 在 c1
一

浓度为

s m g / L 时依次为 .0 2 8 8
、

0
.

2 87
、

0
.

2 87
、

.0 2 8 5
.

此结果说明
,

形成的有色化合物很稳定
,

10 小时内吸光度保持不变
.

表 2 不同光径的吸光度及其斜率

光径

( cm )

C l
一

浓度 (m g / L )

D O
_

5 1 2 〕 4 5 — 平均斜率

0
.

0 30

0
.

0 5 6

0
.

0 7 6

0
.

0 5 4

0
.

0 8 6

0
.

13 4

0
.

0 7 5

0
.

13 8

0
.

2 10

0
.

0 9 7

0
.

17 7

0
.

2 7 0

0
.

1 18

0 2 16

0
.

33 4

0
.

12 9

.0 2 44
0

.

3 7 4

0
.

0 2 1 5

0
.

以 18

0
.

肠 5 5

1 2 测定盐土中 cl
一

的结果

.3 .2 1 回收率 该比色法对盐土 提取 液加人 N a
CI

、

K CI 和 H CI 的 lC
一

回收率依次为

99
.

1%
、

9 8
.

5% 和 10 2
.

4 %
,

准确度很高
,

符合分析要求
.

1 .2 2 精密度 该比色法对两种不 同组成分盐土的 1C
一

进行多次反复测定
,

测得 lC
一

的标

准差 < 0
.

2 9 / k g
,

变异系数 < 5% (表 3)
,

符合分析的精度要求
.

.3 .2 3 与莫尔法的一致性 两法铡得盐土中 lC
一

的结果 (表 3)
,

其绝对相差 < 0
.

19 / k g
,

相

对相差低于 2%
,

说明两法结果很一致
.

t 检验无显著差异
.

表 3 比色测定盐土 0
一

的精密度及与莫尔法的结果比较

两法比较

样 品

比 色 法

重复次数 平均位

妞 / k g )

标准差

( g / k g )

变异系数

(% )

莫尔法

毯 / k g ) 绝 差

毯 / k g )

相差

(% )

青海盐土

映西盐土

17 5
.

2 8

14 6
.

30

0
.

1 7

0
.

1 ,

3
.

4 5
.

3 2

2
.

8 6
.

36

0
.

04
.0 06

0
_

g

l .D

4 注意事项
4

.

1 H g (C N s)
:
有毒

,

操作中要注意防止人 口
,

实验完后要洗手
.

.4 2 严格控制 H g (C N s)
:
和 F e( N o 3) 3 的用量

,

为减少实验误差
,

标准曲线的制作应与样品

测定同时进行
.

.4 3 计算样品中 lC
一的浓度

,

最好用 。一Z m g / L 和 2一 s m g / L 的分段标准曲线
,

以取得最

准确的结果
.
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