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摘　要　在盐酸介质中,溴酸根对罗丹明B 的褪色作用,且褪色的程度与溴酸根的量有关,从而建立

了测定溴酸根的新方法。方法的线性范围为 0. 00—17. 00Λgö25mL ,检出限为 9. 05ngömL ,用于化学试剂中

微量溴酸根的测定,结果满意。
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1　前言
目前,测定溴酸根的方法有离子色谱法、D SPCF [ 1, 52二 (22羟基252磺基苯基) 232氰基甲 (月

替) ]法、BTAM [ 22(22苯并噻唑偶氮) - 间二甲氨基酚 ]法、XO (二甲酚橙)法、萃取浮选法及褪色光

度法[1—5 ]。其中荧光光度法[6 ]以其操作简单、快速而被广泛应用。实验发现,在盐酸介质中,溴酸根

能显著氧化罗丹明B 褪色,据此建立了测定溴酸根的新方法,用于测定化学试剂中的微量溴酸根,

结果满意。

2　实验部分
2. 1　主要仪器与试剂

L S55 型荧光分光光度计 (美国 Perk in E lm er公司) ; 970CR T 型荧光分光光度计 (上海三科仪

器公司) ; 电子天平 (北京赛多利斯仪器有限公司) ; H. H. S 1122B 型电热恒温水浴锅 (上海医疗器

械五厂)。

溴酸根离子标准溶液, 1. 00m gömL ,用时再稀释至 1. 00ΛgömL 的工作液; 罗丹明B 溶液: 1. 0

×10- 4molöL ;盐酸溶液: 0. 5molöL。实验所用试剂均为分析纯以上,所用水为二次蒸馏水。

2. 2　实验方法

取两支 25 mL 具塞比色管,在其中一支比色管中加入一定量的溴酸根离子标准溶液,再依次

分别加入 2. 00 mL 罗丹明B 溶液、3. 00 mL 盐酸溶液,稀释至刻度,摇匀后,立即在 95℃水浴中加

热 30m in,取出后流水冷却,用荧光比色皿在激发波长为 539nm ,发射波长为 590nm 的条件下分别

测定溶液的荧光强度 F ,其中含溴酸根离子为 F ,空白为 F 0,计算 ∃F (∃F = F 0- F ) ,以 ∃F 与溴酸

根离子浓度作校准曲线。
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3　结果与讨论
3. 1　荧光光谱

罗丹明B 在水溶液中发出很强的玫瑰红色荧光,荧光光谱见图 1。在盐酸介质中,溴酸钾氧化

罗丹明B 后产物为无色、无荧光的物质,由图可知,两份溶液的最大激发波长均为 539nm ,最大发

射波长均为 590nm ,即加入溴酸根离子并不对罗丹明B 的激发波长和发射波长产生影响,仅使荧

光强度降低,且降低程度在一定范围内与溴酸根离子的量呈现良好的线性关系。

图 1　激发光谱 (左)及发射光谱 (右)

1, 1′——HCl+ RhB; 2, 2′——HCl+ RhB+ B rO -
3 (1. 00Λg)

3. 2　最佳试验条件的选择

3. 2. 1　酸度的影响

以盐酸溶液调节体系的酸度。实验结果 (见图 2)表明,加入 0. 5molöL 盐酸溶液 3. 00mL 时, ∃F

值最大且稳定,故选用 0. 5molöL 盐酸溶液 3. 00mL。

3. 2. 2　罗丹明B 用量的影响

实验发现 (见图 3) , ∃F 随着罗丹明B 用量先增大后减小,考虑到反应的灵敏度和线性范围,选

用罗丹明B 用量为 2. 00 mL。

3. 2. 3　反应温度的影响

试验了温度在 20—100℃之间体系的反应情况,发现随着温度的提高, ∃F 值缓慢增大,为提高

测定结果精度及准确度,选用沸水浴加热,用流水冷却终止反应。

图 2　HC l的影响 图 3　罗丹明B 用量的影响
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3. 2. 4　反应时间的影响

试验了反应时间对体系 ∃F 的影响,反应时间在 30m in 内时, ∃F 随时间的延长而不断增大,故

实验选择 30m in。

3. 3　校准曲线

取不同量的溴酸根标准溶液,按试验方法测定,结果表明,溴酸根浓度在 0—17Λgö25mL 范围

内,与 ∃F 呈良好的线性关系,其回归方程为 ∃F = 7. 6884CB rO -
3 + 12. 263,相关系数 r= 0. 9982. 平

行测定 12次空白溶液的荧光强度,计算其标准偏差 S b,方法的检出限按 3S böK (S b= 0. 58)计算为

9. 05ngömL。

3. 4　共存离子影响

在选定条件下,对于测定 40. 00ΛgöL 的溴酸根离子,进行了 20多种常见离子的干扰试验。实

验结果表明,当允许误差在±5%之内时, 1000 倍量的N a+、K+、NO -
3、A c- 、SO 2-

4 、H 2PO -
4、CO 2-

3 ,

800 倍量的 Ca2+、Ba2+、Zn2+、N H +
4 , 500 倍量的 Cu2+、M n2+、M g2+、PO 3-

4 , 300 倍量的 C r3+、Cd2+ ,

100倍量的 Pd2+、Fe3+、A l3+、H g2+、A g+ , 10倍量的B r- 、S2O 2-
3 , 1倍量的 SCN - 、I- 不干扰测定。

3. 5　样品分析

准确称取化学纯 (CP)和分析

纯 (A R ) KB r 3. 000g, 溶解后定容

到 25mL 容量瓶中,取适量溶液按

试验方法测定,结果见表 1。

表 1　样品中 BrO -
3 的测定结果

样品
测定值

(Λg)

加标值

(Λg)

回收率

(% )

相对标准偏差

(% )

KB r (CP) 2. 94 3. 00 98 1. 9

KB r (AR) 2. 97 3. 00 99 1. 2
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Abstract　A new pho tom etric m ethod fo r the determ ination of m icroamoun ts of brom ate w as de2

veloped based on the F luorescen t quench ing of R hodam ine B by brom ate in HC l m edium. T he linear

range is 0. 00—17. 00Λgö25mL , and the detective lim it is 9. 05ngömL. T he m ethod w as app lied in the

determ ination of m icromoun ts brom ate in chem ical reagen ts w ith satisfacto ry results.
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