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微波消解- 氯磺酚偶氮硫代若丹宁分光光度法测定催化剂中的铂
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摘  要:研究了用微波消解样品,氯磺酚偶氮硫代若丹宁( HSCT )分光光度法测定催化剂中铂的方法。在盐酸介质中, HSCT

与铂反应生成 2B1稳定络合物,Kmax= 540nm,E= 6115 @ 104。在 25mL 溶液中,铂质量在 0~ 50Lg 内符合比尔定律,催化剂

样品经微波消解后用分光光度法测定,结果令人满意。
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  若丹宁类试剂是检测贵金属的优良显色剂,

目前已用于多种贵金属的测定[ 1~ 5]。但是硫代

若丹宁类试剂的研究在国内报道较少, 我们曾经

合成过氯磺酚偶氮硫代若丹宁[ 5- ( 2-羟基 4-磺酸

基5-氯苯-1-偶氮)-硫代若丹宁( H SCT) ] ,并研究

过其和银显色反应[ 4]。但是该试剂用于铂的测

定还未见报道过。我们研究了 HSCT 与铂的显

色反应,结合微波消解样品技术,建立了一种测定

铂的新方法。该方法用于催化剂中铂的测定,结

果令人满意。

1  实验部分

111  主要仪器和试剂

721型分光光度计(上海第三分析仪器厂) ;

WL- 2150微波消化炉(上海飞跃分析仪器厂)。

铂标准储备液( GSBG6267- 90) : 10 mg/ mL,

使用时稀释成 10Lg/ m L 标准工作液;盐酸溶液: 5

+ 95; HSCT 溶液: 按文献
[ 1, 3]
类似的方法合成,

使用时用水配制成 015g/ L 溶液。

112  实验方法

于25mL 比色管中, 加入 20Lg 铂标准工作

液, 5mL 盐酸溶液, 3mL H SCT 溶液, 用水稀释到

刻度, 放置 10min, 用 1cm 比色皿,以试剂空白为

参比,于 540nm 处测定吸光度。

2  结果与讨论

211  吸收光谱
吸收曲线见图 1, 显色体系最大吸收波长在

540nm,而试剂空白最大吸收波长在 460nm,体系

对比度较大。

图 1  吸收光谱
Fig11  Absorption spectra

11 试剂空白对蒸馏水; 2显色体系对试剂空白。

212  显色酸度

试验了体系在不同的盐酸、硫酸、硝酸、磷酸

和高氯酸中对显色反应的影响, 结果表明以盐酸

介质为最好, 故选用体积分数为 5%盐酸控制酸

度,用量在 3~ 6m L 内吸光度最大且稳定, 选用加

入 5mL。

213  显色剂用量
015g/ L HSCT 溶液用量在 2~ 4mL 内吸光

度达最大且稳定,选用 3mL。

214  显色温度及体系的稳定性

体系在室温下迅速显色, 放置 5min后吸光度

可达到稳定,显色完全后体系至少可稳定 5h。
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215  工作曲线

在选定实验条件下, 于 25mL 溶液中, 铂质量

在0 ~ 50Lg 内符合比尔定律, 线性回归方程为:

A= 010184+ 010115c(Lg/ 25mL) , r = 019998, 从

回归方程可算出摩尔吸光系数E= 6124 @ 104。

216  共存离子的影响

对于 10Lg 铂, 相对误差为 ? 5% , 下列量

( mg ) 离子不干扰测定: K+ , Na+ , Ca2+ , NH4
+

( 10) ; PO4
3- , Mg 2+ , Al3+ , B D , SO4

2- , V F ( 2) ;

Fe3+ , Co2+ , Ni2+ , M o G , Zn2+ , SiO3
2- ( 015) ;

W G , Cr3+ , Pb2+ , T iE , M n2+ , Cd2+ , Sn E , Cu2+ ,

AsF( 0101) ; AuD ( 01005) ; Pd
2+

( 01002) ; 环已二

胺四乙酸( DCTA) ( 20)。Au D , Pd2+ 的干扰可用

DCTA掩蔽, 加入 1m L 10g/ L 的 DCTA 溶液可使

AuD和Pd2+ 的允许量提高到 012mg,方法具有一

定的选择性。

217  络合物组成

用摩尔比法和连续变化法测得络合物中

HSCT 与 PtC的摩尔比为 2B1。

3  样品分析

准确称取 011~ 012g 铂催化剂(碳基体)于聚

四氟乙烯消化罐中, 加入 10mL 王水, 于微波消化

炉中消解 10min,取出后加入 011g 氯化钠, 加热

蒸发至近干,加入 2mL 盐酸(Q约 1119g/ mL) ,再

次蒸到近干,重复 2次,残渣用 10mL 盐酸( 1+ 9)

溶解,转入 50mL 的容量瓶中, 用水稀释到刻度。

取适当体积试液于 25mL 比色管中,按实验方法

显色测定,结果见表 1。
表 1 样品中铂的分析结果

Table 1  Analytical results of platinum in samples %

试样

Sample

测定值

Found

推荐值

Recommended

相对标准偏差

RSD( n= 5)

回收率

Recovery

铂催化剂-1 2140 2135 111 96

铂催化剂-2 3164 3161 117 103

  样品和推荐值由昆明贵金属研究所提供
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Determination of platinum by spectrophotometry with 5-( 2-hydroxy-4-sulfo-5-chloropheno-l 1-azo)- thiorhodanine

af ter microwave digestion
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Abstract: A new method for spect rophotomet ric determinat ion of plat inum in catalyst w ith 5-( 2- hydroxy-4-sulfo-5-chloropheno-l 1-azo )-

thiorhodanine(HS CT) after digesting sample w ith microwave w as studied1 In the presence of hydrochloric acid solut ion,HSCT reacts w ith plat-

inum to form a stable 2B1 complex1 T he apparent molar absorpt ivity is 6115 @ 104 L#mol- 1#cm- 1 at 540 nm1 Beer. s law is obeyed in range of

0- 50 Lg/ 25mL1 T his method has been applied to the determination of plat inum in catalyst , and good result s were obtained1
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