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摘　要　在 HAc-NaAc 缓冲溶液中, 利用 Fe (Ⅲ)对过氧化氢氧化亚甲基蓝褪色的催化行为建立了测

定痕量铁的催化动力学分析法。该体系测量痕量 Fe (Ⅲ )方法的线性范围为 0—20�g·L - 1, 检出限为

3. 49×10- 6g·L - 1。用于水样中痕量 Fe(Ⅲ)的测定, 结果令人满意。
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1　引言
铁是人体必需的微量元素之一, 也是各种原材料常测元素之一。测定铁的分析方法很多,主要

有原子吸收光谱法、伏安法、流动注射法、高效液相色谱法等。随着催化动力学分光光度法的迅速发

展,尤其是金属离子对有机试剂的氧化还原褪色反应的研究日益增多,铁的催化动力学分析方法研

究越来越多
[ 1—6]
。此方法灵敏度高,反应选择性好,操作简单快速,易于推广。本文依据 Fe(Ⅲ)在

HAc-NaAc缓冲溶液中对过氧化氢氧化亚甲基蓝褪色的催化行为建立了测定痕量铁的催化动力学

分析法,其方法简单,线性范围较宽, 是一种测定 Fe(Ⅲ)的有效方法。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

722型分光光度计(上海精密科学仪器有限公司) ; pHS-3型酸度计(上海雷磁仪器厂) ; HH-6

数显恒温水浴锅(常州华普达仪器制造厂) ; FA1004电子分析天平(上海上天精密仪器有限公司)。

铁标准溶液: 取硫酸铁铵配制 0. 1g·L - 1标准溶液; HAc-NaAc缓冲溶液: pH= 3. 6; H2O2 溶

液: 15% ;亚甲基蓝( MB)溶液: 1. 0×10- 3mol·L- 1 ;邻菲口罗啉( Phen)溶液: 1. 0×10- 3mol·L - 1; 所

用试剂均为分析纯以上。实验用水为二次蒸馏水。

2. 2　实验方法

采用固定时间法, 于 25mL 比色管中加人 0. 5mL MB 溶液、2. 0mL HAc-NaAc缓冲溶液、

0. 3mL H2O 2溶液、1. 0mL Phen 溶液、适量 Fe
3+标准溶液, 用水定容至刻度,摇匀。置于 100℃沸水

浴中加热 10m in 后取出, 流水中冷却 15min, 以水作参比, 用 1cm 比色皿于 660nm 处测其吸光度

A ,同时进行试剂空白实验,测定空白溶液的吸光度 A 0,计算 �A 值。



3　结果与讨论

图 1　吸收光谱

1——MB+ 缓冲溶液;

2——MB+ 缓冲溶液+ H2O 2;

3——MB+ 缓冲溶液+ H2O 2+ Fe3+ ;

4——MB+ 缓冲溶液+ H2O 2+ Fe3+ + Ph en。

3. 1　吸收光谱

按上述实验方法绘制吸收光谱, 见图 1, 曲线 1和

曲线 2说明了 H2O2可使 MB褪色,曲线 3说明 Fe(Ⅲ)

可催化该褪色反应,曲线 4说明 Phen 有活化作用,所

有曲线在 660nm 处均有最大吸收。所以, 本法选择

660nm 作为测定波长。

3. 2　确定最佳反应条件

3. 2. 1　pH 值的影响

用 0. 1mol·L - 1的 HCl 和 0. 1mol·L - 1 NaOH 调

节不同 pH 值, 按实验方法进行实验,测定吸光度 A 和

A 0 ,计算 �A ,结果见图2。由图 2可看出,当溶液pH为

3. 2—4. 0之间时, �A 值最大且稳定; pH 为 3. 6时 �A
值重现性好。本实验选用 2. 0mL HAc-NaAc缓冲溶液

( pH= 3. 6)控制体系 pH值。

图 2　pH 值对反应的影响

3. 2. 2　亚甲基蓝溶液用量的确定

分别取不同体积的亚甲基蓝溶液, 按实验方法进

行实验,测定吸光度 A 和 A 0 ,计算 �A , 结果见图 3。由

图 3可以看出, 当亚甲基蓝溶液用量在 0. 4—0. 6mL

之间时, �A 值最大且稳定, 本实验选用亚甲基蓝溶液

0. 5mL。

3. 2. 3　H2O2 溶液用量的确定

分别取不同体积的过氧化氢, 按实验方法进行实

验,测定吸光度 A 和 A 0 ,计算 �A ,结果见图 4。由图 4

可以看出, 当 H2O 2 溶液用量在0. 2—0. 4mL之间时,

�A 值最大且稳定, 本实验选用 H2O 2 溶液用量

0. 3mL。

3. 2. 4　Phen溶液用量的确定

分别取不同体积的 Phen溶液,按实验方法进行实

验,测定吸光度 A 和 A 0 ,计算 �A ,结果见图 5。由图 5可以看出,当 Phen溶液用量在 0. 7—1. 2mL

之间时, �A 值最大且稳定, 本实验选用 Phen溶液用量 1. 0mL。

3. 2. 5　反应温度及反应时间的确定

按实验方法进行实验, 分别确定反应温度及反应时间的影响。结果表明, 80℃后反应速度随温

度升高而明显加快, 为使测定有较高灵敏度, 选择反应温度为 100℃。当反应时间超过 10min 后,

�A 值基本不变, 故选择反应时间 10min。

3. 3　校准曲线及检出限

铁含量在 0—0. 5�g/ 25mL 范围内与 �A 值呈良好的线性关系,其回归方程为: �A= 1. 1457 C
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- 0. 0667 ( �g/ 25mL) , r
2= 0. 9989。对试剂空白进行 11次测定,根据 CL= 3Sbe/ K,可计算出本法检

出限为 3. 49×10- 6
g·L

- 1。

图 3　亚甲基蓝溶液用量对反应的影响 图 4　H2O 2用量对反应的影响

图 5　Phen 溶液用量对反应的影响

3. 4　共存离子的影响

Fe (Ⅲ)浓度为 0. 4�g/ 25mL、测定相对误差< ±5%

时, 各共存离子的允许倍量为: K
+、Na

+、Li
+ 、NO

-
3 、

Cl
- ( 3000) ; Ca

2+ 、Mg
2+、F

- 、PO
3-
4 、SO

2-
4 ( 1000) ; Zn

2+ 、

Al
3+、Pb

2+ 、MnO
2-
4 ( 500) ; Cr

3+ ( 100) ; Ni
2+ ( 50) ; Hg

2+ 、

Ag
+ ( 20) ; Mn

2+ ( 10) ; Cu
2+ ( 5) , 结果表明本方法选择性

好。

3. 5　水样分析

按实验方法测定水样, 并采用水样中加标回收的方

法测定回收率,结果见表 1。由表 1可见, 用本法测定水样

中痕量铁,结果令人满意。

4　结论

Fe(Ⅲ)对过氧化氢氧化亚甲基蓝发生的反应有强烈

的催化作用, 在分析范围 0—20�g·L
- 1
内检出限达到 3. 49×10

- 6
g·L

- 1
, 用于水样中痕量 Fe(Ⅲ)

的测定,加标回收率为 98%,是测量痕量铁的新方法。许多元素在高倍量存在下无干扰,方法有较

高的选择性。

表 1　水样分析结果及回收率

试样
3次测定样品 Fe3+

原含量( �g/ 25mL )

加入 Fe3+ 量

( �g/ 25mL)

加标后测定 Fe3+总量

( �g/ 25mL)

回收率

( % )

RSD

( % )

自来水 0. 435 0. 2 0. 631 98 2. 8
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Determination of Trace Fe(Ⅲ) by Catalytic Kinetic Spectrophotometry

ZHU Hong-T ao
( School of Env ir onmental S cience and E ng ineering ,N or th C hina E lectric Power University , Baoding, H ebei 071003,P . R. China)

Abstract　A cataly tic kinetic spect rophotometric method for determinat ion of t race iron (Ⅲ)

w as established based on the Fe(Ⅲ) catalyzat ion of the discoloring react ion of hydrogen peroxide with

methylthionine chloride in the presence of HAc-NaAc solut ion. The lim it of detection is 3. 49×10- 6

g·L- 1 in the range of 0—20�g·L - 1 . This method w as applied to the determination of iron in w ater

w ith sat isfactory results.
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