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摘　要　研究了方酸与 FeCl3体系显色反应的最佳条件,建立了分光光度法测定方酸的方法。在 pH

2. 1 的 HCl-HAc溶液中, 有色络合物在 505nm 处有最大吸收, 方酸含量在 0. 05—1. 0mmol/ L 范围内呈良

好的线性关系, 其线性相关系数为 0. 9995,检出限为 0. 005mmol/ L。该方法仪器简单, 操作方便,应用于样

品中方酸的测定结果令人满意。
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1　前言
方酸( Squaric acid) ,化学名为 3, 4-二羟基-3-环丁烯-1, 2-二酮, 分子式为 H 2C4O4。方酸从结构

上看并不是一个羧酸,却有相当强的酸性,其酸性可与硫酸相比, 是强酸性二元酸, pK 1= 0. 5, pK 2

= 3. 5。方酸是重要的有机化工原料,主要用作医药中间体、染料中间体、感光材料中间体等[ 1, 2]。虽

然方酸可与三氯化铁反应呈强紫色, 可作为方酸的定性检验方法, 并可应用于三价铁离子的测

定[ 2, 3] ,但是方酸含量的测定却鲜有报道。本文基于三氯化铁的显色反应,发展为分光光度法测定方

酸的方法,并应用于方酸样品的测定。

2　实验方法

2. 1　仪器和试剂

UV-1810型紫外-可见分光光度计(北京普析通用有限公司) ; 72G 型分光光度计(上海分析仪

器厂)。所用实验试剂均为分析纯,实验用水为去离子水。

2. 2　实验方法

用移液管移取一定量的方酸标准溶液于 50mL 容量瓶中, 加入 9mL 的盐酸-醋酸缓冲溶液

( pH2. 1)、0. 10mol/ L FeCl3溶液 1. 0mL,加去离子水定容并摇匀。10min后,用 1. 0cm 比色皿,去离

子水作为参比,在选定的波长对其测定吸光度值。

3　结果与讨论

3. 1　吸收曲线

按实验方法, 测得该体系的吸收曲线如图 1。在波长 505nm 处有最大吸收,且无其他杂质峰干

扰,即选择此波长为测定波长。



3. 2　显色体系的酸度

考察了溶液在不同 pH值下吸光度变化,结果表明,在 pH 2—3之间,有较大吸光度值, 同时考

虑到FeCl3易水解,最终选定最适酸度为 pH= 2. 1。

3. 3　显色剂用量

图 2反映了显色剂用量对吸光度的影响。实验表明, 加入一定量的显色剂 FeCl3 溶液,显色完

全,继续加入显色剂,吸光度基本不变。本实验选用 FeCl3显色剂溶液的浓度为 2. 0mmol/ L。

3. 4　显色反应时间

按实验方法操作,反应 3—300m in,结果表明在 5—60min 间吸光度值基本稳定, 60min后吸光

度略有下降, 因此,显色反应时间选为 10min。

图 1　吸收曲线 图 2　显色剂用量对吸光度的影响

3. 5　校准曲线和检出限

在上述实验条件下,方酸浓度在 0. 05—1. 0mmol/ L 范围内其吸光度值与浓度呈线性,线性回

归方程为A = 0. 040+ 1. 55C( mmol/ L ) , 相关系数 r= 0. 9995, 检出限为 0. 005mmol/ L ( S / N = 3)。

通过摩尔比法和连续变化法可以确定方酸与铁的络合比为 1∶1,与文献[ 3]的结果一致。

3. 6　干扰离子的影响

以 0. 2mmol/ L 方酸作干扰离子实验, 结果表明: 在±5%误差允许范围内, 至少 20倍的 Na
+、

K
+、Ca

2+、Mg
2+ 、Zn

2+ 、Ni
2 +、Al

3+、NO
-
3、CO

2-
3 、SO

2-
4 离子不干扰测定。

3. 7　样品测定

称取适量方酸样品,用去离子水溶解, 按实验方法进行测定,校准曲线法计算结果。加标回收试

验时加入 0. 1mmol/ L 的标准方酸溶液进行测定。由于方酸是一种强酸,我们采用标准 NaOH滴定

法进行对照。测定结果见表 1。实验结果满意,可用于方酸样品的含量检验。
表 1　样品中方酸的含量测定及标准加入回收实验 ( n= 3)

样品

本法

测定值

( mmol·L- 1)

加标量

(m mol·L- 1)

测定总量

( mmol·L- 1)

RSD

( % )

回收率

( % )

样品含量

( % )

滴定法

样品含量

( % )

方酸 1 0. 1710 0. 100 0. 2677 1. 9 96. 7 98. 11 98. 50

方酸 2 0. 1742 0. 100 0. 2738 0. 8 99. 6 98. 45 98. 59

方酸 3 0. 1500 0. 100 0. 2532 1. 3 103. 2 97. 77 97. 57
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Spectrophotometric Determination of Squaric Acid

WANG Li-Ping　HAN Ji　ZHANG Chun-Guang　DI Jun-Wei
( Colleg e of Chemist ry and Chemistry Engineering, Suz hou Univer sity , Suzhou, J iang su 215006, P. R. China)

Abstract　T he reaction conditions of squaric acid and FeCl3 color system were invest igated and

the spect rophotometric method for determination of squaric acid w as developed. At pH 2. 1 HCl-HAc,

the colored complex exhibits max imum absorpt ion at 505nm , and the linear range for determinat ion of

squaric acid is 0. 05—1. 0mmol/ L w ith a correlat ion coeff icient of 0. 9995. The detection limit of the

proposed method is 0. 005mmol/ L . This method is simple and convenient, and has been applied to the

determinat ion of squaric acid in samples with sat isfactory results.

Key words　Squaric Acid, Spectrophotometry , Fe(Ⅲ) .
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