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摘　要　研究了用 5′-硝基水杨基荧光酮( NSAF )分光光度法测定水泥中微量 T i(Ⅳ)。在硫酸介质中,

表面活性剂 CT M AB 作用下, 5′-硝基水杨基荧光酮与钛发生灵敏的显色反应, 生成红色配合物, 最大吸收

波长为 546nm, 表观摩尔吸光系数为 1. 93×105L·mol- 1·cm- 1, T i(Ⅳ)含量在 0. 4—2. 4�g/ 25mL范围内

符合比耳定律, 线性回归方程为 A = 0. 03158+ 0. 1455C (�g/ 25mL )。对于溶液中的一些共存离子 ,在抗坏

血酸的掩蔽下均不干扰测定。方法简便, 灵敏, 可以不需分离, 直接测定水泥中微量钛的含量, 结果令人满

意。
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1　引言
水泥是重要的建筑材料,广泛应用于土木建筑、水利、国防等工程,水泥中 TiO2能与熟料矿物

形成固溶体, 特别是对 C2S( 2CaO·SiO2 )起稳定作用,能够提高熟料的质量;但如果二氧化钛含量

过多,与氧化钙反应生成没有水硬性的钙钛矿( CaO·TiO2) ,消耗了氧化钙,从而影响水泥强度。因

此,测定水泥中二氧化钛的含量具有重要的意义。目前微量钛含量的测定方法主要有 X 射线荧光

光谱法 [ 1]、原子吸收光谱法[ 2, 3]、电感耦合等离子体发射光谱法 [ 4, 5]等,这些测定方法所需仪器设备

价格昂贵,试剂消耗量大,难以普及。分光光度法因仪器价廉、操作简便等优点应用更为广泛。5′-硝

基水杨基荧光酮是一种较新的显色剂,已用于钼[ 6]、镓 [ 7]、钍 [ 8]的测定,未曾见过用于水泥中钛含量

的测定。经研究发现, 在硫酸介质中,表面活性剂 CTM AB作用下, 5′-硝基水杨基荧光酮与钛生成

红色配合物, 最大吸收波长为 546nm ,表观摩尔吸光系数为 1. 93×105L·mol- 1·cm- 1 ,钛含量在

0. 4—2. 4�g/ 25m L 范围内符合比耳定律。该法简便快速, 灵敏度高,加抗坏血酸作掩藏剂, 不需分

离可直接测定水泥样品中钛的含量, 结果令人满意。

2　实验部分

2. 1　主要仪器和试剂

TU -1901型双光束紫外-可见分光光度计(北京普析通用仪器有限责任公司) ; 722型可见分光

光度计(上海菁华科技仪器有限公司)。

钛 (Ⅳ)标准溶液: 1m g/ mL, 称取光谱纯 TiO2 0. 1668g 于烧杯中,加( NH4 ) 2SO4 5g 和少量水,



再加 20mL 浓硫酸微热溶解, 冷却后定量地转移至 100mL 容量瓶。移取 0. 5mL 上述溶液, 用

( 5+ 95) H2SO4稀释至250mL,即为2�g/ m L 工作液。5′-硝基水杨基荧光酮: 0. 4g/ L ,称取5′-硝基水

杨基荧光酮 100mg 溶于体积分数 95%乙醇中,加 5mL 5mol/ L H2SO 4,移入 250m L 的容量瓶中,用

体积分数95%乙醇定容,摇匀后备用。H2SO 4: 1mol/ L。抗坏血酸: 100mg / mL(现配现用)。CTMAB:

20m g/ mL。所用试剂均为分析纯。实验用水为二次蒸馏水。

2. 2　实验方法

移取 2�g Ti (Ⅳ)标准溶液于 25mL 容量瓶中, 依次加入 4. 5mL H2SO4、0. 5m L CTMAB、

2. 0mL 5′-硝基水杨基荧光酮,用水稀释至刻度,放置 15m in,以试剂空白为参比, 用 1cm 比色皿在

546nm 处测定吸光度。

3　结果与讨论

图 1　吸收曲线

1——试剂空白(以水为参比) ;

2——配合物(以试剂空白为参比)。

3. 1　配合物的吸收曲线

在 H2SO4 介质中, 表面活性剂 CTM AB 作用

下, T i(Ⅳ)与 5′-硝基水杨基荧光酮发生灵敏显色

反应,形成红色配合物,吸收曲线见图 1。为了获得

高的灵敏度, 本实验选择 546nm 为测定波长。

3. 2　酸度的影响

按实验方法,其他条件不变, 改变介质 H2SO4

用量,当 H2SO4溶液用量为 1. 0—5. 0m L,吸光度最

大且基本不变。本实验选用 4. 5m L H2SO 4来控制

体系的酸度。

3. 3　表面活性剂种类及用量的影响

试验了不同类型表面活性剂( OP、CTM AB、

CPB)对体系的影响,聚乙二醇辛基苯基醚( OP)增敏效果差, 显色时间长,稳定性差;十六烷基三甲

基溴化铵( CTM AB)和溴化十六烷基吡啶( CPB)均有增敏效果, CT MAB 增敏效果更好, 故选用

CTMAB 作为增敏剂。当 CTMAB 的用量在 0. 5—1. 0m L 之间, 吸光度最大且基本恒定。故采用

0. 5mL的 CT MAB溶液。

3. 4　显色剂的用量

其他条件不变, 改变显色剂 5′-硝基水杨基荧光酮的用量, 当 5′-硝基水杨基荧光酮用量在

1. 5—2. 5mL 之间,络合物的吸光度最大且基本恒定。故选用显色剂的用量为 2. 0mL。

3. 5　显色时间及稳定性

在室温下, 按实验方法对显色时间的影响进行了测试, 在不同时间内进行吸光度的测定,

5′-NASF-Ti在 15min 时显色完全,且络合物至少可以稳定 3h。因此实验采用 15min为显色时间。

3. 6　温度的影响

按实验方法,讨论温度对显色反应的影响。在10—30℃这范围内配合物的稳定性良好,所以选

择显色反应在室温下进行。

3. 7　共存离子的影响

对 2�g Ti(Ⅳ) , 相对误差不大于±5%时, 共存离子的允许量(以 m g 计) : Na
+

( 20) , K
+

( 20) ,
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Mg
2+

( 10) , Zn
2+

( 5) , Al
3+
、Ca

2+
( 4) , Si

4+
, Fe

3+
、Cu

2+
、Mn

2+
、Pb

2+
、Cd

3+
、Ni

2+
( 1) , PO

3-
4 ( 5) , 抗坏血

酸( 100)。

3. 8　校准曲线

在 25mL 容量瓶中, 分别加入不同量的 T i(Ⅳ)标准溶液,按实验方法显色测定其吸光度, 以

Ti(Ⅳ)的含量为横坐标,吸光度为纵坐标,绘制校准曲线,钛含量为 0. 4—2. 4�g/ 25m L 时,符合比

耳定律,其线性回归方程 A = 0. 03158+ 0. 1455C( �g/ 25mL) , 相关系数 r= 0. 9995。由校准曲线斜

率算出表观摩尔吸光系数为 1. 93×105
L·mol

- 1·cm
- 1。

3. 9　样品分析

准确称取 0. 15g 左右水泥样品,于银坩埚中,加入 6g 氢氧化钠,盖上坩埚盖(留有缝隙) ,放入

高温炉中, 从低温升起, 在 650—700℃的高温下熔融 20min, 期间取出振动一次,取出冷却,将坩埚

放入已盛有约 100m L 沸水的 300m L 的烧杯中,盖上表面皿, 在电炉上适当加热, 待熔块完全浸出

后,取出坩埚,用水冲洗坩埚和盖,在搅拌下加入 25mL 浓盐酸, 再加入 1mL 浓硝酸,用 30m L 热盐

酸( 1+ 5)洗涤坩埚和盖。将溶液加热煮沸,冷却至室温后,移入 250mL 容量瓶中, 用水稀释至刻度,

摇匀,备用。移取 0. 5mL 样品试液于 25mL 的容量瓶中,加入抗坏血酸 1. 0m L, 按实验方法对水泥

样品T i(Ⅳ)含量进行测定, 并换算成 TiO2%, 结果见表 1、2。
表 1　标样 TiO2 分析结果 ( % )

标样号 标准值 测定值 平均值 RSD

GSB 08-1356-2001 0. 32 0. 28 0. 29 0. 29 0. 29 0. 30 0. 31 0. 29 4. 2

表 2　水泥样品 TiO2 分析结果

样品
测定值

( �g/mg)
平均值

( �g/mg)
加入量

( �g)
加标后平均测得总量

( �g)
回收率

( % )

RSD

( % )

1
3. 3

3. 2

3. 1

3. 3

3. 2

3. 2
3. 2 1. 0 0. 983 98. 3 2. 4

2
2. 8

2. 8

2. 7

2. 7

2. 6

2. 6
2. 7 1. 0 1. 042 104. 2 4. 4

4　结论
通过对 5′-硝基水杨基荧光酮与T i(Ⅳ)显色反应的研究,确定了显色反应的最佳条件。在硫酸

介质中,在 CT MAB作用下, T i(Ⅳ)与 5′-NASF 能生成红色的络合物,显色反应有好的稳定性和选

择性,可不经分离直接测定水泥样品中钛, 精密度好,准确度高,具有一定的实用价值。对水泥中钛

含量的测定取得了较好的结果。
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Determination of Trace Titanium in Cement by Spectrophotometry

with 5′-Nitro Sal icylfluorone

TANG Jia-Hua　WANG Miao
( Department of Chemistry and Material Science, Chaohu Col lege , Chaohu, Anhui 238000, P . R. China)

Abstract　The new method for the determination of t race t itanium in cem ent w as established by

spectrophotom etry w ith 5′-nit ro salicy lf luorone ( NSAF) . The sensitive color react ion betw een 5′-nitro

salicylfluorone and t itanium occurred effect in sulfuric acid medium and the presence of surface active

agent CTMAB, then the red coordinat ion compound was formed with the max imum absorption

w avelength of 546 nm and the apparent molar absorpt iv ity of 1. 93× 105L · mol- 1· cm - 1.

T itanium (Ⅳ) obeyed Beer’s law in range of 0. 4—2. 4�g/ 25mL, and the linear regression equation

w as A = 0. 03158 + 0. 1455C ( �g / 25mL ) . A large number coex istence of ions in solut ion did not

interfere with the determinat ion under the cover of ascorbic acid. The method is simple, sensit ive and

w ithout separat ion, that is applied to the direct determinat ion of the content of t race titanium content

in cement w ith satisfactory results.

Key words　5′-Nitro Salicy lf luorone; Spect rophotometry; Cem ent; T itanium
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