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摘　要　介绍了一种用 UV-1600 型紫外可见分光光度计快速测定碘回收工艺中硫酸盐含量的方法。

以氯化镁、乙酸钠、硝酸钾和乙醇为缓冲溶液, 在 440nm 处测量吸光度,硫酸盐浓度在 0—50�g/ mL 符合比

耳定律, 可决系数为 0. 9996。将所得碘吸收液中硫酸盐含量与重量法所得结果对比, 确定分光光度法是实

验室快速测定碘回收工艺中硫酸盐含量的适宜方法。
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1　引言
用二水物法生产湿法磷酸过程中, 磷矿石中的碘大部分进入稀磷酸料浆中,加入氧化剂反应

后,用热空气吹扫稀磷酸,碘离子会被氧化为碘单质升华进入空气中,含碘的热空气通入 SO 2的水

溶液中,得到主要含有 I
-
和 SO

2-
4 的吸收液。

目前测定硫酸盐的方法主要有重量法、紫外分光光度法
[ 1—3]
、离子选择电极电位法

[ 4]
、高氯酸

钡容量法[ 5]和 EDT A滴定法
[ 6]、原子吸收光谱法 [ 7, 8]、红外光谱法 [ 9]和 ZCL 定硫仪法

[ 10]等。重量法

的测定方法为经典方法,测定结果相对准确,然而其测定手续繁琐,费时费力;电极法对于实验的前

期处理工作要求很高; 容量法的干扰大; 原子吸收和红外光谱法设备费用昂贵,不适宜快速测定的

普及。结合实验室的现有条件,选择合适的缓冲液,采用分光光度法测定碘吸收液中硫酸盐含量,所

得结果经与硫酸钡重量法对比后,证明此方法快速、准确,适合碘回收工艺中硫酸盐含量的测定,具

有一定的现实意义。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

UV-1600型紫外可见分光光度计(北京瑞利分析仪器公司) ; JJW-1KVA 型精密净化交流稳压

电源(上海全力电器有限公司) ; HH-4型数显恒温水浴锅(江苏常州国华电器有限公司) ; 78-1型磁

力加热搅拌器(上海浦东物理光学仪器厂) ;玻璃比色皿 7个( 4. 5cm×1. 2cm×1. 2cm)。

MgCl2·6H2O, CH3COONa·3H2O, KNO 3, BaCl2·2H2O, 37%盐酸, 95%乙醇(所用试剂均为

AR) ; K 2SO4 (基准,纯度: 99. 95%—100. 05%, 批号: 20090415,天津市光复精细化工研究所)。实验



用水为实验室一级水。

1+ 1盐酸:将盐酸与水按体积比 1∶1混合。

1+ 5盐酸:将盐酸与水按体积比 1∶5混合。

缓冲盐溶液:称取 40g 氯化镁, 4. 1g 醋酸钠, 0. 83g 硝酸钾和 28mL 95%乙醇,加少量水溶解

后,用水定容于 1L 容量瓶中, 摇匀备用。

硫酸盐标准溶液:称取 0. 1814g K 2SO4 ( 105℃烘干至恒重) , 加少量水溶解后, 用水定容于 1L

的容量瓶中, 摇匀,备用。溶液中硫酸根离子浓度为 100�g/ mL。

2. 2　实验方法

2. 2. 1　分光光度法

打开 UV-1600型紫外可见分光光度计和精密净化交流稳压电源,预热 0. 5h, 进行仪器自检,

仪器参数见表 1。

表 1　仪器参数表

项目 参数

比色皿校正 关

换灯点 356. 5

样池数 6

波长数 1

2. 2. 1. 1　校准曲线的绘制

分别移取 0、5. 00、10. 00、15. 00、20. 00、25. 00mL 硫酸盐标准溶液于 50mL 容量瓶中。然后加

入 2. 00mL 1+ 5盐酸和 10. 00mL pH 5. 0的缓冲盐溶液,用水定容,摇匀, 再倒入装有 0. 3g BaCl2

的烧杯中,用磁力加热搅拌器搅拌1min,倒入 4. 5cm 比色皿中, 在 5—30min 以内,用分光光度计在

波长 440nm 处比浊,读取吸光度。

2. 2. 1. 2　样品的测定

取 1mL 碘吸收液置于 200mL 容量瓶中,用水定容,摇匀。

取 20mL 待测液于 50mL 容量瓶中, 然后加入 2. 00mL 1+ 5盐酸和 10. 00mL pH 5. 0的缓冲

盐溶液,用水定容, 摇匀。再倒入已装有 0. 3g BaCl2的 50mL 烧杯中,用磁力加热搅拌器搅拌1min,

在 5—30min以内, 用分光光度计在波长 440nm 处比浊,读取吸光度。

2. 2. 2　重量法

依照磷酸分析方法中三氧化硫的测定方法,取 3份 10mL 碘吸收液, 分别加入 1+ 1盐酸 4mL,

稀释至 300mL, 沸腾下逐滴加入 20g / L 氯化钡溶液 25mL,在沸水浴中保温 1h, 用 4# 坩埚(事先在

180℃干燥, 称重)抽滤, 用水洗涤至无氯离子,将坩埚放入 180℃烘箱中干燥 45min, 冷却,称重, 硫

酸盐含量按下式计算。

SO
2-
4 ( g/ mL) =

m×0. 4116
V

式中: m——BaSO4 质量, g; V——碘吸收液体积, mL; 0. 4116——BaSO 4换算为硫酸根离子的折合

系数。

3　结果与讨论

3. 1　硫酸盐标液最大吸收峰的确定

取 10. 00mL 硫酸盐标准溶液放入 50mL 容量瓶中,按 2. 2. 1实验步骤,分别在430—460nm 测

3180 光谱实验室 第 28 卷



图 1　硫酸盐标准溶液吸光度与波长关系曲线

定其吸光度, 绘制硫酸盐标准溶液吸收曲线(见图 1) ,

确定其最大吸收波长为 440nm。

按照 2. 2. 1实验方法, 测定硫酸盐标准溶液的吸

光度并绘制校准曲线(见图 2)。

硫酸盐校准曲线的线性范围是 0—50�g / mL, 用

此方法得到硫酸根离子的含量为 11484. 69mg / L。

按照 2. 2. 2实验方法, 测得碘吸收液中硫酸根离

子含量为 11119. 49mg/ L。

3. 2　杂质离子的干扰及消除

对于碘吸收液中含有的少量碳酸盐及碳酸氢盐,

图 2　硫酸盐校准曲线

可以在测定前加入适量的盐酸, 防止生成的碳酸钡沉

淀干扰测定结果。

3. 3　缓冲溶液的选择

碘吸收液中含有碘离子,缓冲溶液中加入中性强

氧化剂硝酸钾, 可使碘离子被氧化为碘单质;在具有

粘合作用的氯化镁和缓冲剂乙酸钠的共同作用下, 不

仅可以缓和待测液氧化过程颜色变化的现象, 同时可

防止待测液被稀释以及硫酸根的引入带来待测体系

pH 的明显改变, 从而保证了测定结果的可靠性。

3. 4　精密度实验

取 10. 00mL 硫酸盐标准溶液 6 份, 按照 2. 2. 1

实验方法测定,结果见表 2。

表 2　精密度结果

测定次数 1 2 3 4 5 6

吸光度 A 0. 2208 0. 2330 0. 2294 0. 2276 0. 2331 0. 2251

RSD( % ) 0. 55

　　计算得到测定硫酸盐的相对标准偏差为 0. 55%, 具有较好的重现性。

3. 5　加标回收率实验

分别在 7. 00、15. 00mL 和 20. 00mL 样品溶液中,加入 5. 00、8. 50mL 和 10. 00mL 硫酸盐标准

溶液,按 2. 2. 1实验方法测定吸光度,结果见表 3。

表 3　回收率结果

样品含量( �g) 加标量( �g) 测定值( �g) 回收率( % )

401. 96 500 912. 24 102. 1

403. 58 500 921. 43 103. 6

861. 35 850 1743. 40 103. 8

859. 50 850 1706. 60 99. 7

1144. 60 1000 2145. 90 100. 1

1148. 50 1000 2131. 60 98. 3

　　加标回收率结果为 98. 3%—103. 8% ,表明硫酸盐在测定过程中很少损失, 且实验的准确度

高。
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4　结论
本法测定结果与重量法结果一致,误差在允许范围内,经过比较得出: 分光光度法是普通实验

室及工厂测定碘回收工艺中硫酸根离子含量较为准确、便捷的方法。
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Rapid Determination of Sul phate Content in Iodine Recovery Process
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Abstract　A method for rapid determinat ion of the content of sulphate in the iodine recovery
process by U V-1600 UV-Vis spect rophotometer w as introduced. With magnesium chloride, sodium
acetate trihydrate, potassium nitrate and ethyl alcohol as buf fer solut ion, the sulphate concentration
obeyed the Beer’s law in the range of 0—50�g/ mL at absorpt ion wavelength of 440nm, and the
coef ficient of determinat ion was 0. 9996. Compared w ith results of gravimet ic method, the content of
sulphate in the iodine absorpt ion liquid by spectrophotometry was confirmed the suit method, that w as
the opt imal one for the laboratory to determine rapidly the content of sulphate in the iodide recovery
process.
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