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摘　要　研究了用二溴苯基羟基荧光酮比色法测定浮法玻璃下表面渗锡的反应条件。在0. 2molöL盐

酸介质中, O P 乳化剂 (聚乙二醇对异辛基苯基醚)存在时,锡与该试剂形成橘黄色螯合物,最大吸收波长

513nm ,表观摩尔吸光系数为 1. 20×105L·mol- 1·cm - 1,锡的质量浓度在 0—8Λgö25mL 范围内符合比耳

定律。反应选择性好,不经分离直接测定浮法玻璃下表面渗锡。回收率试验在 93. 01%—106. 85%之间。
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1　前言
浮法玻璃在成型过程中经过锡槽从而使下表面粘锡。本法用空心钻头取下一定面积的浮法玻
璃后,用石蜡将玻璃上表面封闭,将下表面浸在H F 溶液中,使下表面的粘锡进入溶液,然后用本法
进行测定,并对结果进行换算。单位为: Λg·cm - 2。

2　实验部分
2. 1　试剂与仪器

锡标准溶液[1 ]: 称取纯锡 0. 1000g,加入 5mL 浓盐酸加热溶解,溶解完全后,用 2molöL 盐酸稀
释至 1000mL。吸取 2. 5mL 于 250mL 容量瓶中,用 1molöL 盐酸稀释刻度,摇匀,此溶液为1ΛgömL。
二溴苯基羟基荧光酮溶液: 称取 0. 0500g该试剂,加入 250mL 乙醇溶解,用水稀释至 500mL ,

摇匀。其质量浓度为 0. 1göL。
O P 乳化剂溶液:配制成其质量浓度为 50göL 的水溶液。
盐酸溶液: 5. 0molöL ; 2. 0molöL ; 1. 0molöL ;实验用水为蒸馏水。

W FZ8002D 2紫外可见分光度计 (北京第二分析仪器厂)。

2. 2　试验方法

2. 2. 1　校准曲线制作

分别移取 1. 0, 2. 0, 3. 0, 4. 0, 5. 0, 6. 0mL 1ΛgömL 锡标准溶液于 25mL 容量瓶中,依次加入
1. 0 mL 5molöL 盐酸溶液、3. 0 mL 50göL 的O P 乳化剂溶液,再加入 5mL 0. 1göL 的二溴苯基羟基
荧光酮溶液,用蒸馏水稀释至刻度,摇匀,以相应试剂空白为参比,用 1cm 比色皿在 513nm 处测量
吸光度,以试剂空白为参比测定吸光度,绘制校准曲线如图 1。



图 1　校准曲线

2. 2. 2　样品溶液的制备

用空心钻头钻取 1cm 2 的浮法玻璃样品[2 ] , 用
石蜡密封非锡面,浸入氢氟酸 (1+ 1)溶液中, 20m in

后取出玻璃样品, 残液转入 60mL 铂金皿中, 再滴
加 5 滴 H 2SO 4 和 10mL H F (优级纯)在砂浴上蒸
干, 用 1. 0mL 5molöL 盐酸加热溶解至清亮, 冷却
至室温, 转入 100mL 容量瓶中, 用水稀释至刻度,

摇匀,待用。

2. 2. 3　样品的测定[3 ]

移取一定量 2. 2. 2 中的样品溶液于 25mL 容
量瓶中,依次加入 1. 0mL 5molöL 盐酸溶液、3. 0mL 50göL 的O P 溶液,再加入 5mL 0. 1göL 的二溴
苯基羟基荧光酮溶液,用水稀释至刻度,摇匀,以相应试剂空白为参比,用 1cm 比色皿在 513nm 处
测量吸光度。在 2. 2. 1中的校准曲线上查得含锡量,并转化成单位面积含锡量。

3　结果与讨论[ 4 ]

图 2　络合物在不同波长下的吸收曲线

3. 1　吸收峰的测定

取 4mL 锡标液,按 2. 2. 1 中的步骤配制成显色溶
液,测定在不同波长下的吸收值。根据试验结果,所形成
的螯合物在 513nm 处有最大吸收 (如图 2) 。本文校准
曲线制作和样品测定均采用 513nm 的吸收峰。

3. 2　酸性体系的选择

通过试验发现在HC l、H 2SO 4 体系中, Sn 与二溴苯
基羟基荧光酮溶液都能形成橘黄色络合物。由于在

H 2SO 4 体系中玻璃样品不易溶解,故选用HC l体系。

3. 3　酸度的选择

显色反应适应酸度范围广。在 0. 05—0. 30molöL 酸
度范围内吸光度变化小,稳定且高。本文选用 0. 20molöL 的盐酸。

3. 4　OP乳化剂溶液用量

O P 乳化剂溶液用量太少溶液混浊,用量太多,吸光度下降。锡与二溴苯基羟基荧光酮生成橘
黄色络合物时,加入表面活性剂的作用是为了增加反应的灵敏度,当O P 用量在 3—5mL 时,吸光
度稳定且高。本文选用 3. 0mL 50göL 的O P 乳化剂溶液。

3. 5　显色剂用量

试验表明,当显色剂用量为 4—6mL 时,吸光度不变。用量过多,吸光度下降。本文选用 5mL。

3. 6　配合物稳定时间

按 3. 5中的显色剂用量加入后,经过 2m in 显色完全, 2h 内吸光度稳定且不变。本文选用显色
时间为 20m in。

3. 7　校准曲线

按试验 2. 2. 1所确定的体系。加入不同量的锡标准溶液,以试剂空白为参比绘制校准曲线如图
1。经试验, 锡量在 0—8Λgö25mL 范围内符合比耳定律, 回归方程 y = 0. 0603x - 0. 0284; 式中:
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y——吸光度, x——锡质量浓度 (Λgö25mL ) ,相关系数 r= 0. 9974。

3. 8　共存元素的影响

在 25mL 含锡 4Λg的溶液中加入不同量的共存元素,按操作步骤测定。结果表明,玻璃中常见
的Ca、M g、Fe、A l、Si、K、N a离子均不干扰测定,仅铅、铋对反应有干扰[5 ]。当铅含量达 0. 50Λg、铋含
量达 0. 8Λg时,对吸光度有明显干扰。但铅、铋在浮法玻璃中含量极少,甚至用W FX2110原子吸收
光谱仪无法测出铅、铋含量。所以可以不必考虑。

3. 9　精密度试验以及与石墨炉原子吸收光谱法的比较

对同一样品,平行测定 6次,计算其平均值、标准偏差以及用石墨炉原子吸收法测同一样品,结
果见表 1。

表 1　样品分析结果

样品名称
本法测定值

(n= 6, Λg·mL - 2)

本法平均值

(Λg·cm - 2)
标准偏差

原子吸收法

(Λg·cm - 2)

1# 浮法玻璃 22. 3　20. 4　22. 7　21. 1　20. 3　23. 8 21. 7 1. 47 20. 9

2# 浮法玻璃 38. 2　35. 3　34. 2　33. 6　39. 8　37. 9 36. 5 2. 49 38. 2

3. 10　回收试验

在含一定量锡的溶液中,加 2Λg标准锡 (体积固定 25mL ) ,按 2. 2. 1的方法测定 4次,测试结果
见表 2。从表 2中的数据可以看出,加入锡的回收率在 93. 01%—106. 85%之间。说明锡能定量回
收。

表 2　回收率试验

样品编号 1 2 3 4

试样浓度 (Λg) 2. 68 3. 12 2. 13 4. 00
加入值 (Λg) 2. 00 2. 00 2. 00 2. 00
测定值 (Λg) 4. 36 5. 24 4. 41 5. 91
回收率 (% ) 93. 01 102. 36 106. 85 98. 52
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Abstract　 In th is paper, the reaction conditions betw een dibromo2phenyl2hydroxyfluo rone and

stannum w ere studied. In the m edium of 0. 2molöL HC l w ith the octylphenoxypo lyethoxyethano l
reagen t and stannum p roduced orange chelate. T he apparen t molar abso rp tion coefficien t is
1. 20×105L·mol- 1·cm - 1 at 513nm. T he Beer’ s law is w ell obeyed in the linear range betw een 0

and 8Λgö25mL. T he stannum soak ing in the below surface of float goass w as determ ined w ithout
separation by th is m ethod. T he recovery is in the range of 93. 0%—106. 85%.
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