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摘 要：研究了在0.1mol/L NaNO_3的介质中，阴离子表面活性剂存在下，桑色素与 Ti(Ⅳ)反应有较高的选择性和灵敏度，据

此用分光光度法测定锌精矿中微量钛。显色体系中钛(Ⅳ)络合物的最大吸收波长为410nm，摩尔吸光系数ε=2.23×10~4，

RSD=4.9%～7.3%，钛量在0.01～0.70μg/mL范围内符合比尔定律，方法的检出限为0.014μg/mL。
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    用分光光度法测定痕量钛[1.2】已有报导，但

以十二烷基苯磺酸钠作为表面活性剂，桑色素

( Morin)与Tiffl0形成一种稳定的黄色络合物测定

锌矿中痕量钛还未见报导。本文利用在 pH3.6

的酸性介质中，钛㈣与桑色素生成的络合物（其络
合比Ti: Morin=1：3）并建立了桑色素分光光度

法测定锌精矿中痕量钛的方法。此法中，桑色素

对钛有较高的选择性，精密度好，准确度高。

1  实验部分

1.1 主要仪器和试剂

    721型分光光度计（上海分析仪器厂）。

    钛标准溶液：10rg/mL，按常法配制；桑色素

溶液：5.2×10 -4 rriol/L，称取 0.08795g的桑色
素，溶解于 250mL体积分数为 36%的乙醇溶液

中，加水定容于 500mL容量瓶中；十二烷基苯磺

酸钠溶液：0.32mol/L；硝酸钠溶液：1mol/L;乙酸

一乙酸钠缓冲溶液：pH3.6。

1.2 实验方法【3.4】

    在 50mL容量瓶中分别移取 3.OmL钛标液，

10.OmL乙酸 一乙酸钠缓冲溶液，5.OmL硝酸钠

溶液，5.OmL桑色素溶液，摇匀，再加入 3.OmL

十二烷基苯磺酸钠溶液，加水稀释至刻度，摇匀。

用 1cm比色皿，以试剂空白作参 比，在 410nm处

测定其吸光度。

2  结果与讨论

2*1 吸收光谱

    参照实验方法绘制了 Ti(BD与桑色素络合物

的吸收曲线以及桑色素在乙醇溶液的吸收曲线如
图l所示。可见试剂和络合物的最大吸收分别是
在350nm和410nm波长处。
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    圈1 吸收光谱
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    1．试剂；2．钛络合物。

2.2 表面活性剂的影响

    研究了阴离子，阳离子和 中性离子表 面活性

剂对桑色素络合物的影响。表明，阳离子表面活

性剂 存在时 ，在其所有浓度下都有 浑浊 ，均有影

响 ；中性表面活性剂存在时，导致吸光度不稳定 ；

阴离子表面活性剂存在时 ，溶液在其所有浓度下

均保持澄清 ，同时吸光度增高 ，吸收峰位置变化也

不明显 ，起 到 了良好 的增敏 、增稳 、增 溶 的作 用。

因此 ，选定阴离子表面活性剂。

2.3 pH值的影响
    在不同 pH值 的 HAc - NaAc缓冲溶液 中，测

定吸光度 ，得到不同 pH值 与络合 物吸光度 的关

系，结果表明 ，最佳条件是采用 pH3.6的 HAc -

NaAc缓冲溶液。

2.4 显色剂用■
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    桑色素是淡黄结晶状物质，其溶液呈黄色，因

此显色剂用量的多少影响络合物的吸光度。当显

色剂用量少时，形成的有色络合物不完全，颜色较

浅，吸光度值低，随着用量的增多，吸光度增大，当

达到 7.OmL时出现平滑曲线，因此，桑色素的选

用量为 5.OmL。

2.5 反应时间的影响

    在加入显色剂5min后，溶液有很高的吸光度

值，并能保持在 15min内基本不变。

2.6 络合比的测定

    用等摩尔连续变化法测定了络合物的组成，

结果表明，络合物中钛与桑色素的比为 1:3，即

Ti：Morin=1：3。

2.7 工作曲线及精密度

    按照实验方法绘制了工作曲线。结果表明，

钛含量在 0.01—0.70yg/mL符合比尔定律，曲线

回归方程为：A=0.4531c(tig/mL)+0.0037，相
关系数 r= 0.9990，摩尔吸光系数 e= 2.23×104。

取 12份试剂空白溶液进行测定，计算出空白值的

标准偏差 S，用 3S计算出检出限为 0.014vg/mL。
RSD-4.92%—7.34%。

2.8 共存离子的影响

    按实验方法 ，当其吸光度测量误差在 ±5%内

时 ，共 存 离 子 允 许 量 （越 ）为 ：Cu2+( 50)；Pb2+

(25); Fe3+ (10); Mo∞(22); Sr2+ (26); SiQV) (24).

2r12+对测定无影响。Fe3+可加抗坏血酸掩蔽 ，抗

坏血酸能掩蔽 500倍数量的 Fe3+，其它离子可通

过溶样时用沉淀的方法过滤 除去 ，方法 中所使用

的阴离子均无干扰。

3  样 品分析[5，6]

    准确 称 取 0.5000g灰 锌 矿 (红 锌 矿 称 取

1.OOOg)试 样 ，置 于 聚 四氟 乙 烯 坩 埚 中，加 入

10mL HN03[（p约 1.42g/mL），红 锌 矿 要 加

20mL HN03，且 以 下 操 作 中 所 加 入 HN03，

H2S04，HF，HC1的量均要 比灰锌矿加倍 ]于电热

板上 加 热 （温 度不 宜过 高 ），蒸 至近 干 时，加入

5rriL HN03(P约 1.42g/mL),0.3rriL  H2S04(p约

1.84g/mL)，及 8mL HF(p约 1.15g/mL)，继续加

热至白烟 冒尽 ，再加入 5mL 6moI/L HCI，加热溶

解盐类 ，取下冷却后过滤至 50mL容量瓶 中，加水

稀释至刻度 ，摇匀 。以下按实验方法进行测定 ，结

果见表 1。

    表1 样品中钛的分析结果
Table l  Analytkal remlts of tltanium岫ssunples    %
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Determination of trace tltanlum In zinc mineral by spectrophotometry wlth morln

                                                         SUN Yun-feng, HUANG Li-li

                         (Chemical Engineering Branch Institute, Shenyang Institute of Technology,Shenyang 110045,China)

Abstract :  In O.lmol/L NaN03 medium and under the function of anion surfactant, the reaction of morin and titanium have higher selection and

sensitivity.  Therefore, a new method is developed for determining titanium in zinc mineral by spectrophotometry.The complex of morin and tita-

nium exhibits maxinum absorption at 410nm, with apparent molar absorptivity of 2.23 x l04L.cm- t  mol-1   RSD is 4.92%一7.34% .Beer's

law is obeyed in the range of O.01川吕/mL~0.70yg/mL fot titanium.The detection limit is 0.014yg/mL.

Key  words : morin; titanium ; spectrophotometry

一 56 -


