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高碘酸钾氧化甲酚红催化动力学光度法测定水中痕量锰
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摘　要 :研究了在氢氧化钠介质中 ,锰强烈催化高碘酸钾氧化甲酚红的褪色反应 ,建立了高碘酸钾氧化甲酚红催化动

力学光度法测定水中痕量锰的新方法 ,优化了试验条件 ,讨论了共存离子的影响。方法最大吸收波长为 570 nm,在

0. 020 mg/L～0. 200 mg/L范围内线性良好 ,检出限为 0. 005 mg/L,水样平行测定的 RSD≤2. 2% ,加标回收率为 97. 9%

～101%。
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　　锰是重要的生命元素 ,分布在人体的肝、胰、

脑、肌肉等处。锰也是一种人体必需的痕量元素 ,

参与多种酶的合成 ,促进人体发育 ,特别是骨骼生

长 ,并具有抗癌作用。人体内的微量元素都有一个

适量范围 ,锰缺乏或过量均可使人致病。催化动力

学光度法测定锰已有报道 [ 1 - 6 ] ,但采用高碘酸钾在

氢氧化钠介质中氧化甲酚红的催化动力学光度

法 [ 7 ]测定水中痕量锰尚未见报道。研究发现 ,在

氢氧化钠介质中 ,锰能强烈催化高碘酸钾氧化甲酚

红的褪色反应 [ 8 - 9 ]
,体系灵敏度高 ,选择性好。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

TU - 1800SPC型紫外 -可见分光光度计 ,北

京普择通用仪器有限公司 ; H. H. S4型电热恒温水

浴锅 ,上海圣欣科学仪器有限公司。

500 mg/L锰标准储备液 :准确称取 0. 768 2 g

MnSO4·H2 O,用去离子水溶解后定容至 500 mL

容量瓶中 ,摇匀 ,临用时稀释成 5. 00 mg/L锰标准

工作溶液 ; 0. 01 mol/L KIO4溶液 ; 0. 1 mol/L氢氧

化钠溶液 ; 6. 5 ×10 - 4 mol/L甲酚红溶液 ;以上试剂

均为分析纯 ;试验用水为二次去离子水。

1. 2　试验方法

在两支 25. 0 mL具塞比色管中 ,依次加入

1. 0 mL 甲酚红溶液、1. 0 mL 氢氧化钠溶液、

3. 0 mL KIO4溶液 ,其中一支比色管中加入 0. 5 mL

锰标准工作溶液 (催化体系 ) ,另一支不加 (非催化

体系 ) ,用去离子水定容后摇匀 ,置于 100 ℃沸水

浴中 ,加热 3 m in,取出后立即用流水冷却。用 1 cm

比色皿 ,以去离子水为空白 ,于 570 nm波长处 ,分

别测定催化体系和非催化体系反应的吸光值 A和

A0 ,计算△A =A0 - A。

2　结果与讨论

2. 1　吸收光谱

吸收光谱曲线见图 1。两种体系在氢氧化钠

介质中 ,吸收曲线形状相似 ,最大吸收波长均在

570 nm处 ,此处△A值也最大 ,说明痕量锰即能显

著催化 KIO4氧化甲酚红褪色。

图 1　吸收光谱曲线

Fig. 1　Spectral absorp tion curve

2. 2　试验条件优化

2. 2. 1　碱度的影响

试验表明 ,在酸性条件下 ,锰不能催化 KIO4氧

化甲酚红褪色 ,而在碱性条件下则能强力催化。当

氢氧化钠溶液用量为 1. 0 mL时 , △A值最大且

稳定。
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2. 2. 2　试剂用量的影响

考察了试剂用量对试验的影响 ,结果表明 ,甲

酚红溶液用量在 1. 0 mL～4. 0 mL范围内 , △A值

最大且基本稳定 ,该试验选择 1. 0 mL; KIO4溶液用

量在 2. 0 mL～3. 5 mL范围内 ,随着用量增加 △A

值逐渐增大 ,超过 3. 5 mL, △A值逐渐减小 ,该试

验选择 3. 0 mL。

2. 2. 3　温度的选择

试验表明 ,在室温下 , KIO4氧化甲酚红的褪色

反应几乎不发生 ;当温度低于 90 ℃时 ,催化反应速

度缓慢 ;当温度高于 90 ℃时 ,随着温度升高 , △A

值增大。为便于控制反应温度 ,该试验选择 100 ℃

恒温水浴加热。

2. 2. 4　反应时间的选择

在选定的试验条件下 ,当催化反应时间为

2 m in～4 m in时 ,随着时间增加 ,△A值线性增大 ;

当反应时间超过 4 m in, △A值会偏离线性。为提

高准确度和灵敏度 ,该试验选择反应时间为 3 m in。

2. 2. 5　反应终止及体系稳定性

在选定的试验条件下 ,将两种体系在沸水浴中

加热 3 m in,流水冷却 ,立即测量或放置不同时间

(0 m in～30 m in)后测量 ,吸光值未见变化 ,说明当

体系冷却至室温后 ,即可终止反应 ,得到的测定结

果稳定。

2. 3　共存离子的影响

按试验方法 ,对 25 mL溶液中 2. 0μg锰测定 ,

当相对误差 < ±5%时 ,共存离子的允许量 (以倍

数计 )分别为 : A l
3 +、Fe

3 +、Ag
+、B r

- 、CO
2 -
3 、NH

+
4 、

Zn
2 +、Cu

2 + ( 50 ) ; Na
+、K+、F - 、Cl

- 、NO
-

3 、SO
2 -
4 、

Ca
2 + (100) ; Ba

2 +、Sr
2 +、Pb

2 + (200)。

2. 4　工作曲线与方法检出限

按试验方法 ,在拟定条件下 ,测定 0. 020 mg/L

～0. 200 mg/L锰标准溶液系列 ,以 △A值为纵坐

标、质量 m为横坐标 ,绘制工作曲线 ,回归方程为

△A = 0. 148m + 0. 070,相关系数 r = 0. 999 1。

平行测定空白溶液 20次 ,根据 3倍标准偏差

除以斜率 ,计算方法检出限 [ 10 ]为 0. 005 mg/L。

2. 5　样品测定及精密度与加标回收试验

低色度的清洁水样可不经前处理直接测定。

悬浮物较多或色度较深的废水样品 ,可充分搅匀

后 ,准确移取 25 mL置于 100 mL烧杯中 ,加入

10 mL HNO3 /HClO4混合溶液 (体积比为 4∶1) ,加

热消解至冒白烟 ,此时溶液近干 ,稍冷 ,加适量水溶

解 ,同时用 0. 1 mol/L氢氧化钠溶液调至中性 ,定

容至 25 mL容量瓶中 ,移取 10 mL (浓度高时可适

当少取 ) ,按试验方法测定 ,同时做精密度与加标

回收试验 ,结果见表 1。

表 1　样品测定及精密度与加标回收试验结果 ( n = 8)

Table 1　Results of samp le tests, p recision and

sp iked recovery( n = 8)

样品
测定均值

ρ/ (mg·L - 1 )

RSD

/%

加标量

m /μg

回收率

/%

地表水 0. 118 1. 4 2. 00 97. 9

废水 0. 767 2. 2 2. 00 101

3　结语

采用在碱性介质中 ,高碘酸钾氧化甲酚红的催

化动力学光度法测定水中痕量锰 ,方法简便 ,灵敏

度高 ,精密度与准确度良好 ,拓宽了高碘酸钾分光

光度法在水质锰测定方面的应用范围。
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