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间羧基苦胺酸偶氮变色酸与铜的显色反应研究。

孙益明1，黄宝成2，曹淑红1
(1．盐城市产品质量监督检验所，江苏盐城224005；2．盐城T学院化工系，江苏盐城224003)

摘要：在磷酸介质中，cu2+离子与间羧基苦胺酸偶氮变色酸反应生成络合比为1：2的稳定

蓝色络合物，该络合物在663／1／／1处有最大吸收，其摩尔吸光系数为2．88 x 1驴L·mol～·锄～。
cu2+离子含量在O一25—25 ml范围内遵守比尔定律，方法用于铝合金中铜含量的测定，铜的

标准回收率在95％一102％之间，结果满意。
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间羧基苦胺酸偶氮变色酸(以下简称mk)曾

用于铪和铌的测定¨卫]，我们在研究中发现该试剂

与铜也有灵敏的显色反应。实验表明，在磷酸介

质中，mk与Cu(Ⅱ)可生成络合比为2：1的稳定

的蓝色络合物，其最大吸收波长为663 nril，摩尔

吸光系数为2．88×lO'L·mol～·em‘。，铜含量在0

—25 t比g／25 ml范围内遵守比尔定律，方法用于各

种铝合金中铜含量的测定，标准回收率达95％～

102％，与同类测定铜的方法b叫。比较，体系中

Mn、Zn2+、C02+、Ni2+、Cr(111)的允许量明显提高，

当用抗坏血酸或草酸掩蔽时，Fe(Ⅲ)的允许量也

可提高到2．5 zn∥25 ml，具有很高的选择性；同时

显色体系简单，无须进行预处理。

1实验部分

1，1主要仪器和试剂

723型光栅分光光度计(上海第三分析仪器

厂)；pHS一3型精密数显酸度计(上海天达仪器有
限公司；25 ml容量瓶。

铜标准溶液10tlg·ml；HP04溶液2 mol·L一；

间羧基苦胺酸偶氮变色酸溶液(由上海长科试剂

研究所提供)0．02％。

1．2实验方法

于25 Inl容量瓶中，加入不大于30熘的铜标

准溶液，5 Inl浓度为2mol·L。HP04溶液，10 d

蒸馏水，摇匀，加入4 rnl浓度为0．02％mk溶液，

用蒸馏水稀释至刻度，摇匀。用1 em比色皿，以

试剂空白为参比，于630／l／／1处测定吸光度。

2结果与讨论

2．1络合物的吸收光谱

吸收曲线见图1，Cuz+与rnk在HP04介质中

所形成的络合物，以试剂空白为参比，最大吸收波

长A皿肛=630砌，试剂空白的最大吸收波长A一=
545 nln，对比度A2=85 llm。
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1．间羧基苦胺酸偶氮变色酸试剂空白对蒸馏水；

2．问羧基苦胺酸偶氮变色酸一C0+对试剂空白。

图1吸收光谱

瑰．1 At,sorlmon研Iec嘶
2．2介质及显色酸度

对2 mol·L。1的83P04、HCl、HN03、Hzs04等
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不同酸分别进行了试验，发现在2 mol·L。1 H3P04

介质中，当加入量为4。6 ml时，mk与Cu2+形成

的络合物吸光度最大、稳定性最好，见图2。实验

选用5 l玎1浓度为2 mol·L’1的H3P04溶液。

1．O 2．0 3．0 4．0 5．0 6．0 7．O 8．0

y／rrd

1．2 mol·L～H3P04；2．2 mol·L‘1心S04；

3．2 mol·L～HCl；4．2 mol·L一1I-IN03

图2介质及显色酸度

№．2 Mediunl and acidity of chrmnogenic reaetioll

2．3显色剂的用量

试验表明，当0。02％mk用量在4。0 ml左右

时吸光度最大且稳定，实验选用4．0 ml。

2．4显色速度及稳定时间

按照实验方法加入ink显色剂，用水定容后，

摇匀，体系立即显色，即可进行测定，络合物至少

在24 h内稳定。

2．5络合物的组成

采用摩尔比法和连续浓度变化法可测得mk

与Cu2+的摩尔比为2：1。见图3、图4。

图3摩尔比法测定络合物的组成

№．3 Composition determination of the complex

by molar retio method

2．6工作曲线

分别移取铜标液O．5、1．0、1．5、2．0、2．5、3．0

IIll于6只25 IIll容量瓶中，按照实验方法操作测
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图4连续变化法测定络合物的组成

№．4 Composition determination of the complex

by constant variation

定各自的吸光度值，绘制工作曲线，铜含量在0～

25州25 rnl内符合比尔定律。

2．7共存离子的影响

对于25雠Cu2+，相对误差不大于土5％时，

可允许的共存离子量为(mg)：Zn2+(8)；Na+，

NIL+(10)；Mn2+(3)；s，+(o．5)；B孑+(0．1)；M孑+

(4)；C02+(1．5)；Ti(IV)(0．5)；Fe(Ⅲ)(o．04)；A1

(IlI)(5)；Cr(111)(1)；Ni2+(0．3)；F一(5)；C1一，Br一，

I一，so,扣，C03扯，Nq一(10)；草酸(5)；抗坏血酸

(100)；柠酸酸(80)；酒石酸(250)；焦磷酸钠

(150)。Fe(Ⅲ)对铜的测定影响较大，当用草酸、

焦磷酸钠，抗坏血酸掩蔽等可使其允许量提高到

2 rag／25 ml。体系中有氧化性物质存在时，显色剂

会遭到破坏，应加以分离或掩蔽。

3样品分析

准确称取0．1000 g铝合金样品于250 ml烧

杯中，加入2 g氢氧化钠，10 IIll蒸馏水，加热使样

品溶解完全，滴加数滴过氧化氢(30％)，再加热至

无小气泡放出，稍冷，小心加入盐酸(1+5)，至产

生白色絮状沉淀后又刚好溶解清亮，再补加5 ml

盐酸(1+5)(当硅含量高时，需过滤硅的沉淀)，继

续加热至试液体积约50 111l左右，取下冷却至室

温，移人100 111l容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀。

根据试样中铜含量的高、低，移取上述试液

0．5。5．0 ml，按照实验方法步骤操作，对几种铝

合金标准样品中铜的含量进行了测定，结果见表

1。
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表1样品分析结果

Table 1 AnalyUcal results of the samples
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Abstract：In a medium of phosphoric acid，a stable blue complex if farmed between copper(Ⅱ)ion and picramazochrom-m-COOH with

its maxium absorption at 663 Ilm and apparent molar absorptivity of 2．88×1驴L。mol-1’cm～，the composition of the complex is de—

tected to be mk：Cu(Ⅱ)=2：1．Beer’lawis obeyd inthe concentration raIlge of 1～25蚓25珥l of Cu(Ⅱ)．31fis method has been

applied to the determination of copper(Ⅱ)in aluminium alloys with a satisfactory result of a standard recovery of 95％～102％．
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Investigation on the Effect of Calcined—gypsum

on the Early Hydration of Portland Cement

HOU GLli—hua

(Department of BuildiIlg Material Engineering d Yancheng Lnstimte of Technology，Jiangsu Yancheng 224003，PRC)

Abstract：Bv experiment methods of DTA，XRD，IR，Chemical combined water analysis，Ca(OH)2 content and 80 forth，the effect of gYP一

8tml and caIcined-gpysum on the eady hydration of Portland Cement was investigated．The re熔tdt showed that the hydrat product of the

cement added ca／cined-gypsum has mo您Ca(OH)2 content during whde hydrad王lg stage，less chemical combined water bdom 1 day and

ⅡlclI己after 1 day，and e峨ite can not formed before 1 day comparaed with adains gypSLllll，．The resereh indicated that adding calcined-

gypsulxl instead gypsmn to cement call rainforce the early s乜EngtIl of cement，because the aluminate phase present in clillk￡r ca／l not hya-

Pat to form e胁l百te during 1 day due to low dissolution rate of calcined-gypsum，80 retard缸g action of erangite On dl／lker hydration is

decre螭,ed，the whole ClinkeI"mineral hydration is aecelarated，the paste s七陀11：g山is incresed．
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