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　　摘要:提出了催化动力学光度法测定硼酰化钴中痕量铁的新方法。试验结果表明 ,用该方法测定的适宜条

件为:波长　505 nm ,盐酸用量　1.2 mL ,甲基橙用量　2.5 mL ,双氧水用量　1.0 mL ,温度　100 ℃。 Ca2+ ,

Na +, K +, Ni2+等离子的存在对测定结果基本无影响。实际测定回收率大于 98%,相对标准偏差小于 5%。
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　　随着对子午线轮胎质量要求的提高 ,对橡

胶与钢丝之间粘合性能的要求也越来越高 ,即

要求钢丝帘线与橡胶之间不仅在静态 、常温下

具有良好的粘合强度 ,而且在动态 、高温下和老

化后仍具有良好的粘性保持率 。传统的环烷酸

钴 、硬脂酸钴等钴二酸粘合剂已逐渐被性能优

异的新型粘合剂硼酰化钴所替代。硼酰化钴是

一种含钴 、硼的金属有机复合物 ,国外俗称钴硼

络合物。它可以明显提高各类钢丝与橡胶的粘

合力 ,具有耐热 、耐湿和减缓金属锈蚀等作用 。

国际上公认其代表了橡胶粘合剂的新水平 ,是

粘合技术的一个突破 。而快速准确地测定其中

的铁含量 ,对保证产品的质量起到十分重要的

作用[ 1] 。

动力学光度法因其具有高灵敏度和低检出

线而受到重视[ 2 , 3] 。应用动力学光度法测定硼

酰化钴中的痕量铁还未有报道 。我们发现在酸

性介质中 Fe3+对双氧水氧化甲基橙褪色反应

具有强烈的催化作用。采用固定时间法 ,催化

反应与非催化反应的吸光度差值与 Fe3+的质

量浓度在一定范围内呈线性关系 ,由此而建立

了催化动力学光度法测定痕量铁的新方法。现

将采用该方法对硼酰化钴中痕量铁进行测试的

情况介绍如下。
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1　实验

1.1　主要仪器与试剂

723型分光光度计 ,上海分析仪器厂产品;

PHS-3型酸度计 ,上海雷诺仪器厂产品;LB801

超级恒温水浴 ,辽阳仪器厂产品;SYZ-A 石英

亚沸高纯水制备器 ,江苏医疗器械厂产品。试

验用化学试剂均为分析纯试剂。

1.2　铁标准溶液的配制

准确称取硫酸高铁铵 0.863 4 g于 100 mL

烧杯中 ,加入 5 mL 的浓硫酸和少量水 ,加热使

其完全溶解 ,移入 1 000 mL 容量瓶中 ,用水稀

释至刻度 ,摇匀。此标准溶液 Fe3+的质量浓度

为 100μg·mL
-1
。

准确移取上述标准溶液 10 mL 于 1 000

mL 容量瓶中 ,用水稀释至刻度 ,摇匀 。此溶液

Fe3+的质量浓度为 1 μg·mL -1 。

1.3　试验方法

在两个 25 mL 的容量瓶中分别加入甲基

橙溶液 2.5 mL ,双氧水 1.0 mL 和浓盐酸 1.2

mL , 其中一个加入一定量的质量浓度为 1

μg·mL-1的 Fe3+标准溶液 ,使其发生催化反

应;另一个不加 Fe
3+
标准溶液 ,为非催化反应 。

两者均在水浴上加热 15 min ,取出冷却 ,用 1

cm 的比色皿在波长为 505 nm 处比色 ,分别测

定其吸光度 ,并计算其差值 ΔA:

ΔA = A0 -A

式中　A 0 ———非催化反应溶液的吸光度;

　　　A ———Fe3+催化反应溶液的吸光度。
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2　结果与讨论

2.1　工作曲线的绘制

分别移取 0.0 , 1.0 , 2.0 , 3.0 , 4.0和 5.0

mL 质量浓度为 1 μg·mL
-1
的 Fe

3+
标准溶液于

25 mL 容量瓶中 ,按前述试验方法操作分别测

定其吸光度 ,计算 ΔA 值 ,并绘制 ΔA-Fe3+质

量浓度曲线 ,见图 1。由图 1 可以看出 , Fe
3+
溶

液的质量浓度在 0 ～ 0.16 μg·mL-1范围内与

ΔA 呈线性关系 ,且线性关系良好。其直线方

程为:

ΔA =0.001 712C +1.6 ×10
-3

式中 , C为溶液中 Fe3+的质量浓度 , μg·mL-1 。

其相关因数 R 为 0.998 9。

2.2　试验条件的确定

2.2.1　测量波长

选择不同波长对催化和非催化体系溶液的

吸光度进行测定 ,得到吸光度-波长曲线 ,见图

2。由图 2可以看出 ,两体系溶液的最大吸收率

均在 505 nm处 ,因此试验选择 505 nm 作为测

量波长。

2.2.2　酸度

考察了不同酸度对溶液吸光度测定结果的

影响 ,结果见表 1 。由表 1可以看出 ,盐酸用量

在1 .0 ～ 1 .5 mL范围内 , ΔA 基本保持在

图 1　ΔA-Fe3+质量浓度曲线

图 2　吸光度-波长曲线

1—非催化体系;2—Fe3+催化体系

0.040左右 ,此时溶液的 pH 值为 2。因此确定

盐酸加入量为 1.2 mL 。

2.2.3　甲基橙用量

不同甲基橙用量对溶液吸光度测定结果的

影响见表 2。由表 2可以看出 ,随着甲基橙用

量的增大 ,催化反应与非催化反应的吸光度增

大 ,当甲基橙的用量在 2.0 ～ 3.0 mL 时 , ΔA 基

本恒定 。因此选择甲基橙的用量为 2.5 mL。

2.2.4　双氧水用量

试验表明 ,随着双氧水用量的增大 ,氧化能

力逐渐加强 ,溶液吸光度逐渐减小 ,当双氧水用

量在 1.0 ～ 1.5 mL 时 , ΔA 相对稳定 ,因此试验

选择双氧水的用量为 1.0 mL。

2.2.5　试验温度

随着溶液温度的升高 ,催化反应和非催化

反应加速 ,当温度在90 ～ 100 ℃时 , ΔA基本恒

表 1　盐酸用量对 ΔA 的影响

项目
盐酸用量/mL

0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8

A0 0.035 0.037 0.051 0.067 0.073 0.080 0.081 0.078

A 0.011 0.023 0.018 0.023 0.031 0.041 0.053 0.056

ΔA 0.024 0.014 0.033 0.044 0.042 0.039 0.028 0.022

表 2　甲基橙用量对 ΔA 的影响

项目
甲基橙用量/mL

1.6 1.8 2.0 2.2 2.4 2.6 2.8 3.0 3.2 3.4

A 0 0.041 0.044 0.086 0.089 0.092 0.095 0.097 0.099 0.105 0.131

A 0.028 0.034 0.044 0.045 0.046 0.048 0.050 0.057 0.081 0.090

ΔA 0.013 0.010 0.042 0.044 0.046 0.047 0.047 0.042 0.024 0.051
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定,当温度低于50 ℃时 ,催化反应进行很慢 ,因

此选择试验温度为 100 ℃。

2.3　共存离子的影响

准确量取质量浓度为 0.16 μg·mL
-1
的

Fe3+标准溶液 25 mL 进行铁含量测定 ,加入不

同干扰离子 ,测定结果见表 3。由表 3 可以看

出 ,各种情况下的测定相对误差均在±5%内 ,

表明干扰离子在限定范围内不影响测定 。

Cu2+有干扰 ,但加入 5 g·L-1的硫脲作为掩蔽

剂 ,可消除干扰 。

2.4　实际样品分析

准确称取已经预先烘干 、研磨好的硼酰化

钴试样 0.100 0 g ,加入 1∶1(体积比)的盐酸并

加热使其完全溶解 ,冷却 ,移入 100 mL 容量瓶

中备用。

取上述试液 2 mL 于 25 mL 容量瓶中 ,按

照试验方法测定 Fe3+的质量浓度 ,分析结果见

表 4。

3　结语

采用催化动力学光度法测定硼酰化钴中的

表 3　干扰离子对铁含量测定结果的影响

项　目 Ca2+ Na+ K+ Ni2+ Pb2+ Zn2+

所加试剂 CaCl2 NaCl KNO3 NiSO4 Pb(NO 3)2 ZnCl2

加入量/μg 300 80 100 200 100 200

铁含量测定

　值/μg 3.95 4.11 4.15 4.07 4.12 3.98

绝对误差/μg -0.05 0.11 0.15 0.07 0.12 -0.02

相对误差/ % 1.25 2.75 3.75 1.75 3.00 0.50

表 4　实际测定结果与回收率

项　　目
产品编号

BAC01-99 BAC02-20

试液加入量/mL 0 2 0 2

Fe3+含量测定值/μg 0.81 2.74 0.75 2.80

0.80 2.77 0.74 2.58

0.84 2.81 0.84 2.66

0.79 2.70 0.79 2.62

0.80 2.71 0.76 2.76

0.87 2.70 0.79 2.57

平均值/μg 0.84 2.73 0.77 2.66

回收率/ % 98.73 98.10

相对标准偏差/ % 3.27 1.68 4.69 3.59

原子吸收法测定值/μg 0.82 2.71 0.70 2.53

痕量铁 ,其线性关系良好 ,线性范围为 Fe3+质

量浓度 1 ～ 0.16 μg·mL
-1
,测定结果准确可靠 。

试验的适宜条件为:波长　505 nm ,盐酸用量

　1.2 mL ,甲基橙用量　2.5 mL ,双氧水用量

　1.0 mL , 温度 　100 ℃。Ca2+ , Na+ , K+ ,

Ni
2+
,Pb

2+
,Zn

2+
等离子的存在对测定结果基

本无影响 。实际测定回收率大于 98%,相对标

准偏差小于 5%。该方法应用于生产过程控

制 ,效果良好 ,是快速测定硼酰化钴中痕量铁的

有效方法。
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双星集团成功回收MD-EVA
中图分类号:TQ334.9　　文献标识码:D

　　青岛双星集团近日公布了其研究开发的

MD-EVA回收技术 ,该技术现已通过有关部门

组织的鉴定。

　　我国制鞋业大量使用 EVA材料 , EVA 是

难以降解的材料 ,会对环境造成较大的污染 。

双星集团是我国最大的鞋业制造商 , 为解决

EVA的回收利用问题 ,该集团技术人员从一次

和二次发泡机理入手 ,利用机械法和化学法相

结合的方法进行了材料几何结构和分子结构的

改变 ,使原先不可回收利用的 MD-EVA材料可

作为添加剂重新使用。

　　采用此项 MD-EVA 回收技术不仅节约了

原材料 ,而且可减轻 EVA 对环境造成的污染 。

2000年青岛双星集团通过小批量试产创利 15

万元。

(摘自《中国化工报》 , 2001-06-14)
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