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邻二氮菲分光光度法测定赤泥和石灰石混匀度
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摘要：用盐酸提取赤泥和石灰石的混合料后，通过邻二氮菲分光光度法测定提取液中铁含量，进而求得混合料中氧化铁的

质量分数，以此来衡量混匀度。结果表明，该法与重铬酸钾法比较，精密度和准确度均无显著性差异，测定混匀度的相对误

差在±２％，且方法简便、快速、准确、对环境友好，可用于生产实时监控。
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赤泥是氧化铝生产的碱性废弃物，排放量大，污染严

重，其综合利用是一个世界性难题，一般都是将赤泥改性后

再进行利用［１－２］。贵州大学－贵州平坝宏大铝化工有限公
司技术开发中心将拜尔法赤泥和石灰石按一定配比在一定

温度下烧结改性后，对其中的铝、碱进行回收，取得了很好

的成效。赤泥和石灰石混合料（简称混合料）的混合均匀

程度（简称混匀度）直接影响回收率，因此混匀度的准确测

定对实际生产具有重要指导意义。以混合料中氧化铁的含

量（质量分数）来衡量混匀度未见文献报道。混合料中的

常量铁可采用重铬酸钾法［３］进行测定，简便快速，准确度

高，但由于需要使用ＨｇＣｌ２，污染环境，现已逐渐被无汞定铁

法、光度法等取代［３－１０］。本文采用１，１０－邻二氮菲分光光
度法测定混合料中氧化铁的含量（质量分数）以衡量混匀

度，力求寻找一种快速、简便、准确、对环境友好，并能对生

产进行实时监控的方法。

１　实验部分
１．１　仪器和主要试剂

７２２型分光光度计（上海菁华科技仪器有限公司）；
ＦＡ２００４分析天平。
１，１０－邻二氮菲 －盐酸羟胺 －乙酸 －乙酸钠混合液：

称取１００ｇ无水乙酸钠和５ｇ盐酸羟胺，分别溶于水；称取
０．２５ｇ１，１０－邻二氮菲溶于１５ｍＬ乙酸中，将３种溶液混
合，用水稀释至１Ｌ。

铁标准溶液：称取一定量经高温灼烧过的高纯 Ｆｅ２Ｏ３，
用ＨＣｌ加热溶解，用水稀释配制成０．１０００ｍｇ／ｍＬ的标准
溶液。

所用试剂除标明外，均为分析纯试剂。

１．２　实验方法
称取０．７０ｇ（精确至０．０００１ｇ）混合料（取自贵州平坝

宏大铝化工有限公司），置于 ２５０ｍＬ烧杯中，加入 ５０ｍＬ
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３ｍｏｌ／ＬＨＣｌ作为提取液，盖上表面皿，在电炉上微沸加热
４５ｍｉｎ，取下，置于冷水中冷却，转移至１００ｍＬ容量瓶中，以
酸性水（ｐＨ≈４的ＨＣｌ溶液）洗涤烧杯３次，洗涤液并入容
量瓶，定容，摇匀，放置 ５ｍｉｎ，干过滤（弃去最初 １５～２０
ｍＬ）得分析液。取１．００ｍＬ分析液置于１００ｍＬ容量瓶中，
加入２０ｍＬ１，１０－邻二氮菲－盐酸羟胺－乙酸－乙酸钠混
合液，定容，摇匀，用１ｃｍ比色皿，以酸性水为参比，于波长
５１０ｎｍ处测定吸光度，计算混合料中 Ｆｅ２Ｏ３的含量（质量
分数）来衡量混匀度。

２　结果与讨论
２．１　提取条件的选择
２．１．１　样品称样量

考察样品称样量对吸光度测定的影响，以确定样品称样

量的范围。称取系列不同质量赤泥，提取后进行测定，以吸

光度（Ａ）对样品质量（ｍ）作图（见图 １）。当赤泥量
在０～０．７０ｇ时，线性相关系数为０．９９９８，这说明在 ＨＣｌ充
足的情况下，赤泥中铁离子的溶出率不变。由此可以得出，

当称样量＜０．７０ｇ时，采用 ＨＣｌ溶样进行实验是完全可行
的，而不必采用碱熔样或混合酸溶样；并且在测定混匀度时，

混合料称样量应根据配比相应变化，使混合料中赤泥质量约

为０．５０ｇ，此时吸光度在０．５左右，读数误差小，准确度高。

图 １　样品称样量对铁测定的影响

Ｆｉｇ．１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅｔｅｓｔｐｒｏｔｉｏｎｗｅｉｇｈｔｏｎｉｒｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

２．１．２　盐酸浓度
考察ＨＣｌ浓度对铁离子溶出率的影响。称取０．７０ｇ赤

泥１３份，加入５０ｍＬ不同浓度的ＨＣｌ，提取后进行测定。图
２结果表明，在ＨＣｌ浓度达到３ｍｏｌ／Ｌ时，吸光度趋于稳定，
说明铁离子溶出率趋于稳定。

图 ２　ＨＣｌ浓度对铁测定的影响
Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｏｎｉｒｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

２．１．３　盐酸用量
考察ＨＣｌ用量对铁离子溶出率的影响。称取０．７０ｇ赤

泥１０份，加入不同体积的３ｍｏｌ／ＬＨＣｌ，提取后进行测定。
表１结果表明，在３ｍｏｌ／ＬＨＣｌ体积达到３０ｍＬ的情况下，吸
光度趋于稳定，说明此时铁离子溶出率趋于稳定。为防止在

煮沸过程中造成酸蒸发过多而导致产生胶状物影响过滤并

对铁离子产生吸附，所以本实验选取ＨＣｌ用量为５０ｍＬ。

表１　ＨＣｌ用量对铁测定的影响

Ｔａｂｌｅ１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｖｏｌｕｍｅｏｆｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｏｎｉｒｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

Ｖ（ＨＣｌ）／ｍＬ 吸光度Ａ Ｖ（ＨＣｌ）／ｍＬ 吸光度Ａ

１５ ０．７１９ ４０ ０．７２８
２０ ０．７１８ ４５ ０．７２４
２５ ０．７１１ ５０ ０．７２７
３０ ０．７２４ ５５ ０．７２５
３５ ０．７３０ ６０ ０．７２９

２．１．４　提取温度
考察提取温度对铁离子溶出率的影响。称取０．７０ｇ赤泥

３份，一份在常温下（２５±５）℃放置搅拌４５ｍｉｎ，一份置于
（５０±５）℃电炉上微热搅拌４５ｍｉｎ，一份置于电炉上微沸
４５ｍｉｎ，提取后进行测定，铁的吸光度分别为０．３４４、０．４３８、
０．７２６。这表明为了使铁离子充分溶出，必须在加热煮沸的情
况下进行提取；否则测定结果严重偏低，导致对混匀度误判。

２．１．５　提取时间
考察提取时间对铁离子溶出率的影响。称取０．７０ｇ赤

泥６份，提取后进行测定。表２结果表明，在提取时间达到
４５ｍｉｎ时，吸光度基本趋于稳定，铁离子的溶出率趋于稳定。
为了达到快速测定的效果，提取时间控制为４５ｍｉｎ即可。

表２　提取时间对铁测定的影响

Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇｔｉｍｅｏｎｉｒｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｔ提取／ｍｉｎ 吸光度Ａ ｔ提取／ｍｉｎ 吸光度Ａ

１５ ０．７０２ ６０ ０．７２６
３０ ０．７１９ ７５ ０．７３２
４５ ０．７３０ ９０ ０．７３４

２．２　石灰石量的影响
测定混匀度时，若固定混合料称样量，则混合料配比不

同时，石灰石的量也不同，故有必要考察石灰石量对铁离子

溶出的影响。

固定赤泥称样量为０．５０ｇ，加入不同量的石灰石，提取
后进行测定，计算赤泥中 Ｆｅ２Ｏ３的含量（质量分数）。表３
结果表明，测定 Ｆｅ的精密度为 ０．６３％，结果稳定，故当
ｍ赤泥∶ｍ石灰石在１∶０．２～１∶０．６时，石灰石不影响赤泥中铁
离子的溶出。

２．３　线性范围
取０．１０００ｍｇ／ｍＬ铁标准溶液１、２、３、４、５、６ｍＬ分别置

于一系列１００ｍＬ容量瓶中，以蒸馏水为参比，进行测定。
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回归方程为Ａ＝０．１３３９ρ＋０．００３６，ｒ＝０．９９９９，线性范围为
０～０．００６ｍｇ／ｍＬ。

表 ３　石灰石量对铁测定的影响

Ｔａｂｌｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｌｉｍｅｓｔｏｎｅｄｏｓａｇｅｏｎｉｒｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｍ赤泥∶ｍ石灰石 ｗ（Ｆｅ２Ｏ３）／％ ｍ赤泥∶ｍ石灰石 ｗ（Ｆｅ２Ｏ３）／％

１∶０．２ ７．７５ １∶０．５ ７．８１
１∶０．３ ７．７３ １∶０．６ ７．８４
１∶０．４ ７．７５

２．４　精密度和准确度
人工制取混合料（０．５０ｇ赤泥 ＋０．２０ｇ石灰石）５份，

提取后采用重铬酸钾法和本法分别进行测定，结果见表４。
测定数据通过Ｆ、ｔ检验［４］可知，两种方法的精密度、准确度

均无显著性差异。

表 ４　分析结果对照

Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓ

测定方法
ｗ（Ｆｅ２Ｏ３）／％

分次测定值 平均值
ＲＳＤ／％

本法 ７．８２ ７．７２ ７．８２ ７．８１ ７．７５ ７．７８ ０．６２
重铬酸钾法 ７．７６ ７．６８ ７．７５ ７．７４ ７．７０ ７．７３ ０．４５

２．５　回收率
表５加标回收试验结果表明，本法用于混合料中铁的

测定，准确度完全达到要求。

表 ５　加标回收试验

Ｔａｂｌｅ５　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

ｍ试样／ｍｇ

加标量 测定量

回收率

Ｒ／％

ｍ试样／ｍｇ

加标量 测定量

回收率

Ｒ／％

０．０５００ ０．０４８８ ９７．７ ０．２０００ ０．２０１２ １００．１
０．１０００ ０．１０４１ １０４．１ ０．２５００ ０．２４４５ ９７．８
０．１５００ ０．１５１２ １００．１

３　混匀度的测定
在例行分析中，批量赤泥中 Ｆｅ２Ｏ３的质量分数存在一

个相对固定值ｗ。为使混匀度测定快速，计算方便，固定混
合料称样量为 ｍ，当测得混合料中 Ｆｅ２Ｏ３含量（质量分数）
ｗ′时，可以推出配比计算公式：

ｍ赤泥
ｍ石灰石

＝

ｗ′×ｍ
ｗ

ｍ－ｗ′×ｍｗ

＝ ｗ′
ｗ－ｗ′ （１）

将配比转换为ｍ赤泥∶ｍ石灰石 ＝１∶ｘ形式，则

ｘ＝ｗｗ′－１ （２）

由于本实验对赤泥改性采用的配比ｍ赤泥∶ｍ石灰石 ＝
１∶０．４，为使赤泥量约０．５０ｇ，故在测定混匀度时，将混合料

称样量固定为０．７０ｇ，提取后测定，计算出混合料中Ｆｅ２Ｏ３质
量分数ｗ′。以式（２）计算出ｘ，从而确定混匀度，指导生产。

为检验式（２）的准确性，人工制取５份赤泥和石灰石不
同配比的混合料，提取后测定，计算ｗ′。以表４光度法测定
结果７．７８作为 ｗ，采用式（２）计算 ｘ，进行对比。表６结果
表明，该法衡量混匀度的相对误差（ＲＥ）在 ±２％，完全满足
赤泥和石灰石配料精度要求，所以该方法可用来进行生产

实时监控。

表６　混匀度测定

Ｔａｂｌｅ６　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｍｉｘｅｄｎｅｓｓｄｅｇｒｅｅ

配比 ｍ赤泥／ｇ ｍ石灰石／ｇ Ａ ｗ′ ｘ
相对误差

ＲＥ／％

１∶０．３０ ０．５３８５ ０．１６１５ ０．５５６ ５．９７ ０．３０３ １．０６
１∶０．３５ ０．５１８５ ０．１８１５ ０．５３４ ５．７４ ０．３５５ １．５４
１∶０．４０ ０．５０００ ０．２０００ ０．５１９ ５．５８ ０．３９４ －１．４３
１∶０．４５ ０．４８２８ ０．２１７２ ０．５００ ５．３７ ０．４４９ －０．２７
１∶０．５０ ０．４６６７ ０．２３３３ ０．４８６ ５．２２ ０．４９０ －１．９２

４　结语
采用１，１０－邻二氮菲光度法测定混合料中铁的含量

来衡量混匀度，方法操作简便、快速，精密度高，结果准确，

而且可以同时测定多个样品。１，１０－邻二氮菲光度法代替
重铬酸钾有汞定铁法，消除了使用 ＨｇＣｌ２带来的环境污染。
１，１０－邻二氮菲光度法衡量混匀度能对生产进行实时监
控，满足配料精度要求，是一种切实可行的有效方法。
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