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水体中铁的价态的反相流动注射分析① 

李和平 郑泽根 
(测试分析中≈) 

滴 要 本文用反相流动注射分析—分光光度法研究了自来米、汪水知城市 

虚水申铁的竹态，以记录双峰加争作为定量依据．Fe(Ⅱ)争 Fc(Ⅲ)的检出艰均为 

D．J 腿 ／ml，线性关 系 旭 ／ml'曼敏度 81．65x 10 L·cm_。·tool_。 ． 

实际样品分析结果与原子吸收法和手工出色法接近． 

关键词 铁的形态，反相流动注射分析．环境保护 

1 前 言 

自来水中较多悬浮态铗存在。不仅对仪表、纺织、丝绸等工业产品质量有较大影响， 

而且对人体也有不良影响．水样品中铗的分析，常见的是全铁分析．而总铁浓度往往难于 

表征其价态变化 ．水化学工作者常以Fc(Ⅲ)和 Fe(I1)寥予问含量变化作为确定氧化—还 

原环境的方法之一．于振安” ，徐荃 ，J．Alomr 先后用流动注射—分光光度法研究了 

水体中的 Fe(1lI)和 Fe(]2)．反相流动注射分析(reverse Flow][njeeteon Analysis， 简称 

rFIA) 研究水体中铁的侨态，国内外尚来见报道．本文在流路中引入一个二通管控箭， 

交替进样 (试剂)法实现 Fe(Ⅱ)和总 Fe的同时测定，双峰加和作为定量依据，总 Fe虽 

与 Fe(Ⅱ)量之差为 Fe(1H)含量．灵敏度 8=l、65×10’L· 一 ·tool_。 ，是流动注射 

法(FIA)的2 5偿、手工比色法的 1．5倍．进样每小时 240次．测定自来永、城市废水和 

嘉陵江水中的可溶态和悬浮态 Fe，相对标准偏差<i％，加标回收93．8一l09％，与原予 

吸收法和手工比色法测定结果接近． 

2 实验部分 

2．1 试剂与仪器 

Fe(丑)和 Fe(皿)标准培液，称取 0．1755g分析纯tNH。)，SO。·FeSO ·6H，0 ，溶 

解在 0．1mol盐酸中，保持最终酸度为 O．1mol盐酸并定容 250mi，该溶液含 Fe(Ⅱ) 

100,gg／mi(新配)．髂取 0．4317g分析纯NH．Fe(SO．) ·12H o并按 Fe(1t)标准溶液轺 

粥的配镪方法配翩，定容250m~．，该镕液台Fe(Ⅲ)500vg／m1． 

试剂 A 称取 0．4g邻菲罗啉，溶解在 lOml无水乙醇中，再加入2．7g乙酸钠、6ml 

lmol盐驶，溶解并稀释到200m1．控制最终酸度 oH5．0． 

①本谋题系奉院青年科研基金资助项目． 

本文 1990年 3月 23日收到． 
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试剂 B 在试荆 A的配翩基础上，再加人 O．8g盐酸羟胺作还原剂．溶解并稀释副 

200m1．控制最终酸度 pH5．0． 

仪器 FlA一12浇注仪主机．uv一260自记分光光度计，721分光光度计． 

2．2 反相漉动注射分析方法 

实验中以试样作载流，以二通管 T控翩交替定量注人试羽 A和试剂 B到试样流中． 

先注人的试剂 A 与试样漉中的 Fc(Ⅱ)反应．后注人的试剂 B与试样流中的 Fc(Ⅱ) 

试剂 A 试剂 EL 

和 Fe(Ⅲ)反应，从裣测器先后获得其吸光度．实现 

Fe(Ⅱ)与总 Fc的同时 定，分析流路见图 1．反应 

管长 190cm，管径 0．5ram，流量3．10ml／min 进样 

(试剂)125pi．采样时间 s秽．记录双峰的第二峰 

⋯  出现极大值转换进样闽至采样位置．波长 512nm， 

流通池光路长 10mm，孔径 1．0ram。 

囤J Fe(Ⅱ) 托 (Ⅲ)的反 

相流动注射分钎流路 

2．3 实际水样分析方法 

移取上层清亮水样 通过 0．8~m滤膜过滤，收集滤液并谭节 pH卜 3．按 22．的分析 

方法测定并分别计算出Fc(Ⅱ)及 Fe(／I／)含量，该结果为水样中可溶态 Fe(Ⅲ)和 Fe(]I)含 

量．滤膜上的悬浮态 Fe用 1 mo1盐酸溶解 ，收集于50 m1容量瓶中定容并调节 pH2 
— 3．用 2．2的分析方法测定并计算出悬浮卷 Fe(／I)和Fc(m)含量． 

3 结果和讨论 

3．1试剂混租液中显色耙和还原剂古量、pH值 ， 

本文用邻菲罗咻作为 定 Fc(Ⅱ)的显色剂，盐酸羟胺作为 定 Fc(IID的还原剂．试 

剂 A中不含盐酸羟胺，只与试祥流中的Fe(]I)反应：试剂 B中既含显色剂邻菲罗啉 又 

含还原剂盐酸羟胺．同时与试样流中的 Fc(]I)和 Fe(111)~．应．表 1表明，显色剂邻菲罗 

啉禽量增加，吸光度增大，当其古量大于 02．0％时．吸光度不发生变化．． 

表 1 显色剂邻菲罗噼含量对吸光度的影响 

F Ⅱ)t期 ／正I 

表 2表明．还原剂盐酸羟胺含量太于0．4％时，吸光度不发生变化．表 3表明．pH 

值 2—5．吸光度值较高．实验确定：试剂A为显色剂邻菲罗啭 0I2％，pH5．0的溶液：试 

荆 B为显色剂邻菲罗啉 0、2％。还原剂盐酸羟胺 0．4％。pH$、0的混和液．为防止 Fe 

【Ⅱ)和 Ⅲ)水解析出．控材试样的pH值2—3． 
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襄2 还原剂盐酸羟胺对Fc(Ⅲ)谢定的影睛 

F 班)I· g Ⅲ1邻菲罗蚌o，2％ 

襄 3 ，H值对测定结果的影响 

FetlI)l,Op~／ Ⅲ O飕 ／ 

3．2 反应管长、流量．进试捐量的影睛 

实验中采用单因素试验法优选反应管长、流量和进试剂量。表 4表瞬。反应管长增 

大、吸光度增大，当反应营长大于 190cm时。吸光度变化缓慢．表 5表明，流量对吸光 

度的影响在一定范围内是流量增大、吸光度增大。当流量大于 3．10ml／min时，吸光度 

反而下降．表六表明，进试青町量 125#1时吸光度值较大，太子 125#1吸光度反而下降．综 

合考虑 Fe(II)与 F￡(Ⅲ)铡 定结果 和进样频率 ，确定反 应管长 为 190cm、流量 

3．|ml／min、避试热量 125p1． 

表 4 反应首长对吸光度和进样频辜的影睛 

Fe(II)l~g／ml Fe(~)Ipg／ml 

袅 5 涛量对吸光度和进样频率的菇睛 

流量(ml／min) 2．20 2．60 3．10 3，50 3．75 4,00 

Fe(Yr)的吸光度 0．209 0．．223 0．23o 0．224 0．226 0．220 

Fc(m)的瑷光度 O06n 0．247 0．246 0．236 0．234 0．222 

进样频率 181 240 292 300 333 375 

(敬样／小时) 

Fe(II)t~ ／ml 州 Ⅲ)1 ／ 
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表 6 进试捐置对暖光度和进样频率的影响 

Fe(Ⅱ)l胜 ／ml Fe(IE)I~g／m1 

3．3 采样对问对吸光度的影晌 

表 7表明，采样时间太于8秒，吸光度基本上不发生变化．注样后，记录双蜂的第二 

蜂出瑷极大值时转换开关至。采样’位置． 

表 7 采样时阃对暇光受的影响 

}：蜀 1 秒 

。2。 

0 l0 

因3 响应信号不筒峰的践性关系 

3．4 F 1I)和总Fe的记录蜂形圄 

图 2为所选实验条件下，Fe(II)羊f『总 

Fe的记录峰形 ，左右双蜂或双蜂加和的线 

性关系，见囤3．数学处理结果见表 8． 

3．5 千扰离子对 Fe(1I)及 Fe(蜓)的影响 

下列浓度离子对 Ippm Fe(Ⅱ)及 Fe 

(Ⅲ)产生的误差< 1 5％：300ppm Pb 

(Ⅱ)， 200pprn Zn (Ⅱ )， 100ppra Cu 

(Ⅱ) ·Cd (Ⅱ)，50ppra Co (Ⅱ) -Ni 

(Ⅱ )， 20ppm W (Ⅵ ) a Hg (Ⅱ ) 

200ppm Fe(Ⅲ)对 Ippra Fe(卫 产生 

的误差<5％． 

3．6 线性关系、检出限 精密度与显敏崖 

Fe(]I)与 Fc(iE)的 混 和 液 浓度 0— 

4．0#g／ml，线性关系见图 3，数学处理表 

8，说明无论是单峰或双蜂加和都有矗好线 

性关系．从表 8看出，双峰加和能显著挺商 

分析灵敏度．以三倍空白信号枥磕偏差表 

示 ， Ⅱ)和 Fe(I[1)检 出限 O015Bg／m1． 

对不-回浓度未知液中的 Ve(E)和 Fe(班)分 

别 7次同时测定，计算枢对标准偏差，结果 

觅表 9． 
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表 8 对圈3曲线的回归分析结果 

表 9 澍定结果的精密度 

3．7 工作曲线 

在总铁的线性范围内，分别移取 Fe(rf)和 Fe(Ⅲ)标准溶液。配制成一系列浓度 

Fe(Ⅱ)和 Fo(m)混和溶液．按测定方法测定，以双峰加和为堆分别绘制 F《Ⅱ)和 Fo(1{1)的 

工作曲线，计算出回归方程． 

3．8 加标回收 

分别在可溶态和悬浮态水样中加入一系列浓度的Fo(1I)和 Fe(Ⅲ)．按制定方法钡《定 

并计算回收率 (表 lO)，Fc(~)93．＆一lo9％、Fo(m)91．9—103％． 

裹 10 加标回收实验结果 单位： g／ml 

测定值为 I l敬测定晕果的均值 

3．9 方法对照 

将本测定方法与手工忱色法和原子吸收法对照，测定结果见表 I 1．本文方法分析速 

度比手工比色法快 I5倍．与原子吸收法接近． 

3．10 实斥水样穗定结果 ． 

http://www.cqvip.com


94 重庆建筑工程学院学报 1991年 

分别取沙坪坝水厂的自来水．中渡口嘉陵汪水和乌龟山污水场的城市污水进行处理和 

测定．结果见表 l2，与原子吸收法对照相接近． 

表 1l 方法对照结果 单位：#g／mt 

袅 12 实际水样测定结果 单位：旭 ／ml 

从表 12中看出，岛来水中未浏出Fc(Ⅱ)．可能由于原江水经漂白处理后，Fe(Ⅱ)转 

化为 Fc(Il1)，致使自来水中 Fc(Ⅱ)古量降低． 
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THE REVERSE FLOW  INJECTION ANALYSIS OF TH E IRON 

SPECIAT10N IN THE W ATER 

Ll Heping Zheng Zegen 

(The Center ofTest and Analysis) 

● 

ABSTRACT In this paper，the reverse flow injection analysis of the iron spcciation in 

tap water,river water and urban wastcwater Ts口n：&en【cd．The gum of the recording double 

lxak is used as basis of quantitative analysis． c detection limit of F《Ⅱ)and Fc(Ⅲ)is 

0．015 g／m1． The linear relation is 0-4,sg／mL Thc sensitivity 0I．65 × l0’l 

cm ’·to ol ‘．Thc results of the practical sample analysis approach the results of atomic 

absorption spectroscopy and the colorimetric analysis meth od
．  

证0n 

KEY WORDS iron speciation，revcT~flow injection analysis，environmental protec- 
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