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摘　要 : 在 H2SO4介质中 ,微量铱的存在对 KIO42偶氮胂 DBM的褪色反应有明显的催化作用 ,探讨了该褪色反应的

最佳条件及微量铱的测定方法 ,检出限为 0. 1μg/ mL , 铱含量在 0. 1～1. 0μg/ mL范围内符合比尔定律.
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　　22(22胂酸基苯偶氮)272(2 ,62二溴242甲基苯偶
氮)21 ,8二羟基23 ,6萘二磺酸 (偶氮胂 DBM)是分光

光度法测定稀土元素的灵敏显色剂[1 ] ,做为偶氮胂

型的不对称变色酸双偶氮试剂亦可用于痕量铂系元

素的催化分光光度测定[2 ] .作者发现 ,在 H2SO4介质

中 ,偶氮胂 DBM和高碘酸钾在沸水浴中长时间加

热亦无明显褪色现象 ,而在微量铱 ( Ⅲ)存在时 ,褪色

反应 7 min内完成 ,且褪色程度与铱含量有良好的

线性关系 ,由此提出了微量铱的催化分光光度分析

新方法.此法简便、灵敏度高 , 检出限为 0. 1μg/ mL ,

铱含量在 0. 1～1. 0μg/ mL范围内线性关系良好.

1　实验部分

1. 1　主要试剂和仪器

Ir ( Ⅲ)标准溶液[3 ] : 称取 0. 248 1 g光谱纯水合

氯铱酸铵 (NH4) 3 IrCl6·H2O ,以少量 2 mol/ L HCl 溶

解 ,转入 100 mL 容量瓶中 ,以 2 mol/ L HCl 稀至刻

度 ,此为含铱 1. 0 mg/ mL 试液.使用时用水稀至 10.

0μg/ mL.

偶氮胂 DBM : 配制 0. 05 %水溶液 (上海长科化

学试剂厂) .

KIO4溶液 : 0. 01 mol/ L.

H2SO4溶液 :4. 0 mol/ L.

721型可见分光光度计 ,恒温水浴锅.

1. 2　实验方法

准确移取铱标准溶液 0. 5 mL 于 10 mL 比色管

中 ,加入 4 mol/ L H2 SO4 1. 2 mL , 偶氮胂 DBM 0. 5

mL ,摇匀 ,加入 0. 01 mol/ L KIO4溶液 0. 6 mL ,稀至刻

度 , 摇匀 ,在沸水浴中加热 7 min ,取出立即在流动

水中冷却至室温.同时进行空白实验 ,然后在 540

nm波长下 ,用 1 cm比色皿以蒸馏水作参比测定吸

光度 ,并计算其褪色度 : △A = A0 - A i ( A0为不含铱

时的吸光度 , A i为含一定铱时吸光度) .

2　结果与讨论

2. 1　吸收曲线

按照实验方法绘制吸收曲线 (图 1) ,曲线 Ⅰ与

　　　

图 1　吸收曲线

Fig. 1　Absorption curve
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曲线Ⅱ完全相同 ,表明没有 Ir 存在时 ,褪色反应并

不发生 ,曲线Ⅲ表明微量 Ir的催化作用使褪色反应

进行完全.实验时选用在λmax等于 540 nm处测定 ,

此处△A 值最大.

2. 2　反应条件

2. 2. 1　H2SO4用量

实验表明 , 4 mol/ L H2 SO4用量在 1. 0～114 mL

时 , △A 值最大而且恒定 ,本实验选用 1. 2 mL , H2

SO4最终浓度为 0. 48 mol/ L.

2. 2. 2　显色剂用量

0. 05 %偶氮胂 DBM溶液在 0. 4～0. 7 mL 之间

△A 值最大而且稳定 ,本方法选用 0. 5 mL.

2. 2. 3　KIO4用量

0. 01 mol/ L KIO4溶液用量在 0. 5～0. 8 mL之间 ,

△A 值最大且恒定 ,实验选用 0. 6 mL.

2. 2. 4　加热时间及褪色反应的稳定性

实验表明 ,室温下反应几乎不进行 ,在沸水浴中

加热 6～9 min完成褪色反应 ,且 △A 值恒定 ,本文

选用加热 7 min.将反应混合物快速冷却至室温后 ,6

h内吸光值不变.

2. 2. 5　外来离子的影响

实验条件下 ( Ir = 5μg) ,相对误差在±5 %以内 ,

下列离子不干扰测定的允许量为 : Ni2 +、Ba2 + 10 mg ;

Al3 + 8 mg ; NH +
4 、Hg2 + 6 mg ; Na +、Cd2 + 5 mg ; Sr2 +

2 mg ; Cu2 +、Cd2 + 1 mg ; Cr3 + 200μg ; Ca2 +、Pb2 + 、

Sn2 + 100μg ; Fe3 +、Pd2 + 20μg. Rh3 +、Os4 + 10μg ;

Ru3 + 5μg时对测定有影响.

2. 3　样品中铱含量测定

2. 3. 1　标准曲线制作

准确移取 Ir ( Ⅲ)标准溶液 1～10μg于 10 mL比

色管中 ,按照实验方法作标准曲线 ,结果得出线性回

归方程为 A = 0. 3156 C + 0. 0415 ,相关系数为 r = 0.

9861. 表明 Ir含量在 0. 10～0. 10μg/ mL范围内符合

比尔定律 ,检出限为 0. 1μg/ mL.

2. 3. 2　合成样的配制及测定

合成样 ①: 取 100 mL 容量瓶 ,准确移取 1. 0

mg/ mL Ir ( Ⅲ)标准溶液 0. 3 mL ,10 mg/ mL Na +、Cd2 +

各 3 mL用水稀释至刻度 ,该合成样中 Ir ( Ⅲ)为 3

μg/ mL. 取 1. 0 mL该样品于 10 mL比色管中依实验

方法测定 Ir ( Ⅲ)含量.

合成样 ②: 取 100 mL 容量瓶 ,准确移取 1. 0

mg/ mL Ir ( Ⅲ) 标准溶液 0. 4 mL , 10 mg/ mL Hg2 + 、

Ni2 + 、Al3 +各 1. 0 mL ,用水稀释至刻度 ,该合成样中

Ir ( Ⅲ)为 4μg/ mL ,取 1. 0 mL该样品于 10 mL比色管

中依实验方法测定 Ir ( Ⅲ)含量.

合成样中 Ir的分析结果 (表 1)表明该方法灵敏

表 1　合成样中 Ir的分析结果

Table 1　Analytical results for composite Samples

标准含量/ (μg/ mL) 测定值/ (μg/ mL) 平均值/ (μg/ mL) 回收率/ %

合成样① 0. 30 0. 32 0. 31 0. 30 0. 298 99. 3

0. 28 0. 27 0. 31

合成样② 0. 40 0. 43 0. 41 0. 40 0. 412 103

0. 43 0. 38 0. 42

度高 ,便捷快速 ,回收率在 99 %～103 %之间.可用

于微量铱的测定.
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Catalytic Spectrophotometric Determination of Ir( Ⅲ) by Decolorizing
Reaction with Ir( Ⅲ)2KIO42arsenazo2DBM

LIU Xi2lin , J IA Xiao2ju , ZHANG Fu2long

( Gansu Association University , Lanzhou 730010 , China)

Abstract : A spectrophotometric methed for the determination of Ir ( Ⅲ) on the oxidative fading arsenazo - DBM with

KIO4 in acid medium . the methed offers the advantages of simplicity ,rapidity ,and sensitivity. Beer’s Law is obeyed

from 0. 1 to 1. 0μg Ir/ ml and the determination limits is 0. 1μg Ir/ ml . The catalytic Reaction occurs in water phase.
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