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摘要  采用无汞盐的滴定碘法测定铁矿石中的含铁量。试样溶解后,在 pH 值为3～4 的酸性溶液中 ,加入过量的KI 溶液, 生成的I 2 以

淀粉为指示剂 ,用Na2S2O3 标准溶液进行滴定。结果表明 ,改进后的方法 ,操作简单 ,测定快速 ,测定结果的 RSD< 2 .5 % ,可用于学生实
验。滴定碘法不使用有毒的HgCl 2 和K2Cr2O7 ,能保护环境、防止污染。
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  铁矿石中全铁的测定有多种方法[ 1 - 4] , 但都存在不足。

笔者采用滴定碘法来测定铁矿石中的铁含量,该方法操作简

单、测定快速, 且不使用有毒的HgCl2 和K2Cr2O7 试剂,用于学

生实验后,收到了良好的效果。

1  材料与方法

1 .1  主要试剂  K2Cr2O7 标准溶液:0 .02 mol/ L, 准确称取在

140～150 ℃烘干2 h 的K2Cr2O7 基准试剂1 .4～1 .5 g 溶于少量

去离子水后,用水定容于250 ml 容量瓶中,摇匀,计算其准确浓

度;Na2S2O3 标准溶液:0 .10 mol/ L, 称取12 .5 g Na2S2O3·5H2O

( AR) ,溶于500 ml 新煮沸的冷去离子水中, 加入0 .2 g Na2CO3

固体,贮于棕色试剂瓶中,在暗处放置7～14 d 再标定;KI 溶液

100 g/ L( 新鲜配制) 、过氧化氢溶液300 g/ L、HCl 溶液1∶1、氨水

溶液1∶1、HAc 溶液1∶2、淀粉指示剂5 g/ L。以上试剂均为分析

纯或基准试剂,所用水为二次去离子水。

1 .2 Na2S2O3 标准溶液浓度的标定  移取K2Cr2O7 标准溶液

25 .00 ml 于250 ml 碘量瓶中,加1∶1 HCl 溶液5 .0 ml ,KI 溶液

10 .0 ml , 盖上瓶盖, 在暗处放置 5 min , 加水 100 ml 后, 用

Na2S2O3 标准溶液滴定至溶液变为浅黄绿色, 加淀粉指示剂

2 .0 ml ,继续用 Na2S2O3 滴至绿色, 即为终点。并按下式计算

其 Na2S2O3 的浓 度: C1 V1 = C2 V2 , 式 中: C1、V1 分 别表 示

Na2S2O3 标准溶液的浓度( mol/ L) 和滴定时消耗的体积( ml) ;

C2、V2 分别表示 K2Cr2O7 的浓度( mol/ L) 和移取的体积( ml) 。

1 .3  试样分析  准确称取铁矿石0 .20 ～0 .30 g( 准确至

0 .000 1) 于250 ml 碘量瓶中, 用少量水润湿后, 加入10 .0 ml

浓盐酸 ,低温加热至完全溶解,稍冷后,加3～5 滴H2O2 溶液 ,

煮沸2 min 以分解除去过量的 H2O2( 开始冒大气泡) , 冷却后

加水10 ml , 小心滴加1∶1 氨水至刚有沉淀产生, 用1∶2 HAc

溶液调至pH 值为3 .0～4 .0 ,加入10 .0 ml KI 溶液, 摇匀后盖

上瓶盖 ,在暗处放置5～8 min , 加水90 ml 后, 立即用 Na2S2O3

标准溶液滴定至浅黄色, 加 2 .0 ml 淀粉指示剂 , 继续用

Na2S2O3 滴至蓝色恰好消失,即为终点。

1 .4 铁含量计算  可按下式计算铁矿石中铁的质量分数

ω( %) / ωFe( %) = ( CV×10 - 3×MFe) / ms×100 ; 式中: C、V 分

别表示 Na2S2O3 标准溶液的浓度( mol/ L) 和滴定用去的体积

( ml) ; MFe为铁的摩尔质量; ms 为试样的质量( g) 。

2  结果与分析

2 .1  测定结果的比较 分别选用赤铁矿作试样的滴定碘法
�
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与汞盐—重铬酸钾标准法, 同时测定样品5 次, 测定结果如

表1 所示。

  表1 两种测定方法的比较( n =5) %

组别 标准法均值 滴定碘法均值 Er t RSD

I 68 .32 67 .01 1 .9 2 .56 2 .14

II 68 .60 67 .14 2 .1 2 .25 2 .42

III 68 .54 67 .25 1 .9 2 .33 2 .30

2 .2 准确度与精密度试验 由表1 可知, 滴定碘法与标准

法测定结果基本吻合, 两种方法的相对误差< 2 .0 %。同时

利用 t 检验法[ 5] 进行了显著性检验( 表1) , t 0 .95 ,5 = 2 .78 , 可

见, 各 t 值均小于 t 0 .95 ,5 ,说明所测定的平均值与标准法之间

未发现有显著性差异,滴定碘法是准确可靠的 ,另外 ,由于测

定结果的相对标准偏差值均小于2 .5 % , 说明重现性好 ,精密

度较为理想。

2 .3 溶液的酸度 试验表明, 溶液的酸度愈大 ,反应速度愈

快, 但酸度太大时 ,I - 易被空气中的 O2 所氧化, 同时, 若酸度

太大,Na2S2O3 标准溶液在滴定过程中会发生分解。为此, 滴

定反应应在pH 值3 .0～4 .0 的酸性溶液中进行, 可用1∶1 的

氨水和1∶2 的 HAc 溶液调节。

2 .4  还原剂及用量  由于 E θFe
3 +

/ Fe
2 + = 0 .771 V > EI2 / I

- θ=

0 .535 V ,所以,可用I - 来还原Fe3 + , 所以采用 KI 溶液。为了

加快反应的速度和提高反应的完全程度, 应加入过量的 KI ,

通常加入 KI 的量比理论值大1 .5～2 倍即可, 而滴定碘法加

100 g/ L 的KI 溶液10 .0 ml 。KI 要用前新鲜配制 ,否则会因时

间过长部分I - 被氧化为I2 而带来误差。

2 .5 滴定时的温度 滴定反应要在室温下进行, 升高温度 ,

虽可加快反应速度, 但会降低淀粉指示剂的灵敏度、增大I2

的挥发性,同时I - 易被空气氧化而造成较大的误差。

2 .6  指示剂的选择 碘量法常用淀粉作指示剂。因为淀粉

与I2 作用形成的蓝色配合物在弱酸性溶液中, 其灵敏度很

高。若溶液的pH< 2 .0 , 淀粉易水解, 遇I2 显红色而降低其

灵敏度。通常配置成5 g/ L , 加入2 .0 ml 即可。淀粉指示剂

应在临近终点时加入, 如果加得过早, 较多的I2 会被淀粉所

包含, 使终点滞后。

2 .7 反应速度  由于Fe3 + 与 KI 的反应需一定时间才能进

行的比较完全,所以需放置5～8 min。如果放置时间不足, 则

会在滴定到终点后, 溶液又迅速变蓝, 这表明反应未定量完

成, 应重做。
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著差异。在0～24 h 桉树叶氯仿提取物能显著地抑制马铃薯块

茎蛾雌虫产卵,但在24～48 h 则对雌蛾产卵表现出显著的促进

效果,在48～72 h 处理与对照无显著差异。桉树叶的乙醇提取

物在0～24 h 对马铃薯块茎蛾的产卵行为表现出显著的产卵抑

制效果,但在48 h 后则失去产卵抑制活性( 表3) 。

  表1 烟草提取物对马铃薯块茎蛾的产卵抑制效果

处理

时间∥h
24

卵粒数
产卵抑制

率∥%

48

卵粒数
产卵抑制

率∥%

72

卵粒数
产卵抑制

率∥%
氯仿 20 .00±3 .61 * 80 .14 14 .00±10 .07 *  74 .40 9 .00±2 .08  27 .01
乙醇 24 .33±2 .33 * 75 .84 57 .33±8 .35 - 4 .87 14 .67±6 .39 - 18 .98
石油醚 95 .67±32 .69 4 .97 30 .33±14 .97 44 .53 15 .33±4 .67 - 24 .33
CK 100 .67±3 .48  - 54 .67±3 .28  - 12 .33±1 .20  -

 注 : * 表示与对照的差异性( p = 0 .05) 。下同。

  表2 滇杨叶提取物对马铃薯块茎蛾的产卵抑制效果

处理

时间∥h

24

卵粒数
产卵抑制

率∥%

48

卵粒数
产卵抑制

率∥%

72

卵粒数
产卵抑制

率∥%
氯仿 9 .67±6 .12 *  78 .19 2 .33±1 .86 * 89 .25 8 .00±7 .02 11 .11

乙醇 0 100 .00 2 .67±1 .76 * 87 .68 3 .67±3 .18 59 .22

石油醚 0 .67±0 .33 * 98 .49 6 .00±3 .51 72 .32 3 .00±2 .52 66 .67

CK 44 .33±13 .12  - 21 .67±9 .68 - 9 .00±3 .46 -

  表3 桉树叶提取物对马铃薯块茎蛾的产卵抑制效果

处理

时间∥h
24

卵粒数
产卵抑制

率∥%

48

卵粒数
产卵抑制

率∥%

72

卵粒数
产卵抑制

率∥%
氯仿 9 .33±2 .91

* 84 .96 33 .33±6 .06
* - 733 .25 2 .33±0 .67 61 .17

乙醇 34 .00±2 .31
* 45 .17 0 .67±0 .33 83 .25 1 .00±1 .00 83 .33

石油醚 16 .33±4 .10
* 73 .67 9 .33±2 .19 - 133 .25 3 .33±2 .85 44 .50

CK 62 .00±3 .00 - 4 .00±0 .58 - 6 .00±1 .15 -

3  讨论

( 1) 植物中含有抑制害虫产卵功效的化合物是其抵抗害

虫侵害的一种有效生理机制, 不论是在寄主植物还是非寄主

植物中都存在着抑制植食性昆虫产卵的化学物质,如从寄主

植物提取的混合物对小菜蛾( Pl utell a xyl osell a ) 、烟草天蛾

( Protoparce sexta) 雌蛾有显著的产卵抑制效果[ 5] 。试验结果

与相关研究结果类似,寄主植物———烟草的氯仿和乙醇提取

物中存在着对马铃薯块茎蛾有产卵抑制活性的化合物。

( 2) 许多植食性昆虫在自然情形下都不在非寄主植物上

产卵, 这一现象促使人们去从非寄主植物中寻找和分离对植

食性害虫有产卵抑制活性的化学物质。研究结果显示 ,非寄

主植物桂竹香糖芥( Erysi mu m cheirant hoi des) 中含有抑制菜粉

蝶( Pieris rape) 和绿粉蝶( Pieris napi) 产卵的化学成分[ 6] ,而将

芸香科植物中的香豆素和芸香苷喷在大白菜上能显著降低

小菜蛾在白菜上的产卵量[ 7] 。有报道显示, 数种非寄主植物

提取物的混合物能强烈地抑制马铃薯块茎蛾雌虫的产卵行

为[ 8] 。试验从滇杨叶和桉树叶中提取的混合物在24 h 内对

马铃薯块茎蛾的产卵行为亦表现出十分显著的产卵抑制

效果。

(3) 在实际应用中具有产卵抑制功效不同的化合物 , 作

用于害虫产卵行为的持续时间是非常重要的, 有效时间越

长, 防治害虫产卵的效果越好。室内测定结果显示, 滇杨叶

的氯仿和乙醇提取物、烟草的氯仿提取物对马铃薯块茎蛾的

产卵抑制活性可持续48 h 以上,而桉树叶的各种提取物的活

性仅持续24 h。意外的是,桉树叶的氯仿和乙醇提取物在24

～48 h 对马铃薯块茎蛾表现出极显著的产卵刺激行为, 这种

现象究竟是由于提取物中含有刺激雌蛾产卵的活性物质, 还

是由于提取物影响了马铃薯块茎蛾的交配行为, 或是雌蛾对

提取物的快速适应所导致的, 还有待进行更深入的研究。
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3  结论

滴定碘法与汞盐—重铬酸钾法均可作为铁矿石中铁含

量的测定方法。但滴定碘法更简单、快速、无污染 , 可用于

学生实验。
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