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快速测定有机胺中氯离子含量
*

薛建萍，都业俭，孙二凤，胡丽霞，周丽霞，吴 娜

( 包头华美稀土高科有限公司，内蒙古 包头 014010)

摘 要:实验以硫氰酸汞乙醇溶液为显色液，采用分光光度法于 460 nm波长处测定有机胺中氯离子含量。通过实
验对显色剂用量、显色时间、加酸量等条件进行了优化，并进行了干扰离子消除试验。本方法的检出限为
0. 034 2 μg /mL，方法回收率 93. 10% ～ 104. 60%，ＲSD≤1. 75%，检测快速、准确、灵敏度高、精密度好，适用于有机
胺中氯离子含量的测定。
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Ｒapid Determination of Chloride Ion Content in Organic Amine
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Abstract: In this experiment，the mercuric thiocyanate ethanol solution is as color － substrate solution and the chlorine
ion content in organic amine is determined with spectrophotometry at the wave length of 460 nm． Such conditions as the a-
mount of chromogenic agent，chromogenic time and amount of acid added are optimized by the experiment as well as the
elimination test of interfering ion is carried out． The detection limit of this method is 0. 034 2 μg /mL，adding standard re-
covery is 93. 10% ～ 104. 60% and ＲSD≤1. 75% ． The method is fast，accurate as well as with high sensitivity and preci-
sion，which is suitable for determining the chloride ion content in organic amine．
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近年来，大量工业烟气排放，严重污染了大气环

境，特别是二氧化硫的排放得到人们的重视。为了
保证经济和环境的可持续发展，一方面我们要尽可

能地减少二氧化硫的排放，另一方面开发经济合理

且有效的烟气脱硫新技术。
有机胺是专门针对烟气中的 SO2 气体所设计的

一种新型高效吸收剂［1］，主要成分是有机胺类化合

物，轻度腐蚀、不燃不爆、无挥发，对烟气中的 SO2 气

体吸收效率高，可到达 99. 5%以上［2］。对烟气含硫
量不敏感，适用各类烟气 SO2 的处理，并且运行成本

低，经济效益明显，不存在二次污染，可回收再生循

环使用［3］。
目前，化学分析法中没有有机胺中氯离子含量

的分析方法。本文对有机胺中氯离子含量分析方法
进行了研究，提出快速测定有机胺中氯离子含量的

新方法。
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1 实验部分
1． 1 仪器
可见分光光度计( 722 型，上海欣茂仪器有限公

司) ;

电子分析天平( AL104，梅特勒—托利多仪器
( 上海) 有限公司) 。
1． 2 试剂及材料

H2O2 ( 30% ) ;
硝酸铁( 150 g /L) ;
硝酸银( 5 g /L) ;
硝酸( 1 + 1) 、( 1 + 3 ) : 先将浓硝酸煮沸驱赶出

氮氧化物，用煮沸的去离子交换水配制。
硫氰酸汞乙醇溶液( 3. 5 g /L) : 称 0. 7 g 硫氰酸

汞加入 200 mL乙醇中溶解。放置一周后将上清液
吸到另一个棕色瓶中备用［4］。
氯标准贮存溶液( 1 g /L) : 称取 1. 648 5 g 经

400 ～ 450 ℃灼烧过的氯化钠( GＲ) 于 500 mL 烧杯
中，加 200 mL水溶解，移入 1 000 mL容量瓶中用水
稀释至刻度，混匀。
氯标准溶液( 10 μg /mL) : 移取 5. 00 mL氯标准贮

存溶液于 500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
去离子交换水［5］: 使用前需进行氯离子检验，

方法是: 量取 20 mL水于比色管中，加入 2 mL 硝酸
银( 5 g /L) ，轻轻摇动，在 60 ℃水浴中保温 10 min，

目视看不出有浑浊方可使用。
1． 3 实验样品
实验样品由包头华美稀土高科有限公司提供。

1． 4 检测方法
取 5 mL试样于 100 mL 容量瓶中，用水稀释至

刻度，混匀。移取 2 mL 定容后的溶液于 100 mL 容
量瓶中，用水稀释至刻度，混匀待用。
1． 4． 1 氯离子检测方法
移取一定量的待测试液( 依据氯离子含量) ，于

25 mL容量瓶中，加入 2 mL硝酸( 1 + 3) ，2. 5 mL硫
氰酸汞乙醇溶液 ( 3. 5 g /L ) ，2. 5 mL 的硝酸铁
( 150 g /L) ，用水稀至刻度，定容。15 min 后在波长
460 nm、3 cm 比色皿，以试剂空白为参比，比色测
定。
1． 4． 2 标准工作曲线的绘制
分别吸取 0、1. 00、2. 00、3. 00、4. 00、5. 00 mL氯

离子标准溶液( 10 μg /mL) 于 25 mL 容量瓶中，按
1． 4． 1的操作步骤进行，绘制标准曲线，计算回归方
程。

2 实验结果与讨论
2． 1 最大吸收波长的选择
取 10 μg、20 μg 氯标准溶液，置于 25 mL 容量

瓶中，按 1． 4． 1 实验方法，于波长 420 ～ 490 nm范围
内测定吸光度，绘制吸收曲线，如图 1 所示。

图 1 汞标准溶液吸收曲线

为了保证灵敏度，通常选择被测物质的最大吸

收波长作为测定波长。由图 1 可见，试验溶液在
460 nm波长处有最大吸收峰，因此，本实验选择分
析波长为 460 nm。
2． 2 加酸量的选择

取 20 μg 氯标准溶液于 25 mL 容量瓶中，分别
加入( 1 + 3 ) 硝酸溶液 0、0. 5、1. 0、1. 5、2. 5、3. 0、
3. 5、4. 0 mL，按 1． 4． 1 实验方法操作，测得试样的吸
光度值，结果见图 2。
加酸量不同对待测组分的吸收光谱、显色剂的
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形态、待测组分的化合状态及显色化合物的组成有
影响，直接影响显色剂的解离程度和离子的稳定

性［6 － 7］。由图 2 可知，硝酸溶液( 1 + 3 ) 加入量在
1. 5 ～ 3. 0 mL时吸光度最大，测定结果稳定。因此，
本实验选择硝酸溶液( 1 + 3) 加入量为 2. 0 mL。

图 2 不同加酸量吸光度值

图 3 不同显色时间吸光度值

2． 3 显色剂用量及显色时间的选择
取 20 μg 氯标准溶液于 25 mL 容量瓶中，分别

加入硫氰酸汞乙醇溶液( 3. 5 g /L ) 1. 0、1. 5、2. 0、
2. 5、3. 0、3. 5 mL，按 1． 4． 1 实验方法进行操作，分别
在 2、5、10、20、30、40、50、60、70 min 后，在波长
460 nm、3 cm 比色皿，以试剂空白为参比，比色测
定。不同显色时间测定的吸光度结果见图 3。
加入过量的显色剂是必要的，但显色剂过量太

多，有时会引起副反应或改变有色配合物的配位比，

使测定的吸光度值偏低。当显色剂用量不足时，则
被测物不能完全转化为硫氰酸铁络合物，使测定的

吸光度值偏低［8］。由图 3 可知，在相同的时间内，随
着显色剂用量的增大，吸光度值趋于平稳，当显色剂

在 2. 0 ～ 3. 0 mL时，吸光度值达到最大值。另外在
相同的显色剂加入量时，随着时间的增大，吸光度趋

于平稳，当时间在 10 ～ 50 min 内，吸光度值达到最
大值。综合考虑，本实验选择显色剂用量为
2. 5 mL，显色时间为 15 min，并要求在 50 min 之内
完成测定。
2． 4 共存离子的干扰
有机胺样品中含有的主要共存离子有: Fe3 +、

Ca2 +、Al3 +、Mg2 +、Pb2 +、Zn2 +、Mn2 +、F －、SO2 －
4 ，各共

存离子最高质量浓度见表 1，按最高浓度配制 9 个
单一共存离子的待测溶液，分别加入 10 μg 氯标准
溶液，进行共存离子干扰试验，测定结果见表 1。

表 1 共存离子浓度及氯离子测定结果

指标 Fe3 + Ca2 + Al3 + Mg2 + Pb2 + Zn2 + Mn2 + F － SO2 －
4

共存离子最高质量浓度

/ ( μg·mL －1 )
25． 0 15． 0 15． 0 12． 5 5． 0 5． 0 5． 0 25． 0 100． 0

氯离子测定值 /μg 10． 14 10． 02 10． 02 9． 91 9． 91 10． 02 9． 91 9． 91 9． 91

在分光光度法中，共存离子的存在，对待测离子

会有干扰，并且随共存离子质量浓度的升高，干扰随

着增大，从表 1 可知: 有机胺中含有的共存离子在最
高质量浓度时，其对氯离子测定结果影响很小，说明

9 种共存离子对氯离子的干扰很小，可以忽略。
2． 5 线性方程
分别吸取 0、1. 00、2. 00、3. 00、4. 00、5. 00 mL氯

离子标准溶液( 10 μg /mL) 于 25 mL容量瓶中，加入
2 mL 硝酸 ( 1 + 3 ) ，2. 5 mL 硫氰酸汞乙醇溶液
( 3. 5 g /L) ，2. 5 mL 的硝酸铁( 150 g /L) ，用水稀释

至刻度，定容。15 min 后在波长 460 nm、3 cm 比色
皿，以试剂空白为参比，比色测定吸光度，以氯离子

质量浓度( μg /mL) 为横坐标、吸光度 A 为纵坐标进
行线性回归。
结果表明，氯离子质量浓度在 0 ～ 2. 0 μg /mL

范围内与吸光度呈良好的线性关系，符合朗伯比尔

定律，线性方程为 A = 0. 214 0ρ + 0. 001 2( A为吸光
度，ρ为质量浓度) ，其相关系数 r = 0. 999 9。
2． 6 检出限
对空白溶液进行 11 次测定，计算其标准偏差为
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0. 011 4 μg /mL，以 3 倍的标准偏差确定本方法的检
出限为 0. 034 2 μg /mL。
2． 7 精密度试验
选取有机胺 1#、2#、3#样品按 1． 4 检测方法分别

进行 11 次测定，结果见表 2。
表 2 精密度测定结果 ( n = 11)

样品编号
平均值

/ ( mg·mL －1 )

SD

/ ( mg·mL－1 )

ＲSD

/%

有机胺 1# 4． 65 0. 042 0. 91

有机胺 2# 15． 43 0. 270 1. 75

有机胺 3# 35． 52 0. 560 1. 58

由表 2 可看出，测定样品的相对标准偏差较小，
ＲSD≤ 1. 75%，表明本方法具有较高的精密度。
2． 8 方法回收实验
按 1． 4 检测方法将有机胺 1#、2#、3#样品分别制

成待测溶液并向其中分别加入 10 μg、20 μg 的氯标
准溶液，进行回收率实验，测定结果见表 3。

表 3 回收率测定结果

样品编号
本底值

/μg
加标量

/μg
测定值

/μg
回收率

/%

有机胺 1# 4． 65 10 13． 96 93． 10

4． 65 20 24． 66 100． 05

有机胺 2# 15． 43 10 25． 29 98． 60

15． 43 20 34． 31 94． 40

有机胺 3# 35． 43 10 45． 77 103． 40

35． 43 20 56． 35 104． 60

由表 3 可 知，加 标 回 收 率 在 93. 10% ～
104. 60%之间，表明本方法测定结果准确。

3 结论
( 1) 用硫氰酸汞间接分光光度法测定有机胺中

氯离子含量的分析方法，其最佳分析条件为: 硝酸溶

液( 1 + 3) 加入量为 2. 0 mL、显色剂用量为 2. 5 mL、
显色时间为 15 min，并要求在 50 min 之内完成测
定。
( 2) 共存离子对测定的影响可以忽略，氯离子

质量浓度在 0 ～ 2. 0 μg /mL 范围内符合朗伯比尔定
律，测定结果 ＲSD≤ 1. 75%，精密度好，稳定性高，
方法回收率 93. 10% ～104. 60%。
( 3) 检测方法准确度高，完全能够满足有机胺

中氯离子含量的分析检验要求。
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