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摘  要  针对功能纤维中添加 × 的含量测定问题 对功能纤维样品采用高温消化 !混酸溶解的前处理方式 以抗

坏血酸作 ƒ
 !≤∏的掩蔽剂 二安替比林甲烷作为显色剂 用分光光度法在 Κ  波长处测定功能纤维中纳

米 × 的含量 ∀钛的质量浓度在   ∗   Π范围内标准液质量浓度与吸光度呈良好的线性关系 线性方程

为 ψ   ξ      Ρ
 1 检测限为  Π平均回收率  以上  ΡΣ∆     ∀该方法简便快

速 准确度高 实用性强 ∀

关键词  功能纤维 × 二安替比林甲烷 分光光度法

中图分类号     文献标识码     

Σπεχτροπηοτοµετριχ δετερµινατιον οφ ΤιΟ2 ιν φυνχτιοναλφιβερ ωιτη ∆ΑΠΜ

≠ ÷∏ ÷ ≠∏

 Ηεβει Ρεσεαρχη Χεντρε οφ Αναλψσισ ανδ Τεστινγ  Ηεβει Υνιϖερσιτψ οφ Σχιενχε ανδ Τεχηνολογψ Σηιϕιαζηυανγ  Ηεβει    Χηινα

Αβστραχτ  ×  ×  ∏∏ 

 ∏  √ ¬      × 

         ƒ


 ≤∏




 ⁄° √√Κ    ¬

×  ∗   Π∏ ψ   ξ    

 Ρ

 1   Π√√ √  √

√  ≥⁄    × ∏ 

Κεψ ωορδσ  ∏×  

收稿日期         修回日期     

作者简介 杨晓华 )  女 工程师 ∀主要从事分析测试研究 ∀ ∞2¬    ∀

  将无机纳米材料 × 添加到纤维或天然纺织

品中 可以制备具有无毒 !耐高温 !防辐射 !抗静电 !

保暖性能好等特点的功能纤维制品≈   ∀近年来对

含纳米 × 功能纤维产品的研制与生产已成为纺

织行业的热点 ∀ × 添加量的多少成为功能纤维品

质的一个表征 但功能纤维中 × 含量的测定方法

还没有相关的国家标准和行业标准 ∀有关功能纤维

中 × 含量测定方法的研究 将对产品质量的控制

及产品标识的确定具有积极意义 ∀

微量钛含量的测定方法主要有 ÷2射线荧光光

谱法≈ !原子吸收光谱法≈   !电感耦合等离子体发

射光谱法≈  等 但这些方法所用仪器与设备价格

昂贵 试剂消耗量大 而且主要适用于冶金矿山等金

属样品或矿样分析 ∀二安替比林甲烷以下简称

⁄°属离子缔合物形成显色剂 在酸性条件下与

钛 以Β物质的量比比例反应生成黄色络合

物≈
利用其紫外吸收特点可定性定量测定 × 含

量 ∀本文对采用二安替比林甲烷分光光度法测定功

能纤维中 × 含量进行了大量实验研究 取得了满

意的测定结果 ∀

1  实验部分

1 .1  仪器与试剂
紫外分光光度计日本岛津 马弗炉天津市华



北实验电炉厂 ∀

钛标准溶液  Π以钛计 ≥  )

 国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院 

硫酸 !盐酸 !二安替比林甲烷 !抗坏血酸 所用试剂均

为分析纯 ∀

功能纤维 吉藁化纤股份有限公司提供 ∀

1 .2  样品的制备
将待测功能纤维样品于 ε 恒温箱中干燥 

转至干燥器中冷却至室温 ∀称  ∗  干燥样品于瓷

坩埚中 放入马弗炉 阶梯升温至 ?  ε 保

持 冷却至室温后加体积分数  硫酸 体

积分数   盐酸 于低温电热板上加热至微

沸 待残渣全部溶解后转移至 容量瓶中 蒸馏

水定容 作为样品供试液 ∀

1 .3  标准曲线的绘制及样品的测定

移取适量钛标准液于 容量瓶中 分别加

  Π硫酸  Π盐酸 质量分数 

的 ⁄° 溶液 质量分数  的抗坏血酸溶液

 蒸馏水定容至 配制成具有一定浓度梯

度的钛标准溶液 静置 于 处测定吸光

度 以标液浓度为横坐标 吸光度为纵坐标绘制标准

曲线 ∀

移取 样品供试液于 容量瓶中 加

  Π硫酸  Π盐酸   ⁄° 溶

液   抗坏血酸溶液 蒸馏水定容至

 静置 于 处测定吸光度 于标准

曲线上读取溶液浓度 ∀

2  结果与讨论

2 .1  样品处理条件选择

2 .1 .1  消化方法选择

分别选用湿法消化和干法消化 种方式进行样

品前处理 ∀实验过程中发现 由于功能纤维机体结

构不同 湿法消化所用试剂的品种和用量很难统一 

并且消化反应时间长 试剂消耗量大 消化不彻底 

消化反应 后仍有大量黑色物质未去除 ∀同时 

敞开式消化方法存在二次污染 而且加入硝酸所带

来的黄色对紫外吸收测定的影响不容忽视 ∀干法消

化具有易于统一温度 耗时短 试剂用量低 消化彻

底等优点 样品消化完全后定容所得消化液澄清 !透

明 !无杂质 检测结果准确度高 因此选用干法消化

处理样品 ∀

2 .1 .2  消化温度及时间选择

干法消化法采用马弗炉加热 加热温度小于

 ε 时 加热 样品不能完全消化 仍有黑色焦团

存在 加热温度大于 ε 时 样品加热 检测结

果损失率为   ∗    因此 选择消化温度

 ∗  ε 加热时间为 左右 ∀

2 .2  检测条件选择

2 .2 .1  检测波长的确定

将配制好的待测样品溶液在  ∗  范围

内进行紫外扫描 ∀扫描结果表明 在 处存在

最大吸收 因此确定检测波长为 ∀

2 .2 .2  酸性介质的选择

⁄° 与钛 的络合反应需在酸性介质中进

行 考虑到样品前处理过程 酸性介质的选择在常用

无机酸中进行 ∀硝酸对 ⁄° 有消化作用 不利于

显色 且硝酸分解所产生的游离氮不易彻底驱除 会

带来色度的影响 高氯酸的 ≤
 离子能与 ⁄°

生成白色沉淀 有碍显色 盐酸有助于显色 但会使

还原后的 ƒ
引起吸光度增高 硫酸作介质时虽也

能显色 但会使灵敏度稍降低 磷酸作介质也可以显

色 但显色反应时间太长 与其他掩蔽剂配合后最长

显色时间可达 ∀综合上述因素 选择盐酸与硫酸

混合作酸性介质 ∀通过实验表明 每 中加入

  Π硫酸 ! Π盐酸 时实验效果最

为理想 ∀

2 .2 .3  金属掩蔽剂的选择

功能纤维制品中含有多种金属元素 其中

ƒ
 !≤∏可以与 ⁄° 发生络合反应 从而影响检

测结果 ∀通过火焰原子吸收法测定实验样品 结果

表明 样品中 ƒ
 平均含量为  Π≤∏ 平

均含量为  Π∀在盐酸与硫酸混合作酸性介

质条件下 选用抗坏血酸可同时掩蔽 ƒ
 !≤∏ ≈ ∀

2 .2 .4  ∆ΑΠΜ用量的选择

实验基于酸性条件下 ⁄° 与钛 以Β

物质的量比生成黄色络合物 该络合物在 

处的吸光度与浓度符合朗伯 比尔定律 从而定性定

量测定样品中 × 含量 因此 ⁄° 必须过量 使

样品中的钛 能够完全与 ⁄° 络合 以保证测

定的准确性 ∀

实验选用标准系列中最大质量浓度钛标准液

  Π来确定 ⁄° 加入量 ⁄° 用量曲线

见图  ∀可以看到 随着 ⁄° 用量的加大 吸光度

加大 当 ⁄° 用量高于 时 吸光度不再增加 ∀

这说明此时钛与 ⁄° 的络合反应已完全 因此 从
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试剂节约角度考虑 ⁄° 用量选择为 Π ∀

图   ⁄° 用量曲线

ƒ  ⁄∏√ ⁄°

2 .2 .5  显色时间的选择

处于聚合状态的钛 不具有与 ⁄° 迅速反

应的条件 在显色反应条件下 钛 解聚过程需要

较长时间 ∀以质量浓度为  Π的钛标准液作

为考察对象 在显色反应条件下记录不同时间段的

吸光度变化 绘制显色反应时间曲线图 见图  ∀可

以看到 显色反应时间为 时 吸光度达到最大

值 说明显色反应已进行完全 ∀随反应时间延长 络

合物大分子逐渐沉降 导致吸光度逐渐降低 因此 

显色反应时间定为 ∀

图   显色反应时间曲线

ƒ  ×∏√2

2 .3  检测限和回收率及精密度

2 .3 .1  检测限实验

移取适量钛标准储备液  ΛΠ 按 113

的方法配制  ∗   Π等个质量浓度级别

的钛标准溶液 ∀以标准液质量浓度为横坐标 吸光

度为纵坐标绘制曲线图 如图 所示 ∀标准液质量

浓度低于  Π时 所得吸光度值小于  质量

浓度为   Π时所得吸光度值超出  因此

⁄° 分光光度法测定钛的检测限为  Π所

得吸光度曲线函数为 ψ    ξ    

 Ρ

 1  ∀

图   标准曲线

ƒ  ≥∏√

2 .3 .2  回收率实验

采用加标回收法 向医用纤维棉中加入一定量

钛标准液作为标准样品 考察回收率 ∀按 112 !113

样品液制备方法处理标准样品 测定结果见表  ∀从

表可见 该方法对不同浓度的钛的测定 回收率均可

达到  以上 ∀
表 1  回收率实验结果

Ταβ .1  Ρεσυλτ οφ ρεχοϖερψ ρατιο

×质量浓度Π

#

测得值Π

#

平均回收率Π



标准偏差 ΡΣ∆Π



       

       

       

2 .3 .3  精密度实验

将同一纤维样品按 112 !113 方法制备 共 个

待测样品 每组样品称样量  分析结果见表  ∀

该种方法的标准偏差 ΡΣ∆为 1  ∀
表 2  精密度实验结果

Ταβ .2  Ρεσυλτ οφ πρεχισιον

序号
精密度结果Π

#

平均值Π

#

标准偏差 ΡΣ∆Π


  

  

  
   

  

  

  

3  结  论

 用高温炉在  ∗  ε 保持 左右对功

能纤维样品进行前处理可使样品中添加的钛实现完
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全消化 ∀

用 ⁄° 作为显色剂 在硫酸 !盐酸共同存在

的介质中 用紫外分光光度法在 Κ为  处测定

功能纤维中 × 含量 该方法准确可靠 可用于实

际样品的检测和质量控制 ∀ ƒ÷
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