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邻菲啉分光光度法测定红层砂岩中 Ｆｅ（Ⅱ）和全铁的方法
探讨

王大娟１，杨根兰１，向喜琼２，蒋文杰１，朱健１

（１．贵州大学资源与环境工程学院，贵州 贵阳 ５５００２５；
２．贵州大学自然资源部喀斯特环境与地质灾害重点实验室，贵州 贵阳 ５５００２５）

摘要：红层砂岩是丹霞地貌区的一套陆相或浅水湖相沉积碎屑岩，准确分析红层砂岩中 Ｆｅ（Ⅱ）和 Ｆｅ（Ⅲ）
在风化过程中的氧化还原关系，可作为该岩块风化程度以及深度的划分依据。在应用邻菲啉分光光度法

测定铁含量过程中，Ｆｅ（Ⅱ）极易被氧化而导致结果偏低，有效防止氧化作用是准确测量Ｆｅ（Ⅱ）和Ｆｅ（Ⅲ）含
量的重点。本文利用Ｆｅ（Ⅱ）与邻菲啉形成有色络合物的特点，在红层砂岩样品中滴加适量显色剂后用氢
氟酸－稀硫酸溶解，取同一溶清液分别经过盐酸羟胺还原、邻菲啉显色、乙酸 －乙酸铵缓冲液调节 ｐＨ等
步骤后，在分光光度计下测定微量Ｆｅ（Ⅱ）和全铁含量。该分析方法测定 Ｆｅ（Ⅱ）的检出限为０．００２％，ＲＳＤ
（ｎ＝８）小于２％，加标回收率为９２．６％～９４．７％。利用该分析方法测定赤水丹霞地貌区红层砂岩中Ｆｅ（Ⅱ）
含量在０．０１％～０．１％，全铁为０．７％～１．５％，差减法计算得Ｆｅ（Ⅲ）含量在０．７％～１．５％，测定结果与Ｘ射
线荧光光谱法、重络酸钾滴定法一致。本方法采用显色剂和氢氟酸 －稀硫酸溶解，能有效保存砂岩中原生
Ｆｅ（Ⅱ），使用同一溶清液既能测定全铁，也能准确测定 Ｆｅ（Ⅱ），为分析红层砂岩中各类铁含量提供了一种
简单、准确的分析方法。

关键词：红层砂岩；Ｆｅ（Ⅱ）；全铁；酸溶；分光光度法；邻菲啉
要点：

（１）测定红层砂岩中铁的含量，关键是防止Ｆｅ（Ⅱ）氧化作用。
（２）探讨了显色剂、氢氟酸和稀硫酸在溶解试样中对原生Ｆｅ（Ⅱ）的保护作用。
（３）测定了赤水丹霞地貌区红层砂岩中的微量Ｆｅ（Ⅱ）和全铁含量。
中图分类号：Ｏ６５７．３１ 文献标识码：Ａ

铁元素是地壳表层中广泛存在的物质，稳定性

较高，不易流失，通常以 Ｆｅ（Ⅱ）和 Ｆｅ（Ⅲ）形式存
在。铁元素在沉积过程中，其形态的变化受环境因

素的影响，Ｆｅ（Ⅱ）和Ｆｅ（Ⅲ）价态的变迁，揭示了地
表氧化、还原环境的变化［１－３］。红层砂岩是丹霞地

貌区的一套陆相或浅水湖相沉积碎屑岩，主要由钙

质、硅质或含铁质矿物胶结在一起，铁氧化物以胶结

物的形式富集在大颗粒的矿物之间而呈现红色、深

红色或褐色。红层砂岩中铁元素平均含量较非红层

中的多［４］。如能充分利用铁的价态共存特性与红

层砂岩中铁的高含量特点，准确分析红层砂岩中

Ｆｅ（Ⅱ）和Ｆｅ（Ⅲ）在风化过程中的氧化还原关系，

—６１２—



则可把这种关系作为该岩块风化程度以及深度的划

分依据。所以测定红层砂岩中Ｆｅ（Ⅱ）与Ｆｅ（Ⅲ）对
砂岩风化具有一定的研究意义。

分光光度法特别适用于微量组分的测定，是工

业、农业、医药检验、卫生防疫、环境保护等部门广泛

采用的一种传统的化学分析方法。其中，根据显色

剂的不同又可分为磺基水杨酸法、荧光酮法、铬天青

法、硫氰酸钾法、邻菲啉法等测定方法。根据邻菲

啉与Ｆｅ（Ⅱ）能生成十分稳定的Ｆｅ（Ⅱ）－ｐｈｅｎ络
合物，在ｐＨ＝２～９的环境下显现橙色这一原理，邻
菲啉被广泛应用到多个领域中测定全铁含量，且

邻菲啉分光光度法测定铁具有操作简单、敏感性

高、成本低廉、环保等特点［５－１０］。在岩矿领域内，已

有学者采用邻菲啉分光光度法对岩矿中的铁含量

进行测定，针对不同的岩矿，提出的测定方法均具有

一定的可靠性［１１－１５］，但测定过程复杂、试剂多样且

测定目标唯一。

在分光光度法测定实验中，Ｆｅ（Ⅱ）极易被氧
化，有效防止氧化作用，准确测定试样中的 Ｆｅ（Ⅱ）
含量是重点和难点，精准操作每个环节是提高实验

准确度的关键［１６］。若Ｆｅ（Ⅱ）被氧化而导致分析结
果偏低，必然影响实验的可靠度。本文以赤水丹霞

地貌区窝头山组的厚层红层砂岩作为测定对象，在

粉末状红层砂岩中滴加适量显示剂，再经过氢氟酸

－稀硫酸消解后，取一定量的溶清液，加入邻菲啉
显色、乙酸－乙酸铵缓冲液调节 ｐＨ后，在分光光度
计下测定红层砂岩中的微量 Ｆｅ（Ⅱ）。全铁含量的
测量方法是取适量相同的溶清液，先加入盐酸羟胺

将Ｆｅ（Ⅲ）全部还原为 Ｆｅ（Ⅱ），再利用与测定
Ｆｅ（Ⅱ）相同的步骤进行测定。Ｆｅ（Ⅲ）最简便的方
法是用差减法计算，即全铁含量减去Ｆｅ（Ⅱ）含量。本
文在采用酸溶法溶解试样前先加入适量的显色剂，能

有效保存砂岩中原生Ｆｅ（Ⅱ），使得同一溶清液既能测
定全铁，又能测定Ｆｅ（Ⅱ）［１７］，在很大程度上解决了实
验操作复杂、试剂繁杂、测定目标唯一的问题。

１　实验部分
１．１　实验仪器

ＵＶ７５２Ｎ型紫外可见光光度计，上海元析仪器
有限公司；１０ｍｍ玻璃比色皿。
１．２　标准与主要试剂

Ｆｅ（Ⅱ）标准储备溶液（１００ｍｇ／Ｌ）：准确称取
０．７０２０ｇ硫酸亚铁铵，溶于５０ｍＬ５０％的硫酸中，定
容至１０００ｍＬ。

２５ｍｇ／ＬＦｅ（Ⅱ）标准溶液：准确移取 ２５ｍＬ
Ｆｅ（Ⅱ）标准储备溶液于 １００ｍＬ容量瓶中，定容至
刻度。

３．６ｍｏｌ／Ｌ稀硫酸：将１个单位的浓硫酸缓慢倒
入４个单位的纯水中，冷却至室温。Ｆｅ（Ⅱ）在酸性
溶液中保存，可有效防止发生氧化反应［１８－１９］。

０．５％邻菲啉溶液：准确称取０．５ｇ邻菲啉
（购自天津市科密欧化学试剂有限公司）倒入装有

４０ｍＬ纯水的烧杯中，滴加３～５滴浓盐酸帮助溶解，
溶解后定容至 １００ｍＬ，现配现用。邻菲啉与
Ｆｅ（Ⅱ）能生成十分稳定的 Ｆｅ（Ⅱ）－ｐｈｅｎ络合物，
在ｐＨ＝２～９的环境下显现橙色，作为显色剂。
１０％盐酸羟胺溶液：准确称取１０ｇ盐酸羟胺（购

自天津市科密欧化学试剂有限公司）倒入装有

４０ｍＬ纯水的烧杯，溶解后定容至１００ｍＬ，现配现用。
盐酸羟胺可将溶液中 Ｆｅ（Ⅲ）全部还原为 Ｆｅ（Ⅱ），
作为还原剂。

４０％乙酸－乙酸铵缓冲液：准确称取４０ｇ乙酸
铵，倒入５０ｍＬ冰乙酸，定容至１００ｍＬ。乙酸铵购自
成都金山化学试剂有限公司，冰乙酸购自天津市富

宇精细化工有限公司。乙酸－乙酸铵缓冲溶液的作
用是调节显色液的ｐＨ，使络合物处在一个稳定的环
境中并显色。

上述实验试剂除浓硫酸、浓盐酸是实验室领取

外，其他购买的均为符合国家标准的分析纯（ＡＲ），
实验用水为新制备的去离子水。

氢氟酸：优级纯，购自上海沃凯生物科技有限公

司。氢氟酸能够烈强腐蚀含硅物质，所以利用其腐

蚀特点溶解红层砂岩中的石英，同时也作为掩蔽剂

掩蔽共存的Ｆｅ（Ⅲ）。
１．３　标准曲线

分别移取浓度为２５ｍｇ／Ｌ的不同体积的Ｆｅ（Ⅱ）
标准溶液于比色管中，依次加入１ｍＬ３０％的盐酸、
１ｍＬ１０％盐酸羟胺、２ｍＬ０．５％邻菲啉和５ｍＬ缓
冲溶液，定容至５０ｍＬ。３０℃水浴２０ｍｉｎ后以加０ｍＬ
为空白参照，于波长 ５１０ｎｍ处测定吸光度，得到
Ｆｅ（Ⅱ）浓度－吸光度的标准曲线。Ｆｅ（Ⅱ）浓度与
吸光度呈现出非常好的线性关系，直线回归方程为：

ｙ＝４．８３５５ｘ－０．０１６４，相关系数Ｒ２＝０．９９９９。
１．４　实验方法

溶清液：准确称取２００目、５０ｍｇ粉末状红层砂
岩于透明离心管中，依次加入１ｍＬ０．５％邻菲啉
溶液、０．８ｍＬ氢氟酸和 ８ｍＬ３．６ｍｏｌ／Ｌ稀硫酸，在
９０℃恒温下水浴加热２ｈ，溶液红色逐渐褪去直至成
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为无色透明液体，此为溶清液。（９０℃恒温水浴可
达到理想高温，同时避免水沸对溶样的影响。）

显色液：测定Ｆｅ（Ⅱ）含量时，取３ｍＬ溶清液于
比色管中，依次加入０．５ｍＬ邻菲啉溶液和５ｍＬ缓
冲液，定容至１０ｍＬ（可根据具体的显色情况确定是
否定容或定容至多少毫升）。测定全铁含量时，取

０．５ｍＬ溶清液于比色管中，先滴加１ｍＬ１０％盐酸羟
胺将 Ｆｅ（Ⅲ）全部还原为 Ｆｅ（Ⅱ），再依次加入
０．５ｍＬ邻菲啉和５ｍＬ缓冲液，定容。

比色：将刚制备好的显色液放置于３０℃恒温水
浴锅中（当室温大于 ２５℃时，室温放置），放置
２０ｍｉｎ后比色，放置时间不超过４０ｍｉｎ。以不称取试
样的为空白参照，于波长 ５１０ｎｍ处校准分光光度
计，再分别测定Ｆｅ（Ⅱ）和全铁吸光度。

利用邻菲啉分光光度法测定赤水丹霞地貌区

红层砂岩中铁元素的质量分数，Ｆｅ（Ⅱ）在０．０１％～
０．１％之间，全铁为０．７％ ～１．５％，计算得 Ｆｅ（Ⅲ）
在０．７％～１．５％之间。

２　结果与讨论
２．１　试样用量

为避免外来铁元素的影响，采用带金刚石钻头

的手持式打磨机在砂岩相应位置打磨取样，并用尼

龙筛筛分。石英耐磨，筛分目数不宜太大；目数太小

又会导致试样太粗，较难消解。故取２００目的粉末
状红层砂岩试样烘干，密封保存于干燥器中。

称取不同质量的相同试样进行溶解分析，发现

称样量过少，称量误差增大，测定误差随之增大；称

样量过多时，一方面试样不易溶清，另一方面试剂用

量增大，环保问题凸显。因此，本文在控制称量误

差、保证试样溶清，同时秉持绿色思想的前提下，选

用５０ｍｇ烘干粉末状试样进行实验。
２．２　样品溶解

对岩矿和土壤样品快速有效的消解方法的研究

一直是化学分析领域的热点［２０－２２］。矿物的溶解方

法主要是根据矿物组成成分来决定。因为红层砂岩

中二氧化硅含量较高，故实验采用氢氟酸 －稀硫酸
酸溶法。体系酸度的高低影响样品的溶解速率和测

定方法的灵敏度，本实验选用３．６ｍｏｌ／Ｌ稀硫酸。含
铁矿物在酸性条件下消解可以防止矿物中溶出的

Ｆｅ（Ⅱ）被氧化，其次稀硫酸可以帮助溶解矿物。溶
样时，稀硫酸用量过少，溶出的 Ｆｅ（Ⅱ）易被氧化而
导致 Ｆｅ（Ⅱ）检测结果偏低，且试样很难完全溶清。
反之，虽有利于矿物的溶解，但溶液中 Ｆｅ（Ⅱ）浓度

较低，导致显色不显著，吸光度低，从而增大测量误

差。氢氟酸的作用是溶解二氧化硅，其次是作为掩

蔽剂掩蔽共存的Ｆｅ（Ⅲ）。但过量的Ｆ－会与Ｆｅ（Ⅱ）
发生反应，影响邻菲啉与Ｆｅ（Ⅱ）络合［２３－２４］，导致

测定结果偏低。当加入微量氢氟酸时，短时间内二

氧化硅难以溶解，不能保证Ｆｅ（Ⅱ）被完全溶出。故
需要进行大量的实验，确定酸溶法中稀硫酸和氢氟

酸的最佳用量。

图１　消解过程中显色剂使用效果分析
Ｆｉｇ．１　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｎｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｌｏｒｒｅａｇｅｎｔｉｎｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

ｐｒｏｃｅｓｓ

准确称取相同试样若干组，分别加入 １ｍＬ
０．５％邻菲啉、不同体积的氢氟酸和稀硫酸，在
９０℃恒温水浴锅中加热溶解。实验发现，在相同稀
硫酸用量下，氢氟酸用量越多，溶液褪色越快，溶解

矿物所需时间越短；氢氟酸用量以０．６ｍＬ为界，当
氢氟酸用量小于０．６ｍＬ时，在相同氢氟酸用量下，
稀硫酸的用量越大，溶液越难褪色，甚至很难溶清；

当氢氟酸用量大于 ０．６ｍＬ时，在相同氢氟酸用量
下，稀硫酸的用量对溶解影响较小，试样在２ｈ内均
能完全溶清。为避免时间对溶解的影响，将氢氟酸

用量小于０．６ｍＬ、２ｈ后还未溶清的组合舍弃。其中
加入８ｍＬ３．６ｍｏｌ／Ｌ稀硫酸和０．８ｍＬ氢氟酸在溶解
３０ｍｉｎ后褪色，溶解７０ｍｉｎ后完全溶清、无沉淀。综
合考虑，使用微量氢氟酸满足溶解二氧化硅的要求

和足量稀硫酸保存Ｆｅ（Ⅱ），本试样溶解时酸的最佳
搭配为８ｍＬ３．６ｍｏｌ／Ｌ稀硫酸和０．８ｍＬ氢氟酸。

为进一步防止消解过程中Ｆｅ（Ⅱ）被氧化，溶样
前先加入１ｍＬ０．５％邻菲啉，使溶出的 Ｆｅ（Ⅱ）与
显色剂先生成稳定的络合物［２５－２６］。选择５处不同
位置的试样，分别进行滴加显色剂和不滴加显色剂

溶样。从实验结果（图１）不难看出，滴加显色剂测
定的吸光度均大于未滴加显色剂测定的吸光度，且

吸光度越大，差值越大。因此，在溶解试样前滴加显
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色剂是提高实验精准度必不可少的步骤。

溶解过程中，适量 Ｆ－掩蔽了 Ｆｅ（Ⅲ），在排除
Ｆｅ（Ⅲ）对原生 Ｆｅ（Ⅱ）的影响的条件下，溶出的原
生Ｆｅ（Ⅱ）先与邻菲啉形成稳定的络合物，未络合
的Ｆｅ（Ⅱ）在酸性环境中保存也能有效防止被氧化。
上述双重保存原生 Ｆｅ（Ⅱ）的溶解方法能有效防止
高价铁的影响和氧化。

２．３　显色
制备显色液时，试剂的添加顺序对显色的效果

有显著影响［８，２７］，应严格按照溶清液、还原剂、显色

剂、缓冲液的先后顺序依次滴加。

２．３．１　还原剂
测定全铁时，需加入过量盐酸羟胺将Ｆｅ（Ⅲ）全

部还原为 Ｆｅ（Ⅱ）。本文选用 ＨＪ／Ｔ３４５—２００７《水
质铁的测定———邻菲啉分光光度法》中的 １ｍＬ
１０％盐酸羟胺。根据盐酸羟胺与 Ｆｅ（Ⅲ）的还原关
系，１ｍＬ１０％盐酸羟胺满足本实验还原作用。
２．３．２　显色剂

实验中应加入过量邻菲啉，充分与二价金属

离子络合，确保全部 Ｆｅ（Ⅱ）与邻菲啉生成
Ｆｅ（Ⅱ）－ｐｈｅｎ络合物。红层砂岩中其他二价金属
离子含量较低，１０倍于铁时不会干扰 Ｆｅ（Ⅱ）的测
定，且分光光度计在５１０ｎｍ下只吸收橙色，所以其
他离子不会影响本文的探讨［１４］。为确保 Ｆｅ（Ⅱ）完
全络合，除溶样前加入１ｍＬ邻菲啉外，制备显色
液时还需加入一定量显色剂。如表 １所示，选取
３种不同试样，分别测定不同显色剂用量下 Ｆｅ（Ⅱ）
和全铁的吸光度。显然，显色液中不加入显色剂测

定的吸光度偏小，当加入０．２～０．４ｍＬ邻菲啉的
显色液后吸光度达到最大值，随着用量增加吸光度

基本保存稳定。由此，在制备Ｆｅ（Ⅱ）和全铁的显色
液时均选择滴加０．５ｍＬ过量的邻菲啉。

表１　显色液中显色剂用量分析
Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｔｈｅｃｏｌｏｒｒｅａｇｅｎｔｄｏｓａｇｅｉｎｃｏｌｏｒｓｏｌｕｔｉｏｎ

显色剂用量

（ｍＬ）

Ｆｅ（Ⅱ）吸光度 全铁吸光度

Ｙ１ Ｙ２ Ｙ３ Ｙ１ Ｙ２ Ｙ３

０．０ ０．０８６ ０．１６５ ０．３６１ ０．１８２ ０．１７４ ０．２０５

０．２ ０．０９９ ０．１８７ ０．３９９ ０．６４３ ０．５４８ ０．５４３

０．４ ０．１０２ ０．１８４ ０．４１５ ０．６４２ ０．５４０ ０．５５４

０．６ ０．０９８ ０．１８８ ０．４１３ ０．６５０ ０．５３９ ０．５５０

０．８ ０．１０１ ０．１８６ ０．４１５ ０．６４８ ０．５４６ ０．５５６

１．０ ０．１０２ ０．１８８ ０．４１４ ０．６４０ ０．５４１ ０．５５３

２．３．３　缓冲液
在测定微量Ｆｅ（Ⅱ）时，过量的缓冲液会导致显

色液显色不明显；相反，缓冲液用量太少，Ｆｅ（Ⅱ）－
ｐｈｅｎ络合物处于过酸的显色环境中，会导致显色不
充分。取溶清液后，依次加入还原剂和显色剂，再逐

量加入乙酸 －乙酸铵缓冲液，用试纸检测 ｐＨ在
４～６范围内即可。测定 Ｆｅ（Ⅱ）时，加入４ｍＬ缓冲
液，ｐＨ约为４，为使显色液处于稳定环境，本实验选
用５ｍＬ缓冲液。因冰乙酸的凝固点为１６．６℃，故
进行实验时，实验室室温不应低于冰乙酸的凝固

点温度。

２．３．４　显色时间和显色温度
显色液制备好后需放置一定时间，使络合物充

分显色，但长时间在空气中放置易导致Ｆｅ（Ⅱ）被氧
化为Ｆｅ（Ⅲ），显色液颜色逐渐褪去。韩林宝等［１１］、

杨朋兵等［２６］、姚雪霞等［２８］认为，显色液制备好后应

在放置１０ｍｉｎ或１５ｍｉｎ时测定全铁吸光度，但这些
文献中并未讨论不同温度的影响以及测定原生

Ｆｅ（Ⅱ）的显色时间。
实验中发现，显色液在不同室温下放置，显色效

果不同。不同室温下测定Ｆｅ（Ⅱ）时，当显色液制备
好后放入３０℃水浴锅中恒温水浴，２０ｍｉｎ后吸光度
达到峰值并在２０ｍｉｎ内基本保持稳定；当在室温大
于２５℃条件下放置２０ｍｉｎ时，吸光度达到峰值并在
一段时间内保持稳定。测定全铁时，无论是室温小

于２５℃时的水浴放置还是室温大于２５℃时的室温
放置，１０ｍｉｎ后吸光度便达到峰值并在１ｈ内基本保
持稳定。测定Ｆｅ（Ⅱ）和全铁，显色液在制备好后放
置２０ｍｉｎ吸光度均达到峰值，在２０～４０ｍｉｎ内吸光
度的变化在０～０．００８范围，质量分数相差不大于
０．００２％。为减少显色时间和显色温度带来的影响，
本实验建议显色液制备好后应水浴或室温放置一段

时间，并在放置２０～４０ｍｉｎ内完成比色。

３　样品分析
３．１　方法检出限

采用光度法和浓度法分别计算仪器检出限与方

法检出限［２９－３０］。首先，分别测定２０次Ｆｅ（Ⅱ）与全
铁空白溶液的吸光度并计算浓度值。实验发现，

Ｆｅ（Ⅱ）与全铁的空白溶液吸光度相等，空白溶液的
吸光度及浓度值见表２。

（１）光度法
根据ＩＵＰＡＣ中的贝塞尔公式计算。光度法的

—９１２—
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表２　空白溶液的吸光值与其对应的浓度值
Ｔａｂｌｅ２　Ａｂｓｏｒｂａｎｃｅｖａｌｕｅｏｆｂｌａｎｋｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｉｔｓｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｖａｌｕｅ

参数 检出值 平均值 标准偏差

吸光度
０．０７５ ０．０７４ ０．０７６ ０．０７４ ０．０７６ ０．０７５ ０．０７６ ０．０７３ ０．０７５ ０．０７４

０．０７４５ ０．００１１
０．０７６ ０．０７５ ０．０７５ ０．０７３ ０．０７４ ０．０７４ ０．０７３ ０．０７３ ０．０７４ ０．０７５

浓度

（ｍｇ／Ｌ）
０．３４６３ ０．３４１４ ０．３５１１ ０．３４１４ ０．３５１１ ０．３４６３ ０．３５１１ ０．３３６６ ０．３４６３ ０．３４１４

０．３４３８ ０．００５１
０．３５１１ ０．３４６３ ０．３４６３ ０．３３６６ ０．３４１４ ０．３４１４ ０．３３６６ ０．３３６６ ０．３４１４ ０．３４６３

检出限（ＬＯＤ）计算公式为：检出限＝Ｋｓｂ；Ｋ是根据一定

置信度水平确定的系数，本文 ｎ≤２０，故取 Ｋ＝３；
ｓ为空白液多次测得的吸光度的标准偏差；ｂ表示方法
的灵敏度（即标准曲线的斜率，见１．３节标准曲线）。

表４　测定微量Ｆｅ（Ⅱ）分析方法的加标回收率数据
Ｔａｂｌｅ４　ＤａｔａｏｆｓｔａｎｄａｒｄａｄｄｉｔｉｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅＦｅ（Ⅱ）ａｎａｌｙｓｉｓ

样品

编号

试样加入量

（ｍｇ）

Ｆｅ（Ⅱ）
标准液加

入量（ｍＬ）

计算值

（ｍｇ）
测定值

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均值

（％）
样品

编号

试样加入量

（ｍｇ）

Ｆｅ（Ⅱ）
标准液加

入量（ｍＬ）

计算值

（ｍｇ）
测定值

（ｍｇ）
回收率

（％）
平均值

（％）

０．５ ０．０５ ０．０４８８ ９７．６ ０．５ ０．０１ ０．００９７ ９６．７
０ １ ０．１ ０．０９５１ ９５．１ ９５．２ ０ １ ０．０２ ０．０２０９ １０４．４ １０１．４

１．５ ０．１５ ０．１３９２ ９２．８ １．５ ０．０３ ０．０３０９ １０２．９
样品１

０ ／ ０．１４３６ ／
样品２

０ ／ ０．０２８８ ／

５０
０．５ ０．１９３６ ０．１９０８ ９４．３

９４．７ ５０
０．５ ０．０３８８ ０．０３８４ ９５．９

９２．６
１ ０．２４３６ ０．２４２７ ９９．１ １ ０．０４８８ ０．０４６８ ９０．２
１．５ ０．２９３６ ０．２７９９ ９０．８ １．５ ０．０５８８ ０．０５６３ ９１．５

ＬＯＤ＝３×０．００１１４．８２５５ ≈０．０００７（ｍｇ／Ｌ）

（２）浓度法
《水环境监测规范》中提出了综合浓度法，计算

过程更全面，精确度更高。浓度法的检出限（ＬＯＤ）

计算公式为： 槡ＬＯＤ＝２２·ｔｆ·ｓｗｂ
式中：ｔｆ表示显著水平为０．０５（单侧）、自由度为 ｆ时
的ｔ值（本文 ｆ＝２０，查 ｔ分布表得 ｔｆ＝１．７２４７）；
ｓｗｂ为空白液多次测得的浓度值的标准偏差。

槡ＬＯＤ＝２２·１．７２４７·０．００５１≈０．０２４９（ｍｇ／Ｌ）
由以上计算结果可知，光度法计算出仪器浓度

检出限约为０．００１ｍｇ／Ｌ；综合浓度法计算出该分析
方法的浓度检出限约为０．０２５ｍｇ／Ｌ。根据方法浓度
检出限计算得 Ｆｅ（Ⅱ）质量分数的检出限为
０．００１６％，全铁的检出限为０．０１％。
３．２　精密度与加标回收率实验

按照分析方法分别测定两种试样中的微量

Ｆｅ（Ⅱ）和全铁，进行８次平行试验，并计算精密度
（ＲＳＤ）。测定Ｆｅ（Ⅱ）和全铁的分析方法的 ＲＳＤ均
小于２％（表３）。

表３　精密度实验

Ｔａｂｌｅ３　Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎａｌｙｓｉｓ

样品

编号

检测

项目
吸光度测定值

吸光度

平均值

质量分数

（％）

ＲＳＤ

（％）

Ｆｅ（Ⅱ）
０．８３８０．８５ ０．８４７０．８６７

０．８５３６ ０．２７ １．５６
样品１

０．８５６０．８３２０．８５７０．８８２

全铁
０．５９５０．５７８０．６１４０．６００

０．５９８５ １．１３ １．２１
０．６１１０．５９６０．６０６０．５８８

Ｆｅ（Ⅱ）
０．１２６０．１３７０．１３ ０．１４５

０．１３４５ ０．２５ ０．５６
样品２

０．１３４０．１３７０．１３３０．１３４

全铁
０．４０７０．４１８０．４１ ０．４１７

０．４１３４ ０．７８ ０．４４
０．４１３０．４０９０．４１９０．４１４

分别选用两种试样进行空白加标回收率实验和

样品加标回收率实验。空白加标回收率实验不需要

称取试样，直接加入不同体积的 Ｆｅ（Ⅱ）标准溶液，
样品加标回收率实验称取试样后再加入不同体积的

Ｆｅ（Ⅱ）标准溶液，然后分别按照测定 Ｆｅ（Ⅱ）的分
析方法进行实验。结果显示，Ｆｅ（Ⅱ）空白加标回收
率在 ９５．２％ ～１０１．４％之间，样品加标回收率在
９２．６％～９４．７％之间（表４）。

同理，测定全铁分析方法的加标回收率，结果为

空白加标回收率在１０３．５％ ～１１２．０％之间；样品加
标回收率在９５．０％～１１４．０％之间。
３．３　对比分析

广州澳实矿物实验室通过 Ｘ射线荧光光谱法
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测定红层砂岩试样中ＴＦｅ２Ｏ３为１．３％～１．６％，得全
铁的质量分数为１．０１１１％ ～１．２４４４％，在本实验的
测定结果范围内。同时通过 ＧＢ／Ｔ６７３０．８—２０１６
《铁矿石 亚铁含量的测定》中的重铬酸钾容量法

（该方法已通过ＣＭＡ）测定红层砂岩中Ｆｅ（Ⅱ）的含
量，测定结果与本文邻菲啉分光光度法的测定数

据对比见表５，两者基本一致。
以上分析表明，本文建立的邻菲啉分光光度

法测定 Ｆｅ（Ⅱ）和全铁的分析方法，检出限低、精准
度高、可操作性强。

表５　不同测定方法的数据分析
Ｔａｂｌｅ５　Ｄａｔａａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

样品编号
Ｆｅ（Ⅱ）测定值（％）

重络酸钾容量法 邻菲啉分光光度法

Ｙ－１ ０．１０８９ ０．１０８２
Ｙ－２ ０．０５４４ ０．０５５８
Ｙ－３ ０．１０８９ ０．１１４６
Ｙ－４ ０．０３８９ ０．０４３５
Ｙ－５ ０．０４６７ ０．０４７６

４　结论
结合红层砂岩矿物组成特征，通过对试剂用量、

溶解、显色等关键步骤的分析与讨论，建立了邻菲

啉分光光度法测定红层砂岩中微量 Ｆｅ（Ⅱ）和全铁
的化学分析方法。邻菲啉分光光度法的低检出

限、高精密度以及加标回收率实验数据表明，该分析

方法测定红层砂岩中微量 Ｆｅ（Ⅱ）和全铁，精准度
高、可操作性强。

溶解前加入适量显色剂，使溶出的Ｆｅ（Ⅱ）先与
邻菲啉形成稳定的络合物，未能络合的Ｆｅ（Ⅱ）在
酸性条件下也难以被氧化，该双重保护能有效防止

了原生Ｆｅ（Ⅱ）在溶解时发生氧化作用。氢氟酸中
的Ｆ－作为掩蔽剂能掩蔽共存的 Ｆｅ（Ⅲ），消除了
Ｆｅ（Ⅲ）对Ｆｅ（Ⅱ）的影响，进一步增强了测定原生
Ｆｅ（Ⅱ）的可靠度。实现了同一溶清液的多目标测
定，在很大程度上解决了实验操作复杂、试剂繁杂等

问题。应用邻菲啉分光光度法测定红层砂岩中

Ｆｅ（Ⅱ）和全铁，该化学分析方法的建立，可为测定
岩矿样品中铁元素的分析方法提供借鉴。
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ｏｆｍｉｎｅｒａｌｓｙｓｔｅｍｓｆｏｒｆｅｒｒｏｕｓａｎｄｔｏｔａｌｉｒｏｎ［Ｊ］．

ＧｅｏｃｈｉｍｉｃａｅｔＣｏｓｍｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，２００８，７２（２０）：

０－５００８．

［１８］　ＲｅｍｕｃａｌＣＫ，ＳｅｄｌａｋＤＬ．Ｔｈｅｒｏｌｅｏｆｉｒｏｎｃｏｏｒｄｉｎａｔｉｏｎ

ｉｎｔｈｅｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎｏｆｒｅａｃｔｉｖｅｏｘｉｄａｎｔｓｆｒｏｍｆｅｒｒｏｕｓｉｒｏｎ

ｏｘｉｄａｔｉｏｎｂｙｏｘｙｇｅｎａｎｄｈｙｄｒｏｇｅｎｐｅｒｏｘｉｄｅ［Ｊ］．ＡＣＳ

ＳｙｍｐｏｓｉｕｍＳｅｒｉｅｓ，２０１１，１０７１：１７７－１９７．

［１９］　武汉大学．分析化学（第四版）［Ｍ］．北京：高等教育

出版社，２０００．

ＷｕｈａｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ．ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ（ＴｈｅＦｏｕｒｔｈ

Ｅｄｉｔｉｏｎ）［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＨｉｇｈｅｒＥｄｕｃａｔｉｏｎＰｒｅｓｓ，２０００．

［２０］　ＳａｔｙａｎａｒａｙａｎａｎＭ，ＢａｌａｒａｍＶ，ＳａｗａｎｔＳＳ，ｅｔａｌ．Ｒａｐｉｄ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＲＥＥｓ，ＰＧＥｓ，ａｎｄｏｔｈｅｒｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎ

ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌａｎｄｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙｈｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．

ＡｔｏｍｉｃＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１８，３９（１）：１－１５．

［２１］　ＹｉｎＸ，ＷａｎｇＸ，ＣｈｅｎＳ，ｅｔａｌ．Ｔｒａｃｅｅｌｅｍｅｎｔ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎｓｕｌｆｕｒｓａｍｐｌｅｓｕｓｉｎｇａｎｏｖｅｌｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

ｂｏｍｂ ｐｒｉｏｒｔｏ ＩＣＰ － ＭＳ ａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．Ａｔｏｍｉｃ

Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１８，３９（４）：１３７－１４１．

［２２］　ＯｒａｌＥＶ．Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｔｗｏｓｅｑｕｅｎｔｉａｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｐｒｏｃｅｄｕｒｅｓｆｏｒｔｒａｃｅｍｅｔａｌｐａｒｔｉｔｉｏｎｉｎｇｉｎｏｒｅｓａｍｐｌｅｓ

ｆｒｏｍｔｈｅＫｅｂａｎＲｅｇｉｏｎｉｎＥｌａｚｉｇ，Ｔｕｒｋｅｙ［Ｊ］．Ａｔｏｍｉｃ

Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ，２０１８，３９（５）：１９８－２０２．

［２３］　温建淳．在高铁背景下二价铁含量的测定方法浅析

［Ｊ］．科技创新导报，２０１７，１４（３０）：１０３－１０７．

ＷｅｎＪＣ．Ａｎａｌｙｓｉｓｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆ

ｄｉｖａｌｅｎｔｉｒｏｎｃｏｎｔｅｎｔｕｎｄｅｒｔｈｅｂａｃｋｇｒｏｕｎｄｏｆｈｉｇｈｉｒｏｎ

［Ｊ］．ＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＩｎｎｏｖａｔｉｏｎＨｅｒａｌｄ，２０１７，

１４（３０）：１０３－１０７．

［２４］　ＴａｍｕｒａＨ，ＧｏｔｏＫ，ＹｏｔｓｕｙａｎａｇｉＴ，ｅｔａｌ．Ｓｐｅｃｔｒｏ

ｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｒｏｎ（Ⅱ）ｗｉｔｈ１，１０－

ｐｈｅｎａｎｔｈｒｏｌｉｎｅｉｎｔｈｅｐｒｅｓｅｎｃｅｏｆｌａｒｇｅａｍｏｕｎｔｓｏｆ

—２２２—
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ｉｒｏｎ（Ⅲ）［Ｊ］．Ｔａｌａｎｔａ，１９７４，２１（４）：３１４－３１８．
［２５］　张会堂．邻菲啉助溶保护 －容量法测定电气石中

的氧化亚铁［Ｊ］．山东国土资源，２０１８，３４（６）：８０－８３．
ＺｈａｎｇＨＴ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｈｅｆｅｒｒｏｕｓｏｘｉｄｅｉｎｔｈｅ
ｔｏｕｒｍａｌｉｎｅｂｙｔｈｅｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙｐｒｏｔｅｃｔｉｏｎ－ｃａｐａｃｉｔｙｍｅｔｈｏｄ
ｏｆｔｈｅｏ－ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅ［Ｊ］．ＳｈａｎｄｏｎｇＬａｎｄａｎｄ
Ｒｅｓｏｕｒｃｅｓ，２０１８，３４（６）：８０－８３．

［２６］　杨朋兵，林兴，李祥，等．邻菲罗啉分光光度法测定含
ＥＤＴＡ溶液中 Ｆｅ３＋的改进［Ｊ］．实验室研究与探索，
２０１６，３５（１２）：２２－２５．
ＹａｎｇＰ Ｂ，Ｌｉｎ Ｘ，ＬｉＸ，ｅｔａｌ．Ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔｉｎ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＦｅ３＋ｉｎＥＤＴＡ－ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇｓｏｌｕｔｉｏｎｂｙ
ｏ－ｐｈｅｎａｎｔｈｒｏｌｉｎｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｒｅｓｅａｒｃｈａｎｄ
ＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎｏｆＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１６，３５（１２）：２２－２５．

［２７］　曾子琦，李欣，李跑．邻二氮菲比色法测定铁含量的
条件优化研究［Ｊ］．广州化工，２０１８，４６（１４）：７７－８０．
ＺｅｎｇＺＱ，ＬｉＸ，ＬｉＰ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆｔｈｅ
ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｒｏｎｃｏｎｔｅｎｔｂｙ
ｏ－ｐｈｅｎａｎｔｈｒｅｎｅｃｏｌｏｒｉｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ

ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１８，４６（１４）：７７－８０．
［２８］　姚雪霞，戴存礼，李晓林，等．邻菲罗啉分光光度法测

定微量铁实验条件的探讨［Ｊ］．实验室研究与探索，
２０１５，３４（３）：１６－１９．
ＹａｏＸ Ｘ，ＤａｉＣ Ｌ，ＬｉＸ Ｌ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅ
ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｉｒｏｎｂｙｏ－ｐｈｅｎａｎｔｈｒｏｌｉｎｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＲｅｓｅａｒｃｈａｎｄＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎｏｆＬａｂｏｒａｔｏｒｙ，２０１５，３４（３）：
１６－１９．

［２９］　陈爽，徐接胜．关于检出限的定义、分类及估算方法
的探讨［Ｊ］．广州化工，２０１４，４２（１８）：１３７－１３９．
ＣｈｅｎＳ，ＸｕＪＳ．Ｏｎｔｈｅｄｅｆｉｎｉｔｉｏｎ，ｃｌａｓｓｉｆｉｃａｔｉｏｎａｎｄ
ｅｓｔｉｍａｔｉｏｎｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔ［Ｊ］．ＧｕａｎｇｚｈｏｕＣｈｅｍｉｃａｌ
Ｉｎｄｕｓｔｒｙ，２０１４，４２（１８）：１３７－１３９．

［３０］　伊郎，宋盼盼，刘宏．检出限选择性计算方法研究
［Ｊ］．计量与测试技术，２０１５，４２（１２）：５０－５１．
ＹｉＬ，ＳｏｎｇＰＰ，ＬｉｕＨ．Ｓｔｕｄｙｏｎｔｈｅｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ
ｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ［Ｊ］．Ｍｅｔｒｏｌｏｇｙ ａｎｄ
ＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔＴｅｃｈｎｉｑｕｅｓ，２０１５，４２（１２）：５０－５１．

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆＦｅ（Ⅱ ） ａｎｄ ＴｏｔａｌＩｒｏｎ ｉｎ Ｒｅｄ Ｓａｎｄｓｔｏｎｅ ｂｙ
ｏ－ｐｈｅｎａｎｔｈｒｏｌｉｎｅＳｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ

ＷＡＮＧＤａ－ｊｕａｎ１，ＹＡＮＧＧｅｎ－ｌａｎ１，ＸＩＡＮＧＸｉ－ｑｉｏｎｇ２，ＪＩＡＮＧＷｅｎ－ｊｉｅ１，ＺＨＵＪｉａｎ１

（１．ＳｃｈｏｏｌｏｆＲｅｓｏｕｒｃｅｓａｎｄＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，ＧｕｉｚｈｏｕＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｇｕｉｙａｎｇ５５００２５，Ｃｈｉｎａ；
２．ＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＫａｒｓｔＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｎｄＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＤｉｓａｓｔｅｒ，ＭｉｎｉｓｔｒｙｏｆＮａｔｕｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，Ｇｕｉｚｈｏｕ
Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｇｕｉｙａｎｇ５５００２５，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＴｈｅｋｅｙｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｒｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｒｅｄｂｅｄｓａｎｄｓｔｏｎｅｗａｓｔｏｐｒｅｖｅｎｔＦｅ（Ⅱ）ｏｘｉｄａｔｉｏｎ．
（２）Ｔｈｅｐｒｏｔｅｃｔｉｖｅｅｆｆｅｃｔｏｆｃｏｌｏｒｒｅａｇｅｎｔ，ｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄｄｉｌｕｔｅｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄｏｎｐｒｉｍａｒｙＦｅ（Ⅱ）ｉｎ

ｄｉｓｓｏｌｖｅｄｓａｍｐｌｅｓｗａｓｄｉｓｃｕｓｓｅｄ．
（３）ＴｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓｏｆｔｒａｃｅＦｅ（Ⅱ）ａｎｄｔｏｔａｌｉｒｏｎｉｎｒｅｄｓａｎｄｓｔｏｎｅｉｎＤａｎｘｉａｇｅｏｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｃａｌａｒｅａｏｆＣｈｉｓｈｕｉｗｅｒｅ

ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ．

—３２２—
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ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：ＲｅｄｂｅｄｓａｎｄｓｔｏｎｅｉｓａｓｅｔｏｆｃｏｎｔｉｎｅｎｔａｌｏｒｓｈａｌｌｏｗｌａｋｅｃｌａｓｔｉｃｒｏｃｋｓｉｎｔｈｅＤａｎｘｉａｌａｎｄｆｏｒｍ．
ＡｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＦｅ（Ⅱ）ａｎｄＦｅ（Ⅲ）ｉｎｒｅｄｂｅｄｓａｎｄｓｔｏｎｅｔｈａｔｉｎｄｉｃａｔｅｓｔｈｅｒｅｄｏｘｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｄｕｒｉｎｇ
ｗｅａｔｈｅｒｉｎｇｃａｎｓｅｒｖｅａｓｔｈｅｄｉｖｉｄｉｎｇｂａｓｉｓｏｆｗｅａｔｈｅｒｉｎｇｄｅｇｒｅｅａｎｄｄｅｐｔｈｏｆｔｈｅｂｌｏｃｋ．Ｄｕｒｉｎｇｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｉｒｏｎｃｏｎｔｅｎｔｂｙｐｈｅｎａｎｔｈｒｏｌｉｎｅｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ，Ｆｅ（Ⅱ）ｉｓｅａｓｉｌｙｏｘｉｄｉｚｅｄａｎｄｔｈｅｒｅｓｕｌｔｉｓａｌｏｗｅｒｖａｌｕｅｔｈａｎｉｔ
ｓｈｏｕｌｄｂｅ．ＥｆｆｅｃｔｉｖｅｐｒｅｖｅｎｔｉｏｎｏｆｏｘｉｄａｔｉｏｎｉｓｔｈｅｆｏｃｕｓｏｆａｃｃｕｒａｔｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆＦｅ（Ⅱ）ａｎｄＦｅ（Ⅲ）ｃｏｎｔｅｎｔ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ： Ｔｏ ｅｘｐｌｏｒｅ ｔｈｅ ｐｒｅｓｅｒｖａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆＦｅ（Ⅱ） ｄｕｒｉｎｇ ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ ａｎｄ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ａ
ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＦｅ（Ⅱ）ａｎｄｔｏｔａｌｉｒｏｎｉｎｒｅｄｓａｎｄｓｔｏｎｅ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｃｏｌｏｒｒｅａｇｅｎｔｓｗｅｒｅａｄｄｅｄｉｎｔｈｅｓａｍｐｌｅｓ，ａｎｄｔｈｅｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄｂｙｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄ
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