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琉基棉富集分离
一
胶束增溶分光

‘

光度法测定海水中微量铜

苏剑雄 陈安子
,

5应用化学系9

本文以胶束增溶分光光度测定铜 5+功 在 ? ≅ 二 1
·

 
,

Α Β存在下
,

8 &5 ++9与 3一Χ卜Β) Δ ) Β以

Ε � ∃形成红紫色络合物
,

? ≅ > 3
∀

=一 = Φ
·

 了区围内吸光度基本不变
, 。 3 3 ∃ > 1

∀

Ε Γ Η !  
‘ ,

8 & 5== 9 一

= 卜Ι ϑ 二=符合比耳定律
,

在水中的常见金属离子干扰用琉基棉分离
,

木法用于海水中微量铜8 &5 ≅ 9

的测定
,

得到了满意结果
·

前 言

海水中铜含量甚微
,

直接分光光度测定很困难
,

需经富集分离后测定
∀

目前常用分离方

法有溶剂萃取
,

共沉淀和离子交换法等繁琐手段
,

而琉基棉是一种良好的固体吸附剂
,

它可 以

定量吸附水溶液中多种微量重金属离子
,

具有富集倍数大
、

选择性好
、

制备简单
、

操作方便
,

佼
、

易于推广等优点
,

近年来曾报导过琉基棉富集分离技术 与原子吸收
、

极谱等测试手段联用

但与光度法联用的报导 尚鲜见
,

尤其未见到与胶束增溶分光光度法联用测定海水中微量铜的

报导
∀

我们在文献〔!一 Κ〕基础上
,

探讨了以琉基棉富集分离8&5 丑 9和在 8&5 五 9
一

3
一

Χ卜 Β) Δ ) Β

一 ΑΒ体系中分光光度测定铜的方法
,

研究 了富集分离和测定的最佳条件
,

业应用于海水中洞 的

测定
,

得到了满意结果
∀

二
、

试 验 部 分

一
、

主要试剂和仪器

=
。

主要试剂
�

铜标准溶液
� 称取纯铜片 5 纯度 1 1

∀

1 1 1 Λ 9 =
∀

Φ Φ Φ Φ 1 于烧杯中
,

加 5 = Μ = 9≅ # Α Κ Κ Φ , ( !溶

解
,

移入!Φ Φ ΦΝ! 容量瓶中
,

用水烯释定容
,

此溶液含8&5 亚9 ! Ν � ϑ (!= 作为贮备液
,

临用时 按

本文!公2 Ο年3月∃Ο 日收到
∀

∀

参加本项实验的还有杨云君
,

吕玉君同学
∀



第 ∃ 期 琉基棉富集分离
一
胶束增溶分光光度法测定悔水中微量铜 = Π Ο

需要稀释
∀

Φ
∀

=Λ ∃
一

53
一

澳
一

∃
一

毗嚏偶氮 9
一

344 二 乙氨基苯酚 53
一

ΧΘ
一Β ) Δ ) Β9 乙醇溶液

∀

乳化剂聚乙二醇辛基苯基醚 5ΑΒ9
�

化学纯
,

∃Φ Λ水溶液
∀

氨水
一

氯化按缓冲溶液
�

称取 2 Φ1 # ≅ ‘8 Ρ
,

用水溶解
,

加入浓氛水=∃ 川
,

用水烯释至 ==
,

在

? ≅ 。一 ∃型酸度计校正Β≅ > 1
∀

Φ
∀

酷酸
一

醋酸钠缓 冲溶液
�

分别配制 Φ
∀

∃ 仃 ≅ )Σ 不叨
∀

∃: # “

从
、

于友
,

然后将两溶液按一定体

积比配成所需的 Β≅ 值
,

用 ? ≅ Γ 一

∃ 型酸 度计校正
∀

琉基棉 制备
�

于广 口瓶中
,

依次加入硫代乙醇酸Γ Ν !
、

乙
爵

咬歼 Κ  ( , !
、

乙酸 5Κ ΠΛ 9 ∃ Φ叫
、

浓 ≅ Τ −  Υ Φ
∀

=3 叫
,

充分混匀
,

冷却后
,

放入脱脂棉 5 药用 9 =3 1 ,

浸 泡完全
,

加盖
,

在续。士 ∃ ℃

恒 温槽中放置理一 3ς
,

取出用耐酸漏斗抽滤
,

并用水洗至近中侣
,

摊于滤纸上
,

于 Υ Φ 士 ∃℃供

箱 中烘干
,

成品保存于棕色磨口瓶中
∀

所用水为二次蒸馏水
,

试剂规格除标明外均用分析纯
∀

∃
∀

主要仪器
�

Ο ∃= 型分光光度计 Ω Β≅ Γ 一

∃型酸度计
∀

5二 9 试验方法

=
∀

准确吸取一定量8Ξ!5 且 9标准溶液于 ∃ 3 Ν !容量瓶中
,

加入少量水
,

依次加入 Φ
∀

∃ Λ对消

基酚指示剂一滴
,

用烯氨水或烯盐酸调节洛液呈微黄色 5即弱硷性 9
,

加尸≅ > 1
∀

。氨性缓冲

溶液 Κ Ν !,

∃Φ Λ  Β溶液 ∃
∀

ΓΝ ! , Φ
∀

= 肠 3
一

ΧΘ
一 Β) Δ ) Β 乙醇溶液 ∃胡

,

用水稀三刻度
,

摇匀
,

放

置 Γ Θ ( !! ! 后
,

用 !  Ν 比色皿在 3 3 ∃  Ν 波长处以试剂空白作参比测定吸光度
∀

∃
∀

疏基棉管装置与富集分离方法
�

5 = 9 称取。
∀

=1 琉基棉
,

松紧适宜地塞入玻璃管内制成琉兰

棉管
,

将筑 基棉管以胶管套接在分液漏斗下端
,

亚在管下放置接

流出液的烧怀
,

其装置见图 =
∀

5 ∃ 9 富集分离方法
�

准确吸取一定量8&5 五 9标准溶液于烧怀中
,

加入 3 Φ川水
,

川

稀氨水或稀盐酸调节到? ≅ 值约为 Κ ,

加入Β≅ 二 Κ醋酸
一

醋酸钠缓
。

Ψ
%

溶 液 Υ %( !,

此液作为待富集试液
∀

称取Φ
∀

=1 琉基棉
,

装入玻璃管中
,

用水浸泡 ΚΦ Θ ( &〕 ,

放 出

水
,

由分液漏斗加入 ∃
∀

Υ:盐酸 Υ
∀

 Ν!
,

浸泡琉基棉 Γ (劝( 后
,

放

出
,

再用水 5每次少量
,

分数次 9 洗涤分液漏斗和疏基棉管的残存咬
,

图 = 薪乙基棉营装置

洗至流出液呈现中性
,

再加入 ? ≅ ” Κ醋酸一醋酸钠缓冲溶液 Υ
∀

 Ν!
,

浸泡琉基棉 Γ ( 五==
,

将待富集 Ζ式液倒入分 液 漏斗

中
,

以 ΓΝ [ϑ ( 五( 的流速经琉基棉管流出
,

待全部试液流完后
,

分别用少量流出液洗涤烧怀和

分液漏 斗内壁数次
,

加入 Φ
∀

ΦΚ : 盐酸溶液!  Ν!
,

浸泡琉基棉Γ Ν Ζ( 后 流出弃之
,

再加入 ∃
∀

Υ叮

盐 酸溶液 Υ
∀

 Ν! 浸泡琉基棉 3 蒯( 后流出
,

流出液收集于∃3 创容 燮瓶中
,

然后按上述试验方法

=
∀

测 定铜 的吸 光 度
∀

注意
�
5 = 9除加入Β≅ > Κ醋酸一醋酸钠缓冲溶液外

,

在加入每种不同溶液前
,

都得将琉基棉

上的 残存液用吸耳球挤干
Ω 5∃ 9 第一次加入 ∃

∀

Υ:盐酸 Υ
∀

Φ耐
,

是洗脱琉基棉基体上可能含有

的8“
5 五 9离子 Ω 5Κ 9 加入。

∀

ΦΚ : 盐酸 =Φ Ν !,

为将琉基棉上被吸附的部分Β∴ 5亚 9离子洗脱掉
∀
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三
、

∀

结果与讨论

=∀ 测量方法的最佳条件朴
∀

4

5!9 吸收曲线
�

按上述试验方法 = ,

以水作参比
,

测定显色剂吸光度与波长的关系
,

绘得吸收曲线
,

见图 ∃ 曲线 工 ,

由图可见
,

显色剂最大吸收波长为 Υ 3  ( Ν 处
Ω 以试剂空白作

参比
,

测定络合物吸光度与波长的关系
,

绘得吸收曲线见图 ∃

曲线 亚 ,
由图可见

,

络合物最大吸收波长为33 ∃ “血 处
,

两个吸

收峰相差= Φ ∃”Ν
]

5 即对比度为! Τ( Ν 9
,

选用 3 3∃ ( Ν 作为测定

波长
。

5∃ 9 酸度的影响
�

按上述试验方法 =
∀

改变氨水
一
氯化按

缓冲溶液酸度
,

测得络合物吸光度
,

结果表明
,

在 ?≅ 2
∀

=一 = Φ
∀

Φ

范围内吸光度恒定
,

选用Β≅ 二 1
∀

。级冲瘩派作为测定酸度
∀

5Κ 9 缓冲溶液用量的影响
�

按上述试验方法 =
∀

以 ? ≅ 二

1
∀

Φ缓冲溶液改变其用量
,

测得络合物吸光度
,

结果表明
,

缓

冲溶液用量在 ∃
∀

3一 Υ
∀

 Ν !范围内吸光度恒足
,

选用 Κ Ν !作为测

定用量
。

5劝 乳化剂。Β溶液用量的影响
,

按上述试验方法 =
∀

改

·

坦
叼佣 创刁 略之Α 汇即 二心口 Π ΦΦ

入扣Ν 9

图 ∃ 吸收曲线 5工为显色剂
·

发收山鉴
]

泛
∀

润水三自
Ω

亚为络合物吸
‘

众 」浅
,

对试剂空白9

变 Β溶液用量
,

侧得络合物吸光度
,

结果表明
, ΑΒ 溶液用量在 ∃

∀

Φ一 Κ
∀

Γ Ν !范围内吸光度恒

定
,

选用 ∃
∀

ΓΝ !作为测定用量
∀

539 3 一Χ卜Β ) Δ ) Β 乙醇溶液用量的影响
�

按上述试验方法 !
。

改变显色剂用量
,

测得

络合物吸光度
,

结果表明
,

显色剂用量在 =
∀

Φ一 Κ
∀

ΓΝ! 范围内吸光度恒定
,

选用 ∃
∀

 Ν! 作为测

定用 量
。

5Π9 络合物形成速度和稳定性
�

按上述试验方法 =
∀

测定络合物放置不 同时问的吸光

度
,

结果表明
, 8 & 5且 9一3

一

ΧΘ
一

Β) Δ ) Β一 ΑΒ体系络合物显色后在 2一 = 2Φ ==山=
内吸光度稳定

∀

5Ο 9 络合物组成比
�

用连续变化法测得络合物组成比
,

结果见图 Κ ,

由图可见络合物

组成比8 & 5亚 9 � 3
一

Χ Θ 一

? ) Δ ) ? > = � ∃
4

Α 吐 让Υ 肠 ;2 场

5时晒叮勺查氏侧四四

图 Κ 连续变化法5 〔8 ( Τ Μ

〕
> 〔3一Χ Θ ‘Β人Δ ) Β〕
> =

∀

3 Ο Η Θ , Υ
:

,

比

色皿ΚΣ 。9

石前一厄拓丫履了,

8& 9枷幼

图 Υ 铜检量线

5比色皿 Φ
∀

Γ ⊥ Ν 9

52 9 检量线和灵敏度
�

分别吸取 8 &

5五 9标 准 溶 液 Κ
∀

Φ ,

2
∀

Φ , = ∃
∀

Φ , = Π
∀

Φ ,

∃ Φ
∀

Φ , ∃ 3
∀

Φ , Κ Φ
。

 产Ι 铜于∃ 3 Ν !容量瓶中
,

按上述试验方法 =
∀

以试剂空白作参比
,

绘得吸光度与含量的关系曲线见图 Υ
∀

由

图可见
, 8&5 五 9含量在 。一 =

∀

Φ傀加 = 符合

比到
一

定律
,

业求得表观摩尔吸光系数

￡ � 。∃ > 1
∀

= 3 _ = Φ Υ 。

∃
∀

琉基棉吸附与洗脱条件的选择
�

5= 9 被吸附溶液酸度的影响
�

吸取

⎯护日

、%口Θ

赫
!训词耐

哎



第 ∃ 期 琉基棉富集分离一胶束增溶分光光度法测定海水中微量铜 = Π 1

一定量8& 5五 9标准溶液于烧怀中
,

用水烯释至 −ΑΝ!
,

加入不同酸度 ≅ ) Σ 一 # ; ) 。 5 或# ≅ ‘Α≅ 4

# ≅ ‘

Σ! 9 缓冲溶液 Υ
∀

 Ν!
,

作为待富集试液
,

按上述试验方法进行吸附
,

洗脱
,

测定吸光度
,

结果表明
,

在Β≅ Τ
∀

Κ一 Ο
∀

2范围内琉基棉对8&5 五 9 = Φ Φ Λ吸附
∀

选用Β≅ ,> Κ
∀

Φ 作为吸附酸度
,

5∃ 9 最大工作吸附量
�

吸取不 同量8 &
5且 9标准溶液

,

按上述试验方法 ∃
。

进行吸附富

集
,

然后吸取流出液功
∀

。川于 ∃ 3 ==== 容量瓶中
,

按上述试验方法 =
∀

测定吸光度
,

结果表明
,

疏基棉对 8Ξ!5 江 9的最大工作吸附量是 =工Αϑ!Ι 8&5 且 9 ϑΦ
∀

=1 流隽棉
∀

5Κ9 洗脱版咬度的影响
�

按上述试验方法 ∃ ,

将待富集试液吸附后
,

用不同酸度的盆

酸溶液作为洗脱液
,

测定流出液吸光度
,

结果表明
,

洗脱8 &
5兀 9的适宜酸度为 ∃

∀

Υ一 Κ∀ Φ叮盐

酸溶液
∀

选用 ∃
∀

Υ:盐酸作为桐的洗脱酸度
。

5Υ 9 洗脱液用量的影响
�

按上述试验方法 ∃
∀ ,

改变洗片“夜∃
∀

Υ汀盐酸用量
,

测定流出液

吸光度
,

结果表明 ∃
∀

Υ:盐酸 ∃
∀

。一 Π
∀

 (!! 范围内可将∃ ΦΖ! Ι 8& 5 � 9定量洗脱
,

选用Υ
∀

 Ν ! Ω作为

洗脱 Ω夜用量
,

53 9 干扰离子的影响及消除
�

根据海水中常见的全属元素
,

我们加入下列 金 属 离子

Τ ( 5正 9
、

8 、Ψ5正 9
、

? ∴ 5 互 9各3 ∃, Ι , α ⊥ 5皿 9 = Φ Φ
∀

Φ、‘Ι , ) !5址 9 3 Φ Φ 、� Ι
, 入+ (

5互 9 = Φ
∀

Φ一子Ι ,
: Ι 5亚 9

=
。

。Ν Ι ,

8; 5互 9=
·

加
‘Ι 及一定量β 5 工9

、

# “5 工 9
,

在 ?≅ 二 Κ时
,

Ζ兰行富集分离
,

按文献 〔== 报

导
,

对8 &5 亚 9富集 分离育影响的全属离子 Τ & 5 五 9
、

8奴 互 9
、

Β∴ 5 丑 9
,

而 硷金属和硷土金属

以及α ⊥ 5皿 9
、

) !5 皿 9
、

五+(5 五 9等不吸附或基本不吸附
∀

经试验结果表明
,

在上述条件下
,

硷金属
、

硷土金属以及α ⊥
5 ! 9

、

) +5皿 9
、

: ( 5亚 9
、

Τ ( 5 亚 9
、

8 ς 5亚 9均不吸附
,

而对 ? ∴5兀 9

3 ϑ!Ι 中有 ∃3 Λ被吸附
,

可先用  
∀

ΦΚ :盐酸 ! Ν! 作洗脱液洗脱除去Β∴ 5五 9离子
,

而不影响 8&5 互 9

定量吸附
,

然后再用 ∃
∀

Υ:盐酸 Υ
∀

 Ν! 作洗脱液
,

将8 & 5互9定量洗脱
,

此洗脱液承接于∃3 Ν! 容

量版中
,

按上述试验方法 =
∀

测量8&5 互 9的含量
。

四
、

应 用 部 分

海水中铜的测定
�

准确吸取海水水样 5 预处理过 9 若干份
,

每份Γ 
∀

 Ν! 于烧杯中
,

用烯

氨水或稀盐酸调节至? ≅ 二 Κ ,

再加入Β≅ 二 Κ ≅ ) 。 一

# ;

)Σ 缓冲溶液 Υ
∀

 Ν!
,

摇匀
,

按上述试验方

法进行富集
、

洗脱和测定
,

结果见表 =
。

表 = 3Φ Ν !海水水样中8&5 亚9的测定及其回收率

水样
标准加人

量5拼Ι 9

平行试

样份数

钡%得8 &

5!χ 9

含量5召Ι 9

回 �次8 &
5亚9

含量5召Ι 9

回收率

5Λ 9

标准

偏差

变异

系数

海水

Φ
∀

∃ 2 1

∃
。

= 1

Φ
。
Φ = = Κ Κ

。

1 Λ32Φ∃

Π Ο Π
∀

Κ Υ Π
∀

Φ 3 = Φ =
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