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琉基棉富集分离
一
胶束增溶分光光度

法测定痕量镍

苏剑雄 陈安子

2应用化学系

摘要 本文在 8 ∗ 一 9
:

;
:

0 二 < 。。 。。和/ = /详 >乍下& >2 五 厂万 9 一? ≅ 一Α∋ = ∋ Α 显色反应形成甘三丁 色

络合物
,

其最大吸收波长在 9 9ΒΧ Δ
:

Ε 。 9 。之 土
:

!; 又 !。
‘ :

& >2 五5含 量 。一。
:

Φ ; 卜Γ Η Δ 7 厦守 七二
:

定

律
:

常见的金属离子干扰用琉基棉分沟
:

用 于众库术疲母涅的测定
:

结果满意
:

关键词 琉基棉
:

富集
:

分离
,

板
、

分少幼亡度测定

。 前言

目前
,

光度分析法在国内环保
、

冶金等部门仍是一种常用的检 >则手段
:

水中Ε夜量镍的测

定是环境背景值研究和环境监测的重要项 目之一
,

其在水中含量极低
,

当前又缺乏高灵敏度

的分析方法
,

一般需要富集后方可准确测定
:

常用的有蒸发浓缩
、

萃取和赘合树脂交换等方

法
,

前二者浓缩倍数多在几十倍左右
,

很容易引入基体干扰和杂质
,

后者流速慢且 解 脱 困

难
:

琉基棉富集
,

是近儿年发展起来的一种 良好的固体吸附剂
,

具有吸附速度 快
,

吸 附 量

大
,

易于洗脱
,

富集倍数大
,

制备简单
,

易于保存等优点
,

克服了传统琉基试剂易分解
、

味

嗅等不足
:

本文在前人工作基础上
〔‘

,

” ,

采用混合表面活性剂
,

以提高体系的稳定 性
,

业以

琉基棉富集与分光光度法联用
,

在 Α∗ 二 9
:

;时
,

以 & > 2 且 5
一

9
一

?卜 Α∋ = ∋ Α
一

0 Ι < < Χ Βϑ
一

/ = / 体

系
,

分光光度测定痕量镍
,

入
,Χ 。 、 Κ 9 9 Β Χ Δ , 。9 。。 Κ !

:

!; 火 !ϑ 9 ,

镍含量在6一ϑ
:

Φ ; , Ε Γ Η
, Χ 7遵守比

耳定律
:

方法简便
,

灵敏度高
,

准确度和稳定性好
,

目前未见报道
:

本方法用于水库水镍的

钡7定
,

结果满意
:

实验部分

!
。

! 主要试剂和仪器

2 ! 5 镍标准溶液
Ε

称取 Λ
:

Λ Φ  Λ  & ,/ 6 ‘
·

; ∗ Λ ϑ 于Μ6 6 Δ 7 容量瓶中
,

以水定容
,

摇匀
,

每

二7含镍 7
:

6 Δ Γ ,

使用时再逐级稀释
:

2 Λ 5 Α∗ 二 9
:

;醋酸
一

醋酸钠缓冲液
Ε 分别配制6

:

ΝΔ 6
7Η (

本文 !  9  一 ϑ  一 ϑ 9收到
:
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—Π
月 : : : : : 口 : 侧臼 : : : 口‘: 门目 : : : : 白 : : : : : : : : :

∗ ∋ Θ和 & “∋ Θ
溶液

, ∗ ∋ 。 , & Ρ ∋ Θ Κ !
。

 Ε

!Β
。

!的体积比配制
,

在 8∗ “一Λ型酸度计校正8 ∗ Κ 9
。

; ,

2 Φ 5 仇 7Σ 9 ,

?卜Α∋ = 人Α 乙醇溶液
Ε

称取 ϑ
:

9。。ϑ  9 一 ? 卜 Α∋ = ∋ Α ,

用无水乙醇溶解后
,

转入

9 Φ ∃Δ 7容量瓶中用无水 乙醇稀释
,

定容
,

摇匀
:

2 ∀ 5 9 Σ 2 − Η − 5吐温Β ϑ 2 即0 Ι < ””召ϑ 5 溶液

2 化学纯 5 Τ +
:

!Σ 2 Υ Η − 5十二烷基磺酸钠 2 只厂/ = / 5 溶液 2 化学纯 5
。

2 9 5 ϑ
:

ϑ ! ϑ ϑ Δ 6 7Η (

∗ 3 ,溶液
Ε

用常规酸碱滴定法标定
。

2 ; 5 筑基棉的制备方法按文献 〔Φ〕 , 所用的水均为 二

次蒸馏水
,

试剂规格除标明外均为分析纯
:

2 ς 5 ς Λ 上型分光光度计 , Α∗ 。一 Λ型酸度计
:

!
,

Λ 实验方法

!
:

吸取石
。

∃“Γ 矶2 亚5标准液于 纤‘7 客量瓶中
,

加入。
:

Λ Σ对哨基酚指示剂 ! 滴
,

用稀
氨水或稀盐酸调至溶液呈淡黄色

,

∗ ∋ “一 & ‘∋ “ 缓冲液9
:

ϑ蒯
, 9 Σ硅温Β5 溶液 Φ

:

ϑ川
, ϑ

:

!Σ

/ = /溶液 Φ
:

6 Δ Ω , ∃
。

!Σ 9 一 ?卜Α∋ = ∋ Α 乙醇溶液!
:

ϑ司
,

用水定容
,

摇匀
:

放置 !ϑ Δ >Χ 后
,

甩

,Θ Δ 比色皿
,

在波长 9 9 Β Χ Δ 处
,

以试剂空白作参比
,

测量吸光度
:

Λ
:

琉基棉富集分离装置与操作
Ε 27 5 琉基棉交换管装置

Ε

用内径;, Χ Δ 长约 ! ϑϑ 一 ! Λϑ Δ 7Χ

#友漓管
,

一端拉成细长约巧‘Δ ,
口径约为 !

:

9 , Δ
:

内装。
:

! 琉基棉
,

松紧适度
,

用橡皮管
Π

接在分液漏斗下端
:

2 Λ 5 吸取 9Ξ Γ & 议 #, 5标准液于烧怀中
,

加入 ∀ 9 Δ7 水
,

!Σ & Ρ Ν / Ν
∃Φ 溶液

!
:

。蒯
, Λ Σ酒石酸 按溶液 ∀

:

。耐
,

用稀氨水调至溶液Α∗值约为  ,

加入 8 ∗ 二  的氨性缓冲液

9
:

6 Δ 7
,

作为待富集液
:

2 Φ 5 用水浸泡筑 芥棉勺 6‘恤 后
,

以。
:

6 ! ϑ 6 Δ 6

7Η ( ∗ 3, !ϑ Δ 7分为二

次各泡琉基棉 ΜΔ >Χ 后
,

用少量水洗涤琉基棉至呈中性
,

将上述待富集液瑕入分液漏斗 中
,

流速Λ一Φ 矶7Η Δ >Χ
,

交换完毕后
,

用 ϑ
:

ϑ ! ϑ ϑ。 。
7Η ( ∗ 3, Φ

:

。耐 洗脱筑基棉上吸附物
,

控制流

速 ΝΔ 丫Δ >Χ
,

将洗脱液收集于Λ9 Δ 7容量瓶中
,

加入 9 Σ 焦磷酸钠 Λ
:

。川
,

安实验方法测量 吸

光度
。

Λ 结果与讨论

Λ
:

! 吸收光谱 实验结果表明
,

由图 工可知
,

在蜡酸
一

醋酸钠缓 冲液 Α∗ 二 9
:

; 条件下
,

络

“肠砧幻似引

−

合物对试剂空白的吸收光谱最大吸收

波长为 99 Β Χ Δ 处
Τ 试剂对水的吸收光

谱最大吸收波长为∀ 9ϑ
Χ Δ 处

,

其显色

对比度 2 △久5 为 76 ΜΧ , Χ :

Λ
:

Λ 显 色 酸 度 的 影 响 实验表

明
,

在酣酸
一

醋酸钠缓冲液介质中
,

Α∗ 二 9
:

Φ一 9
:

 ,

络合物吸光 度 最大

且稳定
,

Α∗ 值大时
,

体系 不稳定
,

选用 8 ∗ 二 9
:

;作显色酸度
:

Λ
:

Φ 酸 度 用 量 的 影 响 实验表

明
, Α∗ 二 9

:

; 的醋酸
一

醋酸钠 缓冲液

用量在 Φ
:

9一;
。

∃二 7 时
,

络 合 物吸光

喇劝 必 仰 仰 月曰 国幻 ‘匀期 翻 勤 动 脚 脚
入 ‘六扒#

图 ! 吸收光谱
,一一显色剂皿收光谱对水空白

Ε (一一络合物吸收

光谱对试剂空白

:

在琉基棉管中每加入一种溶液 2包括水 5之前
:

都要用吸耳球将琉基棉挤干
:
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度恒定
,

选用 9
:

+叫 ,
Τ

Λ: ∀
Ζ

显色剂用里的影响
:

Ε

定
,

选用 !
:

6Δ 7:7

,:: 乙
一

工
‘”卯邹用量的影晌

定
,

选用Φ
,

。叫
。

。
,

!Σ 9 一

酥
一 Α人= 人Α乙醇溶液用量在ϑ

:

9一Λ :。, 卜吸光度最大且稳

实验表明
,

石 Σ 0 Ι < <

ΧΒ ∃ 溶液
,

用量在 !
。

公一∀
。

∃Δ7 吸光度 [亘

Λ
。

; 十二烷基磺酸钠用皿的影晌

选用Φ
:

6Δ7
:

Λ
:

了 络合物的稳定性

实验表明
, 。

:

! Σ / = /用量在 !: 。一 9、。, 7 吸光度恒定
,

实验表 明
,

在本体系中
,

显色后 功班>拜至 户 内 显色体系吸光度恒

定
。

Λ
:

Β 工作曲线和灵敏度 实验表明
,

镍的浓度在 。一

ϑ
:

Φ ;拼Γ加 ! 范围内遵守比耳定律
,

表观摩 尔 吸 光系数
‘9 。。Κ !

:

!; 又 工ϑ
“,

结果见图 Λ
。

Λ
:

 共存离子的影晌与消除 有选择地对天然水中常

见的有可能干扰的金属离子进行了试验
,

按实验方法
,

在 9“ & >2 亚 5存在下
,

以相对误差不超过 士 9Σ为限
,

经筑基 凉分离后
,

可允许 3 ∴
2 江 、

, 8 ]2 且 5
, Θ ⊥ 2 亚 5

,

_ Χ 2 >上5不口 0 >2 城 5各 9召Γ , ∋ 72 #⎯, 5 ! ϑ ϑ 召Γ , 9 ! ϑ Ε 9 ϑ解Γ ,

3 Ε 2 了工5和_ Γ 2 卫 5各 α
:

6 Δ Γ , Ν ∴
2 五 59、, Γ 2 需加入 9 Σ 焦

成酸钠 ΝΔ 7 5
,

) <
2 7 5!ϑ 吕 

:

权Β 的

ϑ ;ϑϑ

∃引沁

乐创习

硕而万瓦矿巍哺犷
动 仁既毛冲

图 Λ 镍工作局

Λ 应用实侧 一水库水哀量镍的测定及回收率实验

Φ
。

夏 水样处理 将水库水水样加盐酸酸化
,

使 Α∗ 值约为

室
,

温度低于 !ϑ ℃
:

Φ
:

Λ 合镍量的测定 分别吸取经处理的水库水样 7 6 6 Δ 7才

验方法经琉基棉富集分离后
,

洗脱液收集于Λ9 Δ 7容量瓶中
,

光度测定
,

结果见表 !
:

表 7 水库水痕量镍的测定及回收率实验

:

然后抽滤
,

保存在城
、

箱 >令藏

和幼 Δ 75 若干份于烧杯中
,

技实

以平行操作空白作参比
,

进行吸

水样

Δ !

标准加

人镍件Γ

平行样

份数

测得镍含量

件Γ

平均值

林Γ

平均回

收镍卜Γ

回收率

肠

标准

偏差

变异

数肠

!
。
ϑ Φ

,

!
。

ϑ 9
,

!

!
:
ϑ ς

:

!
。

ϑ Φ
:

9
。

∀ Λ
:

9
。

∀ ς
:

9
。

闷Β
:

9
。

∀ Φ

Λ
。

9 ϑ
,

Λ
:

9 !
:

Λ
。

∀ ς
。

Λ
。

∀ Β

Φ  
。

∀

 ΒΙ<
!ϑ ϑ

:

侧含镍量时
:

用ΦΘ Δ 比色皿
:
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