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抓笨基1叶琳与福的显色反应
,

直接分光光度法换
�

定痕录

福具有灵敏度高
8 9 月

3

: ; 4 <’
、

操作简单
、

选择性及稳定性好的特点
,

应用于测定梢厂和遣纸厂废液

中的徽 = 福
,

结果满愈
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扳苯荃1外琳
,

分光光度法

近年来应用大环叶琳类化合物作显色剂来测定 > ? / ) 1
、

≅Α / 4 1
、

≅Β / ) 1
、

>Β / ) 1等离

子〔卜。有过不少的报道
3

本文进一步研究了用
。 ,

夕
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7 1≅≅ 〕为

显色剂
,

在阴离子表面活性剂十二烷基硫酸钠存在下测定微量 0 Β / Δ 1的反应条件
,

确定了 −

/�
一

>Δ 1≅≅ 与锡的络合组成比
3

试验了 46 种金属离子及 4 : 种常见掩蔽剂的干扰情况
,

采用混 合

掩蔽剂
,

可增加一些金属离子的允许量
,

提高反应的选择性
3

4 试剂及仪器

福 / ) 1标准溶液
8

称取 4 <<
3

 Ε Φ 的高纯金属锡以少量 4 8 )∋ >Δ 溶解后
,

用去离子水定容

至 4 < <Ε Δ
,

配成浓度为 4
3

ΓΕ Φ Η Ε) 贮备液
,

工作液为 4
3

<卜Ι Η Ε Δϑ − /�
一

/Κ一1Χ Χ 试剂 /�
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Λ Μ )乙
一 ‘Ε Γ ΔΗ
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称取 46
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>Δ 1≅≅
,

用 #
,

#
一

二 甲基甲酞胺溶解至 4 < <耐 ϑ十二烷基硫酸钠 /简称 ΙΝΙ 1
8

称取 玲
3

ΙΙ ΙΝΙ 固体
,

用 ΛΟ ∋ 7 溶液溶解至 �Λ <Ε Δ 配成 Λ ΟΙΝΙ 溶液 /美国进 口 1 ϑ 7 ,

。联毗呢

/� < 一 ’Ε Γ ΔΗ % 1
8

称取 5
3

ΓΕ Φ 联毗咤
,

用去离子 水溶解至 � Λ < Ε Δ ϑ氢氧化钠 /ΔΕ Γ ΔΗ % 1溶液
8

称取

Δ呢 # 7< ∋ 固体
,

用去离子水溶解至� Λ < ΕΔ
ϑ
混合掩蔽剂

8
。

3

Λ6 草酸
,

Δ
,

ΛΦ 柠檬酸
, 4

3

Λ 6 酒石酸钾

钠
,

加�Λ Ο三乙醇胺水溶液配成 4 << ΕΔ
3

� 实验条件与方法

取一定量锅 、 4 1于 4 < Ε Δ容量瓶中
,

先后加入Λ ϑ石Λ<Λ /含Λ写∋ 。1
3

4
3

ΓΕ Δ
, − /�

·

Π Δ1≅ ≅/�
3

弓又

4< 一‘Ε Γ ΔΗ % 1 ϑ Γ
·

� Λ Ε Δ
, 7 , 7 一

联毗吮 /4 < 一
Θ Ε Γ ΔΗ % 1 4

3

ΓΕ Δ
, # 7 Γ ∋ 溶液 /Ε ΓΔ Η % 1 4

3

Γ Ε Δ
,

用去离子水稀

释至刻度
,

沸水浴加热 4Λ Ε ΡΣ ,

取出用冷水冷却至室温
3

在波长为 : 5 �Σ Ε 处
,

用 <
3

Λ> 二 比色皿对

试剂空白测定其吸光值
3

本文 4 6 6 4
一
< �

一
� : 收到

3

‘ 先在酸性的 ΙΝ, 中加入 − /�
一

>4 1≅≅ 使之溶解后
,

用协 ∋ 溶液调至碱性
,

溶液透明
、

稳定
3
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结果与讨论

53 4 显色条件

53 ‘
·

4 显色粼用= 的形响 在 �
·

”‘ 0Β /Δ 1存在下
,

按寒笋步骤进行显色剂用量试笋
,

结果

见图 4
3

实验中选用<
3

�Λ 间 的显色剂
。

5
3

4
3

� 氢氧化钠用量的影响 实验体系中
3

# 7Γ ∋ 用量对 >Β 吸) 卜− /�
一

< 1≅≅ 络合物形成的影

响较大
3

ΔΕ 川 Η% #7 < ∋ 的用量在。
3

ΤΛ 一 4
·

� Λ间 时
‘

体系嗓光值达最大且稳定 /见图� 1
,

本实验

采用ΔΕ Β Η % # 7Γ ∋ )
3

<而
3

ϑ
Υ气」
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5 加热沮度及时间对显色反应影响
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图 � 氢氧化钠用=

0Β / 41 与 − /�
一

7 1≅≅ 的反应在常温下进行较慢
,

必

须通过加热来提高反应速度
一

,

我们研秃了加热温度/见图51 及加热时间/见图好的影响
,

禾实验

选择沸水浴加热 4 Λ Ε 迈
3
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图 ∗ 加热沮度 图+ 加热时间

表面活性剂用量的影响 由于 1 − %
一

23  44 为非水溶性化合物
,

本实验选用阴离子表面
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活性剂十二烷基硫酸钠〔ΙΝ, 1
,

使它起胶束增溶作用
3

其加入量的影响结果见图 Λ
3

本实验选用

ΛΟ的 ,ΝΙ Δ
3

 耐
3

5
3

4
3

Ι 7 ,

Ψ 联毗咤用量的影响 在无联毗咤的情况下
,

沸水浴加热 Θ Ε ΡΣ 后
,

仍不显色
3

加入

联毗淀后
,

沸水浴中加热 4Λ
Σ “Σ 就可使体系的吸光值达到最大且德定

3

结果见图Ζ
,

本实验选用

4< 一 , Ε ΓΔ Η % 联毗陡 4
3
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图9 表面活性剂用量
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图0 联毗淀用7
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显色剂及其络合物的性质

)≅;叮≅0舫显色剂及其络合物的吸收

在实验体系中
, 1 − %

一

。  44

%!线∗!曲

夕,、魂5,‘,∀≅氏以≅

在波长+ & 0∋ . 处有一强吸收峰 −见

图Δ− = 线 ,

− =  线为络合物对水为

参比绘出的吸收曲线
,

− ,  线为络

合物对试剂空白为参比绘出的吸收

曲线
,

可见络合物的强吸收峰仍在

+∗ %∋ . 处
,

并且与试剂有一定的对

比度
,

可用于 份 − =  的测定
!

−Ε  一1 − %刁  即对水

口 −%心  44 〕Φ 9
!

( Γ & (一. Α 3Β > !

− =  一络合物对水

−口
Η Ι
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!

; Γ ϑ Α一 ‘. Α3 Β > ,

− ,  一络合物对试剂空白

−。
Κ Ι  Φ &

!

9 Ε &( 一 ‘. Α 3Β>
,

守− %刁 即  ? 9
!

( Γ & (一. ΑΛ Β‘

∗叨 以扣 胡( 妮 ( 寿∗( 确( 石印 −∋ .  

图Δ 吸收曲线

∗
!
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% 络合物组成及稳定性 在 Μ <; 用量固定 −3
!

。耐  的条件下
,

经用等摩尔连续变化法图
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7 1≅≅ 与锡 / 4 1的络合比为 4 8

4, 在实验体系中
,

络合物的吸光值至少在 �: ∴ 内

稳定不变
3

5
3

5 >Β / ) 1工作曲线

准确移取不同量的 “/ ) 1标准溶液
,

分别为 /<
,

Λ
、

4
3

<
、

4
3

Λ
、

�
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<
、
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Λ
、

5
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<
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5
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Λ
、

:
·

<略1于

4<Ε Δ容量瓶中
,

按实验操作
,

得工作曲线/见图6 1
,

工作曲线在。一 5
3

。略 Η Δ如 44 之间符合比耳定

律
,

络化物在: 5 � Σ Ε 处表观摩尔吸光系数为 物
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图, 等摩尔连续变化法曲线

〔ΝΡ
, Ι
〕二口− % 一Ν3  Σ4 〕二 %

!

; Γ & ( 一 ‘
. Α 3Β > ,

= Φ (
!

Μ2 . , 3一 几? + ∗% ∋ . ,

%一久? +∗ , ∋ . , ∗一人二 + + (∋ .
·

图Θ 2Ρ − =  工作曲线

∗
!

+ 共存离子及常见掩蔽剂的影响

在 %
!

(阳 ΝΡ − &  存在下
,

用 & ( .3 容量瓶分别做了 &Τ 种金属离子及 & +种常见掩蔽剂的影响

情况
,

吸光值改变小于9 :可认为不影响实验
,

结果见表 &
,

在掩蔽剂存在下
,

ϑ∋ − =  
、

Υ Θ − =  
、

) Θ− =  等离子的允许量可进一步提高
,

结果见表%
!

表 & 共存离子及掩蔽剂的影响

金属离子 允许量 阳Β3 Α. 】 ς ΟΒ 。歼 掩蔽剂 允许量 附八 。叫

川 − =  + ( ( % ( ( Κ 3 丙三醇 % % (

Ω − Ξ  ∗,( &Τ ( ! & 酒石酸钾钠 0 (

ΝΨ − =  0 9 ∗%
!

9 Κ 3 三乙醇胺 % 9 (

Ζ /− 一  0( ∗ ( Κ 二 柠檬酸三钠 9 (

ϑ 。 − 一  +9 % %
!

9 Κ & 磺荃水杨酸 ∗ (

4Ρ − =  % ( &。Κ 3 草酸钾 ∗(
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表Δ/ 续江 共在碗子及掩蔽荆的妹必一

金属离子 允许量 科Φ Η _ ΓΕ Δ ⎯ 3 Η创
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掩蔽剂
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草峨该
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严重干扰
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表% 棍合掩蔽剂存在下共存离子允许量

金属离子 允许量 昭Β3 。. 3

∃”甘∃勺勺‘∃#Δ通
,∋甘∃吕(‘%%&

‘!二,通
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9 样品测定及回收率试验

福建漳州搪厂生产木糖的甘蔗渣稀酸加压水解液
,

干过滤并用水稀释一倍
,

为 = 号样品
,

福建泉州搪厂甘蔗渣造纸车间废液干过滤
,

并用水稀释 &( 倍为 3 号样品
,

自来水为 互号样品
·

以上样品除增加 &
!

Ψ∋3 3混合掩蔽剂外按实验方法分别进行锡含量测定
,

结果列于表∗!

表∗ 水样中痕量锡的测定

样品 取样量 −耐  测得福量 −略 扣除样品中含锡量净得锡量 −陪 回收率:
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