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离子缔合物分光光度法测定水中微量锅

苏剑雄 陈安子

6应用化学系 8

摘要 本文在聚乙烯醇和十二烷基磺酸钠存在下
,

<= 6 � 8与碘化物和罗丹明 > 形成离子缔合物分

光光度法测定微量锡
,

缔合物的最大吸收波长 入,
二

? ≅(&Α Β
,

表观摩尔吸光系数 ,Χ&
。Δ ≅∃ �Ε Φ #∀Χ

,

印

6 �8 的浓度在 。一&
∃

& Ε。即Β# 遵守比耳定律
,

结合疏基棉富集
,

本方法用于水库水样测定微量福
,

结

果良好
∃

关键词 罗丹明 >
,

分光光度法
,

锡

Α 箭 侣全
丫 口

∃

∋ 1二∋

用卤化物和碱性染料形成缔合物反应测定锡
,

一般采用有机溶剂萃取
,

近年来
,

利用在表

面活性剂存在下
,

对这一类缔合物水相吸光度法测定锡 已有文献报道 Γ# 一 , 〕
,

我们提出在二种表

面活性剂存在下
,

在 /护。Η
介质中

,

侧 6 1 8
一

Ι�
一
ϑ Κ>

Δ

ΛΜ ,
一

ΧΝ3 显色体系与琉基棉富集技术相结

合
,

水相吸光度法测定微量锡
,

操作简便
、

灵敏度高
,

准确
,

迄今未见报道
∃

本方法用于水库水样

微量锅的测定
,

回收率达 ;≅
∃

%一 ;;
∃

 Ο
∃

# 实验部分
�∃ � 主要试剂与仪器

镐标准溶液
Π

准确称取 67= 71
Π ·

Θ Ρ %/ % & 8�
∃

& �Θ Ε; 于烧杯中
,

加入一定量盐酸
,

用少量水溶

解
,

转入 Θ && Β# 溶量瓶中
,

以水定容
,

摇匀备用
,

每 Β# 含镐 �
∃

(Β Σ
,

临用时再逐级稀释
Η 切Ο

Ι #一Μ 。
溶液

Π

称取  &; 碘化钾和  Σ 抗坏血酸加水溶解稀释至 � && Β#
Η / , 。一+ Τ , 。缓冲溶液 Υ /

? ≅ Η
用 ∀

·

ςΒ ∀ #Ρ − / , 9 和 &
·

ςΒ ∀ #Ρ − +Τ , 9
溶液

,

按 / , 9 Π

+Τ , 9 ? �
∃

;
Π � Ε

∃

� 的体积比配成 Υ /

约为 ≅
,

再在 Υ/ Χ 一% 型酸度计校正 为 Υ/ Δ ≅ Η &
∃

& Ο罗丹明 > 6简称 ∗上> 8溶液
Π

准确称取 &∃

� & & & ; ∗ Κ > 溶于少量水中
,

转入 %Θ & Β #容量瓶中
,

以水定容
,

摇匀
Η
琉基棉制备方法按文献

〔搜〕Η &
∃

&� ∀ Β ∀Ω Ρ − / 71 溶液
Π

用常规酸碱滴定法标定
Η % Ο ΛΜ , 和 &

∃

� Ο 3Ν3 6化学纯 8混合溶液
Π

称取聚乙烯醇 %Σ
,

加十二烷基磺酸纳 &
∃

�; 于 � && Β# 水中
,

加热溶解
、

摇匀
∃

,

本文 � ; ; �
一
� &

一
� & 收到

∃
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所用水均为二次蒸馏水
,

试剂规格除标明外均为分析纯
∃

Ξ % �
一

型分光光度计
Η杯/ Χ一% 型酸度计

∃

�∃ % 试验方法

七 %∃ � 测量吸光度

吸取一定量锡标准溶液于 %Θ Β #容量瓶中
,

加入少量水
,

&
∃

%Ο对硝基苯酚指示剂 � 滴
,

用

那氨水调至弱碱性 6呈淡黄色 8
,

依次加入 #Β ∀# Ρ − / �

Λ∀
Η �

∃

&时
,

 & ΟΙ1
一Μ 。
溶液 %

∃

∀Β#
,

摇匀
,

ΘΟ+Τ
ςΧ∀ ∃

溶液 �
∃

Θ而
,
% Ο ΛΜ, 和 &

∃

� Ο混合液 %
∃

(Β#
, 。

∃

例Ο ∗ Κ> 溶液 %
∃

。间
,

用水稀释至刻

度
,

摇匀
,

置于 � 一%& ℃显色放置  & Β ΨΑ 后
,

以试剂空白作参比
,

用 1<Β 比色皿
,

在波长 ≅(&Α Β

处测量吸光度
∃

�
∃

%
∃

% 疏基棉富集分离装置与操作

6�8 取一定量锡标准液于烧坏中
,

加水 3(Β #
,

Θ& Ο酒石酸钾钠溶液 �
∃

(Β#
,

6见文献 〔≅〕8
,

用

稀碱调至 Λ/ 值约为 ≅ ,

加入 Λ/ 二 ≅ / , <一+Τ , 。缓冲溶液 Θ
∃

∀Β#
,

混合均匀
,

作为待富集溶液
∃

6% 8琉基棉交换管装置
,

用内径 ≅ Β Β 长约 � && 一 �% (Β Β 玻璃管
,

一端拉成细长约 �Θ Β Β ,

内

径约为 �∃ ΧΒ Β ,

内装 &
∃

�; 琉基棉
,

松紧适度
,

用橡皮管接在分液漏斗下端
∃

6�8 用水浸泡琉基棉管 &
∃

ΘΚ 后
,

弃之
,

再用 &
∃

& �& Β ∀Ω Ρ − / 71溶液 � &Β# 浸泡 Χ
:Ζ[Α 后

,

弃之
,

用少量水洗疏基棉至近中性 6以广泛 Λ/ 试纸检验 8
,

用 / , < 一 + Τ , <
缓冲溶液 Θ

∃

&时 浸泡
,

将上

述待富集液转入分液漏斗内
,

流速为 �
∃

&一 �
·

ΧΒ# Β ΨΑ 一 ‘ ,

交换完后
,

用 &
∃

&� (Β ∀# Ρ − / <# 溶液

乐 (Β# 洗脱琉基棉上吸附的锅离子
,

流速约为 ςΒ# Β ΨΑ 一‘ ,

将洗脱液收集于 %Θ ΑΨ# 容量瓶中
,

按实

验方法测量吸光度
∃

除加入 / , < 一

+Τ , <
缓冲溶液外

,

每加入一种溶液 6包括水 8之前
,

都要用吸耳球将琉基棉挤

干
∃

% 结果与讨论

%∃ � 显色休系的选择和吸收光谱

按实验方法
,

我们通过显色体系的选择
,

视其反应微环境的改变
,

使体系吸光度分析特性

发生变化
,

实验结果列车表 �
∃

表 � 反应体系微环境改变
,

使体系吸光度分析特性变化情况

体 系
表观摩尔吸光系数 稳定时间

6Β ΨΑ 8
备 注

《万 6 1 8
一
Ι丁

一
∗ Κ耳Λ! ,

入Δ 对比度 最大吸光度

6Α Β 8 6从8
Α Β , Δ

Θ ; Ε � Ε &
∃

% % ≅

≅ & &  & &
∃

  &

�
∃

� Ε ∴ ] & Θ

: = 6 # 8
一
Ι #

一
∗ 扣队Λ! ,

一
3 Ν 3 ≅

∃

� Ε ∴ � & Χ

7= 6 � 8
一
Ι #⊥ ∗ Κ冬Λ! ,

一

卜环糊精

7= 6 1 8一1⊥ ∗ Κ冬阿

拉伯胶
一

卜环糊精

% ≅ &
,

Θ ≅ Θ Ξ
∃

;  ∴ � & Θ

% % &
∃

 % & Θ
∃

Σ ∴ � & Χ

稳定性差

加入 + Τ , Θ & 。

增加稳定性

加入 + Τ , Θ & 。

增加稳定性

加入 到阮%Θ & 。

增加稳定性
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从表 � 可见
, ,

在电解质 + 。石& 。

存在下
,

创 6 1 8
一

Ι#
一

∗ Κ>
一

ΛΜ,
一

ΧΝ Χ 体系
,

具不较大对 比度
,

高灵敏度和稳定性好
,

我们选 川该体系作为测定体系
,

其吸收光谱见图 #
,

由图 主

对试剂空白的最大吸收波长 ≅ & & Α Β 处
,

试刊 下 Η亡∋对水的最大吸收波 长为 Θ ≅ &Α Β 夕

可见
,

缔合物

卜
。

Ρ
Ρ

盆甲∃址,
∃

##_9
99#

Η的Α)八曰分卜卜∋
∃
心曰�协八衬

� !

《

∀#∀

�∃∀

一一
%

一
&

一
∋ &〕∋

入〔刀川少
众#∀ 朗 ∀ �(! ∀ )∀

∗嗯枷是+

图 , 吸收曲线

−一 试剂空白. 水
/ ∃ 一

缔合物厂试剂空 白

图 # 锡的工作曲线

#
∋

# 磷酸用量的影响

实验结果表明
,

, 0 1, . 2 3 4! /
用量在 #

∋

∀一 5
∋

饭6 吸光度最大且恒定
,

选用  
∋

10, 作为测定

用量
∋

#
∋

 罗丹明 7∗ 8 97+ 溶液用云的影响 一
实验结果表明

∋

!
:

叼肠8, 侣 溶液用量在 ∃
∋

)一 #
∋

; 0, 吸光度最大且恒定
,

大干 #
,

<0, 时有沉

淀物析出
,

选用 #
∋

=0, 作为测定用量
∋

#
∋

魂 >?
一

≅ 。
溶液用量的影响

实验结果表明
,

> ,
一

≅ 。溶液用毓在 ∃ ;一 #
∋

; 0 , 吸 光度最大且恒定
,

选用 #
∋

10, 作为测定用

量
∋

#
∋

; 4≅ Α Β 。凡溶液用量的影响

实验结果表明
,

4≅ Α
一

<Χ < 溶液用量在 ∃ ;一  
∋

!0, 吸光度最大且恒定
,

选用 #
∋

!0 ,作为测

定用量
∋

#
∋

( 影响缔合物稳定性的因素

∗ ∃+ 温度的影响
Δ

据有关文献〔#
,

 
,

;〕报道离子缔 合物型显色体系稳定性受温度影 响较大
,

已逐渐引起分析工作者的重视
,

若无考
一

虑这 一因素
,

测得数据波动较大
,

难以重复
∋

实验结果表

明
,

温度大于 #∀ ℃时
,

显色体系吸光度有所下降
,

在温度 ∃ 5一 #∀ =时
,

体系吸光度基本不变
,

显

色完成后
,

可稳定 # ; 0 Ε 1
∋

必要时
,

可将容量瓶置于冰水中冷却
∋

初步专虑
,

可能温度对离子缔合

物的离解度有影响
,

温度越高离解度越大
,

伎 又色张度降低
∋

∗ #+ 硫酸纳 用量及对稳定 队的影响
Δ

实验结果 戈叫 不加 Φ Γ多。
,

溶液
,

显色很不稳定
,

实验
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数据难以重复
,

加了 + Τ ς3∀ ,

电解质后
,

温度在
,

一定范围内体系稳定
,

重复性好
∃

+ Τ ςΧ。、

洛液用量

在�
∃

&一 �
∃

Ε Β #范围内吸光度最大且恒定
,

选用�
∃

ΧΒ# 作为测定用量
∃

%
∃

Ξ 工作曲线和灵敏度

按实验方法绘制工作曲线
,

实验结果如图%所示
∃

锡的浓度在。一 &
∃

& Ε阳Ρ4 Α #符合比耳定

律
,

表观摩尔吸光系数 鲡
。
一杖Π Ε 义 � 护、再高含量没做 8

一
’

“
一 ‘

%
∃

日 共存离子的影响与消除

对天 然水存在的常 见金属 离子
,

结 合琉基棉的吸附和洗鲜
“

比质尸
,

按实验方法
,

在

%
∃

&, Θ 7 = 6 1 8的测定下
,

可允许共存离子的含量
、以 。Σ 计 8有 7 [ 6 1 8和 Υ ⎯ 6 1 8各 Θ , 〔

·

α 6皿 8
、

9 ∀

6 1 8和 4 Ψ6 1! 8各# ∀
∃

β Α 6 1 8
、

+ Ψ6 1 8和 ς Α 6 # 8各 % &
,

Θ �、χ 8 % & &
·

. 9 6 皿 8� &Υ、从6 班 8‘& &
,

。 6 Ψ 8

ςΒ Σ
,

β Σ 6 1 8ΧΒ Σ ,

大量 Ι 6 Φ 8
,

+ Τ 6 1 8和 + / 。
6 1 8存在

,

均不影响锅的测定
∃

� 应用部分

�
∃

� 水样预处理

取华大水库水样
,

用盐酸酸化至 Υ/ 值约为 � ,

经过滤后
,

贮存在聚乙烯瓶
∃

�
∃

% 测 : 吸光度

吸取经预处理水样Θ& Β# 若干份于烧杯中
,

按实验方法
,

以平行操作空白作参比
,

测量吸光

度
,

实验结果见表 %∃

表% 水库水样镐的测定及其回收率

水 样 福加入 量 平行试

Β Φ 6。Χ 8 样份数

测得锡含

量6”Σ 8

平均值

6”Σ 8

回收量

6协Ε 8

回收率

6Ο 8
‘

标准

偏差

变异

系数

& Ε

&
∃

% Θ &
,
&

∃

% Ξ Θ
一
&

∃

% Θ &

&
∃

%Θ &
∃

& ‘%Θ &
,

&
∃

% Θ &

&
∃

% �Θ
,
&

∃

% Θ &
,

&
∃

% Θ � &
∃

Ε ; Ο �
·

Θ Ο

&
∃

Ξ � Θ

&
∃

Ξ % Θ

&
∃

Ξ Θ &

&
∃

Ξ � &

&
∃

Ξ % Θ

&
∃

Ξ  &

&
∃

 Ε %

,Η一了,才勺乙门:,‘!以咋

/
Ι!=月,ϑ,ϑ,Κ勺ϑ勺

∋∋

⋯
ΛΜ八Μ八曰Ν叼八Ο

∀
∋

; ∀

∃
∋

Π # ∀

Θ (
∋

5

Θ 5
∋

5

Θ Θ
∋

5

Θ ;
∋

5

Θ 5
∋

5

只Π
∋

5

Θ Π
∋

)

Θ Θ
∋

∃

Θ Θ
∋

)

Θ Θ
∋

)

Θ Θ )

∃ ∀#
∋

∀

Θ ) ;

Θ ) ;

Ρ大华水库水ΣΤ

叮了ΠΙ,一.Π
∋

Π,
,Υ匕!口!ϑ!ϑ,Υ,‘Π

ϑ,Κ组才,ϑ门ς尺ϑ通月月,
∋

⋯⋯
呀∋占, ∋工∋∋ ∋∋,∋肠曰∋且‘∋且, ∋人∀=Μ

。八Μ八Μ八目Ν八甘曰
‘

月∋尸!户勺ΥΩ!1Ξ曰Ξ曰,口

Π甲
:了:咋矛ΠΠ
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