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镐超高灵敏显色反应的研究
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摘要 本文研究了高灵敏测定福的光度法
,

在阿拉伯胶存在下
,

在。
3

89一。
3

� : , ;<% 旅酸介质中
,

福与碘化物和罗丹明:= 生成离子缔合物
3

该缔合物最大吸收彼长为595 >??
,

表观康尔吸收系数 心。

为% : 6 ; !3%
·

≅Α ;一 ’
·

Β ≅ 一 ’ ,

福浓度在。一补口9 5Χ 符合比耳定律
3

考察了共存离子的千扰影响
,

该

法可用于测定水中痕量福
3

关键词 锡
,

罗丹明:=
3

碘化物
,

阿拉伯胶

! 前言

离子缔合物在光度测定上的应用颇为活跃
〔卜幻本文研究了锅离子绘合物的分析化学行为

3

福对人体有毒害作用
,

即使含量较低也要求监测
,

世界卫生组织制定饮用水中最大容许浓

度锡为8
3

8 � ≅ Δ <% 卿
3

为了适应生命
、

环境科学等研究的裕要
,

本文系统地研究了偏 0 ; 卜碘化

钾
一

罗丹明 := 超高灵敏显色体系
,

讨论了超高灵敏的原因
,

制定 了一个 。高达 �
3

: 6 ;护%
·

≅ Α; 一 ’
3

Β ≅
一 ’

的高灵敏的分光光度法
3

本法用于水样中痕量福的测定
,

获得了较为满意的结果
3

� 实验部分

�
3

� 试剂与仪器

锡 标准溶液
Ε

称一定量分析纯的氧化锅
,

溶于硫酸中制成1 Χ �
3

8 8 ≅ Δ < ≅ ;的贮备液
,

用

8
3

Α Φ≅ Α ;< % ∋ Ε 5 8
‘

配成含 1 ΧΓ拌Δ < ≅ ;的工作液
3

碘化钾
一

抗坏血酸溶液
Ε
将�8

3

84 碘化钾0(
3

# 2和 �
3

84 抗坏血酸0(
3

# 2溶于 ΓΑΑ ≅ ;燕馏水

中
,

制成含 Η ∗98 呱
一

抗坏血酸9呱的混合液
3

罗丹明: = 0# == 2
Ε 9

3

Α 6 ;Α 一 “≅ Α ;< % 水溶液
3

阿拉伯胶 0人= 2; 呱溶液
Ε 5

3

飞 阿拉伯胶于 58 Α≅ ;水中在随时搅拌下
,

用小火加热至全部

口 本文 9 4 4 9
一
。:

一
� 5收到

3
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溶解
3

Κ9� 型分光光度计0上海分析仪器厂2
3

�
3

9试验方法

于9 5≅ ;量瓶中加 入9
3

8 8冬它 以
要Λ ,

9
3

Α Α ; ∋ Ε 5 8 ‘ 0�
3

Α>?Α ;<% 2
,
5

3

Α≅ ;碘化钾 09 8呱 2
一

抗坏

血酸09 Μ 2混合液
,

混匀
,

加入5
3

Φ≅ ;阿拉伯胶溶液0� 呱2
,

摇匀
,

加入 �
3

Α≅ ;罗丹明:= 0;
3

Α 6

� 8 一 ϑ
≅ Α; < % 2

,

摇匀
,

用蒸馏水稀释至刻度
,

摇匀
3

放置 � !≅ Ν? 后
,

以试剂空白作参比溶液
,

用

。
3

ΦΒ ≅ 比色皿在5 95? ≅ 处测量吸光度
3

9 结果与讨论

9
3

� 分岁光度测定条件

�2 酸度的影响 在不同硫酸浓度下显色
,

结果如图�所示
3

当�
3

Α ≅ Α; < %的硫酸用量为

。
3

5。一 �
,

卯≅ ;时
,

吸光度达最大且恒定不变
,

用量小于8
3

5。。;或大于�
3

Α ≅ ;吸光度逐渐下降
3

本法选用9
3

嘛;即试液酸度为8
3

8Ι ≅ Α; < %3

9 少 碘化钾
一

杭坏血酸混合液的用量 试验表明碘化钾
一

杭坏血酸比�。
Ε
�左右

,

其显色体

系最隐定
3

其用量如图9所示
,

混合液在�
3

8一 Ι
3

!≅ ;时
,

缔合物的吸光度达到最大且恒定
,

本法

选用5
3

!≅ ;

丛 , ΑΛ 0的

图 Ο 酸度的影响

曲增ϑ2 �肠阿拉伯胶溶液的用量

:3 。 9
3

板一一
’

舀一亩
Η; 一

ΠΒ 0 3 勺

图9 碘化钾抗坏血用> 的影响

试验了多种表面活性剂如阿拉伯胶
、

聚乙烯醉
、

动物胶
、

拉通 6 一 �88
,

! Θ 等对显色体系吸光度的影响
,

结果发现阿拉伯胶溶液 0� 铸2在增溶
、

增橇
、

敏效果方面最好
,

且能使试剂空白褪色
3

故选用阿拉伯胶溶液 0� Μ 2
,

其用量影响见图ϑ
3

当 �呱

( = 用显在5
3

8一 :
3

!≅ ;范围内吸光度出现平台
,

故选用5
3

Φ≅ ;
、

缔合物可稳定−!≅ 沉
3

� 2
>

丹明 : = 的用量 比较了罗丹明:=
、

丁基罗丹明 Ρ
、

罗丹明 Ρ
、

孔雀绿
、

甲基绿
、

亚甲

墓蓝等
,

结果表明罗丹明: = 效果最好
,

灵敏度高
3

罗丹明: = 0;
3

Α 6 ;。一 ϑ二。;几 2的用量在。
3

4

一 �
3

;≅ ;范嗽内卜乏光度为一平台
,

用量过大易产生沉淀
3

本法选用 �
3

!≅ %

5 2 缔合物的徽定性 缔合物形成反应很快完成
,

而 试剂空 白开始时其褪色较快
,

到

ϑ 8 ≅ Ν? 后褪色才访Θ; 于
沪衡且恒定

3

所以当有色试液体系以试剂空白为参比溶液测量吸光度时

在ϑ 8一 Ι8 ≅ Ν? 内恒定不变
,

见图�3
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:2 温度的影响 实验表明显色温度在 � Ι一9� ℃范围内
,

缔合物稳定
,

其吸光度大且恒

定
3

温度太高
,

显色溶液的吸光度下降较多
,

且波动也大
3

若显色溶液置于恒温水浴中可往豺显

色温度
,

此法较为方便
3

析 ‘,  声

丘! 茹

时园 0,3 3’“ 2

图 ϑ 阿拉伯胶0( = 2用> 的影响 图� 吸光度与显色时间的关系

Κ 2 工作曲线及灵敏度 于9 5 >? ;量瓶中分别加入 8
3

9 8 8
, 8

3

� 8 。
, Α 异今。

,

�
3

9 。
,

�
,

: 8
,

9
3

。。雌 1 Χ ΣΛ
,

按试验方法操作
,

绘制工作曲线
,

结果表明 1Χ
名十
浓度在。一 9

3

。如Δ < 9 5 ≅ 3 范围内

符合比耳定律
, 气Ε 。Τ �

3

: 6 ;Α
‘
%

·

≅ Α 一� 3 。≅ 一 Ε
3

Ι 2 共存离子的影响 经 98 多种

共存离子试验 0离子量单位为 ≅ Δ 2,

结果表明
,

∃ 7 Λ 09 8 2
,

1 ∗一 09 8 2
,

( ∗
, Λ

05 2
,

&Υ ϑ Λ ,

5 �8 璧
一 0ϑ 2

,

Θ!里
一 0� 2

,

ς ? 3 Λ

0 � 2
,
1Ω ϑ Λ 0; 2

,
∃ Ν3 Λ 0� 2

,

+ 0 + 2 0; 2
,

= 7 , Λ 0;2
,
− ? Γ Λ 0; 2

,

Ξ 0砚 2 08
3

92
,
∗?

ϑ Λ

08
3

� 2
,

( Δ Λ 05 6 � 8 一 ϑ 2
,

1 Ψ 名Λ 0Φ 6

� 8 一 , 2
,

ΘΖ 忿Λ 05 又 � 8 一
ϑ
2

,

∋ Δ 名Λ 0� [

�8 一
ϑ
2

,

( Ψ ϑ Λ 09 又 � 8 一 , 2
,

ΘΖ
ΓΛ 09 父

�8 一 , 2
,
ΡΝ, Λ 09 [ �8 一ϑ 2等均不影响 9

3

8林4 1Χ 9Λ 的测定0允许误差士 5呱2
3

9
3

9 灵敏度高的原因的初步讨论 一

∴ ‘? 劝  

本类高灵敏显色反应新体系的研究
,

其反应机理非常复杂
,

曾有人作了种

种推测
>; 一。 ,

我们试图从实验现象来 图5 吸收光谱 0显色Φ≅Ν ? 测定 2

初步讨论产生高灵敏度的原因
3

�
一 试剂空白0水参比2 ,

�2 试剂空白的褪色作用 研究 ϑ

一缔合物 Λ 试] 0 水参比2

了缔合物吸收光谱随显色时间的变

化
,

结果如图5
、

:
、

Κ所示
,

由图可见
,

缔合物 Λ 试剂的最大吸收波长与试剂空白的最大吸收波长

均为5 9 5? 二
,

在显色 Φ≅ Ν? 后测得试剂空 白的吸光度比缔合物十试剂的吸光度大 8
3

� ϑ0 两者分

别均以水为参比
,

下同 2
,

然而显色 ϑ!≅ Ν? 后
,

则相反
,

试剂空白的吸光度却沙啼合物十试剂的

吸光度小8
3

�ϑ0 见图:2
3

从显色 ϑ8 ≅ Ν? 至 Ι8 ≅ Ν? 内都是如此
,

同时在显色不一Ι8 ≅ Ν? 时间内各
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吸收光谱以至 标
二
5 9 5? ≅ 的吸光度均有这种现象

,

因此在显色 ϑ8 一Ι8 ≅ Ν;; 时间里缔合物的吸
3

光度0以试荆空白为参比2才达最大且保持恒定不变
3

这里值得注意的是缔合物形成反应本身

很快就完成了
,

但由于试剂空白褪色作用需经ϑ !Ω?Ν ? 后其褪色作用才趋于平衡
,

且褪色到最低

3 , 弓扣 ‘。。 弓5 8 53 8 一

人0 , , , 入《、 。� 2

圈‘ 显色ϑ伪团Ν。 后的吸收光谱 图Κ 显色Ι8 分钟后的吸收光谱

�

—空白0水参比2沼
—缔合物 0空白参比2 ⊥ 卜一空白0水参比2邝

—缔合物 0空白参比 2 ,

ϑ

—缔合物十试荆0水参比2 ϑ

—缔合物十试剂0水参比2

限度
,

因此当缔合物溶液以试剂空白作参比溶液相比较测其吸光度时
,

也得在 ϑ。一Φ Α ≅ 谊 时 ;可

内才能达到最大且恒定不变
3

92 缔合物超倾偕带染料分子 实脸表明 # := 浓度必须大于 1 Χ ΣΛ 浓度的功。倍以上
、

Η;

浓度必须大于 1Χ针浓度 Γ 6 ;Α
,
倍以上

,

才能获得如此显著的增敏作用
,

导致
。
达 �

3

: 火 � 8飞
·

垃Α; 一’·。≅ 一’ ,

这就间接证明生成1Χ ;Ε
。

Θ
Α

Θ# := 并偕带 ) 0�一# := 2形成了复杂缔合物
〔”

—
民_ ;Σ Λ , ·

Θ# := 〕
。

) 0� 一 # := 2
3

在表面活性剂0如阿拉伯胶 2的作用下
,

显色反应生成的缔合物

能超额偕带染料分子以增大吸收面积
,

因而使显色反应灵敏度倍增
3

由于超额清带司朵料分子

是色散力
,

所以随度升高
,

分子热运动增 强
。

从而导致染料分子的解吸
,

使灵敏度下降
3

ϑ 样品分析

取水库水样;ΑΑ≅ ;蒸发浓缩到约 ∗!≅ ;
,

移入95 ≅ ;量瓶中
,

按试验方法测定
3

又取水样 �。词

做回收率实验
,

结果见表%

表 � 样品分析

取样蚤 侧得值 以针加人童 侧得道 回收率 水样中以 贪量

翻 摊 陀 阳 肠 ⎯⎯ Ζ

未枪出

8
3

ϑ :

8 � ϑ

8
3

� 8

8
。

� 9

8
,

ϑ 4

8
3

峨�

4
,

Κ多

8
。

: 9

0行二 : 2

库水水样

1+
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