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对称二苯基偶氮拨胁光度法测定水样中铬 �� ��

李慧芝 张 瑾 杨春霞

�山东建筑材料工业学院应用化学系
,

济南 �� � � � ��

摘要 研究了对称二苯基偶氮拨脐与 �� �� �� 的显色反应
,

在 。
�

巧 � ��
·

� 一 ’的硫 酸介质 中
,

有十二烷基苯硕酸钠

存在下
,

显色反应灵敏
。

�� � � � 处
,

其摩尔吸光系数可达 �
�

�� � ��
‘,

� � �� � 含量在 。一�� 滩� �� � �符合比尔定

律
,

样品加标回收率为 � �
�

��一 �� �
�

� �
,

� � � �
�

�� �
。

该法用于 �� � 型阴离子交换树脂分离富集
一

光度法测定

水样中 � � �� �
,

结果令人满意
。

关被词 对称二苯基偶氮淡麟
,

吸光光度 � 铬�� �
。

近年来 � � ��  ! 污染 已引起人 们广泛重视
。

分光光度法
、

二苯卡巴麟法测定 �� �� �� 已有报

道 ��,
�

,

刘 。

对称二 苯基偶 氮 拨 脐 已 用于 测 定

��
�一 、

��
� �
二

�」,

对 � � �� � 的测定还未见报道
。

本研究利用对称二苯基偶氮拨腆与 �� �� �� 的

显色反应测定水样中 �
� �� ��

,

结果令人满意
。

� 实验部分

�
�

� 主要仪器与试剂

��� � �� 型分光光度计 �四川分析仪器厂 �
。

��� � � �
一

� 型酸度计 �天津第二分析仪 器

厂 �
。

�� � 树脂柱 内径为 � � � 的交换柱
,

以湿

法将 �� � 型阴离子交换树脂填充均 匀
,

树脂层

高为 � ��
,

下接控制流速 阀
。

�� � 铬 �� �� 标准溶液 准确称取 �
�

� � � � �

重铬酸钾于小烧杯中
,

以二次水溶解
。

移入 �� �

� �容量瓶 中
,

用水稀释至刻度
,

摇 匀
。

配成含

铬 �� ��为 ��� 拜� � � �的标准 溶液
,

工作液再稀

释成 � 拼� � � �
。

�� � 对称二苯基偶氮碳阱 �又称 �
,

�
一

二苯

基卡 巴腺
,

永嘉化学试剂厂出品 � 称 �
·

� � � � �

溶于 �� � � �无水 乙醇中
,

加 � � �丙 酮做稳 定

剂
,

配成 。
�

� �的乙醇溶液
。

�� � 十二烷基苯横酸钠 � �的水溶液
。

��� 亚硫酸钠 。
�

� �硫磷混酸溶液 ��
�
� �

�

� �
���

、
� �

�
� � � � � � � � � � �

。

� �� 实验 中所用试剂均 为分析纯
,

水为二

次亚沸蒸馏水
。

�
�

� 实验方法

取 � 拜� � � �� ��标准溶液于 � � � �比色管中
,

依次加入 �
�

� � � �
�

� � � �
·

� 一‘
�
�
� �

� ,

�
�

� � �

��十二烷基苯磺酸钠
,

�
�

� � � �
�

� �对称二苯

基偶氮碳麟
,

用水 稀释 至刻度
,

摇匀
。

显色 ��

� ��
,

以试剂空 白做参比
,

用 � � � 比色皿
,

于

� �� � � 处测其吸光度
。

� 结果与讨论

�
�

� 吸收曲线

按实验方法测定络合物及显色剂的吸光度
,

绘制出络合物及显色剂的吸收曲线 �如图 � �
。

络

会物最大吸收波长确定为 � �� � �
,

�
�

� 酸度的影响

该体系酸度影响见图 �
。

结果表明
,

体系酸

度太高时 �大于 �
�

� � ��
·

� 一 ’
� 吸光度随着酸度

增大 而减小
,

当酸度 小于 �
�

� �� � � 
·

� 一 土

时
,

吸光度随酸度的增加而增大
,

酸度在 �
�

�� � � ��
�

� 一 ‘

一�
�

� � ��
·

� 一 ‘

时
,

其 吸光度 最大且稳

定
,

�
�

� � � �
·

� 一 ’
�

�
��

魂

用量 在 �
�

�一 �
�

� � �

之 间均可
,

本 实验选择 �
�

� � � �
�

� � ��
·

� 一 ’

�
�
��

�

用量
。

�
�

� 显色剂用量的影响

由图 � 可知
,

吸光度值随显色剂用量的增

加而增大
,

。
�

� � 对称二苯基偶氮碳脐用量在

收稿 日期
� � � ��

一

�� 一 � �
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�
�

�一�
�

� � �之间吸光度稳定
,

剂用量为 �
�

� � �
。

故本法选择显色 定 � �

�
�

�

不变
。

络合物的组成比

采用摩尔 比法 �如图 ��
,

测得显色体系中

� � �� �� 与显色剂的络合比为 � � �
。

�卜�

卜

侧 �
�

�

口
� � � �  ! ∀

〔显 色剂 〕� �� � ��� �〕

图 � 摩比比法��
� �� �� � �

�

� � 又 �� 一 ‘� � �� � �

月月� � �  � �  � � � � � �

滩�� � �

图 � 吸收曲线

�
�

络合物的吸收曲线
,

以试剂空白作参比

�
�

显色剂的吸收曲线
,

以水做参比

� � � � �

�
·

� � � �� ��� 一用� �� ��

图 � 酸度的影响

� �

阅

� �

� �  ! � � �

显色剂用量 �� ��

图 � 显色用量对体系的影响

�
�

以试剂空 白做参 比
,

络合物的吸光度

�
�

以水做参比
,

显色剂的吸光度

�
�

� 十二烷基苯磺酸钠用量的影响

实验表 明
,

� � � 二烷基苯磺酸钠用量小于

�
�

�
 ! 时

,

体系的吸光度随用量的增加而增加
,

当用量在 3
.
0一6

.
0 m l内

,

吸光度最大且稳定
,

本实验选用 1% + 二烷基苯磺酸钠 4
.
0 m l

。

2

.

5 络合物的稳定性

实验表明
,

在室温条件下
,

该反应放置 20

m in ,

即可完成显色反应
。

吸光度达到最大可稳

2
.
7 标准曲线的绘制

按本文确定的实验条件
,

向体系中加不 同

浓度 C
r(v D

,

绘制出标准曲线(图略)
。

结果表

明
,

e
r

( v l ) 在 。一10 拌g / 2 5 m l范围内符合比尔

足律
,

C
r

( V D 的浓度与吸光度呈线性变化关系
,

线性回归方程为
:

A = 0
.
0702e + 0

.
00133

式中
, :

为 C
r(V D 浓度年g/m l)

,

线性相关系数
:

一0
.
99 卯

,

若以空白测定标准偏差 3倍计
,

本方

法的检出限为 0
.
02 拜g / m l C r (V l)

。

2

.

8 共存离子的影响

对常见的共存离子进行干扰实验
,

以本文

确定的实验条件
,

测定 4 拌9 C
r (V l)

,

误差允许

在士 5 % 范围内
,

干扰离子允许量及用 71 7树脂

分离富集后的允许量一同列入表 1
。

从表 1 中可以看出
,

分离前 F
e3+

、

A1

3 ”

干

扰较大
,

其他共存离子的允许量均较大
,

对含

Fe
3十 、

A1

3 +

量不高的样品可直接测定
。

或加入适

量 E D T A 掩蔽干扰离子
。

如果样品中C
r(V l) 含

量达不到检出限或干扰离子含量较高
,

可采用

71 7 阴离子树脂分离 富集样 品
,

C
r

( V l) 可富集

100 倍
。

分离后 阴离子 干扰的允许量有较大的

提高
,

共存阴离子不能超过树脂的吸附容量
。

分离前如样品溶液出现沉淀要在分离富集前过

滤除去沉淀
。

3

.

1

样品分析

废水分析
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量取 200 m l废水置于烧杯中
,

加 4
.
0 m l,

表 1 共存离子的允许t 及分离后的允许t (拜g )

共存离子 分离前的允许量 分离后的允许量

N a十

K
十

1 0 0 0

5 0 0

A 1
3+ 5 0

F
e 3 +

2 0

M
n Z+

1 0 0
‘

C

u Z +

1
0 0

Z

n Z +

)
1

0 0 0

C

a Z +

5
0 0

M

g
Z +

5 0 0

C

r
3 +

5
0

N i

Z
二

一

1
0 0

P b

Z +

1
0 0

T i

4 +

1
0 0

S

n
4

+

2
0 0

C d

Z +

5
0 0

N O 丁 5 0 0

C I一 5 0 0

S 〔)牙一 1 0 0 0 0

P O 录一 5 0 0

C O 弓一 5 0 0

1 0 0 0 0

1 0 0 0 0

1 5 0 0 0

5 0 0 0 0

2 5 0 0 0

1 0 0 0 0

5 0 0 0 0

1 0 0 0 0

1 0 0 0 0

8 0 0

1 0 0 0 0

1 0 0 0 0

1 0 0 0 0

1 0 0 0

1 0 0 0

酸钾
。

低温消化 l h
,

滴加盐酸经胺使过量的高

锰酸钾还原
,

定容在 250 m l中
,

吸取 2
.
0 m l按

实验方法测其吸光度
,

结果列入表 2
。

3. 2 饮用水分析

量取 2000 m l饮用水
,

用 N aO H 溶液调
pH

一 8
,

该溶液通过预先制备好的树脂柱
,

控制流

速在 2一3 m l/ m in
,

待溶液全部通过后
,

用二次

蒸馏水洗涤树脂柱
,

洗至溶液呈中性
。

再以 10

m l 0
.
5 % N

aZ
so
3
硫磷混酸溶液洗脱树脂柱上的

Cr(V l)
,

控制其流速为 0
.
2一0

.
3 m l/m in

,

收集

脱液
,

将其加热
,

加 0
.
5% 高锰酸钾 2 滴

,

再低

温加热(80 ℃ )5 m in
,

取下冷却
,

滴加盐酸经胺

使过量的 K M
nO ;还原

,

定容 10 m l
,

取 5
.
0 m l

按实验方法测定
,

结果列入表 2
,

与 IC P
一

A E s

法所测的结果相吻合
。

由表 2 中数据可见
,

本法结果与 IC P
一

A E S

法测定结果相吻合
,

准确度和精密度均可
,

样品

加标回收率较好
,

所得结果令人满意
。

3

.

0 m
o
l

·

L

一’
H

Z
S O

4

与 2 滴 0
.
5 m ol

·

L

一‘

高锰

表 2 样品的分析结果

样品名称
IC P 一

A E S 法

结果(滩/m l)

加入量

(滩)

RSD

(% )

0nC�

…
‘性月任匕口废水 I

废水 1

饮用水

本法结果
工’

(滩/m l)

2
。

4 5

1

.

6 8

0

.

0
0

1 8

2

.

4
8

1

.

6
4

0

.

0 0
1 9

回收率

(% )

103
.
2

102
.
5

95
.
6

2
.
8 9

3
.
4 5

4
.
34

l) 为 6 次平行实验的平均值
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( 3) 应用高效薄层析技术进行农药的吸附

态光化学降解
,

省却了样品提取
、

净化和浓缩

等一系列处理步骤
,

具有直接快速
、

经济有效
、

重复性好和直接分离观察光解产物等优点
。

可

作为农药在土壤等介质中吸附态光解的预试验

方法
。

致谢 本工作系在德国萨尔州大学生化和

药物化学系完成
,

试验中得 到 H
.
Jor k 教授的

许多帮助
,

谨此致谢
。
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