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叱咤偶氮苯二胺类化合物在光度分析中的应用
1

.

5一 Br一 PA DA T与镍离子反应的研究

王金英 容庆新 莫可超 阎晓亭
(化学系 )

毗吮偶氮苯二胺类化合物是近年来出现的高灵敏测钻试剂
,

计有 5一 C l一

P A D A B 〔`一 4〕 、
3 , 5一 d i一 C I一 P A D A T

、

5一 B r
一 P A D A T 〔6〕 和 3 , 5一 d i一 B r

一

P A D A T 。 〕等
。

除测钻外
,

还有用于测定把 口〕和铜川
。

本文研究 5一 B r
一 P A D A T与

镍离子的显色反应条件及应用于铜合金中微量镍的测定
。

实 验 部 分
一

、

主要试荆和仪器

( l) 镍标准溶液
:
按常法配制后

,

用 E D T A法标定浓度
.

工作液 为 1 微克镍 / 毫升
.

( 2 ) 5一 B
r
一 P A D A T 由本室合成 〔。〕

、

配成 0
.

02 5肠乙醇溶液
。

( 3 ) 醋酸盐的缓冲溶液 ( p H S
.

8 )
,

用 p H计校正
.

( 4 ) 仪器
: 7 2型分光光度计

、

U
n i 。 a n S P 1 8 0 0型分光光度计

。

二
、

实验方法

于 50 毫升容量瓶 中
,

加入标准镍溶液
、

10 毫升醋酸缓冲液
、

2 毫升 0
.

02 5肠显色剂
,

放置 5 分钟
,

以水稀释至刻度
,

摇匀
,

用 1 厘米或 3 厘米比色皿在波长 5 20 毫微米处测

吸光度
,

以相应的试剂空白作参比
。

结 果 和 讨 论

( l) 吸收光谱
:
如图 1试剂最大吸收在 44 5毫微米

,

络合物的最大吸收 在 504 毫微

米
,
乙A值差最大在 5 15 一 52 5毫微米

,

选 520 毫微米作为测量的波长
。

几
,

勺
.
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0
,
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0
.
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图 1 吸 收 曲 线

I 为试剂吸收曲线 I 为络合物吸收曲线
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( 2 ) p H值对显色反应的影响
: p H S

.

6一 6
.

4范围内显色
,

其络合物的吸光度最大
.

( 3 ) 缓冲溶液用量
:
实验证明 p H S

.

8缓冲溶液 7一 15 毫升最好
.

本法选用 10 毫升
。

( 4 ) 显色剂用量
: 0

.

0 25 肠的显色剂以 1
.

5一 3
.

5毫升为最适宜
。

( 5) 络合物稳定性
:
络合 物 5 分 钟 显 色完全

, 2 小时内稳定
,

以后稍有下降
。

( 6) 络合物组成
:

用克分子比法和等克分子连续变化法测定其组成时
,

发现络合物

离解度稍大
,

用斜率比法求得组成为N i
“ 十 : P A D A T = 1 , 2

.

( 7 ) 异种离子存在对显 色反应的影响
:
实验证明大量 K

十 、

N a + 、

C l
一 、

5 0 扩
一

及
N O

3一

没有妨碍
,

其它离子的允许量
: M g Z + 2 0 0微克

,

C a Z斗 4 0微克
,

B
a Z十 3 0微克

,
P b

Z十
6 0

微克
,

A 1
3 + 9 0微克 (加入 2% N a F 3 毫升可允许 3 毫克 )

,
C d么

+ 1 0微克
,

H g Z十
0

.

7微克
,

A g +
6微克

,

M
n Z +

5 0微克
,

C r s +
1 0微克

,
A u 3 + 1 5微克

,
C r :

O六 1 0 0微克
,

S n 4 + 1 0 0

微克
,

V ( F ) 6微克
,

M o
(班 ) 2 5 0微克

,
T i刁

+ 4微克
,

W (班 ) s微克
.

用 N H
Z ·

C S
一

N H
:

可

掩蔽 4 0 0微克 C u Z 十 ,

用 (N
a P O

3

)
。

可掩蔽 5 0微克 F e “ 十 .

C Z O
` 2一 3 0微克

,
5 2 0 。 2 一 3 0毫克

,

S卜 5 0微克
,
5 10 3 2 一 5 0微克没有:=I 扰

。

C o Z + 、

B i 3 + 、

P d
Z + 、

P t 4十 、

S b ( y )
,

N O犷及 E D T A有干扰
。

使用混合掩蔽剂 ( 2毫

升 5呱 N a F + 0
.

2毫升 0
.

5肠 ( N
a P O 3

)
. + 3毫升 7帕N a Z

S
:
0

3 + 5毫升饱和 N H : ·

C S
·

N H
:

)

可以联合掩蔽 2 毫克 A 1
3十 、

5 0微克 F e s 十及 4 0 0微克 C u Z + .

( s ) 工作曲线
;
取 0

.

2 5
、

0
.

5
、

1
.

0
、

2
.

0
、

4
.

0
、

e
.

o
、

7
.

0微克镍分别加于 5 0毫升容

量瓶中
,

加 5肠N a F Z 毫升
、

醋酸缓冲液 1 0毫升
、

0
.

5肠 ( N
a P O

3

)
。 0

.

2毫升
、

7肠N a Z
S : 0

5

1
.

5毫升
、

饱和 N H : ·

C S
·

N H : 2 毫升
、

0
.

025 肠显色剂 2 毫升以下
,

按实验方法进 行
.

结

果证明 0
.

25 一 7微克镍 / 50 毫升 ( 0
.

00 5一 o
.

1 4P p m )的范围内符合 比 尔定律
。

摩 尔吸光系

数
e。 : 。 二 7

.

6 x z o `
灵敏度 0

.

0 0 0 9 6微克 /厘米
“ -

(的 用于铜合金和铝合金中微量镍的测定 (如表 1 )
.

铜合金用 H C I + H Z O :
溶样

,

铝合金用 N a O H + H : O :
溶样

。

表 1 合金中镍含量的刚定

合金名称 编号 原含镍 (% ) 测得值 (% ) 平均值 (% ) 误差

0
。
4 0

铜合金

0
。
4 0

0
.

3 78
,
0

.

3 98
,
0

.

4 00

0
。

4 18
,

0
。

42 8

0
.

3 70
,
0

.

4 0 0
,
0

。
4 0 0

0
。

0 6 1 5
,
0

.

0 6 7 6 , O
。

0 64 0

0
.

0 61 8 5
0

.

0 6 1 5

0
。
4 0 4

十 1
.

0%

0
。
3 9 0 一 2

.

5 %

0
。
0 6 4

巧173吼Q̂zL

铸铝
0

。
0 6 3 8 一 0

.

3 %
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