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二嗅苯基萤光酮一嗅化十六烷基毗吮

分光光度法测定水中微量铬����

吴 志 慧

�南通纺织工学院 �

提 要

本文研究了用二澳苯基萤光酮一澳化干六烷基毗吮体系光度气测定铬 ���� 的最佳条件
、

性质及组成
。
结

果证明
� 在��。 一����缓冲溶液���

�

�介质中
，
生成铬 ����一二澳苯基萤光酮一澳化十六烷基毗吮三元红色

络合物
，
其最大吸收波长为�����

，
测得络合物的组成为�

� �������������二�� �� �
，

摩尔吸光 系 数

￡。 ��二 �
·

��� ��“ �� ��
�卜 �� �

，
铬 �飞��量在��� “ ������遵循比耳定律

，
稳定性好

，
灵 敏 度 高

。
在

�����和�
一
的联合掩蔽下

，

许多常见离子不于扰铬 ���� 的测定
，
选择性也较好

。
可应用于水质分析

。

关键词
�

分光光度法 � 铬 ����

铬 ���� 对于环境的污染要比铬 �� �严熏得多
，
有致癌的危害

，
故微量铬 ���� 的

检测非常重要
。

而一般的分析方法如原
一

子吸收光谱法
，
只能测总铬量

。

动力学催化法灵敏度

虽高
，
但反应条件要求严格

。

现测定铬 ��工�的方法中
，
分光光度法仍是主要方法

，
而 仍

以二苯氨基脉为显 色剂
，
其摩尔吸光系数为�

�

�� ��
‘ 〔 ’ 一 ‘ �。 目前国内外关于 铬 ���� 的 高

灵敏显 色反应尚不多
，
本文研究了用二澳苯基萤光酮一一澳化十六烷基毗咙体系光度法测定

铬 ���� 的最佳条件
、

性质及组成
。

试验表明
�

生成铬 ����一一二嗅苯基萤光酮 一一 澳

化十六烷基毗咙三元红色铬合物
，
使测定铬 ���� 的灵敏度显著增大

，
摩尔吸光系 数 可

达�
�

�� 又 ��
” ，
是 目前光度法测定铬����灵敏度最 高的体系

，
并探讨了其在水质分析中应用

的可能性
。

一
、

主要仪器及试剂

�
、
���型分光光度计

�

厦门分析仪器厂�

��型酸度计 �

��一�型恒温玻璃水浴
。

�
、

铬����标准溶液为�
�

�砰�����
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二浪笨基费光酩������酒精溶液为� 、 ��’ �
�

。

称取 ���� �
�

����克
，
先以少凰

浓盐酸助溶
，
再用弱�酒精溶解后

，
移入 ���毫升容量瓶中

， 以酒精定容
，
使所加盐酸浓 度

为�
�

��� ，
再转移到棕色试刘瓶中

夕

避光保存
。

此试剂稳定性差
，
最好贮于冰箱内�

澳化十六烷基毗咙�����水溶液为 �
�

�� ��
一 �
五在�

缓冲垮液���
一 �

，
��为��� 一 ��� “ 溶液，

环己烷乙二胺四乙酸 〔�，
��八���溶液

。

光度测定条件试验

�
、

试验方法
�

取铬����溶液。一�微克于��毫升容量瓶中
，
加入��为�

�

����一�
���

缓 冲 溶 液 �
。 。

毫升
， �

�

�� ��
� �
� ���溶浪�

�

��毫升和�� ��
一 ������溶液 �

�

��毫升
，

先以少量水冲洗瓶

口 ，
再以水稀释至刻度

，
搐匀

，
于��

”
�恒温水浴加热�分钟

，
以流水冷至室温

，
用�

�

�厘 米

比色皿
，
以试剂空白为参比

，
在�����处测量吸光度

。

�
、

条件试验
�

���试剂和铬合物钓吸收光谱 由图�吸收曲

线可见络合物和试剂空白的吸收曲线
，
在 没 有

���存在时
，

����试剂最大吸收峰在���
� �‘
处

�如曲线
� 、 ，

�
�

����与����形成 二元络合物
，

最大吸收峰 在���
� 。 处�如曲线

� �
。

加入���

后
，
形成 了红色三元胶束增敏型络合物

，

最大吸

收峰红移到�����处�如曲线��
。
����� ���

的最大吸收峰也红移到���
“ �处 �曲线��

，
反应

灵敏度大幅度提高
，

络合物和试剂空白的 吸光度

显著增加 〔� ’�‘ ’�

���显 色介质峻度的影响 试 验 了 �� 。
一

���� 、

���一 �� 、 ��和�� ��
等不同 �� 值的

缓冲溶液和溶液
，
其中以�

�
为�

�

�一�
�

�时 络合

物的吸光度为最 大
，
且稳定

，

故选用�月 � �
�

�

的��
� 一 ����

缓冲体系为显色酸度
。

���显色剂 ����用量和乙醇浓度的影响

试睑了����显色荆�又 �丁
召
�

、
工
�

�又 ��
“ “ �和

�又 功
一 “�多种浓度

，
最后选用�� ��

“ �
�

，
至

��月厅刀、

图� 吸收曲线

�� ����对水�

�� ��������对水�

��
�� ���������对试剂 �

〔������〕��
�

�，� �。一�

�� �，
����弓

一

��������对试齐��

〔�� ����〕二�
�

��� ��一�

〔����〕二���� ��一�

〔���〕二�
�

�大 ���‘�
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砚尸侧���，�，
甲，�，������� ������，�，咭�口��， �卜�，���，��

�
，， ，，润

翎�
，臼����，� ” 口�� 一气��‘ �目���，�卜 『���� 叫 ��卜 、 � ，口 �����，， �， 、 ， ��的侧，�州 「 ，曰� �户� 月，�� ���一

，，�尸 �， ，，�，，� 、 呀、 ，叫�己，

�
叫 日���� �� 日�，目一， � �，

四
， ， ， �七 ，� �，

��

，�，�
�

时可

于用量
，
在�

。

����
�

��毫升时终合物的吸度最

大且稳定
。

若用量大于�
�

��毫升
，
络合物吸光

度下降
，
这主要是由于乙醇浓度的影响

，
乙醇

分子穿入胶束的栅状层形成混合胶束
，
降低表

面活性剂的�
�

�
�

�
�

值 汇” ’所以显色剂采用加大

浓度
，
以减少溶液中酒精的含量

。

实验时选用

�� ��
一 “
� ����溶液�

�

��毫升
。

���表面活性剂���用量的影 响 试 验表

明 ��� 浓 度为�
�

�� ��
一 “
�

、

用量小于
、

等于

�
�

�毫升
，

溶液出现浑浊� 大于
、

等于�
�

�毫升、

溶液吸光度下降
，
其最佳用量在�

�

�一�
�

�毫升

之间
，
实验时���选用�

�

�毫升「“ ’。

���反应温度和络合 物 的 稳定性 在 室

温 ���
�
��

，
�

「
����与����

、
���反应很慢

，

需�小时以上才显色完全
。

经试验在��
“
�水浴

中加热�分钟即可显色完全
，
若水浴温度 高于

���，
加热��分钟则该络合物吸光度显著下降

，

二
，

念

��
�

�

’ ’ 一

坛〔�〕

图� 络合物的组成 �平衡移动泪

若低至��
“
�，

加热��分钟显色还不完全
。

实验时选用��
�
�水浴加热�分钟

。

络合物形成后
， ��小时以上吸光度基本不变

。

�
、

络合物组成的测定
�

用摩尔比法和平衡移动法 �� ’， 测得络合物中铬����和����的络合比为
�

�
�

����� ���� � � � �夕 见图� 络合物的组成�线�� � 用平衡移动法 测 得 铬 ���� 和

���的络合比为
�

�、 ����� ��� 二 � �
��线��

，

则该三元络合物的组成比为�
�

����
� ����习

�
��� � � � � � �

。

�
、

共存离子的干扰及其消除

试验了各种常用的掩蔽剂
，
发现草酸盐

、

硫脉
、

磷酸盐的允许存在量较少
，
还原剂对本

络合反应有干扰
，

致使结果明显偏低
。

而�
�
���

、

酒石酸盐和氟化物允许存在量较大
，
在无

掩蔽剂存在时
，

对于�微克�
、
����测定误差小于 土��时

，

以下常见共存离子允许量 �加入量为

微克�为
�
�

。 � ‘
���

、

�
��� ���

、
�

一����
、
��

一

����
、
��

� 一����
、
�� �“ 一����

。

在���
，���

�
� 。毫升和�

�

���� ���
�

�毫升联合掩蔽下
，
以下共存离子允许量 �微克�为

�

吼
’ �����

、

��
� ‘

����
、
��“ 十����

、
�

。 � 十���
、

�
��干���

、
�

。 “ 午���
、
�护

十
���

、
���

十
��， �

，” 千�，
因此对水中微

最铬����的测定
，
本法具有较好的选择性

。
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�
、

工作曲线

吸取���微克 铬 ����标准溶液于 �� 毫

升容量瓶中
，
按以

�

目式验方法 操作
，
绘 制工

作曲线
，

见图�
，

工作曲 线 ��国 � 线
��

。
���

微克铬�������
���

，

范围内
，

符 合比耳定律
，

线性关系较好
。

络合物 的
。 二 �

�

�� � ���
。

在测定饮用水�自来水�中铬 ����时
，

取���微克铬 ���� 标准溶液于�� 毫 升 容

量瓶中加入 �
�

�毫 升 ��
��� 和 �

�

�毫 升

�
�

���� ��夕
以下按上述试验 方法 操作

，

绘制工作 曲 线 �图�线 � �
，
络 合 物

的 。 � �
�

��� ��“ 。

了队称
� 、

� �乡�爪 �
�

图� 工作曲线

三
、

样品分析

饮用水铬����的测定

取饮用水�自来水����毫升于烧怀中
，

加热浓缩至��毫升左右
，

用���调节�� 值���后
，

转移入��毫升容量瓶中
，
加入�

�

�毫升���
�
���

、
�

�

�毫升�
�

���� ��， 以下按试 验 方 法

进行
。

并做回收试验
，
测定结果见表�

，
井与二苯氨基脉法比较

，
回收率在��

�

�����
�

��以

内
，
结果满意

。

表�
、

标准回收实验

�
‘

引
丫

� 一

钊
�朋水 …
�三空奎竺…
�
“ 来水，， …
�
自来水
叫

�
“ 来水�， �

�
“ 来水‘ ， …

取水样
本 法 标 准 加 入 回

丁

收 率

����

加入铬 ����

�件��

测得络 ����

�协��

回收率

���

二苯氨基脉法

测得铬 ����

�件��

�
�

�� �
�

�� �
�

�� �
。

��

�
�

��

� ��

�
�

��

�
�

��

�
。

�弓

�
。

��

�
�

��

��
�

��

��
�

��

���
�

��

���
�

��

一

一
�

�

八曰�八八��八目 ︸内��八�，土，止�一
月且一
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