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HDNPTT 与镉显色反应的研究
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摘  要:应用合成的新试剂 1- ( 2- 羟基- 3, 5- 二硝基苯) - 3- ( 4- 苯基- 2- 噻唑) - 三氮烯( HDNPT T ) , 研究了在

表面活性剂 T riton X- 100 存在下,它与 Cd2+ 的显色反应。结果表明,在 pH 81 0~ 1010 范围内, Cd2+ 与该试剂形成的配合

物,其最大吸收峰位于 535 nm 处,摩尔吸光系数为 1189@ 105 L#mol- 1#cm- 1。Cd2+ 在 0 mg/ L~ 0132 mg / L 范围内符合比

尔定律。此法用于环境水样和人发样品中微量镉的测定, 结果满意。

关键词: 1- ( 2- 羟基- 3, 5- 二硝基苯) - 3- ( 4- 苯基- 2- 噻唑) - 三氮烯; 镉;分光光度法

中图分类号: O 657132   文献标识码: A    文章编号: 100 6- 2009( 2000) 06- 0020- 02

A New Reagent HDNPTT and Study on Its Colour Reaction with Cadmium
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Abstract: The synthesis of a new reagent 1- ( 2-Hydroxy-3, 5-dinitropheny1)-3- ( 4-phrny1-2- thiazole)- triazene( HDNPTT ) and its

colour reaction with Cadmium were studied. The results showed that in the medium of pH= 810~ 1010 and in the presence of Triton X-

100, Cadmium(Ò) react with HDNPTT to form complex compound. The complex compound exhibited maximum absorption at 535 nm

w ith a molar absorptivity of 11 89@ 105 L/ ( mol#cm) . Beercs law was obeyed in the range of 0 mg/ L~ 0132 mg/ L Cd(Ò) . The method

had been applied to the determination of microamounts of Cadmium(Ò) in enveiromental water and hair samples with satisfactoryresults.
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  镉是具有蓄积性的有害元素, 测定环境水样中

痕量镉有一定的实际意义。而三氮烯类试剂是光

度法测定 Ag
+
、Cd

2+
、Cu

2+
、Ni

2+
、Hg

2+
等 IB、ÒB

金属离子的优良显色剂[ 1, 2] , 有易合成、易提纯的

特点, 可分为重氮氨基试剂和重氮氨基偶氮试

剂[ 3]。近年来, 一些新的三氮烯类试剂不断被合

成和应用
[ 4~ 6]

, 为了进一步提高显色反应灵敏度

与选择性, 在参考文献[ 2]基础上合成了新试剂 1-

( 2- 羟基- 3, 5- 二硝基苯) - 3- ( 4- 苯基- 2-

噻唑) - 三氮烯[ 7]及与镍的反应, 其结构式为:

  通过研究该试剂与 Cd
2+
的显色反应表明,在

表面活性剂T riton X- 100存在下,试剂与 Cd2+ 显

色反应较为灵敏, 在 535 nm 处有最大吸收峰, 其

摩尔吸光系数可达 1189 @ 105L#mol- 1#cm- 1,是目

前光 度法测 Cd2+ 的高灵敏方法之一。

1  实验部分

111  主要仪器与试剂

岛津 UV- 265分光光度计, pHS- 3C数字显

示酸度计(上海第二分析仪器厂) ;

HDNPTT 乙醇溶液(自制) : 0125 g/ L。

镉标准溶液:用高纯镉配制成 11000 g/ L 镉液;

T riton X- 100溶液: 20 mL/ L 水溶液。pH 为

910的氨- 氯化氨缓冲溶液;

其他试剂为分析纯或优级纯,水为重蒸馏水。

112  实验方法

在 25 mL 容量瓶中, 加入适量 Cd2+ 溶液,

5 mL pH 910的 NH3- HN4Cl缓冲溶液, 3 mL Tr-i

tonX- 100水溶液, 3 mL HDNPTT 溶液, 以水稀释

至刻度,摇匀。室温下放置 20 min,在 535 nm 处,用

1 cm比色皿以试剂空白为参比测量吸光度。
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2  结果与讨论

211  吸收光谱

1.试剂吸收光谱(水为参比)  2.酚物吸收光谱(试剂为参比)

图 1 吸收光谱曲线

按实验方法绘制吸收曲线, 见图 1。结果表明,

试剂的 Kmax位于 435 nm 处, 镉配合物的 Kmax位于

535 nm 处, $K= 100 nm。

212  显色反应的条件

21211  pH 的选择

pH 810~ 1010时, 配合物的吸光度最大且稳

定, pH 910的 NH3- NH4Cl缓冲液用量 310 mL~

515 mL 均可。选用 pH 为 910的缓冲液 510 mL。

21212  表面活性剂的影响
通过使用几种不同的表面活性剂, 发现以

T riton X- 100的灵敏度最高, 20 mL / L 的Triton X

- 100的用量在 210 mL~ 315 mL 时,吸光度最大且

稳定不变,实验选用 215 mLTriton- X- 100。

21213  试剂的用量

显色剂用量在 215 mL~ 410 mL 之间,配合物

的吸光度最大且稳定。选用 310 mL

21214  显色时间及稳定时间
室温下,试剂与 Cd2+ 离子反应在 20 m in 内吸

光值达到最大, 配合物形成后,至少可稳定 5 h。

213  工作曲线
pH 为 910时, Cd2+ 量在 0 mg/ L~ 0132 mg/ L

范围内呈良好的 线性关系, 其回归方程为:

A = 01067 5 C- 01004  C= 01999 7

摩尔吸光系数为 E= 1188 @ 10
5
L#mol- 1#cm- 1

。

214  干扰离子的影响

在25 mL 体系中测定 5 Lg 镉,误差为 ? 5% ,

共存离子的允许量 ( mg ) 为: Zn2+ ( 013) , Co2+ 、
Hg

2+
( 0105) , Pb

2+
( 0118 ) , Ag2+ ( 0106 ) , Cu2+

( 01002) , Fe3+ ( 011) , Ba2+ 、Sr2+ ( 410) , Bi3+ ( 015) ,

Cr3+ ( 017) , Al3+ 、Mg2+ 、As ( V ) ( 310 ) , M n2+

( 0108 ) , NH +
4 、K

+ 、Na+ 、F - 、Ac- 、Cl- 、PO3-
4 、

NO-
2 、Li

+ 、NO-
3 、Ca

2+ ( 1510) , 在 pH 910 测镉时,

如果另加入少量掩蔽剂如柠檬酸钠和硫脲等试剂,

则基本没有干扰。如先加入合适配位剂如酒石酸

钾钠等与大部分离子配位,再加解蔽剂解蔽 Cd
2+
,

则可使Hg2+ 、Cu2+ 的存在量达到 50 mg 以上。

215  样品的测定

取适量环境地面水于烧杯中,加王水处理后蒸

发近干,再加盐酸 2 mL, 蒸发至干。加少量水溶解

转移至 50 mL 容量瓶中, 定容。再移取此液适量

于 25 mL 容量瓶中, 按实验方法测吸光度。另称

取 510 g 头发样品用水和丙酮洗涤后, 用 5 mL 浓

硝酸和双氧水分解, 以水定容至 50 mL,取适量上

述消化液,按实验方法测量吸光度, 6次测定结果

平均值地面水为 01001 6 mg / L, 相对标准偏差为

4184 %。原子吸收光谱法测定结果为 01001 6; 头

发样 6次测定均值为 01352 Lg/ g, 相对标准偏差
1172%。原子吸收法测定结果为 01356 Lg/ g。该
法测定值与原子吸收光谱法测定值基本吻合,说明

该法用于环境样品的测定较为可靠,灵敏度较高。
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