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摘　要　在 pH= 7. 0的 NH4Ac缓冲介质中, CTMAB 存在下, 新试剂 5-H-酸偶氮若丹宁( HAR )与银

的显色反应生成 2∶1 紫色稳定络合物, �max= 580nm , �= 1. 43×104L·mo l- 1·cm - 1, 银含量在 0—40 g /

25mL 范围内符合比耳定律。方法用于定影液、滇池湖水中微量银的测定,结果令人满意。
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1　前言
若丹宁类试剂是一类很有价值的优良显色剂,已用于多种贵金属元素的测定

[ 1—3]
。国内外有不

少该类试剂的研究报道 [ 4—6] , 但是 5-H-酸偶氮若丹宁( HAR)与贵金属元素的显色作用,目前国内

还很少见到报道。由于该类试剂具有灵敏度高, 选择性好,能简便、快速测定多种贵金属元素的特

点,我们利用了新试剂 HAR(见图 1) , 研究了其和 Ag
+
的显色反应,建立了一种测定银的新方法,

方法用于定影液、滇池湖水中银的测定,结果令人满意。

图 1　5-H-酸偶氮若丹宁( HAR )

2　实验部分

2. 1　主要仪器和试剂

723型分光光度计(北京瑞利分析仪器公司)。

银标准溶液: 按常规方法配成含 Ag
+ 1. 0mg·mL

- 1的储备液, 使用时稀释成含 Ag
+ 10

 g·mL - 1的标准工作液; HAR水溶液: 0. 05% ;

乙酸铵缓冲液:按常规方法配制,用 pH 计校准至 pH7. 0; CTMAB: 1%, 用蒸馏水配制。

2. 2　实验方法

于 25mL 比色管中, 依次加入 10 g 银标准液 1mL、乙酸铵缓冲液 2mL、CTMAB溶液 2mL、



HAR溶液 3mL,用水稀释到刻度, 摇匀,用 1cm 比色皿, 以试剂空白为参比,于 580nm 处测定吸光

度。

3　结果与讨论

3. 1　吸收光谱

试剂空白最大吸收波长为 530nm , HAR-Ag
+
络合物最大吸收波长为 580nm, 络合物与试剂的

对比度为 50nm。

3. 2　介质的选择和用量

体系试验了 pH4. 5 的 NaAc-HAc缓冲溶液、HCl( 1+ 1)、H3PO4、pH= 7. 0 的 NH4Ac 缓冲溶

液,其中以 pH7. 0的乙酸铵缓冲溶液显色效果最好,所以实验选用了 pH7. 0的乙酸铵缓冲溶液控

制酸度,用量为 2mL。

3. 3　表面活性剂的作用

试验了吐温-20,吐温-60,吐温-80,乳化剂-OP, CT MAB和 SDS 等一些常见表面活性剂对显色

反应的增效作用, 以 CTMAB 效果最佳, 1% CTMAB 用量在 2—5mL 内吸光度稳定, 实验选用

3mL。

3. 4　显色剂的用量

试验表明, 0. 05%HAR用量 1—4mL 均有较好的效果,实验选用 3mL。

3. 5　显色温度及体系的稳定性

体系在室温下即可显色,吸光度瞬间即可达到稳定, 体系至少可稳定 2h。

3. 6　络合物的组成

用等摩尔连续变化法和平衡移动法测得摩尔比 Ag
+
∶HAR= 1∶2。

图 2　Ag+ -HAR 校准曲线图

3. 7　校准曲线

在实验选定的条件下, 银量在 0—40

 g/ 25mL范围内符合比耳定律(见图 1) ,线性

回 归方 程 为 A = - 0. 0095 + 0. 0401C

( g/ 25mL) , r= 0. 9995, 由回归方程可算出
摩 尔 吸 光 系 数 � = 1. 43 × 104

L·mol
- 1·cm

- 1。

3. 8　共存离子的影响

对于 10 g Ag+ ,相对误差为±5% ,下列

离子( mg )不干扰测定: K
+ 、Na

+、Ca
2+ 、NH

+
4 ( 10) ; PO

3-
4 , Mg

2+、Al
3+、B(Ⅲ)、SO

2-
4 、V(Ⅴ) ( 2) ; Fe

3+、

Co
2+
、Ni

2+
、Mo(Ⅵ)、Zn

2+
, SiO

2-
3 ( 0. 5) ; W(Ⅵ)、Cr

3+
、Pb

2+
、Ti (Ⅳ)、Mn

2+
、Cd

2+
、Sn(Ⅵ)、As(Ⅴ)

( 0. 01) ; Cu
2+、Au(Ⅲ) ( 0. 005) ; Pd

2+ ( 0. 002) ; 环己二胺四乙酸( DCT A) ( 20) ; Au(Ⅲ)、Pd
2+ 的干扰

可用 DCT A掩蔽,加入 1mL 1%的 DCTA 可使 Au(Ⅲ)和 Pd
2+
的允许量提高到 0. 2mg ; Cu

2+
的干

扰可用柠檬酸三钠掩蔽,方法具有一定的选择性。

3. 9　样品分析

准确量取25mL 定影液或水样加浓HNO 3消解,蒸发至近干。加10mL 水和 2滴浓HNO 3,加热
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至沸。冷却后,移入 50mL 容量瓶中,加水稀释至刻度, 摇匀。

分别取 2mL 的制备液置于 25mL 比色管中, 用 0. 1mol·L
- 1
NaOH调溶液 pH 至近中性后,按

实验方法进行样品吸光度的测定,并计算出废水中 Ag 的含量, 结果见表 1。
表 1　样品中银含量的测定结果

样品
测得值

(  g/ 25mL)

平均值

(  g/25mL )

RSD

( % )

加标量

(  g/25mL )

测定总量

(  g/ 25mL)

回收率

( % )

显影液 2. 13、2. 08、2. 20、2. 13、1. 93 2. 09 4. 8 2. 00 4. 03 97. 0—99. 9

定影液 13. 92、14. 32、13. 92、14. 12、14. 32 14. 12 1. 4 20. 00 34. 47 100. 4—101. 8

滇池湖水 2. 66、2. 66、2. 55、2. 66、2. 50 2. 61 2. 9 3. 00 5. 65 98. 0—103
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Study on Spectrophotometric Determination of silver
with 5-(H-Acidazo) -Rhodanine

CUI Yong-Chun　YU Yun-Xue　YAN Chun-Li　ZHU Ji-Zhuan
(Dep ar tment of Chemist ry, K unming T eacher' s Col lege ,K unming 650031, P. R .China)

Abstract　The color react ion of silver ion w ith 5-( H-acidazo) -rhodanine( HAR) in the presence
of pH 7. 0 NH4Ac solut ion in the presence of CTMAB forms a stable 2∶1 complex w ith molar ab-
sorptivity of 1. 02×104L·mol- 1·cm- 1 at 580nm . Beer�s law is obeyed in the range of 0—40 g/
25mL. This method can be applied to the determ inat ion of silver in fix at ion solut ion and lake w ater

w ith good results.

Key words　5-( H-Acidazo) -Rhodanine, Silver, Spect rophotometry.
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