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摘　要　以 Ｎ－甲基咪唑和溴代正丁烷及六氟磷酸铵合成了疏水性离子液体１－丁基－３－甲基咪唑六氟磷酸盐
（［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］）。运用该离子液体分离富集分析了微量金。以火焰原子吸收光谱法（ＦＡＡＳ）为分析检测手
段，探讨了离子液体萃取预富集微量金的条件。实验结果表明：金的浓度在０．４０～１６．００μｇ·ｍＬ

－１范围内
与吸光度成线性关系，线性方程为Ａ＝０．００７　６３ｃ＋０．０７３　８７（ｃ：μｇ·ｍＬ

－１），ｒ＝０．９９９　１，检测限为０．０７２μｇ
·ｍＬ－１。该法用于样品测定结果令人满意。
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引　言

　　金是一种重要的贵金属，在工业和经济活动中应用广
泛。常用于测定金的方法有火焰原子吸收光谱法（ＦＡＡＳ）［１］，

电热原子吸收光谱法（ＥＴＡＡＳ）［２，３］，电感耦合等离子体原子
发射光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ法）［４］等。为了降低检出限和减少基体
干扰，上述测定方法中大部分都需要对样品进行预分离富
集。这些分离富集方法包括液液萃取法［５］、固相萃取法［６－１０］、

电沉积［１１，１２］等。液／液萃取是一种比较方便简单的分离富集
技术，但使用萃取剂多为易挥发、易燃和有毒的物质，会对
人体和环境带来一定的危害。室温离子液体是近年来出现的
一种新兴的环保型萃取剂，在分离和富集痕量金属离子方面
起着重要作用［１３］。

金属离子的萃取分离是基于不同金属离子所形成的化合
物在互不相溶的两相中分配比的差异，使有些金属离子从水
相进入有机相而达到与其他金属离子分离的目的。以离子液
体代替有毒、易燃、易挥发的有机溶剂用于金属离子的萃取
分离，不但可以得到较高的萃取分离效率，而且绿色环保。

在用离子液体作溶剂的金属离子的萃取过程中，关键是如何
使金属离子形成疏水基团而进入离子液体相。使用各种有机
或无机萃取剂对金属离子进行萃取［１４］。Ｖｉｓｓｅｒ［１５］等合成了
可有效萃取水中 Ｈｇ（Ⅱ）和Ｃｄ（Ⅱ）的功能性离子液体。但使
用疏水性离子液体对于金的萃取研究还未见报道。

常用的分离富集金（Ⅲ）的方法是通过加入螯合剂和金

（Ⅲ）形成螯合物分离富集金（Ⅲ）。本文无需加入螯合剂，直
接以 疏 水 性 离 子 液 体 １－丁 基－３－甲 基 咪 唑 六 氟 磷 酸 盐
（［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］）富集分离分析微量金（Ⅲ）。以火焰原子吸
收为分析检测手段。该实验检测方便，灵敏度高，测定结果
令人满意。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

ＡＡＳＺｅｅｎｉｔ７００原子吸收光谱仪（德国），ｐＨＳ－２５型酸度
计（江苏），傅里叶变换红外光谱仪（德国），飞鸽牌高速离心
机，电子天平（北京），磁力搅拌器（上海）。

Ｔａｂｌｅ　１　Ｐａｒａｍｅｔｅｒ　ｏｆ　ＡＡＳ
仪器参数 原子化器

灵敏线／ｎｍ　 ２４２．８ 燃助比（乙炔－空气） ０．０７５
狭缝宽度／ｎｍ　 １．２ 燃气流量／（Ｌ·ｈ－１） ４５

空心阴极灯灯电流／ｍＡ　 ５．０ 燃烧头高度／ｍｍ　 ５

　　采用１．００ｍｇ·ｍＬ－１金溶液储备液，根据实验需要稀释
至所需浓度；Ｎ－甲基咪唑（法国 Ａｌｆａ　Ａｅｓａｒ）；溴代正丁烷，

六氟磷酸铵（上海邦成化工有限公司）。

实验所用试剂均为分析纯，所用水为去离子水。

１．２　实验方法

１．２．１　离子液体的合成［１６，１７］

在２５０ｍＬ三口烧瓶中，加人１６．４ｇ（０．２ｍｏ１）Ｎ－甲基



咪唑和２７．４ｇ（０．２ｍｏｌ）溴代正丁烷，于７０℃下搅拌反应

２００ｍｉｎ，得到淡黄色蜡状的溴化１－丁基－３－甲基咪唑［Ｂｍｉｍ］
［Ｂｒ］。将上述产物溶于２００ｍＬ水中，加人３２．６ｇ（０．２ｍｏｌ）

ＮＨ４ＰＦ６，室温下搅拌４ｈ。溶液分为两层，分去水层后，离
子液体相依次用水和乙醚洗涤３次（２０ｍＬ×３）。在８０℃下
真空干燥２４ｈ，得到无色油状离子液体［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］。

１．２．２　萃取方法
取一支５ｍＬ的离心管，向其中依次加入一定量的金的

标准溶液，０．２ｍｏｌ·Ｌ－１的ＨＣｌ　０．３ｍＬ，再加入离子液体１－
丁基－３－甲基咪唑六氟磷酸盐０．７ｍＬ，定容至５ｍＬ，用力摇
匀。用同样的方法做一份不加离子液体的试剂参比。摇匀，

用高速离心机，以３　５００ｒ·ｍｉｎ－１的速度离心６ｍｉｎ，分离出
上层水相，定容至５．０ｍＬ，用火焰原子吸收测其吸光度。

２　结果与讨论

２．１　离子液体的合成与表征
按照１．２．１的方法合成出离子液体１－丁基－３－甲基咪唑

六氟磷酸盐（［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］）。

　　图１是［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］的红外光谱。图中３　１７１和３　１２５
ｃｍ－１是咪唑环上的Ｃ—Ｈ伸缩振动峰，２　９６７与２　８７７ｃｍ－１

是咪唑侧链上 ＣＨ３—和—ＣＨ２—的伸缩振动峰，１　５７２与

１　４６６ｃｍ－１是咪唑环的骨架振动，１　１６９ｃｍ－１是咪唑环Ｃ—Ｈ
面内弯曲振动峰，其中８８１ｃｍ－１是Ｐ—Ｆ的伸缩振动峰。图
谱显示的特征峰与文献一致［１８］。

Ｆｉｇ．１　ＦＴＩＲ　ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］

２．２　萃取条件的优化

２．２．１　离子液体用量对萃取的影响
由图２可见，向体系中逐渐增加离子液体的用量，萃取

率呈上升渐缓趋势。综合经济与实用角度考虑，本实验确定
离子液体的最佳用量为０．７ｍＬ。

２．２．２　ｐＨ对萃取的影响
随着体系酸度的改变，萃取率发生了变化。所以反应过

程中应控制好体系的酸度。本实验考察了不同ｐＨ对萃取率
的影响（图３）。实验结果表明：ｐＨ　０．０～８．０时，体系能定量
萃取金，萃取率大于９５％。本实验选用体系ｐＨ　２．０。

２．２．３　平衡时间和离心时间的影响

　　研究了平衡时间和离心时间对萃取率的影响。结果表
明，所需平衡时间很短，溶液定容后摇匀，就可以离心分离
了。在３　５００ｒ·ｍｉｎ－１转速下，离心时间大于３ｍｉｎ，金就完
全被萃取出来，本实验选择离心６ｍｉｎ。

Ｆｉｇ．２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ａｍｏｕｎｔ　ｏｆ［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］

Ｆｉｇ．３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｐＨ

２．２．４　干扰离子的影响
本实验考察了常见离子对于测定的干扰。发现 Ｎａ＋，

Ｋ＋，Ｍｇ２＋（＜５００倍）无干扰；Ｃｒ（Ⅵ），Ｃｕ２＋，Ｃｄ２＋（＜２００
倍）无干扰；草酸，酒石酸（＜２０倍）无干扰；Ｃａ２＋（＜５０倍）

无干扰；Ａｇ＋（＜７５倍）无干扰。

２．２．５　工作曲线
在最佳条件下，金的浓度在０．４０～１６．０μｇ·ｍＬ

－１范围
内与吸光度成线性关系。线性方程为 Ａ＝０．００７　６３ｃ＋
０．０７３　８７，ｒ＝０．９９９　１，检 测 限 为 ０．０７２　３μｇ· ｍＬ

－１

Ｄ＝３×ｓ（ ）ｋ
。

２．２．６　样品测定
本实验中测定了标准水样及合成水样中金含量，测定结

果分别如表２和表３所示。

Ｔａｂｌｅ　２　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓａｍｐｌｅ

标准样品
参考值

／（μｇ·ｍＬ－１）
测得值

／（μｇ·ｍＬ－１）
回收率
／％

ＲＳＤ
／％

ＧＢＷ０８６２０　 １００．０　 ９８．９　 ９８．９　 １．１
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３　结　论

　　本实验测定了疏水性离子液体１－丁基－３－甲基咪唑六氟
磷酸盐［Ｂｍｉｍ］［ＰＦ６］对微量金的萃取性能，建立了室温离子
液体－火焰原子吸收光谱分离分析微量金的方法。实验方便
快捷，测定结果准确令人满意。

Ｔａｂｌｅ　３　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｓｙｎｔｈｅｔｉｃ　ｓａｍｐｌｅｓ
合成样品／（μｇ·ｍＬ－１） 测得值／（μｇ·ｍＬ－１） ＲＳＤ／％

１００．０　 １０２．３　 ２．３

合成样品的组成为：Ａｕ３＋１００．０μｇ·ｍＬ－１，Ｎａ＋２．０ｍｇ·ｍＬ－１，

Ｃｒ３＋１０．０ｍｇ·ｍＬ－１，Ａｇ＋２．０ｍｇ·ｍＬ－１，Ｃａ２＋２．０ｍｇ·ｍＬ－１

Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓ
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