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5-[ 2-( 4-氯苯酚)偶氮] -若丹宁与

铂(Ⅱ)的显色反应研究及应用

　　　谭秀芳　　　　　　　　　　　　　　　　潘教麦�

(新疆医学院基础部化学教研室,乌鲁木齐, 830054)　　 (华东师范大学化学系,上海, 200062)

摘　要　研究了新显色剂 5-[ 2-( 4-氯苯酚) 偶氮 ] -若丹宁与铂 (Ⅱ) 的显色反应 . 在

H2SO4-H3PO 4 介质中和 CTM AB 存在下, 试剂与 Pt (Ⅱ ) 形成有色配合物, �max 位于

426nm, 摩尔吸光系数为 3. 24×105L·mo l- 1·cm - 1, P t(Ⅱ) 量在 4. 00～10�g / 25 mL 符

合比耳定律, 方法用于铂催化剂中铂的测定,获得较好的结果 .

关键词　5-[ 2-( 4-氯苯酚)偶氮] -若丹宁　分光光度法 　 铂

5-[ 2-( 4-氯苯酚)偶氮] -若丹宁是新近合成的试剂,已用于一些贵金属的测定
[ 1]

. 本文

报道在 H2SO 4-H3PO 4介质中和 CT MAB 存在下该试剂与 Pt (Ⅱ)的显色反应,摩尔吸光系

数达 3. 24×105
L·mo l

- 1·cm
- 1,其灵敏度高于现有的偶氮类显色剂[ 2- 5] . 用于铂催化剂中

铂的测定,获得较好结果 .

实 验 部 分

1　主要仪器及试剂

Beckm an DU -7紫外可见分光光度计; 721型分光光度计 .

铂(Ⅱ)标准溶液:在100mL 圆底烧瓶中加入已溶好的4gK 2C2O 4 ,加入 1. 000mg 铂(Ⅳ)

标液,沸水浴中回流 1. 5～2. 0h,冷却后移至 100mL 容量瓶中,用水定容, 此为 10�g/ mL Pt

(Ⅱ)标液; 试剂溶液: 0. 04%乙醇溶液; 2% CT MAB 水溶液; 2%抗坏血酸; 硫酸 3mol·

L - 1; 磷酸: 5mol·L - 1; 所用试剂均为分析纯,去离子水.

2　实验方法

准确移取铂(Ⅱ)标液 10�g 于 25mL 容量瓶中,依次加入 2m L 硫酸、1mL 磷酸、1m L 抗

坏血酸、1mL CTM AB、3m L 试剂溶液,用水稀释至刻度, 摇匀 . 在 40～45℃水浴中放置

40m in ,取出,在流水中冷却至室温 . 在 426nm 处,用 1cm 比色皿以试剂空白为参比测量吸

光值 .

结 果 与 讨 论
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1　 吸收光谱

如图 1,试剂最大吸收波长 449nm, 配合物的最大吸收波长 462nm, 红移 13nm ,用饱和

法测得 �max = 3. 24×105
L·m ol·cm

- 1 .

Fig. 1　Absorption spectra

1 reagent( against w ater )

2 P t+ reagent( ag ainst r eagent)

2　铂价态的影响及还原条件

在该测试条件下 Pt (Ⅳ)几乎不显色 . 须将 Pt (Ⅳ)

还原至 Pt (Ⅱ)才显色, 而选用适当的还原剂和介质 pH

值至关重要 . P t (Ⅳ)还原至 Pt (Ⅱ) 时, 溶液 pH 值不可

低于 3, 不可用相当量的草酸替代草酸钾, 否则可将铂

(Ⅳ)还原至铂单质 .

3　酸度的影响

无磷酸存在下, 铂 (Ⅱ)几乎不显色 . 在 H3PO 4+

H2SO 4 , H3PO 4+ HNO 3, H3PO 4+ HCl三种介质中, 显色

反应以 H3PO 4-H2SO 4 介质中最为灵敏. 5mo l· L- 1

H3PO 4 用量在 1. 0～1. 5mL 为佳, 实验选用1. 0m L.

3mo l·L
- 1

H2SO 4用量在 1. 5～4. 0mL 为最佳, 实验选用

2. 0mL.

4　抗坏血酸的影响

抗坏血酸用量在 1. 0～3. 0mL 均可 . 实验采用 1.

0mL. 若不加抗坏血酸, �max值下降一半以上 .

5　表面活性剂的作用与用量

在显色体系中,表面活性剂的作用主要是增敏,试验了 Tr iton X-100、OP 及 CTM AB.

后者增敏效果最好 . 不加 CTM AB 时 �max为 480nm , �max = 1. 08×10
5
L·m ol

- 1
·cm

- 1
.加

CTM AB后, �max蓝移至 462nm 处, �max = 3. 24×105
L·m ol

- 1·cm
- 1. CT M AB用量在 0. 5～

2. 0mL 范围内吸光度达最大值, 且基本恒定,选用 1mL CT M AB.

6 　试剂的影响

其用量在 3. 0～4. 5m L 范围内吸光度达最大值.且基本恒定,选用 3. 0mL.

7 　加热时间

室温下 Pt (Ⅱ)与试剂反应极慢, 配合物难以形成,升高温度有利于配合物的形成, 但反

应温度愈高配合物稳定时间愈短,配合物一经形成,在室温下可稳定一天以上, 且吸光度变

化不大 . 加热 30～60min内吸光值基本保持不变,选用 40～45℃水浴加热 40min.

8　比耳定律范围

实验条件下, 铂(Ⅱ)含量在 4～10�g/ 25mL 范围内符合比耳定律,线性回归方程: A=

0. 1003+ 0. 0478C( C 为 Pt (Ⅱ)浓度, �g/ 25mL) ,相关系数 r= 0. 9995.

9　 共存离子影响

当 Pt (Ⅱ)含量为 10�g / 25m L,测定误差小于±5%时,以下离子的共存允许量( �g )为:

Ca2+ ( 5000) , Na+ ( 1000) , Zn2+ ( 500) , M n2+ ( 400) , Co2+ ( 100) , Ce3+ ( 80) , Ni2+、Al3+ 、Bi3+

( 50) , M g
2+

( 25) , Cd
2+
、Ag

+
、W (Ⅵ) ( 10) , Ir (Ⅳ) ( 8) , Rh(Ⅲ)、Ga

3+
、A u(Ⅲ) ( 7) , Ru(Ⅲ)、

Sr
2+ ( 5) , M o (Ⅵ) ( 1) , Cl

- ( 1500) , NO
-
3 ( 1000) . 在 1. 5mL 1% DT PA 掩蔽下, Co

2+ ( 500) ,
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Ni2+ ( 2500) , Al3+ ( 1000) , Fe3+ 和 Sn(Ⅳ)负干扰 .

10　 试样分析

准确称取适量铂催化剂,置于 50mL 烧杯中, 用 10mL 王水加热溶解、过滤.将滤液用小

火蒸至近干, 加 5mL 浓盐酸赶两次硝酸,蒸至近干,加 5m L1+ 1盐酸使其溶解,用浓氢氧化

钾调至中性,移入 60m L 圆底烧瓶中,加入 1g 草酸钾, 沸水浴中回流 0. 5～2. 0 h,冷却后移

至 50mL 容量瓶中,稀释至刻度 . 移取 1. 00mL 样品溶液,按测定方法进行测试,同时加入

Pt (Ⅱ) 2�g 进行回收实验,结果见表 1.

Table 1　Determination results of Pt (Ⅱ) in the sample

Sample
Found
( �g)

Pt(Ⅱ) content
( % )

Added
( �g)

Found
( �g)

Aver age of
recovery( % )

Pt-Al 2O 3
5. 9　6. 1　6. 0

6. 1　6. 2
0. 82

2. 0
7. 9　8. 1　7. 9

7. 9　8. 0
95. 0

Pt-C
5. 0　4. 9　5. 0

4. 9　4. 9
0. 09 2. 0 7. 1　7. 0　7. 0

6. 9　7. 0
103. 0
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A Study on the Coluor Reaction of Platinum(Ⅱ)

with a New Reagent 5-[ 2-( 4-Chlorophenol) azo] -

Rhodanine and Its Application
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Abstract　In this paper, the co lour reaction of plat inum (Ⅱ) w ith a new reagent 5-[ 2-( 4-

Chloropheol ) -azo] -rhodanine has been studied. In the H2SO 4-H3PO 4medium , plat inum (Ⅱ)

react w ith the reagent in the pr esence of CT MAB to form a co lour com plex w hich has an

absorpt ion m ax imum at 462 nm . The molar absor pt ivity is 3. 24×105 L·m ol- 1·cm- 1 .

Beer�s law is obeyed fo r 4～10 �g o f plat inum in 25mL of solut ion . The method has been

applied to the determ inat ion plat inum in plat inum catalysts w ith satisfacto ry results.

Keywords　5-[ 2-( 4-chlorophenol ) azo ] -rhodanine, Spect ropho tometr y, P latinum
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