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4, 4c- 二偶氮苯重氮氨基苯与镍的显色反应

顾勇冰,王智敏,郑云法
(丽水师范专科学校 化学系, 浙江 丽水  323000)

摘 要:在 OP- 40 表面活性剂存在下, 研究了 4, 4! - 二偶氮苯重氮氨基苯( BABAB)与镍的显色反应。

在 pH= 9. 0- 10. 5的 Na2B4O7- NaOH 缓冲溶液中, 该试剂与镍生成 2 B1 型深红色配合物。配合物的最

大吸收峰位于K= 540nm 处, 表观摩尔吸光系数达 1. 59 @ 105L#mol- 1# cm- 1。Ni2+ 的浓度在 0~ 10Lg /

25mL 范围内符合比耳定律。
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  三氮烯试剂与第 ÑB、ÒB 金属元素有高灵敏度的显色反应, 可用来测定样品中微量 Cd2+ 、

Hg2+ 、Cu2+ 等金属离子[ 1- 5]。本文报道了 4, 4! - 二偶氮苯重氮氨基苯( BABAB)与镍的显色反应,

结果表明,在 OP- 40表面活性剂存在下,试剂 BABAB与镍形成组成比为 2 B1的稳定红色配合物,

在测定波长K= 540nm 处,表观摩尔吸光系数达 1. 59 @ 105L#mol- 1cm- 1, 且操作方法较为简单,有较

高的灵敏度和较好的再现性, 不失为一种测定微量镍的较好的方法。

1  实验部分

1. 1  主要仪器和试剂
722型分光光度计 (上海申化仪表自控公司) ; pHs- 3B 型酸度计 (上海雷磁仪器厂) ; 0. 4g/ L

BABAB的无水乙醇溶液(自合成) ; Ni2+ 标准溶液按一般方法配制, 储备液 1. 000g/ L ,工作液 5Lg/

mL; Na2B4O7- NaOH 缓冲溶液,配制后经酸度计校正; 2% ( V/ V)的表面活性剂 OP- 40、Triton X-

100, T X- 15、Tw een- 80、CTMAB、SLS、NP- 10的水溶液,其它试剂均为分析纯,水为二次蒸馏水。

图 1  吸收光谱

F ig 1. Absorption spectra

1. BABAB(对水空白)  

2.配合物(对试剂空白)

1. 2  实验方法

移取一定量的 Ni2+ 标准溶液(不大于 10Lg )于 25ml容量瓶中, 依

次加入 4. 0m l的 Na2B4O7- NaOH 缓冲溶液( pH= 9. 5) , 1. 0ml 2%的

OP- 40表面活性剂和 1. 0ml 0. 4g/ L 的 BABAB 无水乙醇溶液, 以水

定容,摇匀后放置 20m in,用 1cm 比色皿, 在 540nm 处以 Ni2+ 离子空白

测定吸光度。

2  结果与讨论

2. 1  吸收光谱

在 OP- 40表面活性剂存在的碱性条件,试剂 BABAB的吸收峰在

430nm。该试剂与 Ni
2+
形成深红色配合物, 配合物的最大吸收峰位于

K= 540nm 处,吸收光谱曲线见图 1。



2. 2  酸度的影响

研究了在 Na2B4O7- NaOH 缓冲体系中, BABAB 与 Ni2+ 的显色反应。结果表明, 最佳 pH 值范

围为 9. 0~ 10. 5, 且最佳缓冲溶液用量为 3. 0~ 5. 0ml。本实验选用 pH= 9. 5的 Na2B4O7- NaOH 缓

冲溶液 4. 0m l。

2. 3  BABAB用量的影响

对5LgNi2+ ,实验了不同用量显色剂对显色反应的影响, 结果表明 0. 4g / L 的 BABAB溶液用量为

0. 5~ 1. 5ml时, 配合物的吸光度最大且稳定。大于 2ml的显色剂用量导致溶液浑浊,无法测定。实

验取 0. 4g/ L 的 BABAB无水乙醇溶液 1. 0ml。

2. 4  表面活性剂的选择及用量

表面活性剂的加入有明显的增溶增敏作用,不加表面活性剂,体系浑浊无法测定。试验了 OP-

40、Triton X- 100, TX- 15、Tween- 80、CTMAB、SLS、NP- 10等表面活性剂对显色反应的影响。

结果表明, 离子型表面活性剂如 CTMAB、SLS等对体系增敏作用很小。非离子表面活性剂对体系的

增敏作用较大, 其中以 OP- 40增溶增敏效果最佳, 其次为 Triton X- 100。OP- 40用量为 0. 5~ 2.

0ml时,配合物的吸光度最大且稳定,实验取 OP- 40表面活性剂 1. 0ml。

2. 5  配合物的组成及稳定性

在选定条件下,用直线法和平衡移动法测定实验条件下配合物的配合比 Ni2+ BBABAB 为 1 B2,

配合物的吸光度在 20min内可达最大,在室温下至少稳定 6h以上。

2. 6  工作曲线
取不同量 Ni2+ 标准溶液, 按实验方法绘制工作曲线。结果表明,其摩尔吸光系数为 1. 59 @ 105L#

mol- 1cm- 1, Ni2+ 的浓度在 0~ 10Lg/ 25mL 范围内符合比耳定律, 其回归方程为: A= 0. 102c+ 0. 024

( c的单位为 Lg/ 25mL) ,相关系数为 r= 0. 9994。

2. 7  共存离子的影响

在 25ml容量瓶中测定 5Lg 的 Ni2+ , 硫脲、KI、硫代硫酸钠、三乙醇胺等较大量存在( U 20mg)时

对测定结果无影响, 硫脲与硫代硫酸钠同时存在时(各 20mg)对测定结果也无影响。试验了常见离子

对反应体系的影响,误差在 ? 5%以内时, 共存干扰离子的允许量如下(Lg 计) : K
+
、Na

+
、Cl

-
、NO

-
3 、

SO4
2- 、CO3

2- ( > 1000, 未做上限) , Ca2+ 、Mg 2+ 、Ba2+ ( 200) , MoO4
2- ( 50) , WO4

2- 、Al3+ ( 30) , Fe3+ 、

Pb
2+
( 10) , Co

2+
( 8) , Zn

2+
( 6) , Cu

2+
、Ag

+
( 5) ,Hg

2+
( 3)。以 20mg 的硫脲和 20mg 硫代硫酸钠作为混

合掩蔽剂时,允许Ag+ ( 80) , Fe3+ ( 50) , Zn2+ 、Cu2+ ( 30) , Co2+ ( 15) , Hg2+ ( 8)存在。

3  水样中微量镍的测定

用该试剂分析普通自来水和市售矿泉水中 Ni( Ò)的含量。取水样 10mL, 加入 20mg 硫脲和

20mg 硫代硫酸钠的混合掩蔽剂后按实验方法测定,结果见表 1。

表 1  水样中镍含量测定结果

Tab 1. the determination of N i( Ò ) in water ( n= 5)
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