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落荆浮选分光光魔法侧座

饮用水中的痰纽辣

董慧茄 杨守珍 刘家来

8江阳石油化工专科学校9

摘 要

本文用 卜 8:一毗陡偶氮 卜:一蔡酚 8;<扔 作捕集荆
,

根据溶荆浮选分光光度原理
3

提 出

了一个侧定痕量镍的新方法
。

在=. >一  时
,

待侧镍离子与;<% 形成的红色络合梅可被% ? 气

泡 浮选
,

然后溶解在苯中
,

于 � ∀ � ≅ Α 处侧定笨溶液的吸光度
3

这个方法灵敏准确
,

并可用于

菌定饮用水中= =7级镇
3

溶剂浮选分光光度法是近年来出现的一种新型分离分析技术
,

它能有效地锄定痕量

金属离子
,

现已用于水中微量元素及高纯金属中痕量杂质的分析
3

水中微量镍的测定
,

一般采用萃取分光光度法
,

还有树脂富集分光光度法
‘协

,

活

性炭吸附富集
一

火焰原子吸收分光光度法
【“’
等

,

但用溶剂浮选分光光度法测定饮用水中

痕量镍还未见报导
3

我们研究了溶剂浮选分光光度法测定饮用水中痕量镍的诸条件
,

并

用以测定辽化地区自来水中的镍含量
,

获得满意结果
。

溶剂浮选法与上述诸方法相比
,

具有灵敏度高
、

分离效果好
、

富集倍数大
,

设备简单
,

操作方便等优点
3

实 验 部 分

试荆
、

仪器及装置

镍标准溶液
?
溶解Β

3

! � Β Χ Δ %Ε 8% ) ? 9 ? ·

Φ . ? )于含有ΓΑ2 浓. ? � # Η

的去离子水中
,

然后转入  ### Α2 容量瓶中
,

加去离子水至刻度
3

此溶液每毫升含镍 2Α Δ ,

使用时分取此

溶液
,

用去离子水稀释至每 毫升含镍  卜Δ Η #
3

 Ι ; < % 溶浓
? 称取 #

3

24#! ; < % 榕于

 # #巾∋无水乙醇中
Η � Ι柠檬酸三铁溶掖

Η =. /
3

)乙酸
一

乙酸钠缓冲溶液
。

Χ :  一  # #型分光光度计
Η ϑ Κ 一 :型 自动电位滴定计

Η 溶剂浮选装置如图  所示
3

实脸方法

吸取一定量的镍标准溶液于 >## Α 2烧杯中
,

加入约  的Α 2去离子水
。

然后在搅拌下
,

加入 � Α 2 =. /
3

1的缓冲溶液
, > Α  �Ι柠檬酸三铁溶液

, 2Α 2 #
3

 Ι; < % 溶液
3

在继续搅抨

 � Α Ε≅ 后
,

转入浮选池
,

用少量去离子水冲洗杯壁
,

洗液倒入浮选池
3

准确加入�Α 2苯
,
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诬8≅ Α 9

图  溶剂浮选装置
3

溶剂浮选 器 , :
3

转子流5 计 , >
3

缓冲瓶 Η

Β
3

抓气俐瓶 , Λ ‘为玻砂涟板

Μ  !
3

‘

 � # ΝΟ 4 ≅ 5 Π Θ 7 2� 5 Ε1 ≅ �即� 6� 5Θ Π

圈 : 吸收曲线

Μ !
3

: < 7 Π1 6 = 5Ε1 ≅ 4 Θ 6 Ο 4

通入氮气
,

流速为:� Α 2Ρ Α Ε≅
,

浮选 :� Α Ε≅
3

停止通气后
,

静置片刻
,

用滴管将苯溶液吸

入 ∋Σ Α 比色皿中
,

以空白浮选液为参比
,

于� ∀�≅ Α 处测定吸光度
。

条件实验

 
3

吸收 曲线 图 : 为% Ε 8; < % 9 ?
替合物苯溶液的吸收曲线

,

在波长为� ∀ �一� ∀ Φ≅ Α

时呈最大吸收
。

本实验选择测定波长为 � ∀ � ≅ Α
3

:
3

最佳浮选条件的选择 确定因素水平
,

利用 , ? 。 8Β ‘ Τ : >
9 和, 。

8>
‘

9 正交实

验表
,

选择痕量镍测定的最佳条件
。

裹  田素水平表
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通过上述正交实验及因素显著性分析
,

可以看出
,

在
。 ∴ )

。

#�

∃高度显著
3

取 <
‘] ? − ?

ϑ
>
∃ Η Μ ? 吸光度最大

,

为了进一步确定=.
、

的影响
,

再做一次正交实验
3

通过这次正交实验和因素显著性分析
,

可以看出因素 −显著
,

搅拌时间 � Α Ε≅ ,

浮选 时间: � Α Ε≅ 时吸光度最大
。

的显著水平下
,

因素

搅拌时间和浮选时间

进一步确定了=. Δ

经过 两次正交实验并为了更好地掩蔽干扰离子
,

选出的最佳实验方案是
? =.为 �

,

#
3

 Ι = < % : Α 2
, � Ι柠檬酸三按 > Α 2

,

搅拌时间 ΕΠΑ Ε≅ ,

浮选时间: � Α Ε≅
3

>
3

络合物的稳定性 含有% Ε 8;< % 9 ?
的苯溶液

,

在密闭的容量瓶内放置:Β Ζ吸光

度无变化
,

放置!Φ Ζ吸光度变化甚微
,

可见% Ε 8; < % 9 ?
在苯中很稳定

3
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溶剂的选择 根据前述实验方法
,

分别采用苯
、

甲苯
、

乙酸丁醋
、

石抽醚等有

幽∃

机溶剂进行溶剂浮选
,

测定结果见表 2
,
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表 3 因素显著性分析
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由表 Χ 可见
,

选用苯
、

甲苯作溶剂较

为适宜
,

灵敏度较高
,

本实验选用苯作溶

剂
。

�
3

校正曲线 在选定条件下
,

镍在

� 以Δ 8试液体积为 : ## Α 2
,

有机相体积为

� Α 29 内符合] 4 1 6定律
3

回归方程为
?

< ∴ )
,

# # Β � Χ α #
。

 ΦΧ − 8( ∴ #
。

! ! ! 9

式中
,

< 为吸光度
, −为 � Α 2苯中所含镍

的微克数 8图 > 9
3

Φ
。

干扰离子的影响 取 >协Δ镍加入

不同量的多种离子
,

按实验方法浮选 比色
,

分卷
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图 > 校正曲线
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测定结果见表 ∀
3

表 ∀ 采同离子对镍测定的影响
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由表 1 可见
, %!邝 4 ⊥ Φ ; 亚 < , Τ, ,卜4 Ζ ( ; 0 < , &! !卜= Ζ ( ; 矶 < , & !。林= 凡 ; 0 <

,

& ! !卜4 Λ = ; Δ < ,
& !林= _ ; 万 < , + “4 Ξ � ; %% < , %!林4 ⎯ = ; 兀<

,
+ “= Ζ已 ; 兀 < ,

%!协4 α � ; 亚 < 基本不干扰 ∋ 卜=镍的测定 Β Ζ β ; 亚 < , Ζ 。 ; 兀 < 等有干扰
∀

2
∀

方法的精密度 按实验方法
,

对含镍∋此试样进行1次测定
∀

测得的吸光度为
:

!
∀

+ ∋ +
, !

∀

+ ! 2
, !

∀

+ ! + ,

!
∀

+ %4
, !

∀

+ ∃ ! , !
∀

+ ∋ ! , !
∀

+ & 1 , !
∀

+ ∋ !
∀

平均值为 !
,

义∃ ,

标准

偏差为。
∀

! %& 1 ,

变异系数为&
∀

∃∃ Υ
,

可见本方法的重现性良好
。

自来水中痕盆镶的测定

用所述分析方法
,

对辽化地区自来水进行多次测定
,

取得了满意的结果
∀

准确吸取 & !! ? 0自来水样于 ∋叨 ? 0烧杯中
,

其它操作同实验方法
∀

分别用校正曲线法

与标准加入法测定镍含量
,

结果见表 4
∀

镍的回收试验结果见表 %!
。

由表 4
,

表 %! 数据可见
,

用溶剂浮选分光光度法测定自来水中的痕量镍
,

其准确度

与精密度皆良好
,
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溶剂浮选分光光度法测定饮用水中的痕量镍

衰 ! 自来水样中镍的测定结果
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衰  # 镍的回收试验
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结 果 与 讨 论

机理探讨

自来水中的% Ε Γ 十

与捕集剂 ;< % 反应
,

生成稳定疏水的鳌合物% Ε 8; < % 9 ? 3

当氮气通

过试液时
,

% Ε 8; < % 9
?

便附着在气泡上
,

随气泡上升
,

进入 有机 层 后
,

气 泡上 的

% Ε8; < % 9
?

脱落
,

并溶入有机相苯中
,

然后用分光光度法测定有机相中被捕集的成分
。

主要影晌因素

 
。

溶液的酸度 溶液=.对镍的定量反应及; < % 存在形式有较大影响
。

镍在 =. ϕ

Β 时与;< %定量反应
3

; < % 在= . >一 ≅ 时以中性分子形式存在
,

呈黄色
,

其与 %Ε
“十

离

子的鳌合物为红色
3

当 = . ϕ ≅ 时
, ; < % 以水溶性的红色阴离子形式存在

,

影响镍络合

物的测定
3

另外
,

通过实验发现
, =. ϕ � 时

,

其它金属离子的干扰较为严重
,

故本实验

选定溶液的=.为 �3

:
3

搅拌时间 ; < % 与 % Ε “ α

的鳌合反应速度较慢
,

因此为使反应进行完全需要有

一定 的搅拌时间
,

也可以适当加热 以提高反应速度
3

通过正交实验
,

我们选择的最佳搅

拌时间为  � Α Ε≅
,

如果小于  � Α Ε≅
,

鳌合反应进行的不完全
,

吸光度降低
,
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