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_与氯代D)D丁基D!D甲基咪唑离子液

体协同对结晶紫D磷钼杂多酸显色体系的增敏作用& 在 )Vo下$通过实验确定了反应的最大吸收波长'显色反应的稳定时间'

微乳液和离子液体的体积比及微乳液和离子液体混合液的用量'显色体系的酸度'钼酸铵%结晶紫的用量& 在较佳显色条件下$

绘制了标准工作曲线$得到的线性回归方程为Bl( )̂") <AD( (̂(@ )$摩尔吸光系数为 ) !̂ m)(

C

XF"1+5/31#$比单一微乳液中

摩尔吸光系数提高了 E(c& 用等摩尔系数法测得磷钼杂多酸与结晶紫缔合比为 !n"$方法的检出限为 E m)(

D@

KFX& 对 C 种标

准钢样中磷质量分数进行测定$其相对标准偏差均小于 !c& 通过测定结晶紫的分配系数初步探讨了反应机理&
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;;磷是钢铁中 C 大元素之一$磷的质量分数直接

影响钢铁的性能$因此$对钢铁中磷的分析极为重

要& 传统测定磷的方法主要有磷钼蓝光度法%乙酸

丁酯萃取光度法等-).

$由于这些方法灵敏度较低$

操作繁琐-# D!.

$因此$以三苯甲烷类碱性染料D杂多

酸离子缔合物显色反应为基础的光度法得到了迅速

的发展& 但该体系多数在水相中溶解度较小$不可

直接测定& 为此$人们通过加入表面活性剂%水溶性

大分子%微乳液等为反应介质$改变体系的水溶性$

增加测定的灵敏度-E DC.

& 近年来$离子液体以其独

特的物理化学性质引起众多领域的广泛关注-@ D<.

$

朱霞石课题组报道了微乳液与离子液体协同增敏光

度分析法测定苯酚和钨的研究-)( D)).

$但对其他物质

的测定尚未见报道& 笔者在微乳液与离子液体协同

增敏下$对结晶紫D磷钼杂多酸显色体系进行了研

究$灵敏度较单一微乳液介质中提高了 E(c$用于

多种钢样的测定结果准确可靠$并通过分配系数的

测定初步探讨了微乳液与离子液体协同增敏机理&
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BC实验部分

BLBC主要试剂与仪器
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基D!D甲基咪唑离子液体!( Ĉ 1+5FX&

"## 型分光光度计&

BLDC实验方法

缔合物吸光度测定!准确移取 # (̂ 1X) (̂

!

KF1X

磷标准溶液于 #C 1X容量瓶中$依次加入 ( Ĉ 1+5FX

硫酸 " Ĉ 1X$# Ĉ m)(

D#

1+5FX钼酸铵 ) "̂ 1X$体积

比为 )nV的微乳液原液与 ( Ĉ 1+5FX离子液体混合

液 C Ê 1X$) m)(

D!

1+5FX结晶紫 # Ĉ 1X$加水定

容$摇匀& 在 )Vo水浴中恒温 #( 12. 后$用 ) (̂ 31

比色皿$试剂空白为参比$测其吸光度&

分配系数测定!参照文献-)(.&

DC结果与讨论

DLBC吸收曲线

只加离子液体或微乳液$同时加微乳液和离子

液体时显色系统的吸收曲线如图 ) 所示& 由图 ) 可

以看出$! 种介质中缔合物的最大波长均为 CEC .1$

微乳液和离子液体共同作介质时吸光度值最大$协

同增敏作用明显&

)(微乳液%离子液体'#(离子液体'!(微乳液

图 );加入不同介质的吸收曲线

DLDC稳定时间

按实验方法测定显色不同时间缔合物的吸光度

值$实验结果表明$显色 )C 12. 后达到最大吸光度

值$之后可稳定 )C 12.$本实验中$选取显色时间为

#( 12.&

DLEC试剂比例和用量

采用单因素实验法确定 ( Ĉ 1+5FX硫酸的最佳

用量为 " Ĉ 1X$微乳液和离子液体的最佳体积比为

)nV$其混合液最佳用量为 C Ê 1X$# Ĉ m)(

D#

1+5FX

钼酸铵的最佳用量为 ) "̂ 1X$) m)(
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1+5FX结晶

紫的最佳用量为 # Ĉ 1X&

DLFC缔合物组成

用等摩尔系列法测定磷钼杂多酸D结晶紫缔合

物组成$结果表明$磷钼杂多酸与结晶紫的缔合比为

!n"&

DLGC工作曲线

通过改变磷的加入量测定吸光度值$得到标准

工作曲线的回归方程为Bl( )̂") <AD( (̂(@ )$相关

系数为 ( <̂<< C$磷质量分数在 ( (̂#V d( #̂E

!

KF1X范

围内符合朗伯D比尔定律$表观摩尔吸光系数为

) !̂ m)(

C

XF"1+5/31#& 而只加微乳液时表观摩尔

吸光系数为 " "̂ m)(

E

XF"1+5/31#
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$协同增敏效

果较好&

DLHC检出限测定

利用 C

#

l!IFL测得该方法的检出限为 E m
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DLIC干扰实验

在 ( )̂@
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KF1X磷显色体系中$加入不同量共

存离子$当实验相对误差小于 Cc时$)((( 倍量的
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#对实验基本不产生干扰&

DLZC样品分析

样品处理参照文献-).&

样品测定!取处理后的钢样溶液 E 1X$调节酸

度后$按实验方法加入其他试剂$显色 #( 12.$测定

吸光度值$分析结果如表 ) 所示&

表 BC样品分析结果$"cH%
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DLaC协同增敏机理初探

由图 ) 可知$微乳液和离子液体对结晶紫D磷钼

/@(#/
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杂多酸显色体系有协同增敏作用$增敏机理可从结

晶紫显色剂在微乳液和离子液体形成的液滴内外的

分配系数解释& 结晶紫在微乳液和离子液体体系和

单个微乳液%离子液体体系的分配系数如表 # 所示&

由表 # 可知$结晶紫在微乳液和离子液体体系的分

配系数大于单个微乳液%离子液体体系的分配系数&

分配系数越大表示显色剂在介质中的增溶量越大&

因此结晶紫在微乳液和离子液体体系的增溶能力强

于单个微乳液%离子液体体系的增溶能力& 其原因

是在微乳液和离子液体介质中$氯代D)D丁基D!D甲

基咪唑离子液体的阳离子%阴离子与水及 =AD)((

与水之间能够形成氢键$减弱了离子液体阴阳离子

对的相互作用-)# D)!.

$而咪唑正离子与 =AD)(( 之间

存在静电作用%阳离子D
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作用$使其易进入微

乳液滴栅栏层$从而增加了微乳液的稳定性-)E D)@.

&

结晶紫为大
,

共轭平面结构$(a"/\
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基团a上

有孤对电子$与咪唑类阳离子存在
,

D阳离子%

,

D
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,

作用$同时由于咪唑类阳离子的正电性$使部

分栅栏层间距增加-)(.

$有利于将更多的显色剂分子

增溶于微乳液滴中&

表 DC显色剂结晶紫在不同介质中的分配系数

介质 微乳液 微乳液g离子液体 离子液体

分配系数
E"C(

-C.

<"CE @CE

EC结论

用 "## 型可见分光光度计研究了=-29+. AD)((F

&D/

C

\

))

_\F&D/

<

\

#(

F\

#

__FJ非离子型微乳液与

氯代D)D丁基D!D甲基咪唑离子液体对结晶紫D磷钼

杂多酸显色体系的协同增敏效应& 通过实验确定了

显色反应的最大吸收波长为 CEC .1$反应的稳定时

间为 #( 12.& 用等摩尔系数法测得磷钼杂多酸与结

晶紫的缔合比为 !n"$方法的检出限为 E m)(

D@

KFX&

测得磷标准工作曲线的回归方程为 Bl( )̂") <AD

( (̂(@ )$计算得到该反应的摩尔吸光系数为 ) !̂ m

)(

C

XF"1+5/31#$单一微乳液体系的摩尔吸光系数

为 " (̂ m)(

E

XF"1+5/31#$灵敏度增加了 E(c& 该

法用于 C 种钢样中微量磷的测定结果良好& 微乳液

与离子液体具有协同增敏结晶紫D磷钼杂多酸显色

体系的重要原因是结晶紫能更多地增溶于微乳液与

离子液体形成的液滴内&
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