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摘 要 1 研 究 了 双 ! " # 氧 # 丁 烯 二 酸 单 酯 $ # % # 环 糊 精 ! 简 称 % # 2 3 衍 生 物 $ 对 4 5 
! & $ # ’ # ! ( # 溴 # ’ # 吡 啶 偶 氮 $ # ( # 二 乙 氨 基 苯 酚 ! 简 称 4 5 ! & $ # ( # 6 7 # 4 8 3 8 4 $ 显 色 
反 应 的 增 敏 作 用 9 在 : ; < / + , = ( > , 的 ; 8 ? # @ A 8 ? 介 质 中 * 该 体 系 最 大 吸 收 波 
长 为 ( B , C D * 表 观 摩 尔 吸 光 系 数 为 " > - ) E ) , / F G D H I J ) G ? D J ) * 钯 ! & $ 含 量 在 

, = ) ) K L M ) , D F 范 围 内 服 从 比 尔 定 律 9 方 法 用 于 活 性 炭 载 体 催 化 剂 和 矿 样 中 钯 
的 测 定 9 
关 键 词 1 % # 环 糊 精 衍 生 物 . ’ # ! ( # 溴 # ’ # 吡 啶 偶 氮 $ # ( # 二 乙 氨 基 苯 酚 . 钯 . 增 敏 作 用 . 
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环 糊 精 对 某 些 显 色 反 应 的 作 用 已 有 不 少 研 究 

工 作 O ) = " P * 但 环 糊 精 衍 生 物 对 显 色 反 应 的 影 响 却 鲜 
见 报 道 9 本 文 研 究 了 双 ! " # 氧 # 丁 烯 二 酸 单 酯 $ # % # 环 
糊 精 对 4 5 ! & $ # ( # 6 7 # 4 8 3 8 4 体 系 的 影 响 9 较 % # 
2 3 而 言 * 其 增 敏 作 用 更 强 9 在 曲 通 Q # ) , , 影 响 下 * 
这 一 趋 势 更 加 明 显 9 
) 实 验 部 分 

) > ) 主 要 仪 器 及 试 剂 

- ’ ) 型 分 光 光 度 计 ! 上 海 第 三 分 析 仪 器 厂 $ . 
R S # / / , 型 红 外 光 谱 仪 ! 日 本 岛 津 $ . T U # ’ / , 型 紫 外 

# 可 见 分 光 光 度 计 ! 日 本 岛 津 $ . : ; # 0 型 酸 度 计 ! 上 
海 第 二 分 析 仪 器 厂 $ 9 
钯 ! & $ 标 准 溶 液 1 准 确 称 取 , > , V / / L 氯 化 钯 

! 8 > S > 4 5 2 I ’ $ * 加 浓 盐 酸 ) D F * 硝 酸 数 滴 * 加 热 溶 
解 * 并 蒸 至 冒 烟 * 再 加 少 量 盐 酸 至 溶 解 完 全 * 以 蒸 馏 
水 定 容 至 ( , D F * 得 钯 ! & $ 的 ) > , D L M D F 的 储 备 
液 * 钯 ! & $ 工 作 液 由 储 备 液 稀 释 ) , , 倍 得 到 . ( # 
6 7 # 4 8 3 8 4 无 水 乙 醇 溶 液 1 ( > , E ) , J ( D H I G F J ) . 
% # 环 糊 精 . 马 来 酸 酐 . 曲 通 Q # ) , , 1 0 , , L M F 水 溶 
液 . ; 8 ? # @ A 8 ? 溶 液 1 : ; / + , 9 
) > ’ 实 验 方 法 

在 试 管 中 分 别 依 次 加 入 ( # 6 7 # 4 8 3 8 4 溶 液 

, > ( D F * 4 5 ! & $ 工 作 液 ) D F * % # 2 3 衍 生 物 溶 液 

, > ( D F * 曲 通 Q # ) , , 溶 液 / D F * 用 水 稀 释 至 ) , 
D F * 用 ) ? D 比 色 皿 * 以 相 应 试 剂 为 参 比 * 于 波 长 

( B , C D 处 测 定 吸 光 度 9 
’ 结 果 与 讨 论 

’ > ) 衍 生 物 的 合 成 及 表 征 
单 独 加 入 % # 2 3 和 马 来 酸 酐 均 能 使 体 系 产 生 

一 定 增 敏 * 本 文 拟 用 马 来 酸 酐 与 % # 2 3 合 成 一 种 新 
的 % # 2 3 衍 生 物 * 以 期 达 到 更 好 的 增 敏 效 果 9 

% # 2 3 W 
马 来 酸 酐 

% # 2 3 O N J 2 N J 2 ; < 2 ; J 
2 N N ; P ’ O - P 

红 外 光 谱 X D A Y ? D J ) 1 0 0 ( , ! Z * N ; $ . ’ B , , ! [ * 2 ; ’ $ . 
) - , , ! D * 2 < N $ . ) / ’ , ! [ * 2 N N J $ 
’ > ’ 吸 收 光 谱 
钯 ! & $ 与 ( # 6 7 # 4 8 3 8 4 在 : ; 0 + , = " + , 范 围 

内 形 成 稳 定 络 合 物 * 最 大 吸 收 波 长 在 ( - , C D 处 . 
加 入 % # 2 3 或 其 衍 生 物 * 均 能 使 体 系 产 生 增 敏 作 
用 9 其 中 * % # 2 3 存 在 时 * 体 系 增 敏 且 络 合 物 最 大 吸 
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收 波 长 不 变 ! " # $ % 衍 生 物 存 在 时 & 体 系 增 敏 且 络 
合 物 最 大 吸 收 波 长 红 移 至 ’ ( ) * + 处 , 
- . / 反 应 酸 度 
选 择 氯 乙 酸 缓 冲 液 0 1 2 3 # 4 5 2 3 缓 冲 液 0 磷 酸 

缓 冲 液 & 试 验 了 6 1 在 7 . ) 8 9 . ) 范 围 内 不 同 酸 度 
对 体 系 的 影 响 , 结 果 表 明 & 在 6 1 为 : . ) 8 ’ . ) 的 

1 2 3 # 4 5 2 3 缓 冲 液 内 所 形 成 的 配 合 物 的 吸 光 度 最 
大 且 恒 定 & 实 验 选 取 6 1 ; : < ) 的 1 2 3 # 4 5 2 3 缓 冲 
体 系 , 
- . : " # $ % 衍 生 物 用 量 的 影 响 
实 验 表 明 & " # $ % 衍 生 物 用 量 在 ) . / + = 8 ) . ’ 

+ = 时 吸 光 度 最 大 & 实 验 选 取 ) . ’ + = , 
- . ’ 曲 通 > # 7 ) ) 浓 度 的 影 响 
实 验 表 明 & 曲 通 > # 7 ) ) 浓 度 在 7 - ) ? @ = 8 7 A ) 

? @ = 时 吸 光 度 最 大 且 恒 定 & 实 验 选 取 7 - ) ? @ = 的 浓 
度 , 
- . A 试 剂 加 入 顺 序 的 影 响 
体 系 中 先 加 入 缓 冲 液 和 显 色 剂 溶 液 & 试 验 " # 

$ % 衍 生 物 & B C D E F 0 曲 通 > # 7 ) ) 的 加 入 顺 序 的 影 
响 & 结 果 如 表 7 所 示 , 

表 7 试 剂 加 入 顺 序 试 验 

G H I < 7 J K L M K N O K K P Q K R S T K N U V W R K H X K N U H Y Y S U S V N 

编 号 加 入 顺 序 吸 光 度 

7 " # $ % 衍 生 物 Z B C D E F Z 曲 通 > # 7 ) ) ) . / ) ’ 

- " # $ % 衍 生 物 Z 曲 通 > # 7 ) ) Z B C D E F ) . - 9 [ 

/ B C D E F Z 曲 通 > # 7 ) ) Z ) . - ( - 

: B C D E F Z 曲 通 > # 7 ) ) Z " # $ % 衍 生 物 ) . - / ’ 

’ 曲 通 > # 7 ) ) Z " # $ C 衍 生 物 Z B C D E F ) . - A / 

A 曲 通 > # 7 ) ) Z B C D E F Z \ # $ % 衍 生 物 ) . - / ’ 

可 以 看 出 & 先 加 入 " # $ % 衍 生 物 和 B C D E F 的 
体 系 吸 光 度 较 大 & 可 能 原 因 是 B C D E F 与 ’ # ] ̂  # 
B 2 % 2 B 0 " # $ % 衍 生 物 形 成 了 混 配 螯 合 物 & 在 曲 通 

> # 7 ) ) 的 三 维 立 体 结 构 中 & 产 生 增 敏 作 用 & 使 吸 光 
度 增 大 , 
- . 9 工 作 曲 线 
由 实 验 得 知 & 在 ) 8 7 7 _ ? @ 7 ) + = B C D E F 内 

服 从 比 尔 定 律 & 求 得 工 作 曲 线 的 回 归 方 程 为 ‘ a ; 
b ) . ) 7 [ 7 c ) . ) A : [ : d D _ ? @ 7 ) + = F & 相 关 系 数 为 

) . ( ( ( ( & 表 观 摩 尔 吸 光 系 数 e ; A . 9 7 f 7 ) : 

= g + h i b 7 g 3 + b 7 , 
- . [ 共 存 离 子 的 影 响 
在 选 定 条 件 下 & 测 定 / _ ? B C D E F 时 共 存 离 子 

的 影 响 & 当 相 对 误 差 不 超 过 j ’ k 时 共 存 离 子 允 
许 量 D _ ? F 如 下 ‘ $ C D E F D A ) ) F & l * D E F 0 1 ? D E F 
D / ) ) F & 4 m D E F D - ) ) F & 2 ? D n F D 7 A ) F & B C D E F D ’ ) F & 
B o D E F 0 p ̂  D q F 0 r s D q F 0 $ h D E F D - ) F & t u D v F 0 
t w D E F 0 x D y F 0 z { D v F D 7 ) F & 2 i D v F D 9 F & 2 w D v F 
D A F & $ w D E F D ) . / F & $ i b 0 | r - b : 0 B r / b : 0 4 r b / 0 z b 

D 7 ) ) ) F , 其 中 $ w D E F 干 扰 严 重 & $ w D E F 0 z { D v F 0 
2 i D v F 的 干 扰 可 通 过 加 入 柠 檬 酸 钠 及 硫 脲 来 消 
除 & 其 余 的 干 扰 可 用 预 先 分 离 的 办 法 , 
/ 样 品 分 析 
钯 催 化 剂 ‘ 称 取 ) . ) [ - ? B C # $ 催 化 剂 & 加 入 A 

+ = 浓 硝 酸 & 7 ) 滴 高 氯 酸 & 小 心 加 热 至 近 干 & 反 复 添 
加 硝 酸 和 高 氯 酸 至 碳 粒 完 全 被 氧 化 & 继 续 加 热 至 冒 
高 氯 酸 白 烟 & 待 白 烟 冒 尽 后 加 入 7 ) + = 盐 酸 

D 7 } 7 F 溶 解 & 定 容 7 ) ) + = 容 量 瓶 中 & 结 果 见 表 - , 
钯 矿 样 ‘ 称 取 ) . 7 9 ) - ? 钯 矿 样 & 加 入 浓 盐 酸 和 

1 - r - & 加 热 & 使 其 溶 解 & 加 入 盐 酸 煮 去 多 余 的 

1 - r - & 定 容 7 ) ) + = 容 量 瓶 中 & 结 果 见 表 - , 

表 - 样 品 分 析 结 果 及 回 收 率 

G H I < - ~ N H ! " U S O R K # M ! U # H N Y R K O V $ K R " V W # H T Q ! K 

试 样 
原 子 吸 收 法 

测 定 值 D k F 

本 法 测 量 

平 均 值 D k F 
t | % 

D % ; ’ F D k F 

加 入 B C D E F 量 

D k F 

回 收 值 

D k F 

回 收 率 

D k F 
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