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   本文研制了一种测定水中镍离子浓度的试纸。研究了显色剂的用量、氧化剂的用量、显色时间等对镍试纸显色效果的影响。实验结果表明：用2%的过硫酸铵6mL，2%的氢氧化钠10mL，1%的丁二酮肟10mL，6g/L的十二烷基硫酸钠10mL为浸泡液，将试纸于浸泡液中浸泡10分钟，在60℃下烘干10分钟，制备得到镍试纸。待测液浓度为1-3mg/L时，由被测溶液的颜色分析镍离子浓度；待测液浓度为3-10mg/L时，与标准比色卡比较得到镍离子浓度。由于国家污水综合排放标准中镍作为第一类污染物最高允许排放浓度为1mg/L，本研究制备的试纸测定范围为1-10mg/L，当水中镍离子超标后，可以快速测定废水中镍的浓度，因此具有较实际的应用价值，非常适于进行现场。
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[bookmark: _Toc295392393]Abstract

Test strips are prepared which can determine the concentration of nickel ions in water. We make a studied with the amount of reagent, the amount of oxidant, time for color on the color of nickel strip effect. The results show that: with 2% ammonium persulfate 6mL, 2% sodium hydroxide 10mL, 1% of the dimethylglyoxime 10mL, 6g/L sodium dodecyl sulfate 10mL for the soaking. The Ni test strip was prepared in the soaking solution soak for 10 minutes, dried at 60 ℃ for 10 minutes. The concentration of nickel ions can be measured by the color of the solution when analyte concentration is 1-3mg/L; Analyte concentration is 3-10mg/L ,the concentration of nickel ions can be got when test strips compared with the standard color card. Since the state of nickel in wastewater discharge standards for pollutants in the first category as the maximum allowable emission concentration of 1mg/L. The determination of the range of test paper are prepared 1-10mg/L, when the water exceeded the nickel ions, you can determine the nickel concentration rapidly, so it has more practical value, and very suitable for the scene.
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水是自然界的基本要素，是生物赖以生存的基本条件。在工业生产中，水也往往是不可缺少的原料或辅助原材料，工业用水的水质直接影响到产品的质量和设备的使用。水质的好坏，不仅关系到人类的健康和整个生态平衡，也影响到社会生产水平的提高和发展。由于大量工业废水和生活污水不经处理或处理不彻底就直接排放进入水体，造成污染，危害水生资源和人类健康。水体污染已成为当今世界面临的主要环境问题之一。
重金属污染在我国已经成为一个不可忽视的问题。随着我国工业的飞速发展，尤其是乡镇企业的迅猛发展，大量的含有重金属的工业废水及其废弃物未经处理直接排入水体，造成江、河、湖、海、地下水等水源的污染。造成的直接影响是：水产品的食用安全质量受到威胁，含重金属的水产品已经对人们的身体健康造成了潜在的威胁。同时，由于我国很多地区尤其是北方地区农业灌溉水资源非常紧张，存在着大片的灌溉区。造成了重金属在一些灌溉区的农田中长期积累，农田重金属污染案件频发。
镍在地壳中含量不小，大于常见的金属铅、锡等，但明显比铁少得多。镍具有良好的机械强度、延展性和化学稳定性，广泛地用于制造合金材料、永磁材料、氢化催化剂。镍有Ni（Ⅱ）和Ni(Ⅲ)两种价态，前者在生物体内起重要作用。镍存在于多种氢化酶中，催化氢的氧化还原反应，参与多种酶蛋白的合成和细胞激素及色素的代谢，具有促进铁的吸收和红细胞的增长、激活酶形成辅酶、增强胰岛素、降低血糖、保护心血管等作用[1]。同时镍具有一定的生物学毒性作用，可诱发呼吸系统等的癌变[2,3]，镍的另一个毒性是接触致敏性[4]，经常接触镍制品会引起皮肤炎。镍盐的毒性很强，特别是羰基镍有非常强的毒性。因为它容易挥发，又易溶于脂肪组织，很容易进入细胞膜内，而且与蛋白质及核酸的结合力很强。镍盐由呼吸道进入人体内，首先伤害肺脏，引起肺水肿、急性肺炎，并诱发呼吸系统癌。镍作业人员中，呼吸道癌发病率高于一般人群，据统计，肺癌发生率高出2.6倍到16倍，鼻腔癌竟高出37倍到196倍。因此，微量的镍是水体、环境以及合金等样品的重要检测对象之一。
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微量镍的测定方法很多，如电感耦合等离子体原子发射光谱法，原子吸收光谱法等。在污水综合排放标准中镍作为第一类污染物最高允许排放浓度为1mg/L。国标中测定水中镍的浓度的方法有丁二酮肟分光光度法和火焰原子吸收法[5]。环境中镍的主要污染源为镍矿的开采冶炼、合金钢的生产等。

[bookmark: _Toc292737967][bookmark: _Toc294241275][bookmark: _Toc294251499][bookmark: _Toc294252778][bookmark: _Toc295392396]1.1.1  分光光度法
分光光度法是镍分析中应用最广的方法，随着新显色剂与表面活性剂的应用，使得分光光度法在镍的分析中又有了新的起色。丁二酮肟分光光度法是一种经典方法，选择性好，大大提高了分析的灵敏度，有广泛的应用基础。郭崇武[6]等利用丁二酮肟在氢氧化钠和过硫酸铵介质中与镍离子的特效显色反应，利用三乙醇胺在强碱性溶液中掩蔽铜，测定了化学镀铜液中氯化镍含量，结果令人满意。Lwaal [7]等发现在苯甲醇中镍-丁二酮肟体系生成黄色溶液，并能稳定一个月，在365nm和372nm处出现两个最大吸收值，用于镍的测定，效果良好。
偶氮类试剂与许多元素都有极大的络合形成能力，在镍的光度分析中也同样展示出良好的应用前景。马卫兴[8]等研究了新试剂1-(2-苯并噻唑偶氮)-2-羟基-3-萘甲酸(BTAHN)与镍的显色反应性能，用于合金钢样品中微量镍的测定，结果令人满意。
催化动力学法具有灵敏度高，仪器简单等特点，在镍的测定中也有应用。夏畅斌[9]等研究了在（CH2）6N4-HCl缓冲溶液中，OP乳化剂的存在下，痕量镍(Ⅱ)对H2O2氧化若丹明B(RhB)的褪色反应有强的催化作用，催化程度与镍(Ⅱ)量线性相关，由此建立了一种测定镍(Ⅱ)的分光光度法，选择性较好，可用于测定非晶态FNiCr合金中的镍。
此外，测定镍的方法还有析相光度法[10]、固相萃取光度法[11]、树脂光度法[12]等。

[bookmark: _Toc292737968][bookmark: _Toc294241276][bookmark: _Toc294251500][bookmark: _Toc294252779][bookmark: _Toc295392397]1.1.2  原子吸收光谱法
沈阳理工大学学士学位论文
近几年，由于原子吸收光谱法中高效处理样品的方法和进样技术的发展，使其在镍分析中得到了广泛的应用。王晓[13]研究了在pH6.5的条件下，利用水中痕量镍与噻吩甲酰三氟丙酮(HTTA)形成六元环鳌合物，该鳌合物可被四氯化碳萃取，并通过有机相的加热蒸发，热稀硝酸酸化处理后，用火焰原子吸收光谱法测定镍，此法用于自来水和其水源中镍的测定，回收率高，符合水质检测的质控要求。Ensafi[14]将水样先通过装满以活性炭为担体的焦酚微型柱，Ni(II)得到富集，然后酸洗脱，利用火焰原子吸收光谱法(FAAS)测定，在最佳检测条件下，最低检测限可达3ng/mL，回收率可达98.6%-99.8%。胡曙光[15]
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等研究了快速程序升温石墨炉原子吸收光谱法测定天然矿泉水中的铬、镍和银，为提高分析速度，该法在升温程序中删去了灰化步骤，缩短了灰化时间，测定结果符合要求。谭继承[16]等用石墨炉原子吸收光谱法直接测定血清中的镍，结果满意。
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微波等离子体炬原子发射光谱法(MPT-AES)是利用微波源提供能量，产生类似ICP的等离子体，使样品原子化和受激发光的一种发射光谱法，它的特点是在较低的功率条件下即有较好的原子化效率和较好的电子激发能力，所需气体流量较小，因而费用比ICP低得多，卢莹冰[17]等利用该方法测定了未使用过的航空润滑油中痕量金属元素，获得了较好的结果。张金生[18]等采用微波消解技术消解原油和渣油，大大缩短了样品处理时间并改善了工作环境，利用MPT-AES测定原油和渣油中的铁、镍、铜和钠，结果满意。
ICP-AES是以高频感应电流产生的高温等离子焰炬为激发光源，将试样蒸发、原子化、激发并产生光谱，根据元素产生的特征谱线和谱线的强度进行定性和定量分析。ICP-AES具有稳定性好、精密度高、基体效应小、选择性好、检出限低、可多元素同时测定、易于实现自动化等特点。周文勇[19]用ICP-AES测定镀金溶液中铁、钴、镍、铜、银和铅6种元素，相对标准偏差在2.36%-11.83%之间，回收率在83.0%-120.0%之间。
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近年来，高效液相色谱法在无机分析中的应用研究取得了迅速发展。痕量金属离子与有机试剂形成稳定的有色络合物，用高效液相色谱分离，紫外-可见光度检测器测定金属离子，克服了光度分析选择性差的缺点，可实现多元素同时测定，方法简便快速。陈建荣[20]等研究了水溶性的1-(2-吡啶偶氮)-2-萘酚-6-磺酸(PAN-S)与铜、铁、钴、镍的衍生条件及HPLC分离条件，提出了反相高效液相色谱快速分离痕量铜、铁、钴、镍的新方法，该方法用于试剂和茶叶中铜、铁、钴、镍的同时测定，结果满意。微柱高效液相色谱具有流动相消耗小，分析时间短，可不分流直接和质谱联用等特点，胡群[21]等研究了用2- (2-喹啉偶氮)-5-二甲氨基酚(QADMAP)为柱前衍生试剂，以WatesrXterarTMRP18微柱为固定相，72%甲醇为流动相，高效液相色谱法分离，二极管矩阵检测器检测测定铁、钴、镍、铜、锌和锰的测定，结果满意。
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试纸法具有检测迅速、准确性较高、携带方便、操作简单、价格便宜、无需检修维护等突出优点，现已有十分广泛的研究和应用，周焕英等[22]对试纸法在食品、水质以其他检测中的应用情况进行了综述。
快速检测方法首先是能缩短检测时间，以及在样品制备、实验准备、操作过程简化和自动化上简化的方法，当试剂采购备齐后，从试剂配制开始，包括样品处理时间在内，能够在几分钟或十几分钟内得到检验结果是最理想的，作为理化检验。能够在2.0h内得出检验结果即可认为是较快的方法[23]。
试纸法是利用化学反应的原理，用纤维类滤纸作为反应载体的一种快速检测方法。试纸的制作方法比较简单，一般是将试剂配制成溶液，浸渍在纸基上，以适当的方法干燥，也有将试剂（要求有一定的稳定性，多为染料）分散在纸浆中，制成试纸。目前制作试纸普遍采用的干燥方法有自然晾干、冷风吹干、烘干以及真空干燥等。测定时试纸与被测物质接触的方法有自然扩散、抽气通过（需要有抽吸装置）、被测样品滴在纸片上或将纸片插入溶液中等。被测物与试纸接触后，在试纸上发生化学显色反应，试纸的颜色发生变化，通过与标准比色卡进行比较，进行目视定性或半定量分析。根据检测样品化学形式的不同，用试纸法测定样品的全部时间有的只需几秒，最长也只需几十分钟。目前，随着试纸法的不断发展，与之配套的微型检测仪器也相应的出现。如：德国默克公司生产的硝酸盐试纸连用的光反射仪，大小只有19cm×8cm×2cm。不仅极大的提高了测定结果的灵敏度，而且使试纸法由原来只能进行定性、半定量分析，发展为可根据需要直接进行定量检测的分析方法。
试纸法与一般的仪器分析方法相比，具有以下优点：
（1）可以利用沉淀反应。滤纸接触化合物溶液后反应生成沉淀，其颗粒非常小，可以均匀附着在试纸上，不影响观测效果，避免了使用毒害人体、污染环境、易挥发、易燃的有机萃取溶剂，操作简便，属于绿色化学的内容。同时与一般的有机溶剂液-液萃取体系只能萃取电中性物质不同，利用该体系还能够分离出水溶性带电荷的物质[24,25]，扩大了高灵敏度显色剂的适用范围。
（2）延长了保存时间。有些常用试剂配成溶液后不稳定，不宜长期保存，做成试纸后则可以改善这种情况。
沈阳理工大学学士学位论文
（3）操作简单，检测速度快，不需检修维护，且一次性使用，价格便宜，携带方便，具有一定的灵敏度和专一性，非常适合现场快速检测。
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试纸法在某些方面的不足：
（1）由于试纸上能够固定的试剂量有限，有些试纸的灵敏度还达不到微量检测的要求，检出限有待进一步提高。
（2）国内开发和生产的试纸种类有限，现有试纸还远远不能满足现场检测的需要。
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[bookmark: _Toc295392402]1.2.2  测定水中重金属试纸的简介　
试纸法具有检测迅速、适用于现场检测等特点，因此在测定水中重金属方面应用广泛。郭玉香等[26]将具有特效显色反应的生物染色剂通过浸渍附载到试纸上，制备了重金属镉快速检测试纸，用于水样中Cd2+的快速检测，最低检出限达0.1 mg/L。与原子吸收分光光度法相比，本方法测定结果令人满意。研究同时指出：配合特定的光反射仪，该试纸可望用于对环境水样重金属Cd2+污染进行快速筛选和定量检测。葛玉宏[27]制备了硫化镉试纸用于测定水样中的银。反应原理是：水样中的银离子与试纸上的硫化镉反应生成硫化银，使试纸产生由淡柠檬黄色到黑色的色阶变化，且黑色越深，银离子浓度越高。当待测水样中银离子浓度在0-10 g/L范围内时，可直接由色阶比较法测定；而当浓度在0.5-100 mg/L范围内，可采用光反射仪辅助测定。Shi等[28]制备了一种可快速测定水样中汞离子浓度试纸条。该试纸条检测原理为：汞离子对试纸条上的色色斑消失具有抑制作用，试纸条上的色斑完全消失所耗用的时间与水溶液中的Hg2+离子浓度呈线性关系。该方法的线性检测范围0.2-200 ng/mL，最低检测限为0.2ng/mL，水溶液中的其他重金属离子如Ag+、Cu2+、Cd2+、Ni2+和Pb2+以及其他物质对汞的测定无干扰。
试纸法可检测多种水质毒理学指标、一般理化指标及微生物指标,将其应用于水质快速检测具有极大的发展潜力。然而,由于试纸上能够固定的试剂量有限，试纸法的灵敏度和检出限有待进一步提高。

[bookmark: _Toc295392403]1.3  表面活性剂

[bookmark: _Toc295392404]1.3.1  表面活性剂的分类和性质
沈阳理工大学学士学位论文
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表面活性剂是能够显著降低水的表面张力的物质。目前常用的表面活性剂按离子类型分类，溶于水能离解成离子的叫离子型表面活性剂；在水中不能离解成离子的叫非离子型表面活性剂；还有一类它的亲油基很小，或分散于亲水基之间，但仍有一定的表面活性，归属于特殊表面活性剂。离子型表面活性剂又可分为阳离子型、阴离子型和两性表面活性剂[29]。
表面活性剂的一个显著特点是使溶液的表面张力显著降低，这是由于表面活性剂在溶液表面的吸附作用而产生的。当亲油基为直链时，表面活性随碳原子数增加而增加。表面活性剂的另一个特点是形成胶团。当表面吸附达到饱和后，而表面活性剂浓度继续增加时，亲油基就通过分子间力而缔合形成胶束，表面活性剂形成胶束所必需的最低浓度称为临界胶束浓度（cmc），cmc可以看作表面活性剂的表面活性的一种量度[30]。

[bookmark: _Toc295392405]1.3.2  表面活性剂的作用
由表面活性剂、金属离子、显色剂或其它金属离子构成多元络合物。把表面活性剂引入到显色体系中，开辟了光度分析的新天地[31,32,33,34,35]。从总体上说，表面活性剂在显色反应中的作用主要有增溶作用、增敏作用、増稳作用、褪色作用几个方面。

[bookmark: _Toc295392406]1.4  本文研究目的和意义
本论文选定用试纸快速测定水体中镍的实验研究，主要做了三方面的工作，一是表面活性剂的选择，通过反复研究、实验、分析和比较，最终选定合适的表面活性剂达到最低检测浓度为1mg/L。二是测定条件的优化，主要对显色剂浸渍最佳浓度、浸渍最佳时间及其与水体中镍反应的最佳酸度、温度等方面的参数进行了反复试验，找到了一个最佳反应体系，使得在此条件下检出限浓度能达到最低；三是通过实验将所研制的试纸与标准方法对比，可知试纸法简单快速进行现场测定水体中镍离子的浓度，更加具有实际应用效果。
沈阳理工大学学士学位论文
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[bookmark: _Toc292737975][bookmark: _Toc294241283][bookmark: _Toc294251507][bookmark: _Toc294252786]
[bookmark: _Toc295392407]2  实验原理

测定镍含量常用的分析方法有重量法、丁二酮肟分光光度法、EDTA滴定法 、原子吸收分光光度法。由于丁二酮肟光度法具有测量范围宽、准确、快速等特点，所以实验时主要选用光度法分析镍含量。
丁二酮肟光度法基本原理：二价镍离子在氨性或碱性溶液中先被氧化剂(如溴、碘、过硫酸铵、过氧化氢等) 氧化为四价,然后与丁二酮肟生成可溶性红色络合物进行比色。
试样经酸溶解后，在碱性溶液中，当有氧化剂过硫酸铵存在下，丁二酮肟与镍离子生成可溶性的酒红色络合物，以NiD2-3表示(D2-表示丁二酮肟的阴离子)。 
在氢氧化钠介质中ω(镍Ⅵ)∶ω(丁二酮肟)=1∶3，能生成沉淀的金属离子如铁、铬等离子，用酒石酸钠络合而消除干扰然后用分光光度法测其吸光度。镍离子与丁二酮肟的反应式如下：








3Ni+8HNO3=3Ni(NO3)2+2NO↑+4H2O;
Ni(NO3)2+ (NH4)2S2O8= Ni (SO4)2+
2NH4NO3;
Ni4++3D2-=NiD2-3
镍的丁二酮肟光度测定法有两种显色体系：
沈阳理工大学学士学位论文
其一是用过硫酸铵作氧化剂在pH ≥12 的氢氧化钠介质中显色，过硫酸铵氧化法灵敏度较高，显色碱度范围和丁二酮肟用量范围较宽，络合物的稳定性较好，3h内可保持不褪色。
7
其二是用碘作氧化剂在pH为10 左右的氨性介质中显色，但是显色液的稳定性较差，一般要求在显色后l5min内比色。
本篇所探讨的试纸法延用了丁二酮肟光度测定法中的第一种显色体系的反应机理，采用了丁二酮肟作为显色剂，用过硫酸铵作氧化剂，用氢氧化钠调整酸碱度制备出一种试纸，然后再利用滤纸毛细作用，把试纸垂直插入待测液中反应几分钟后，待试纸条由白色变成粉红色取出试纸，观察试纸上颜色变化程度并与标准比色卡对比，可知待测液的浓度。 本实验的检出范围为1-10mg/L。 


沈阳理工大学学士学位论文
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[bookmark: _Toc295392408]3  实验部分
[bookmark: _Toc294252790]
[bookmark: _Toc295392409]3.1  主要试剂与仪器

[bookmark: _Toc294252791][bookmark: _Toc295392410]3.1.1  主要试剂
1．1g/L镍标准储备液：准确称取2.238gNiSO4·6H2O，用水稀释到500毫升容量瓶中。
2．1%丁二酮肟（二甲基乙二醛肟)乙醇溶液：称取1克丁二酮肟，溶解于100毫升乙醇中。
3．2%过硫酸铵[(NH4)2S2O8]：称取0.5克过硫酸铵于小烧杯中，用水稀释至25毫升（当天配置）。
4．2%氢氧化钠(NaOH)：称取5克氢氧化钠，用水稀释到250毫升的容量瓶中。
5．500g/L柠檬酸铵[(NH4)3C6H5O7]溶液：称取500g柠檬酸铵，用水定容到1L容量瓶中。  
6．0.05mol/L碘溶液：称取12.7g碘片(I2)，加到含有25g碘化钾(KI) 的少量水中，研磨溶解后，用水稀释至1000mL。 
7．5g/L丁二酮肟[(CH3)2C2(NOH)2]溶液：称取0.5g丁二酮肟溶解于50mL氨水中，用水稀释至100mL。
8．50g/L Na2-EDTA[C10H14N2O8Na2·2H2O]溶液：称取5g Na2-EDTA溶解于50mL水中，用水稀释至100mL。
9．氨水(NH3·H2O)：密度(ρ)为0.90g/mL。
10. 6g/L十二烷基硫酸钠[C12H25NaO4S]溶液(化学纯)：称取6g十二烷基硫酸钠（C12H25NaO4S）溶解于50mL水中，用水稀释至100mL。
11．氯化十六烷基吡啶[C21H38CIN·H2O] 溶液：称取0.15g.氯化十六烷基吡啶(C21H38CIN·H2O)溶解于50mL水中，用水稀释至100mL。
12．十二烷基磺酸钠[CH3(CH2)11SO3Na] 溶液：称取0.15g十二烷基磺酸钠(CH3(CH2)11SO3Na)溶解于50mL水中，用水稀释至100mL。
13．聚乙二醇[HO(CH2CH2O)nH] 
14．曲拉通[C34H62O11] 
15．吐温80 [C24H44O6 ]
沈阳理工大学学士学位论文
16．OP乳化剂[C34H62O11 ]
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17．广泛pH试纸
[bookmark: _Toc233175947]18．精密pH试纸
注：以上所用试剂除十二烷基硫酸钠为化学纯其他试剂均为分析纯，实验所用水均为蒸馏水

[bookmark: _Toc295392411]3.1.2  实验仪器材料
723型分光光度计                   上海精密科学仪器有限公司
BS210S型电子分析天平电子天平     北京塞多利斯仪器系统有限公司           
SG型系列电子塑封机               上海凯鸣电子机械有限公司
PHS-3C数字酸度计                 杭州东星仪器设备厂
电热鼓风干燥箱                    天津市中环实验电炉有限公司
裁纸机                            宁波杰丽斯文具有限公司
烧杯                              250mL，100mL，50mL                  若干
移液管                            10mL，5mL，2mL，1mL                若干
容量瓶                            500mL，250mL，100mL，50mL          若干
比色管                           10mL，25mL，50mL                   若干
表面皿                            大号                                 若干
胶头滴管                                                               若干
玻璃棒                                                                 若干
吸耳球                                                                 三个
剪刀                                                                   一把
镊子                                                                   一个
1cm比色皿                                                             二个
中速层析滤纸                                                           若干                                                                

[bookmark: _Toc295392412]3.2  实验方法
以丁二酮肟为显色剂，把切好的滤纸浸泡在含有丁二酮肟，过硫酸铵，氢氧化钠的浸泡液中浸泡10分钟，取出烘干，制备出一种白色试纸。把制备好的试纸垂直插入待测液中反应5～7分钟后，待试纸条由白色变成粉红色，取出试纸，与标准比色卡对照。
沈阳理工大学学士学位论文
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[bookmark: _Toc295392413]3.2.1  试纸的制备
（1） 先将滤纸切成长100mm、宽1～5mm滤纸条。
（2） 然后将滤纸条浸泡与已配好的浸泡液中。注意：过硫酸铵最好当天配制。
（3） 待浸泡10分钟后，取出，在45—60℃下烘干。

[bookmark: _Toc295392414]3.2.2  试纸的使用
（1） 用剪刀把塑封的试纸条剪开，然后将试纸插入到待测液中，反应数分钟。
（2） 取出试纸，观察试纸上颜色。
（3） 并进行标准比色卡比较对照，即可知镍的浓度。
沈阳理工大学学士学位论文
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[bookmark: _Toc295392415]4  结果与讨论

[bookmark: _Toc295392416]4.1  表面活性剂及其用量的选择
本实验选用OP乳化剂、吐温80、曲拉通、聚乙二醇、氯化十六烷基吡啶、十二烷基磺酸钠、十二烷基硫酸钠作为表面活性剂。氯化十六烷基吡啶、十二烷基磺酸钠、十二烷基硫酸钠表面活性剂均取1.5g/L，均向浸泡液中加入5mL。分别吸取5mLOP乳化剂、吐温80、曲拉通、聚乙二醇加入到浸泡液中。用以上七种不同浸泡液制作七种表面活性剂不同的试纸，取5mg/L的镍10mL放入10mL比色管中，将制作好的不同试纸直接插入到溶液中，分别在5、10、15分钟时观察测定效果。观察结果如表4.1所示：

表4.1 不同表面活性剂对试纸颜色的影响
	
	颜色变化程度

	
	5分钟               10分钟               15分钟

	OP
吐温80
曲拉通
聚乙二醇
氯化十六烷基吡啶
十二烷基磺酸钠
十二烷基硫酸钠
	无颜色变化         无颜色变化           显色完全
无颜色变化         开始显色             显色不明显
无颜色变化         无颜色变化           显色完全
无颜色变化         无颜色变化           无颜色变化
开始显色           显色不明显           显色不明显
开始显色           显色不明显           显色不明显
开始显色           显色完全             显色完全



表4.2 不同浓度十二烷基硫酸钠显色效果
	十二烷基硫酸钠浓度g/L   1.5          3         6          10           15 

	10分钟显色效果         无颜色变化  显色较浅   显色明显   显色明显     显色明显
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由表4.1可知OP、吐温80、曲拉通、氯化十六烷基吡啶、十二烷基磺酸钠、十二烷基硫酸钠都有增色效果，但是氯化十六烷基吡啶、十二烷基磺酸钠增色效果不明显，OP、吐温80、曲拉通显色太慢
12
。因此选用十二烷基硫酸钠作为试纸法测定水中镍的表面活性剂。
如表4.2用不同浓度十二烷基硫酸钠制作的试纸放入浓度为3mg/L的镍离子溶液中，观察效果如表4.2所示：
由表4.2可知6g/L，10g/L，15g/L十二烷基硫酸钠的显色效果最好。根据经济因素选用6g/L十二烷基硫酸钠作为表面活性剂的最佳浓度。

[bookmark: _Toc295392417]4.2  浸泡液的用量的确定

[bookmark: _Toc295392418]4.2.1  氢氧化钠用量的选择
根据实验方法,先把滤纸浸泡在浸泡液中，其过程为：取6个大表面皿，分别都吸取5mL 1%的丁二酮肟，3%的过硫酸铵3mL，再加入10mL6g/L十二烷基硫酸钠，分别吸取1%的NaOH9mL、10mL、11mL、12mL、13mL、14mL，混匀，然后每个表面皿中都放入5张滤纸条，浸泡10分钟后取出烘干，取5mg/L的镍10mL放入比色管中，把制作好的试纸直接插入到溶液中并进行测定，显色7分钟后马上观察。如表4.3所示：

表4.3 NaOH用量的确定
	1%NaOH
	
	色带颜色变化

	9mL
10mL
11mL
12mL
13mL
14mL
	





	浸泡液中有结晶生成
显色较快颜色较明显
显色较快颜色较明显
待测溶液成淡橙红色
待测溶液成淡橙红色
待测溶液成橙红色



由实验可得知随着氢氧化钠的加入量的增加，待测溶液变成橙红色，影响测定，10mL、11mL颜色变化相似，考虑经济原因，因此选用1%的NaOH10mL为最佳投加量。

[bookmark: _Toc295392419]4.2.2  过硫酸铵用量的确定
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过硫酸铵作为氧化剂，加入量不足时,配合物显色慢，而且不完全；用量太大,配合物又被破坏。选择加入不同体积的过硫酸铵按实验方法制备试纸，其过程为：
13
取5个大表面皿，都吸取5mL 1%的丁二酮肟，1%NaOH 10mL，再加入6g/L的十二烷基硫酸钠10mL，分别吸取3%的过硫酸铵2mL、4mL、6mL、8mL，混匀，然后每个表面皿中都放入5张滤纸，浸泡10分钟后取出烘干，取5mg/L的镍10mL放入小烧杯中，把制作好的试纸直接插入到溶液中并进行观察。显色7分钟后进行观察。如4.4表所示：

表4.4 过硫酸铵用量的确定
	3%的过硫酸铵
	颜色变化程度

	2mL
4mL
6mL
8mL
	颜色较淡
颜色明显
颜色明显
浸泡液中有结晶生成



由表4.4可知随着过硫酸铵的加入量的增加，颜色则越来越浅，当过硫酸铵的加入量为6 mL时颜色变化最明显，且颜色明显，当过硫酸铵的加入量为8mL时浸泡液中有结晶生成，而过硫酸铵加入少了，颜色较淡。因此3%过硫酸铵的最佳投加量为6mL。

[bookmark: _Toc295392420]4.2.3  显色剂用量的确定
丁二酮肟作为镍的显色剂，又名丁二肟、二甲基乙二酮肟，是白色结晶固体，其性能在水中的溶解度很低，但在乙醇中溶解度较大。 

表4.5 显色剂用量的确定
	1%的丁二酮肟
	颜色变化程度

	3mL
5mL
8mL
10mL
12mL
	无颜色变化
颜色变化
颜色变化
颜色变化明显
浸泡液中有结晶生成
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为了保证显色完全和显色速度，在前面选定的条件下，选择不同用量的显色剂制备试纸，取5个大表面皿，都加入1%的NaOH 10mL，3%的过硫酸铵6mL
14
，6g/L的十二烷基硫酸钠10mL，分别移取1%的丁二酮肟3、5、8、10、12mL放入5个大表面皿中，混匀，然后每个表面皿中都放入5张滤纸条，浸泡10分钟后取出烘干，将制备好的试纸插入到5mg/L的镍10mL的比色管中观察。显色7分钟后马上观察。观察结果如表4.5所示：
从表4.5可以看出，丁二酮肟加入5mL，已开始显色，此后，随着丁二酮肟加入量的增多，颜色变化明显，当丁二酮肟的投加量为12mL时浸泡液中有结晶生成，故选显色剂的最加用量为10 mL。

[bookmark: _Toc295392421]4.3  浸泡混合液浓度的确定

[bookmark: _Toc295392422]4.3.1  氢氧化钠浓度的确定
由于此实验是在pH ≥12 溶液中显色，直接用氢氧化钠来调pH值。
浸泡液的碱性是显色反应最重要的影响因素，应控制适当的碱性才能保证实验的顺利完成。根据实验方法，先把滤纸浸泡在浸泡液中，其过程为：取5个25mL大表面皿,都吸取10mL 1%的丁二酮肟，3%的过硫酸铵6mL，再加入6g/L的十二烷基硫酸钠10mL，分别吸取0.04%、0. 4%、1%、2%、4%的NaOH10mL，摇匀，然后分别放入5张滤纸，浸泡10分钟后取出烘干，取5mg/L的镍10mL放入10mL的比色管中，把烘干后的试纸条直接插到溶液中并进行测定。显色7分钟后马上观察效果。如表4.6所示：

表4.6 NaOH浓度的选择
	NaOH浓度（mol/L）     0.04%        0. 4%      1%          2%           4%

	颜色变化               无颜色变化   颜色较淡   颜色较明显  颜色较明显    溶液呈淡
      且均匀        橙红色



由表4.6可得知随着氢氧化钠的浓度的增加，试纸上颜色随之加深，而氢氧化钠浓度降低，试纸上没有颜色，当NaOH的浓度为4%时溶液呈淡橙红色，因此实验最终选择氢氧化钠的浓度为2%。

[bookmark: _Toc295392423]4.3.2  过硫酸铵浓度的确定
沈阳理工大学学士学位论文
取4个大表面皿，分别移取1%的丁二酮肟10mL，2%NaOH 10mL，再加入10mL6g/L十二烷基硫酸钠，吸取不同浓度的过硫酸铵6.0mL，摇匀，然后每个大表面皿
16
中都放入5张滤纸条，浸泡10分钟后取出烘干，取5mg/L的镍离子溶液10mL放入比色管中，用制作好的试纸直接插到溶液中并进行观察。显色7分钟后马上观察。如表4.7所示：

表4.7 过硫酸铵浓度的确定
	过硫酸铵的浓度         1%             2%          3%           4%

	颜色变化               无颜色变化     开始显色     开始显色      颜色变淡



由表4.7可知随着过硫酸铵的浓度的增加，色带的颜色越来越浅，2%与3%的过硫酸铵的颜色差不多，本实验选择了颜色稍深的2%的过硫酸铵作为过硫酸铵的最佳浓度。

[bookmark: _Toc295392424]4.3.3  丁二酮肟的浓度的选择
取6个大表面皿，在前面选定的最佳条件下，每个大表面皿中都取2%的过硫酸铵6mL， 2%的NaOH10mL，后分别放入0.2%、0.4%、0.8%、1.0%、1.6%的丁二酮肟10mL，再加入6g/L的十二烷基硫酸钠10mL，混匀，然后每个大表面皿中都放入5张滤纸条，浸泡10分钟后取出烘干，取5mg/L的镍10mL放入比色管中，用制作好的试纸直接插入到溶液中并进行观察。显色7分钟后立即观察。观察结果如表4.8所示：

表4.8 丁二酮肟的浓度的确定
	丁二酮肟的浓度
	
	颜色变化

	0.2%
0.4%
0.8%
1.0%
1.6%
	




	无颜色
颜色很浅
粉红，颜色较浅
粉红
溶液有晶体析出



由表4.8可知丁二酮肟的浓度小，色带颜色浅，观察效果不明显，丁二酮肟的浓度为0.8%的颜色较浅，用它进行测定低浓度的镍时会由于颜色浅而无法目视观察，而浓度为1%浸泡出的试纸显出色带颜色较深，1.6%的丁二酮肟溶液在80℃可溶，但在常温下有晶体析出，因此选择浓度为1%丁二酮肟作为最佳条件。
沈阳理工大学学士学位论文
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[bookmark: _Toc295392425]4.3.4  试纸条规格的选择
由于实验中测定镍离子浓度时是将试纸条插入到10mL比色管中，因此应选择高于比色管10mL的刻度线，所以试纸的长度确定为100mm。把滤纸切成100×10mm、100×20mm、100×30mm、100×40mm、100×50mm等不同规格的纸条。
通过反复实验发现，试纸越细，反应的效果越好颜色变化较明显，但太细了不方便被切纸刀切割，所以选择30mm作为试纸的宽度，即试纸的形状选定为100×30mm。需要注意的是层析滤纸有明显的纹理，应顺着纹理切，以确保毛细作用不受影响。

[bookmark: _Toc295392426]4.3.5  干燥条件的选择
由于过硫酸铵不稳定，在空气中容易变质，因此过硫酸铵要当天配置。所以干燥条件的选择显得尤其重要。不同的干燥时间及其方式对试纸的测试效果见表4.9：

表4.9 干燥方式和干燥时间
	干燥方式
	干燥时间(min)
	效果

	
	10
	20
	30
	

	自然晾干
冷风吹干
热风烘干
60℃干燥
	干燥不完全
干燥基本完全
干燥基本完全
干燥完全
	干燥基本完全
干燥完全
干燥完全
——
	干燥完全
——
——
——
	显色正常
显色正常
试纸变黄
试纸变黄


由于浸泡液中氢氧化钠的浓度较大，在长时间高温下试纸会变黄，影响显色效果。因此由表4.9可以看出，在60℃干燥条件下干燥10min处理试纸，效果最好。

[bookmark: _Toc294241287][bookmark: _Toc294251511][bookmark: _Toc294252793][bookmark: _Toc295392427]4.3.5  显色时间的确定
沈阳理工大学学士学位论文
显色时间是试纸法中的一个重要影响因素，因为试纸浸泡在被测溶液中的时间直接影响到试纸上显色的颜色。显色时间太短，显色反应还没有进行完全，造成误差；时间过长，试纸上已经显色的部分会随时间的推移而向外扩散，从而使其颜色淡化，显色效果不明显，造成误差。
17
根据实验方法，控制不同的显色时间，用制好的试纸对5mg/L的镍标准溶液进行测定，取6个10mL的比色管，各放入6条试纸条，从第3分钟开始，如表4.10时间从比色管中取出6条，观察。观察结果如表4.10所示：

[bookmark: _Toc294241288][bookmark: _Toc294251512][bookmark: _Toc294252794][bookmark: _Toc294266046][bookmark: _Toc294266633]表4.10 显色时间的确定
	显色时间（min）
	3
	
	5
	7
	9
	15
	
	25

	颜色变化
	无色
	
	开始有颜色
	显色明显
	显色明显
	颜色无明显变化
	

	颜色无明显变化



从表4.10中可以得知，颜色会随着显色时间的加长而逐渐加深，显色反应前5分钟，颜色变化快，显色反应尚未进行完全，7分钟之后，显色明显，为显色反应稳定时间，所以本实验在显色反应稳定时间内选择了一个时间稍短的时间作为本实验显色时间，即7 min。

[bookmark: _Toc295392428]4.3.6  被测试液的酸度影响
用酸度计测得镍的储备液（1000mg/L）的pH为6.20。为了找出溶液的最佳酸度，现取10 mg/L、20mg/L的镍标液25 mL，用氢氧化钠或稀硫酸调节溶液的酸碱度，再用蒸馏水稀释到50 mL，再次用酸度计测定溶液的pH。此时镍标液的浓度为5mg/L、10mg/L。酸度对被测试液的影响如表4.11所示

表4.11 被测试液的酸度的选择
	pH值
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8

	5mg/L

10mg/L
	无现象

无现象
	无现象

无现象
	有颜色，颜色明显
有颜色，颜色明显
	有颜色，颜色明显
有颜色，颜色明显
	有颜色，颜色明显
有颜色，颜色明显
	有颜色，颜色明显
有颜色，颜色明显
	无颜色

无颜色



沈阳理工大学学士学位论文
在实验中曾用不同pH值范围的缓冲溶液来调pH值，效果欠佳，所以直接选用浓度稍小的氢氧化钠或硫酸调节溶液的酸碱度。
18
从表4.11可得知，镍标准溶液的最佳pH值范围为4-7。因此，要测定溶液中镍离子浓度时应先调节溶液的酸度再进行测定以提高试纸的灵敏度。

[bookmark: _Toc295392429]4.3.7  不同浓度镍离子的呈色特征
配制一系列不同浓度的标准溶液，用来确定显色效果。试纸检测不同浓度的镍离子的标准溶液的显色情况见表4.12：

表4.12 镍离子浓度与显色效果
	镍离子浓度（mg/L）
	0.5
	1
	3
	5
	7
	10

	显色效果
	无色
	比色管溶液变色
	浅粉
	粉色
	粉红
	深粉



由表4.12可知，当镍离子浓度为1mg/L时比色管中溶液有颜色，镍离子浓度在3mg/L以下时，试纸上无显色反应；在3mg/L时开始显色，此后颜色逐渐加深。当随着浓度的增大，在不同的浓度范围内的颜色不同，当浓度超过10mg/L时，不易察觉出颜色的变化，在测定的时候可以将样品稀释到适当倍数后再测定。或采用测量长度的试纸测定其浓度，测量范围是20mg/L-1000mg/L。
虽然试纸上颜色较浅，但是试管内的溶液显色较明显，可以观察到当镍离子的浓度等于1mg/L的试管内溶液已经显色，对于测定较低浓度的镍有较大意义。如图4.1不同浓度镍离子的呈色特征。










图4.1 不同浓度镍离子的呈色特征


以上内容仅为本文档的试下载部分，为可阅读页数的一半内容。如要下载或阅读全文，请访问：https://d.book118.com/598003072045006023
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