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应用吡咯烷二硫代氨基甲酸铵(APDC)- 甲基异丁

基甲酮(MIBK)萃取药厂废水中的镉,以火焰原子吸收

法测定,发现在有机相和水相分层后立即测定,与间隔

一段时间后再行测定,两种测定结果有显著性差异,这

对一次测定较多废水样品是十分不利的。今找出其原

因所在,对方法作了适当改进。

1 试验

仪器、试剂及原子吸收仪工作条件均按文献[1]。

试验方法为文献[ 1]法和改进法。

改进法:吸取废水样和空白样各 100 mL, 置于

150 mL 分液漏斗中, 调节溶液 pH 为 5 0, 加入

20 g/ L APDC溶液 2 mL, 加入 MIBK溶液 10 0 mL,

剧烈震摇 1 min, 静止分层, 将水相弃去, 有机相收

集于 10 mL干燥比色管中, 加盖, 用文献[ 1]法相同

工作条件进行测定, 并按改进法绘制校准曲线。

2 结果与讨论

用文献[ 1]法和改进法对苏州制药厂同一废水

样分成15 个平行样进行萃取, 分层后, 分别间隔

10 min和70 min依次测定,结果列表 1。

由表 1看出, 文献[ 1]法对 15个平行样镉的测

定结果,有随着测定时间的推移出现逐次降低的趋

向,从第 10个平行样起,测定结果约低于第一个平

行样的 10% ,第 15个样品则更低,约低 20%。这

15个平行样间隔 70 min再测定, 其结果低得尤为

明显。若按 10%的偏差要求, 用文献[ 1]法, 一批

最多只能测定 10个样品。出现这种差异是由于文

献[ 1]法在有机相与水相分层后,未能将水相弃去,

这样萃取至有机相中的镉又会重新回到水相中,而

且水相溶液 pH 值愈小, 则回溶就愈快。鉴于镉的

萃取 pH 值在 1 0~ 6 0范围,改进法将待萃取试液

的 pH值调节至 5 0, 以减慢镉的回溶速度, 同时再

将水相弃去, 只留下有机相。试验表明, 这一改进

表 1 废水样品 15次平行测定镉的结果 g/ L

平行样
序号

文献[ 1]法

间隔 10 min 间隔 70 min

改进法

间隔 10 min 间隔 70 min

1 11 9 9 15 12 4 11 5
2 12 1 9 18 12 2 11 3

3 11 5 9 13 12 5 11 0

4 11 7 9 10 12 6 11 2

5 11 4 9 06 12 1 11 4

6 11 3 9 03 12 3 11 5

7 11 0 8 99 12 0 11 2

8 11 2 8 95 12 4 11 0

9 10 4 8 92 12 2 10 9

10 9 97 8 81 12 0 11 1

11 9 94 8 80 11 8 10 8
12 9 90 8 76 11 6 10 6

13 9 85 8 73 11 4 10 5

14 9 80 8 69 11 2 10 3

15 9 86 8 12 11 3 10 6

使测定结果取得了一定的稳定效果。但在间隔了

70 min以后,依次测定的结果, 仍然有所偏低, 约

10%。对于大量水样的萃取测定,保田和雄[ 2]建议,

将萃取的有机相离心 1 min,把其中细小的水珠分离

出,可使稳定时间有所延长。坎特尔[ 3]认为, 需用

3 mol/ L硝酸5 mL再将有机相中的镉反萃取到水相

里进行测定,水样才能从根本上取得长期的稳定。

改进法同样适合铅、铬的测定。
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