
用铜试剂一甲基异丁基甲酮萃取原子

吸收法测定水中痕量铜
、

锌和福
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研究 了用铜试 剂一甲基异丁基甲酮

革取
，
原子吸收刚定水 中痕量铜

，

锌和

锡的方法
。

研究得 出了革取程序和较佳

的���量条件
。

革取前向标准和试样溶液

加入氛化钠
，
可减 小共存离子干扰

，
使

测定误差降到 士 ��以 内
。
当样品溶 液

经革取被浓缩 �� 倍时
，
刚 定铜

、

锌 和

镐的灵敏度可分别提高到��
、
�和 ����

���吸收
。

革取时水相和有机相 体 积

为 ��� � ��时
，
它的草取度均可达���

。

众所周知
，
铜

、

锌
、

镐是对水生生物和

人体有害的元素
。

在饮水标准中它们的限量

分别为 �
、
�

、
�

�

�����
。

原子 吸收 法 测

定水中痕量的这些元素
，
具有千扰小

、

快速

和高灵敏度的优点
。

尽管石墨炉原子化器的

方法
，
具有最佳的检出限量 �� 一“

几 然 而 配

合予浓缩的火焰法
，
亦能满足水 分 析 的 要

求
。

比较起来
，
溶剂萃取是最适于作原子吸

收的予浓缩法
。

用得很广的是二 硫 代 氨 甲

酸毗咤钱一甲基异丁基甲 酮�����一���

���’� “�
。

本文采用铜试剂一甲基异丁基甲酮

���一����一�����萃取
，
原子 吸 收 测

定法风
��， 可测定卤水及天然 水 中这 些 元

素
。

一
、

仪器和试剂溶液制备

用 ������ ����原子吸收分 光 光 度

计
，
以该公司生产的铜

、

锌和镐空心阴极灯

为光源
，
配合 ���� 空气压缩机与钢瓶装乙

炔
，
以及 ���� 记录器完成原子吸收测量

。

为抗有机溶剂侵蚀
，
采用自制玻璃雾室

。

铜标准溶液��
� �

�

��� 毫克�毫升�
�
用

最小量优级纯盐酸
，
溶解光谱纯 ��� �

�

���

克
，
用重蒸馏水定容到 �

�

���升
。

镐标准溶液 ����
�

��� 毫克�毫升�
�

用

最小量优级纯盐酸
，
溶解光谱纯 ����

�

���

克
，
用重蒸馏水定容到 �

�

���升
。

锌标准溶液��
� �

�

��� 毫克�毫 升�
�

用

最小量优级纯盐酸
，
溶解光谱纯 ����

�

���

克
，
用重蒸馏水定容到 �

�

���升
。

铜试剂溶液����
�

分析纯 试 剂 水 溶

液
。

氢氧化按
�

将盛分析纯试剂的烧杯与盛

重蒸馏水的烧杯共置一密闭器皿中
，

待平衡

后使用后一烧杯中溶液
。

盐酸��
�

��� �
�

用优质纯试剂配制
。

百里酚蓝��
�

����
，
用含�

�

��� ����

��
�

�毫升的 ��� 毫升水 溶 液
，
溶 解 �

�

�克

百里酚蓝指示剂
。

其复色 区 为
� �� �

�

�一

�



�
�

��红一黄�� ���
�

�一�
�

��黄一蓝 �
。

甲基异丁基甲 酮 ������
�
分析 纯 试

剂
，
可用蒸馏法纯制及回收

。

由于本法灵敏度高
，
试剂中常含不可忽

略量的被测金属
，
故应选用优质试剂

，
否则

应预先纯制
。

试验所须水溶液
，
均由重蒸馏

水 �以 下简称水 �配成
。

二
、

测量条件

研究获得的较佳测量条件列于表 �
。

均

需贫燃料的火焰
。

但乙炔流速过低时
，

火焰

表 � 测量铜
、

锌和锡的工作参数

测 量 参 数 � 铜 … 锌 � 镐

波 长 毫微米

狭 缝 毫米

空 气 流 速 升�分

乙 炔 流 速 毫升�分

灯 电 流 毫安

燃烧器高度 毫米

���
。
�

�
。
��

���
。
�

�
。
��

�

���

�

�

���
。
�

�
。
��

�

���

�

��一��

不稳定
，
甚至被吹灭

。

测定铜
、

锌和锡的灵

敏度
，
在 ���� 相比起在水相中分别 提 高

�
�

�
、
�

�

�和 �
�

�倍
。

三
、

萃取条件的选择

研究了����分别在水及不同浓度的氯

化钠
、

氯化钾和硫酸镁各为 ��� 毫升溶液中

的溶失情况
。
��

“
�时在���毫升水中溶失�

�

�

毫升
。

随盐溶液的比重增加
，
���� 溶失减

少
。

似乎可利用控制试样溶液比重的办法来

控制 ���� 的溶失量�图 ��
。

图 �列出 �� 对测量这些金属元素的影

响
。

选用在 ���萃取
，
可同时测量这 三 种

元素
。

图 �歹吐出了振荡时间的影响
，
剧烈振荡

卜�旧找
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图 � ���� 在水溶液中的溶失
·
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��心
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�� 分钟
，

均可定量萃取这三种元素
。

也研究了图 �所示的铜试剂 用 量 的 效

应
。

可以看出 ��倍�按克分子 比 ���倍�量

的铜试剂
，
足以定量萃取

。

图 � 列出了水相体积的影响
。

萃 取 后

将有机相定容到 �� 毫升
，
水相 小 于 ��� 毫

升�以 �� 毫升 ���� 奉取�时
，

测量值能保
�

持不变
。

不难推论出
�
当水相体积增加时

，

����的溶失量相应增加
，
但溶失的����

并不把这些金属与铜试剂生成的赘合物带入

水相
。

但水相体积超过 ��� 毫升时
，
测量值

稍下降
，
似可归因于萃取度的下降

。

八 �

喊羌加时值

口 � 名 斗 呀 ‘ 诊

图 � ��的影响
·
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图 � 振荡时间的影响
·

锌 ��微克
。
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图 � 铜试剂用量的影响
·

锌 ��微克
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图 � 水相体积的影响
·
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比较起来铜的赘合物最 易 被 ���� 萃

取
。

四
、

萃取度的测定

��������� 用原子吸收光谱法
，
对 金 属

赘合物溶剂萃取的分配系数进行了测定
。

该

法基于用同水相及有机相组成相类似的两套

标准
，
以工作曲线法分别测得萃取后水相及

有机相中金属元素浓度
。

由浓度比值获得该

萃取的分配系数�值
。

但制备与试样相类似的标准有一定的困

难
。

我们根据下述原理
，
采用相应确定萃取

度�的方法
�



体积为 �� 的水相中待萃取金属元素总

量为�
，
按程序鳌合 后

，
用体积均为气�

。
的

���� 作两次萃取
，
第一次萃取 出该 金 属

量 �
�，
第二次萃取出 �

�，
可得

�

故 � �
� �一 � �

� � ���

其中 � �、

�
�

分别为第一
、

第二次萃取

液测得的该种金属的吸光值
。

按下式可由萃取度换算得分配系数�
�

�
，

入 �
一 �蕊不�

」�
� �� �
� � 笼于一一 � 一百一

一
丁一

� � 工 一 �、
���

�
�

� 一 � 一 �
�

消去�则萃取度
�

� “
�

�一 �
�

�
�

在工作曲线直线的区域
，
吸光�正比于

金属浓度�
�

� 二 � � � �
产
�

测定萃取度的方法如下
�

首先将水相饱

和以 ����
，
然后将水相转人另一 分 液 漏

斗里
，
加人体积各为�

�

��毫升的标准金属溶

液和铜试剂后
，
按程序萃取

，
分出水相后再

用同体积 ����交萃取一次
。

两次的萃 取 液

过滤后
，
在表 �的工作参数操作下

，
测量吸

光值
‘

� ，
及 � �。

结果列于表 �
。

由于第二次萃取液的测量读数太低
，
计

算分配系数时误差太大
，

故未列出相应的分

配系数值
。

表 � 铜
、

锌 和 镐 的 革 取 度

·
’

日
”

弃少
‘
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一
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·
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�
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�
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�
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口�匕乞
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盆
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圈蒸…戴
·
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�

圣

锌的吸光在读出计上读得� 铜与福的吸光在对数型工作的记录器士读得
。

五
、

分析程序

�
�

淡水分析

将样品及标准溶液
，
置分液漏斗里

，
各

加入 �克氯化钠
，
补充水使各分液漏斗里水

相体积相等����毫升以下 �
。

加人�
�

��毫升

��的铜试剂和一滴百里酚 蓝 指 示 剂
，
先

用稀氨水调到蓝色
，
再用 �

�

�� �盐酸调��

到刚变为黄 色
。

加 人 ��
�

�� 毫 升 ��� �
，

剧烈振荡 �� 分钟
，
静置待相分层后弃 去 水

相
，
把半张 �厘米定性滤纸做成的纸卷塞人

分液漏斗的排液管里
，
滤出有机相

，
按表 �



测�铜
、

锌和锡的吸收值
。

由标准系列的数

据
，
绘制工作曲线�图 ��

，
查得各试样中金

属含量��微克�
，
分析结果由下式算出

�

���微克�毫升��
��微克�
���毫升�

式中
� ��

为取水样的体积
。

找咬光雄
和翔曦为和
�

殊晚，

崎摘徽屯
口 尹� 和 ‘� ��

今目掀乞

图 � 标准工作曲线
·

锌
。

锡 △铜

�
�

卤水分析

应解决萃取的有机相定容的问题
。

分析

锌
、

锡时
，
在加入铜试剂之前

，
预先饱和以

����分出水相
，
再按上述程序完成测定

。

分析铜时
，
按上述程序萃取后

，
用 ����定

容静置分出有机相
。

用上述程序对标准溶液作萃取测量
，
变

动系数
�
�� 微克锌时为 士�� ��， �� 微克锡

时为 士�
。
��， �� 微克铜时为 土�

。
��

。

铜
、

锌和锡测定的影响
。

结果列于表 �
。

测定锌时
，
水中常量阳离子不引起显著

影响
，

水中微量金属元素大都不引起千扰
，

但共存大量��
十 十 �

�比如�
�

�毫克�时
，
测量值

显著下降�一 ����， 水中微量元素不影响测

定铜
，
但常量元素钠引起正干扰 � 测锡时的

干扰情况类似测铜
，
常量的钠

、

钾
、

镁引起

严重的正千扰
。

七
、

合成卤水分析

六
、

共存物的影响

按上述程序研究了金属离子共存时
，
对

用化学试剂配成主成份与天然卤水类似

的合成卤水
，
按本文程序对加入的铜

、

锌和

镐进行分析
。

结果列于表 �
。

测定的相对误



差一般不超过士 ��
。

结论和讨论
八

、
天然水分析

按本文的程序分析了表 �所 列 的 天 然

水
。

从增量检查的情况可看出
�

铜
、

锡的分

析误差在 士��以内
，
锌分析的变动系数 大

都在 士��以内
。

但由于盐量大的天然 样 品

中含铜
、

锡量接近于测量下限
，
故分析结果

反映的重现性较差
。

本法可应用于测定天然水中痕量铜
、

锌

和锡
。

样品和标准中各加入 �克氯化钠
，
可

排除共存金属的午扰
， ’

获得定 量 的 萃 取
。

���� 在水相中溶解度
，
随水相比 重 增 加

而减小
。

控制 ���� 的溶失量是准确 测 定

的关键之一
。

若直接能在萃取器皿里解决有

机相定容
，
可使操作程序大大简化

。

本法能

用于饮用水的分析
。

表 � 共 存 物 的 影 响

锡
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表 � 天 然 水 分 析
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可允许在二倍镁量以下
。

�
�

正丁醇一无水乙醇混合液对于 抑 制

锉的干扰是有效的
。

在无铿存在 下 应 用 本

法
，
镁的测定值略有偏低

。

�
�

本法相对标准偏差不大于 �
�

��
。

它有助于终点颜色突变的清 晰
。

加 入 量 再

大
，
情况亦相同

，
过大时它与水 溶 液 不 混

溶
。

�
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根据实验观察到
，
直接滴 定 时

，
混

合杂质共存限量要求很小
，
单个杂质元素共

存允许量较大
，

但后者并无实际意义
。

四
、

讨 论
参考文献
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在试样分析的实践中发现
，
合 成 卤

水与实际卤水差异很大
。

与实际卤水基本组

成相似的合成卤水为无色透明溶液
，
而实际

卤水为黄色或深褐色
，
油状

。

实际卤水中可

能还含有其他有机成分
。

对于实际卤水
，
取

样时间不同
，
结果有差异

。
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实验发现
，
有少量正丁 醇 存 在 �如
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�毫升�对于滴定终点的观察非 常 有 利
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