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摘　要　研究了硫酸铵-聚乙二醇 2000 双水相体系中 Cd2+ 的萃取行为, 探讨了酸度、KI、乙基紫

( EV )、( NH4) 2SO 4用量对于 Cd2+萃取率的影响。实验表明:在( NH4) 2SO 4存在下, 聚乙二醇与水分相时,无

法分离游离的 Cd2+ ,对 CdI2-4 的分离也不完全, 而同样条件下加入毫克级 EV 后, Cd2+ 与 EV、I- 形成三元

缔合物可被聚乙二醇萃取。在 50mL 总体积中, Cd2+ 在 5. 0mL0. 8mo l/ L H2SO4 酸性介质中萃取率最大,

EV、KI、( NH4) 2SO4的最佳用量分别为 1. 0mL、0. 3g、10. 0g ,缔合物的最大吸收峰位于 662nm, 其摩尔吸光

系数为 2. 20×104L·mol- 1·cm- 1。浓度为 100�g·mL - 1 CdCl2溶液在 0—16. 0mL 体积范围内符合比耳

定律。在一定酸度条件下, 实验了 Zn2+ 、M n2+ 、Mg 2+ 、Fe3+ 、Ni2+ 、Cu2+ 的干扰情况,结果表明分离完全。
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1　引言
镉及其化合物被广泛使用在各个工业生产部门,如电镀、冶金、采矿、化工、染料、纺织、肥料、炼

油、核技术等行业, 其中电镀工业、冶金行业排放的废水中含有高浓度镉,对环境造成严重污染, 产

生巨大危害[ 1]。镉是一种有毒的重金属元素,对人体的肾、肺、肝、脑、骨骼及血液系统均可产生毒

性,被美国毒物管理委员会( ATSDR)列为第 6位危害人体健康的有毒物质。环境中的镉不能被生

物降解,随着工农业生产的发展,受污染的土壤中镉含量也在逐年上升。镉在生物体内的半衰期长

达 10—30年,是已知的最易在体内蓄积的毒物 [ 2]。

目前, 镉测定的方法有分光光度法
[ 3—5]
、原子吸收光谱法

[ 6—8]
、电化学分析法

[ 9, 10]
、ICP-M S

[ 11]
、

氢化物发生-原子荧光光谱法 [ 12]等。近年来,水溶性高聚物的双水相萃取体系已有效地应用于生物

活性物质和金属离子的萃取分离 [ 13, 14]。本实验研究了聚乙二醇-水的分离条件, 该体系无法分离游

离的Cd
2+
,对 CdI

2-
4 的分离也不完全; 而同样体系加入毫克级的乙基紫后, Cd

2+
与 EV、I

-
形成三元

缔合物能被聚乙二醇萃取, 测定萃取水相中的Cd
2+
,证明分离完全;同样体系分离Cd

2+
与其他混合

离子样品, 分离效果突出。此方法中聚乙二醇相对大分子离子缔合物或螯合物沉淀有很好的溶解

性,可以直接萃取后进行光度测定,使测定更加准确、简便, 对快速分离 Cd
2+ 以及防治重金属污染

均有较好的参考价值。



2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

TU -1201紫外可见分光光度计(北京普析通用仪器有限公司) ; pHS-25型酸度仪(上海精密科

学仪器有限公司) ; BS110S型电子天平(北京 Sartorius仪器厂)。

固体无水( NH4 ) 2SO4 ;固体 KI;乙基紫( EV ,分析纯) ,配成 5×10
- 3
mol·L

- 1
水溶液; 4-( 2-吡啶

偶氮) -间苯二酚( PAR) ,配成 5×10
- 3
mol·L

- 1
水溶液; 100�g·mL - 1

CdCl2溶液;聚乙二醇 2000

( PEG 2000, 分析纯) ,配制成 30%的水溶液; 0. 8mol·L
- 1
的 H2SO 4水溶液;其他试剂均为分析纯。

实验用水为去离子水。

2. 2　实验方法

在 125mL 分液漏斗中, 依次加入 20mL 30%的 PEG 2000、0. 3g KI、1. 0mL 5. 0×10- 3

mol·L - 1 EV 溶液和 4mL 100�g·mL- 1 CdCl2溶液, 再加入 5. 0mL 0. 8mol·L - 1 H2SO 4水溶液,

用水稀释至 50mL,再加入 10. 0g 固体( NH4 ) 2SO4 ,振荡 1—2m in,放置片刻, 使溶液分成聚乙二醇

相与水相两相。分液后将上层液体转入 50mL 比色管中,加入 3. 0mL 5. 0×10
- 3
mol·L

- 1
PAR试

剂,用水稀释至50mL,得显色液。用TU -1201型紫外可见分光光度计扫描参比液,检测到体系的最

大吸收波长是 662nm, 在该波长下测定萃取相中镉缔合物的吸光度,计算被萃取的金属离子的浓

度,得到金属离子的萃取率。

3　结果与讨论

3. 1　聚乙二醇水溶液分相条件选择

取 8支相同的试管,每支试管中均加入 10mL 30%的 PEG 2000溶液, 然后分别加入等量的下

列无机盐: NaCl、NaNO 3、NaH2PO4、KH2PO 4、Na2CO3、( NH4) 2SO 4、K2HPO 4、Na2HPO 4, 振荡片刻, 使

各种无机盐彻底溶解, 静置, 观察 PEG 2000 与水的分相情况。实验发现只有( NH4) 2SO4、K 2HPO 4

使 PEG 2000与水明显分相; Na2CO 3、Na2HPO4也能使 PEG 2000与水分相,但分相不明显; 其余盐

均不能使PEG 2000与水分相。因 K 2HPO4含结晶水,溶解度受温度影响较大,而( NH4) 2SO4溶解

度大且受温度影响小, 故本实验选择( NH4) 2SO 4作为盐析剂。

图 1　酸度对萃取率的影响

3. 2　酸度条件实验

固定其他条件,在一系列125mL 分液漏斗中分别加

入不同体积的 0. 8mol/ L H2SO4 溶液, 然后按实验方法

进行测定,结果如图1。可以看出在 H2SO4用量为5. 0mL

时待测离子的萃取率最大, 故本实验 H2SO 4 用量取

5. 0mL。

3. 3　EV用量对 Cd
2+
萃取率的影响及萃取机理

固定其他条件,在一系列125mL 分液漏斗中分别加

入不同体积的 5×10
- 3
mol/ L 表面活性剂 EV溶液,然后

按实验方法进行测定,结果如图 2。可以看出当体系中无

EV 溶液时, Cd2+ 的萃取率仅为 68%。EV 用量增加时萃取率增加,当 EV用量超过 1. 0mL 时 Cd2+
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的萃取率接近 100%并逐渐稳定,本实验中 EV用量为 1. 0mL。

Cd
2+ 的萃取机理可能是: ( 1) 无 EV 时, Cd

2+与 I
- 形成的 CdI

2-
4 络离子也能被 PEG 2000相萃

取,但萃取不完全; ( 2) 有 EV 时, Cd
2+ 的萃取率提高直至接近完全萃取,表明 EV 与 Cd

2+、I
- 形成

三元缔合物, 在 PEG 2000中的萃取率高于 CdI
2-
4 络离子萃取率[ 15]。

3. 4　KI用量对 Cd
2+
萃取率的影响

固定其他条件,在一系列 125mL 分液漏斗中分别加入不同质量的 KI,按实验方法进行测定。

实验结果显示, 当无 KI 时, 无论有无 EV, 此时 Cd
2+ 的萃取率均为 0, 即聚乙二醇-水体系不能萃取

游离的Cd2+。KI用量对 Cd2+萃取率的影响如图3所示,可以看出,对当EV 用量为1. 0mL 时,随着

KI用量增加, Cd
2+
的萃取率增加。当KI 增至 0. 25g 以上时, 均能使Cd

2+
接近完全萃取。故本实验

选择KI 的最佳用量为 0. 3g。

图 2　EV 用量对萃取率的影响 图 3　KI 用量对萃取率的影响

3. 5　(NH4) 2SO4用量对 Cd
2+ 萃取率的影响

在萃取体系中加入适量的固体( NH4) 2SO 4时,由于离子强烈水化作用,破坏了 PEG 2000表面

水化膜,使 PEG 2000失去稳定性发生聚集,从而与水相分离,产生高聚物相,将大体积溶液中的待

测金属离子配合物浓缩于小体积的 PEG 2000相中,从而提高测定金属离子的灵敏度。

固定其他条件, 逐渐增加固体( NH4 ) 2SO 4 的用量进行实验。结果表明, ( NH4 ) 2SO 4用量在

1. 0—8. 0g时分层极为缓慢,且界面不清,此时分离效果不好。( NH4) 2SO4用量在 8. 5—11. 0g 时分

层较快,溶液透明,金属离子萃取率高, ( NH4 ) 2SO4用量超过 11. 0g 时溶解时间长且浑浊,金属离子

萃取率略有降低, 如图 4所示。本实验选用硫酸铵 10. 0g。

图 4　( NH4) 2SO 4用量对萃取率的影响 图 5　镉(Ⅱ)的校准曲线
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3. 6　校准曲线的绘制

在一系列分液漏斗中, 分别加入不同体积的 100�g/ mL CdCl2 溶液,固定其他试剂的用量(因

KI和 EV 均参与缔合物的形成,二者的加入量应该与所加的 CdCl2溶液的体积成比例关系) ,按实

验方法测定, 并绘制体积-吸光度校准曲线, 结果如图 5所示。CdCl2溶液的体积在 0—16. 0mL 范围

内符合比耳定律, 一元线性回归方程为 y= 0. 2362x+ 0. 025, r= 0. 9997,缔合物的摩尔吸光系数为

2. 20×104L·mol
- 1·cm

- 1。

3. 7　干扰离子影响

在一系列分液漏斗中, 分别加入相同质量的 ZnSO 4、MnSO 4、MgSO4、Fe2 ( SO4 ) 3、NiSO 4、CuSO 4

固体,固定其他试剂的用量不变,按实验方法,分别测定体系的吸光度, 计算镉离子的萃取率,结果

如表 1。由表可知, 各离子对镉的萃取几乎不干扰, Cd
2+几乎全部被 PEG 2000高聚物萃取。

表 1　Cd2+ 与其它离子的萃取分离结果

离子体系 Cd2+ -Zn2+ Cd2+ -M n2+ Cd2+ -Mg2+ Cd 2+ -Fe3+ Cd2+ -Ni2+ Cd2+ -Cu2+

Cd2+萃取率 E( % ) 97. 86 98. 47 98. 58 98. 16 97. 86 98. 68

4　结论
研究了聚乙二醇-硫酸铵双水相体系萃取分离碘-乙基紫-镉 (Ⅱ)缔合物的条件及机理, 在

PEG 2000相中, 缔合物的最大吸收峰位于 662nm, 其摩尔吸光系数为 2. 20×104L·mol
- 1·cm

- 1。

浓度为 100�g·mL - 1
CdCl2 溶液在 0—16. 0mL 体积范围内符合比耳定律, 常见离子不干扰其萃

取,萃取率接近 100%,结果准确可靠,方法简便易行, 整个过程对环境污染小, 是环境友好型分析。
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Extraction Separation of Cadmium(Ⅱ) by Aqueous Two-Phase System

of Polyethylene Glycol and Ammonium Sulfate

WANG Hong-Yan　ZHOU Dan-Hong　WANG Kun

[ A nhui K ey L aboratory of Sp in Elect ron and N anomaterials( Cultiv ating Base) , Dep ar tment of Chemistr y & Biology ,

Suzhou Univ ersity, Suz hou, Anhui 234000,P . R. China]

Abstract　The ex tract ion behavior of Cd
2+
in two-phase aqueous systems of KI-PEG 2000 w as

invest ig ated. The experimental conditions for phase separat ion w ere discussed. T he result show ed that

the charged complex compound CdI
2-
4 can form a kind of ion-associat ion complex with ethyl violet , and

it w as easily ext racted into the PEG 2000 phase. T he content of Cd
2+
in sample w as determ ined by

this method. In 50mL of solution, w hen the amount of sulfuric acid ( 0. 8mol·L - 1 ) is 5. 0mL, the

complex of Cd
2+
and dipheny lcarbazide hydrazine can be ext racted by PEG 2000 phase, and Cd

2+
can

be completely separated f rom Zn
2+ , Mn

2+ , Mg
2+ , Fe

3+ , Ni
2+
and Cu

2+
by adding 10. 0g ( NH4 ) 2SO 4,

0. 3g KI, 1. 0 mL ethyl violet . T he max imum absorpt ion peak is 662nm, and the apparent molar

absorptivity is 2. 20×10
4
L·mol

- 1
·cm

- 1
. When the volume of 100�g·mL - 1

Cd
2+
is 0—16. 0mL,

the results accord with Beer’s law . This method is simple, safe and rapid, and can be used to determ ine

the content of Cd
2+ .

Key words 　 Polyethylene Glycol; Aqueous Tw o-Phase System; Ethy l Violet ; Ext raction

Separation; Cadmium
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