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(57) Спосіб атомно-абсорбційного визначення ма-
сової концентрації кадмію у природних та стічних
водах за допомогою полум’яної атомізації, що від-
різняється тим, що для концентрування визначу-
ваного компоненту використовують екстракцію йо-
го бутилацетатом, аналіз проводять у полум’яні
ацетилен-повітря визначаючи величину оптичної
щільності кадмію з органічної фази, а концентра-
цію його по калібрувальному графіку.

Винахід відноситься до методики атомно-аб-
сорбційного визначення масової концентрації кад-
мію у природних і стічних водах із полум'яною
атомізацією.

Оскільки кадмій відноситься до токсичних еле-
ментів, то вміст його у сировині, продукції, відхо-
дах виробництва і стічних водах чітко лімітований.
Гранично допустима концентрація кадмію у при-
родних водах – не більш 0,001 мг/дм3.  У зв'язку з
цим виникає необхідність контролю за вмістом
кадмію у природних і стічних водах виробництв,
пов'язаних із застосуванням сировини, яка містить
у собі кадмій.

Відомий атомно-абсорбційний метод прямого
визначення кадмію з електротермічною атомізаці-
єю проби. Проте не всі лабораторії оснащені уста-
ткуванням для електротермічної атомізації проб. У
зв'язку з цим виникає необхідність визначення ка-
дмію з застосуванням полум'яної атомізації зраз-
ків.

Відомий атомно-абсорбційний метод прямого
визначення кадмію у природних і стічних водах без
попереднього концентрування проби, проте чутли-
вість такого методу невисока, не більш 0,005 -
мг/дм3 [1].

Для підвищення чутливості визначення кадмію
відомий ряд методів попереднього концентруван-
ня зразків.

Одним із методів попереднього концентруван-
ня зразків є випарювання проби в 100–1000 разів,
проте в реальних умовах при випарюванні в 20-25
разів відбувається кристалізація солей, що утри-
муються у воді і робить подальше концентрування
неможливим.

Крім того відомі методи концентрування з за-
стосуванням органічних і неорганічних екстраген-
тів.

Одним із них є дитизоновий фотометричний
метод визначення кадмію, заснований на утворен-
ні у лужному середовищі забарвленого дитизонату
кадмію, розчинного у органічних розчинниках. Спо-
чатку екстрагують дитизонат кадмію з лужного роз-
чину, відділяючи його від свинцю. Потім дитизонат
кадмію руйнують 0,01 Н розчином кислоти і, таким
засобом переводять кадмій у водяний шар, відді-
ляючи його від міді, нікелю, кобальту, срібла, ртуті
й інших металів, дитизонати яких стійкі до кислот,
і, тому залишаються у шарі органічного розчинни-
ка.  Нарешті,  удруге екстрагують кадмій у вигляді
дитизонату з лужного середовища (при цьому він
відокремлюється від останніх слідів цинку) і визна-
чають кадмій з органічної фази фотометричним
методом.

Відомий метод полум'яної атомно-абсор-
бційної спектрометрії після хелатирування АПДК і
екстрагування МИБК [2].

Відбувається формування комплексу визначу-
ваного металу з 1-пиролидиндитиокарбаматом
амонію (АПДК) і екстракція при рН=2,5 метилизо-
бутилкетоном (МИБК). Потім проводиться визна-
чення кадмію в його органічній фазі полум'яною
атомно-абсорбційною спектрометрією. Аспирують
ряд органічних екстрактів калібрувальних розчинів.
Будують графік залежності вмісту кадмію і величи-
ни абсорбції калібрувального розчину і по ньому
визначають концентрацію кадмію. Проте, застосо-
вувані реактиви мало поширені і придбання їх в
Україні є проблемою.
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У цьому ж стандарті ISO приведений метод
визначення кадмію полум'яною атомно-абсор-
бційною спектрометрією після хелатирування
(ГМА-ГМДК) і екстрагування (ДИПК-ксиленом). У
даному методі передбачено формування комплек-
су між кадмієм і гексаметиленамоніем-гекса-
метилендитиокарбаматом (ГМК-ГМДК) і екстрагу-
вання диизопропилкетоном-ксиленом у буферно-
му середовищі при рН=2-4. Визначення кадмію
проводять у його органічній фазі полум'яною
атомно-абсорбційною спектрометрією. Проте за-
стосування даного методу проблематично через
дефіцитність реактивів.

У основу винаходу поставлена задача забез-
печення визначення мікрокількості кадмію у при-
родних і стічних водах атомно-абсорбційним ме-
тодом із застосуванням полум'яної атомізації.

Для визначення кадмію,  що міститься у рідкій
фазі, пробу природної води безпосередньо після
відбору підкисляють азотною кислотою до рН=2 (з
метою консервування). Під час проведення аналі-
зу додають лимонну кислоту і нейтралізують аміа-
ком по фенолфталеїну. Потім добавляють розчин
диетилдитиокарбамату натрію і проводять екстра-
гування у шар бутилацетату.

Визначення кадмію проводять з органічної фа-
зи в окисному полум'ї ацетилен-повітря. Вимірю-
ють поглинання випромінювання атомами кадмію,
що знаходяться в органічній фазі при довжині хви-
лі (l=228,8 нм). Для атомізації застосовується од-
нощільова горілка із довжиною щілини 10 см. Ши-
рина щілини монохроматора 0,1 нм. Для компен-
сації неселективного поглинання використовують
дейтерієву лампу.

Концентрацію кадмію визначають по калібру-
вальному графіку.

Перевірку правильності виконання визначення
проводили на штучних сумішах, створених із дис-
тильованої води і стандартного розчину кадмію
концентрації 0,0001 г/см3.

Приклад 1.
До 500 см підкисленої до НNО3 до pH=2, проби

природної води додають 10 см3 20% -вого розчину
лимонної кислоти і нейтралізують 25% -вим розчи-
ном аміаку по фенолфталеїну до слабо-рожевого
забарвлення. Розчин переносять у ділильну лійку

місткістю 1 дм3, додають 10 см3 розчину диетилди-
тіокарбамату натрію і 10 см3 бутилацетату. Діли-
льну лійку струшують протягом 1 хвилини. Після
поділу фаз нижній водяний шар відкидають, а ор-
ганічний екстракт збирають у пробірку.

Аналіз проводять в окисному полум'яні ацети-
лен-повітря. Визначення кадмію проводять по ве-
личині оптичної щільності за допомогою калібру-
вального графіка. Чутливість визначення складає
0,2 мкг/дм3. Помилка визначення складає ±10-20%
відносних.

Приклад 2.
До 1000 см3, підкисленої до НNО3 до pH=2,

проби природної води додають 10 см3 20% -вого
розчину лимонної кислоти і нейтралізують 25% -
вим розчином аміаку по фенолфталеїну до слабо-
рожевого забарвлення. Розчин переносять у діли-
льну лійку місткістю 1 дм, додають 10 см3 розчину
диетилдитіокарбамату натрію і 10 см3 бутилацета-
ту. Ділильну лійку струшують протягом 1 хвилини.
Після повного поділу фаз нижній водяний шар від-
кидають, а органічний екстракт збирають у про-
бірку.

Аналіз проводять в окисному полум'яні ацети-
лен-повітря. Визначення кадмію проводять по ве-
личині оптичної щільності за допомогою калібру-
вального графіка, Чутливість визначення складає
0,1 мкг/дм3. Помилка визначення складає ±20-30%
відносних.

Калібрувальний графік для визначення масо-
вої концентрації кадмію у природних та стічних во-
дах будують у координатах, де по осі абсцис відк-
ладають величину масової концентрації кадмію у
мг/дм3, а по осі ординат – відповідну величину оп-
тичної щільності.

Калібрувальний графік для визначення масо-
вої концентрації кадмію має вигляд: (див. фіг.).
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