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요 약. 물시료중 흔적량 비스무트, 카드뮴, 납, 코발트를 Cu(II)〜pyiTolidiiiedithi()cabamate 착물로 공침- 

부선시켜 분리 정량하는 방법에 관하여 연구하였다. 부선조건인 시료용액의 pH, 공침제로 이용되는 구리의 

양 착화제인 APDC의 양, 저어주는 시간, 계면활성제 등을 조사하여 최적화시켰다. 흔적량 분석원소가 포함된 

시료용액 L0L에 공침제 이온인 1,000 |jg/mL Cu(II) 표준용액을 3mL 가하고, 자석젓개로 저으면서 질산 

용액으로 pH 2.5로 조절하였다. 2.0% ammonium pyrrolidinedithiocarbamate(APDC) 용액을 첨가하여 Cu(II)~ 
PDC 착물을 침전시켜 분석원소를 공침시켰다. 여기에 계면활성제인 0.2% sodium lauryl sulfate 용액을 

가하고, 다공성 유리판을 통해 질소를 불어서 침전을 띄웠다. 표면에 뜬 침전을 포집한 다음, 걸러서 진한 

질산으로 녹여 탈염수로 25.0 mL가 되게 하였고, 흑연로 원자흡수 분광광도법으로 농축된 분석원소를 정 

량하였다. 본 방법을 네 가지 물시료에 적용하여 흔적량 원소를 동시에 농축 정량하였고, 일정량의 분석원소를 

동일 시료에 첨가하여 정량한 회수율은 90~120%로서 여기서 제시한 분석법이 흔적량 분석에서 정량적임을 

알 수 있었다.

ABSTRACT. The organic precipitate flotation using Cu(II)-pyrrolidinedithiocarbamate complex as a 
coprecipitant was studied for the preconcentration and determination of trace Cd, Pb, Bi and Co in several 
water samples. Experimental conditions such as pH of solution, amounts of Cu(II) and ammonium pyrroli- 
dinedithiocarbamate(APDC)f stirring time, the type and ammount of surfactant, etc. were optimized for 
나le effective flotation of analytes. After 3.0 mL of lt000 gg/mL Cu(II) solution was added to 1.00 L water 
sample, the pH of the solution was adjusted to 2.5 with HN03 solution. Trace amounts of analytes were 
coprecipitated by adding 2.0% APDC solution. And the precipitates were flotated onto the surface of 
solution with the aid of nitrogen gas and sodium lauryl sulfate. The floats were collected from mother 
liquor, and filtered through the micropore glass filter by suction. The precipitates were dissolved with 

-724-



Ammonium Pyrrolidinedithiocarbamate에 의한 극미량 금속원소의 유기침전 부선에 관한 연구제 1 보） 725

4 mL cone. HNO3, and then diluted to 25.00 mL with deionized water. The analytes were determined 
by graphite furnace atomic absorption spectrophotometry. This flotation technique was applied to the 
analysis of some water samples, and the 90 to 120% of recoveries were obtained from the spiked samples, 
this procedure could be concluded to be simple and applicable for the trace element analysis in various 
kinds of water.

서 론

현재 각 분야에서 극미량 성분에 대한 정보의 중 

요성은 날로 그 비중이 높아가고 있어서 정밀하고도 

정확한 분석방법의 개발이 필수적이다. 이를 위하여 

여러가지 기기를 개량하여 감도를 높이고 검출한계 

를 낮추어 분석결과의 정확도와 정밀도를 개선하여 

왔다. 그러나 실제 시료에서 검출한계 이하로 존재 

하던지 또는 공존하는 다른 성분들의 방해가 있거나 

방사선이나 독성으로 인해 직접분석이 불가능하게 

되면 분석원소를 시료로부터 분리하든지 농축시켜야 

한다. 또 극미량 성분원소를 직접 정량할 수 있는 

최신 기기는 대부분이 고가이며 많은 유지비를 필 

요로 하는 문제가 있다. 이런 문제점을 해결하고 

분석기술의 응용범위를 넓히기 위해, 미리 분리하고 

농축하는 기술을 연구하고 개발하여 왔다. 극미량 

성분을 분리 농축하는 방법에는 용매 추출법尸3 침 

전법,4 이온교환,5。부선법7T0 등이 있는데, 이들 방 

법은 각각 장단점을 가지고 있으며 분리성분 및 시 

료의 종류, 그리고 측정기기의 특성에 따라 서로 

다르게 응용되고 있다.

이들 중 부선법은 많은 양의 시료를 처리하는데 

있어서 대단히 신속하고 손쉽게 분리 농축할 수 있 

으며, 연속적인 부선조작을 수행하면 대단히 큰 농 

축효율을 얻을 수 있다.7 이 방법은 침전 부선법8T3과 

이온 부선법"~卩으로 분류하고 있으며 많은 연구가 

수행되어 왔다. 그런더L 침전법의 한가지인 유기침전 

부선기술18~22에 대한 연구가 상대적으로 적게 이루 

어져 왔는데, 이는 적당한 유기침전제의 선택이나 

개발이 쉽지 않고 실험조건을 최적화하기가 까다롭 

기 때문으로 생각된다. 반면에 유기침전은 대부분 

소수성이어서 계면활성제 없이도 띄울 수 있고, 유기 

침전제는 비교적 큰 선택성을 가지고 있어서 혼적량 

성분을 쉽게 분리-정량할 수 있기도 하다.

Fukuda와 공동 연구자들은 구리금속중 혼적량 

Ag를 力-dimethyl aminobenzylidene rhodamine으로 

침전시켜 부선시켰으며,'& Mizuike 등은 Zn 30 g에 

jig 정도로 들어있는 Co를 l-nitroso-2-naphthol로 

침전시켜 분리-부선하였다.3 Hiraide와 공동연구자 

들은 해수중 흔적량 Ag를 2-mercaptobenzothiazol로 

침 전시 켜 부선시 켰다.如 또한 분석 원소가 극미량 존 

재해서 유기 착화제만으로 부선이 불가능한 경우 

콜로이드성 침전을 형성하는 무기성분을 사용하기도 

하였다.21 즉, 금속-PDC 침전은 양이 적을 경우 콜 

로이드성이 아니므로 자체로 부선이 잘 되지 않기 

때문에 Fe(OH)3의 무기 공침제를 가해 부선시켰다. 

그런데 이 경우 두 가지 다른 성질의 침전인 금속- 

PDC 침전과 콜로이드성 수산화철 침전이 모두 안 

정하게 존재할 수 있어야 하기 때문에 이를 만족시 

키는 pH영역을 찾던지 두 단계로 pH를 조정해야 

하는 불편함이 있다.

본 연구에서는 APDC를 유기침전제로 사용하여 

물시료중 Bi(III), Cd(II), Co(II) 및 Pb(II)를 부선하는 

연구를 수행하였는데, APDC는 다른 dithiocarba­
mate 유도체와 다르게 수용액에 녹을 수 있고 pH에 

따라 금속이온과 선택적으로 반응하는 특성을 가지 

고 있다. 그런데 시료중 흔적량 금속이온이 APDC와 

반응하여 생성되는 침전의 양이 너무 적어서 직접 

부선시키가 곤란하여 4가지 분석원소가 침전을 형 

성하는 pH영역에서 같이 침전될 수 있는 Cu(II)를 

일정량 가하여 Cu(PDC)2를 형성시켜 공침제로 이 

용하였다. 이를 위해 부선에 영향을 주는 용액의 pH, 
공침제의 양, 침전제의 종류와 양, 질소기체 주입속 

도, 계면활성제의 종류와 가해주는 양 등에 대한 

조건을 최적화 하였으며, 고려대학교 서창캠퍼스의 

폐수와 수돗물, 그리고 조치원 인근의 두 가지 하 

천수에 적용하여 본 방법의 옹용성을 고찰해 보았다.

실 험

시약 및 기기

실험에서 사용한 시약들은 모두 분석급 이상의 
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시약들이었으며, 물은 1 차 증류한 후 Millipore Milli- 
Q water system으로 정제한 탈염수를 사용하였다.

부선조건의 최적화와 검정곡선의 작성에 사용되는 

표준용액을 준비하기 위하여 각 원소｛Cu(II), Bi(III), 

Cd(II), Co(II) 및 Pb(II)｝의 1,000 jig/mL 저장용액을 

만들었는데, 미국 Aldrich의 와 Cu
금속분말, 스위스 Fluka의 cadmium금속분말(99.99 

%)과 cobalt 금속분말, 일본 Junsei의 Pb(NC)3)2를 

각각 적당한 방법으로 녹였다. 그리고 필요에 따라 

이들을 탈염수로 희석하여 사용하였다.

2.00% APDC용액. 스위스 Fluka의 ammonium 
pyrrolidinedithiocarbamate< 2.00 g 취하여 탈염수 

로 녹여 전체 부피를 100 mL로 만들었고 필요할 

때마다 만들어 즉시 사용하였다.

0.2% sodium lauryl sulfate 용액. 일본 Haya­
shi^ 시약급인 sodium lauryl sulfate를 99.9% 에 

탄올에 녹여 0,2%(w/v)되게 만들어 사용하였다.

원자흡수 분광광도기(AAS)・ HGA-400이 장착된 

Perkin-Elmer Model 2380을 사용하였으며 속빈 

음극램프는 Perkin-Elmer사의 것들을 사용하였으며 

측정조건은 Table 1과 같다. 코발트의 경우 다른 

원소와 다르게 두 단계로 회화시켜 재현성을 증가 

시켰다.

부선장치. 본 실험에서 사용한 부선용기는 Fig. 1

Table 1. Operating conditions and Heating programs 
of GFAAS

Bismuth Cadmium Cobalt Lead
Wavelength(nm) 223.1 28.8 240.7 283.3
Current(mA) 10 4 30 10
Band width(nm) 0.7 0.7 0.2 0.7
Drying not not not not

3s*(3s)* 5s(5s) 5s(5s) 3s(3s)
Charring 1 1000t 300°C 900t 900t

5s(5s) 5s(5s) 2s(4s) 2s(10s)
2 1200t

5s(5s)
Atomization 2200t 2000t 2600t 2400t

2s(ls) 2s(ls) 2s(3s) 2s(ls)
Cleaning 2700t 2700t 2700t 2700t

3s(3s) 3s(3s) 3s(3s) 3s(3s)

Sample injection: 10 pL(Co: 20 jiL), Graphite tube: Py- 
rolytically coated, *: Holding time, ( )*: Ramping 
time.

과 같다.

부선과정

시료용액을 거름종이(Whatman No. 41)로 걸러서 

불순물의 부유 찌끼를 제거한 다음, 유리거르게(Po­
rosity No. 4)로 다시 한번 걸러서 미세한 찌끼를 

제거하였다. 그리고 1L 삼각플라스크에 시료용액 

1.00 L를 취하고 1,000 mg/L Cu(II) 용액 3.0 mL와 

2.0% APDC 용액 4.0 mL< 가하였다. 질산용액으로 

pH를 2.5로 조절하고 정량적으로 공침시키기 위하여 

자석젓개로 30분간 저어주었다. 여기에 0.2% sodium 
lauryl sulfate 1.0 mL를 가하고 다시 자석젓개로 5 
분간 더 저어준 다음 내용물을 부선용기"로 옮겼다. 

삼각플라스크의 잔유물은 증류수로 3회 이상 세척 

하여 합하였다. 침전을 용액표면으로 띄우기 위해 

질소기체를 30mL/min의 유속으로 소결 유리판을 

통하여 주입하였다. 용액이 맑아졌을 때 질소기체의 

주입을 멈추고 감압장치에 연결된 작은 관을 통하여 

용액표면에 뜬 침전물을 거품과 함께 걷어내어 작은 

삼각 플라스크에 모았다. 이렇게 모아진 침전물을 

유리 거르게로 거른 후 4.0 mL의 진한 질산을 거르

Fig. 1. Flotation cell for organic precipitate flotation. 
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게의 침전에 조금씩 가하면서 녹여 내어 25.00 mL의 

부피 플라스크에 옮기고 중류수로 눈금까지 묽혔다.

그리고 탈염수에 각 원소를 일정량씩 가한 일련의 

표준용액 1.00 L씩을 만들고 위와 같은 방법으로 

부선-농축하고 흡광도를 측정하여 검정곡선을 작성 

하였다.

결과 및 고찰

부선조건

용액의 pH. APDC는 두 자리 리간드34로 그 구 

조는 다음과 같고 수용액에 잘 녹으며 거의 대부분의 

금속이온과 안정한 착물을 형성하는데 금속 착물은 

수용액에서 잘 녹지 않는 침전으로 존재한다. 

APDC는 용액의 pH에 따라 그 안정도가 달라진다.35 

즉, pH3이하의 산성에서는 수소이온의 공격으로 

pyrrolidine기와 CS2 또는 로 분해되기 때문에 

APDC는 pH가 높은 용액에 녹이는 것이 좋다.%

di 구므=5+c%

착물을 효과적으로 형성하는 용액의 pH는 금속 

이온 종류에 따라 다르지만, 염기성에서는. 금속의 

수산화물 침전 형성으로 착물형성에 지장을 준다. 

약한 산성이나 중성용액에서 반응시켜야 하는더】, 여 

러가지 이온을 동시에 착물 형성시키려면 pH를 조 

심스럽게 조절해야 한다.

이와 같은 특성을 가지는 APDC를 착화제로 사 

용한 본 연구에서는 네 가지 원소를 동시에 착물 

형성시켜 침전시켜야 하므로 최적의 pH를 찾는 것이 

중요하다. APDC는 산성에서 쉽게 분해되지만 금속 

이온과 착물을 형성하면 산성에서도 비교적 안정하 

게 존재할 수 있음이 알려져 있어서35 침전을 형성 

시킬 때 금속이온이 포함된 용액에 APDC를 가하게 

되면 'pH가 낮은 산성에서도 실험이 가능하다. 본 

실험에서는 APDC가 Bi(III), Cd(II), Co(II), 및 Pb(II) 

와 침전을 형성하면서 Cu(II)와의 Cu(PDC)2 침전에 

공침되는 pH를 조사하였다.

Bi(III) 2.50 jig, Cd(II) 0.25 jig, Co(II) 1.25 gg 및 

Pb(II) 2.00 ug이 들어있는 표준 시료용액 1.00L에 

1,000 gg/mL Cu(II)용액 3.0 mL와 2.0% APDC 용액

pH

Fig. 2. Optimum pH for the coprecipitation of analy­
tes with Cu(II)-PDC. Bi(III): 2.5 gg/L, Cd(II): 0.25 
|ig/L, Co(II): 1.25 iig/L, Pb(II): 2.0 pg/L.

4.0 mL를 가한 다음, 질산을 사용하여 pH를 1.5에서 

6.0까지 변화시켜 가면서 침전-부선하여 각 원소의 

흡광도를 측정하고 이를 pH에 대해 도시흐］였다

2). pH 1.5와 3.0 사이에서 좋은 침전-부선효율을 

보여주었는데, 수소이온에 의해 APDC가 분해될 가 

능성을 고려하여 pH 2.5를 최적으로 선택하였다. 그 

리고 염기성에서 흡광도가 감소한 것은 금속이온들 

이 수산화물 침전을 형성하려는 경향 때문으로 생 

각된다. 그런데 본 실험에서는 질산으로 pH(2.5)를 

조절하였는데, 이는 흔히 사용되는 염산은 분석원소 

중 납과 같이 침전을 형성하여 착물형성을 방해할 

수도 있고 또 농축된 원소를.전열 원자흡수분광기로 

정량할 때 흑연로에서 할로겐화물의 스펙트럼 방해37 
가 일어날 가능성이 있기 때문이었다.

공침제. 금속PDC 침전은 수용액에 녹지 않는 

소수성 침전으로 Cd(PDC)2와 PIXPDOz의 경우 10~19 
정도의 작은 용해도곱 상수를 가지고 있으며對 산성 

에서도 비교적 안정하게 존재할 수 있음이 알려져 

있다. 그러나 분석원소들은 시료용액에 흔적량으로 

존재하므로 침전 양 또한 극미량으로 생성된다. 이런 

극미량은 부선이 잘되는 솜털 모양의 침전을 만들지 

못하기 때문에 잘 부선되지 않는다. 따라서 Bi(III), 

Co(II), Cd(II) 및 Pb(II)가 APDC와 침전을 이루는 

pH영역에서 착물 형성이 가능한 Cu(II)를 비교적
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卩g/L, Co(II): 1.25 |ig/L, Pb(II): 2.0 gg/L.

많은 량을 가하여 부선에 적당한 형태의 침전을 만 

들게 하고 여기에 분석원소가 공침되도록 하였다. 

이때 공침제로 사용된 Cu(II)의 양이 중요하게 작 

용할 것으로 생각되어 이에 대해 검토하였다.

분석원소를 일정량씩 가한 1.00 L 용액에 1,000 
Ug/mL Cu(II) 용액을 0.5mL에서 5.0mL까지 가하 

면서 공침-부선하여 흡광도를 측정하였고, 이를 Cu 
(II)의 양에 대하여 도시하였다G禎. 3). 4가지 분석 

원소 모두에서 Cu(II) 용액을 3.0 mL 이상 가하였을 

때 흡광도의 변화가 거의 없었다. 즉, 분석원소 전 

체에 대하여 Cu(II)가 몰비로 약 1,000배 이상면 공 

침부선이 효과적으로 이루어 짐을 알 수 있다. 또 너무 

많은 양의 공침제를 사용하면 침전이 너무 많이 형 

성되어 침전물을 부선하고 거르는데 긴 시간이 소 

비되고 홉광도를 측정할 때 높은 바탕값을 나타낸다. 

공침 제로 1,000 |ig/mL Cu(II) 용액 3.0 mL를 가하여 

실험하였다.

APDC의 양. 용매 추출법에서 착화제의 양에 

따라 추출효율이 크게 달라지듯이 이와 비슷한 메 

카니즘으로 침전시킨 다음 부선시키는 유기침전 부 

선법에서도 유기 침전제의 양이 중요할 것으로 생 

각되어 APDC의 양에 대해서도 조사해 보았다. 즉, 

분석원소가 들어 있는 1.00 L 시료에 공침제인 Cu(II) 
용액을 위에서 구한 량 가한 다음, 2% APDC 용액을
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Fig. 4. Effect of APDC for the coprecipitation. 
Bi(III): 2.5 gg/L, Cd(II): 0.25 gg/L, Co(II): 1.25 pg/L, 
Pb(II): 2.0 ng/L.

0.5mL에서 24.0 mL까지 부피를 변경시키면서 가하 

고 질산용액으로 pH를 2.5로 조정하였다. 제시된 

절차에 따라 실험을 수행하고 APDC의 양에 따른 

흡광도의 변화를 도시하였다(F讶.4).

Bi(III)는 4.0 mL 이상 가했을 때, 그리고 Cd(II), 
Co(II), Pb(II)에서는 2.0 mL 이상을 가하면 최대의 

일정한 흡광도를 얻을 수 있었다. 본 실험에서는 

산성에서 비교적 쉽게 분해된다고 알려진 APDC를 

이용하여 침전을 형성시키는 것이므로 완전히 침전 

시키기 위해 2.0% APDC의 첨가량을 4.0 mL로 정 

하였다. 이때 가해준 APDC는 약 4.87X107 mole 
정도로 전체 분석원소에 대해 상당히 많은 양이다.

저어주는 시간. Cu(PDC)2 침전에 분석원소이온 

을 공침시켜 부선하기 위해서는 일정 시간의 저어 

주는 과정 이 필요하다. 각 원소 일정량을 포함한 1.00 
L 시료용액에 1,000 gg/mL Cu(II) 표준용액 3.0 
mL을 공침제로 첨가하고 자석젓개로 저어주는 시 

간을 10분에서 60분까지 10분 간격으로 변화시키고, 

제시된 과정에 따라 실험하여 얻은 흡광도를 시간에 

대해 도시하였다(的?. 5). Bi(III)와 Co(II)는 10분 이 

상에서 저어주는 시간에 별 영향을 받지 않으나, Cd 
(II)와 Pb(II)는 30분 이상을 저어주어야만 했다. 한편 

Cd(II)와 Pb(II)는 Cu(PDC)2에 공침되는 것이 다른 

이온들과 다르게 40분 이상 저어주면 풀림에 의해
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Fig. 5. Effect of stirring time for the effective copre­
cipitation. Bi(III): 2.5 pg/L, Cd(II): 0.25 pg/L, Co(II): 
1.25 gg/L, Pb(II): 2.0 pg/L.

흡광도가 감소되는 것으로 나타났다. 본 실험에서는 

자석젓개를 이용하여 약 30분간 저어준 후 부선하 

였다.

계면활성제. 계면활성제는 침전의 표면과 반대 

전하를 띠고 있어서 친수성의 침전을 소수성으로 

만들어 시료용액으로부터 분리시키고 동시에 부선된 

침전이 용액내로 재분산되지 않도록 안정한 거품층 

을 형성하는 역할을 한다.

APDC와 금속이온이 이루는 침전은 소수성이므로 

수용액중에서 계면활성제 없이도 질소기체의 도움 

만으로 잘 뜰 수 있을 것이다. 실제 금속-PDC 침 전을 

질소기체만으로 부선시킬 수 있었다. 그러나 용액표 

면에 부선된 침전이 불안정하여 침전의 일부가 용 

액내로 재분산되는 것이 관찰되어 계면활성제의 사 

용이 필요할 것으로 생각된다. 몇 가지 종류의 계 

면활성제에 대해 검토하였다.

양이온성 계면활성제로 cetyltrimethylammonium 

bromide와 cetylpyridinium chloride, 음이온성 계 

면활성제로 sodium oleate와 sodium lauryl sulfate, 

그리고 비이온성 계면활성제로 Triton X-100을 사 

용하였고, 또 계면활성제 없이도 부선하여 각각의 

부선효율을 비교하였다&禎.6). 전반적으로 계면활 

성제를 사용하였을 때가 사용하지 않았을 때보다 더 

좋은 부선효과를 보여주었다. 그리고 사용된 계면활

Fig. 6. Comparison of flotation efficiencies according 
to various surfactants. SLS: sodium lauryl sulfate, SO: 
sodium oleate, CTAB: cetyltrimethylammonium bro­
mide, CPC: cetylpyridinium chloride, TX-100: triton 
X-100.

성제의 모든 종류에 대해 거의 비슷한 부선효과를 

보여주었으나 Bi(III)와 Pb(II)의 경우 음이온 계면 

활성제인 sodium oleate와 sodium lauryl sulfate에 

서 약간 좋은 효과를 나타내었다. 본 실험에서는 

침전을 소수성으로 만들어주고 안정한 거품층을 형 

성하여 침전의 재분산을 막아주는 것으로 알려진 so­

dium lauryl sulfate를 계면활성제로 사용하였다.

또 가장 효과적인 부선효율을 얻는데 필요한 so­
dium lauryl sulfate의 양에 대해서도 알아보았다. 

일정량의 분석원소가 포함되어 있는 1.00 L 용액에 

APDC를 가해 30분간 저어준 후 침전시켜 0.2% so­

dium lauryl sulfate의 양을 0 mL에 서 3.0 mL까지 

변화시켜가며 부선된 분석원소의 홉광도를 측정하 

였다(Fig. 7). 1.0 mL 이상에서 일정한 흡광도를 나 

타내었는데, 계면활성제의 양을 많이 증가시키면 거 

품 양이 많아져 침전을 모으고 거르는데 시간이 많이 

걸린다. 본 실험에서는 0.2% sodium lauryl sulfate 
용액 1.0 mL를 가하였다.

질소기체 주입속도. 여기서 침전을 띄우기 위하 

여 질소기체를 bubbling흐］•였는데, 기포는 질소기체가 

부선용기 밑에 설치된 다공성 유리판을 통과할 때 

생성되며, 이때 생성되는 기포는 작을수록 솜털 모 

양의 침전입자들 틈 사이로 끼어들어 침전과 접촉 

하는 면적이 커져서 침전을 잘 띄워 부선효율을 증 

가시킨다. 이러한 기포의 크기는 기체 주입속도에 

의해서도 조절되므로 이에 대하여 알아보았다.

질소기 체의 주입속도에 따른 부선효율을 알아보기 

위해 주입속도를 20에서 80mL/min까지 변화시켜
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가면서 부선하여 흡광도를 측정하였다讶.8). 질소 

기체의 주입속도가 40mL/min 이상이 되면 용액내 

에서 대류현상을 일으키고 거품층 일부를 용액내로 

재분산시키는 것이 관찰되었다. 용액을 비교적 안정 

한 상태로 유지시켜 주면서 용액내의 침전물을 부 

선시키는 30 mL/min로 질소기체를 주입하였다.

방해이온에 대한 검토

APDC는 Bi(III), Cd(II), Co(II) 및 Pb(II)를 포함 

하여 약 35종의 금속이온들과 안정한 착물을 형성할 

수 있는 것으로 알려져 있다. 그러나 이들 원소는 

원자흡수 분광법에서 스펙트럼 방해는 거의 없거나 

보정할 수 있기 때문에 분석원소가 APDC에 의해 

착물을 형성할 때에 경쟁반응에 의해 방해할 것으로 

생각된다. 그런데 이미 본 바와 같이 첨가한 APDC의 

양이 큰 과량이므로 문제가 없을 것으로 생각된다. 

따라서 본 실험에서 매트릭스가 복잡하지 않은 물 

시료이므로 따로 방해이온에 대한 실험은 하지 않 

았다. 그러나 시료의 매트릭스가 복잡하여 다른 이 

온을 과량 포함하는 시료를 분석하기 위해서는 방해 

이온만을 시료에서 제거하던지 방해 이온이 많지 

않으면 과량의 APDC를 사용하여 분석원소를 부선- 

농축할 수 있을 것이다.

분석결과

앞에서 얻은 최적 조건을 이용한 부선법의 유효 

성을 검토하기 위하여 실제 시료인 고려대학교 서 

창캠퍼스의 수돗물, 정화된 학교폐수, 및 두 곳의 

조치원 인근 하천수를 채취하여 Bi(III), Cd(II), Co 
(II) 및 Pb(II)의 함량을 분석하였다. 이들 원소에 

대한 함량을 측정하기 위하여 각 원소의 1.00L 표 

준시료를 위의 조건으로 부선 농축시켜 검정곡선을 

작성하였다世也.9). 이때 분석 원소가 포함되지 않은 

1.00 L 바탕시료를 같은 방법으로 부선농축하여 측
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Table 2. Analytical data of Bi, Cd, Co and Pb in some samples by Cu-pyrrolidinedithiocarbamate coprecipitation 
flotation (unit: jig/L)

Sample Elements Spiked Measured Recovered RSD(%) Recovery(%)

Waste water Bi(III) 0.00
0.50 0.52 0.52 2.3 104

Cd(II) 0.00 0.27
0.04 0.31 0.04 2.1 100

Co(II) 0.00 0.21 8.1
0.50 0.77 0.56 2.0 112

Pb(II) 0.00 0.73 6.2
0.50 1.2 0.5 5.9 100

Tap water Bi(III) 0.00 —
0.50 0.45 0.45 4.7 90

Cd(II) 0.00 —
0.04 0.05 0.50 3.9 125

Co(II) 0.00
0.50 0.53 0.53 2.6 106

Pb(II) 0.00 2.73 1.2
0.50 3.19 0.46 3.0 93

Jo-chun Bi(lII) 0.00 —
0.50 0.45 0.45 6.3 90

Cd(II) 0.00 —
0.04 0.05 0.05 4.8 120

Co(II) 0.00 —
0.50 0.49 0.49 7.2 98

Pb(II) 0.00 0.13 2.2
0.50 0.60 0.47 7.3 94

Miho-chun Bi(III) 0.00 —
0.50 0.56 0.56 1.0 112

Cd(II) 0.00 0.11 6.5
0.04 0.15 0.04 1.9 100

Co(II) 0.00 —
0.50 0.48 0.48 1.5 96

Pb(II) 0.00 —
0.50 0.52 0.52 7.8 104

정한 흡광도를 바탕으로 하여 측정한 홉광도를 보 

정하였다.

실제 물시료의 분석결과를 Table 2에 수록하였다. 

Bi(III)의 경우 4가지 물시료 모두에서 검출되지 않 

았다. Cd(II)는 정화된 학교 폐수와 한 곳의 하천수 

에서 각각 0.27와 O.U|ig/L가 검출되었으며, Co(II) 
는 학교폐수에서 0.21 jig/L가, 그리고 Pb(II)는 학교 

폐수, 수돗물 그리고 다른 한 곳의 하천수에서 각각 

0.73, 2.73 및 0.13|ig/L가 검출되었다.

이를 기초로 하여 본 방법의 신뢰성을 검토하기 

위하여 각 원소의 회수율을 구하였다. 즉, 실제 물 

시료에 각 원소의 표준용액을 일정량 가하여 정량한 

결과 90내지 120%의 회수율을 얻었다(7、沥/e 2 참조). 

이로서 여기에서 제안한 방법으로 수용액 시료중 

흔적량의 Bi(III), Cd(II), Co(II) 및 Pb(II)를 정량적 

으로 분석할 수 있음을 알 수 있었다.

본 연구는 한국과학재단 '96 핵심전문연구(과제번 

호 961-0304-035-2)의 연구비에 의해 이루어진 연 

구의 일부임을 밝히는 바이며, 연구비 지원에 진심 

으로 감사를 드린다.
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