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泡沫塑料萃取分离法的研究

—
农作物中痕盆稀土元素的测定

谢格波 欧阳 宗学
’

蒋厚义
,

=江西大学化学系 >

溶剂萃取为分析化学中重要的分离方法之一
,

该法一般具有分离效 果 好
、

操 作 简

易
、

快速等优点
。

但 由于使用有机溶剂
,

以致造成污染环境
,

影响工作人员 的 身体 健

康
。

为了使溶剂萃取能更广泛地用于分析化学的生产实际中
,

我们针对其存在的问题
,

利用反相萃取色谱的技术 川
,

研究了一种拟称为
“
泡沫塑料萃取

” 的分离方 法
。

这 种

方法是将有机溶剂 =与萃取剂> 附着于泡沫塑料上
,

萃取时将其放入盛有反应溶液的塑

料软管中
,

经振荡后待分离物即为泡沫塑料上的萃取剂所萃取 ? 再通过软管挤压管内的

泡沫塑料使水相分出
,

从而完成其萃取的过程
。

实践表明
,

这种方法使用的有机溶剂甚

少
。

=该法仅用6
5

 ≅ 毫升
,

而一般的溶剂萃取法则要用 6 一#6 毫升>
,

而且操作过程是

在软管内进行
,

几乎处于一个封闭的体系中
,

故溶剂蒸气散发于空气中的量甚微
,

较好

地解决了该法存在的污染问题
? 同时

,

此法只要适当地选择泡沫塑料的大小
,

即可避免

水相中乳浊现象的产生
,

这对容易产生乳浊现象的体系具有特殊的意义
。

另外
,

分离流

程中无需静置分层步骤
,

故也简化了操作手续
。

本文以分离和测定稀土元素为例
,

采用Α∗ Β Α〔 一

苯基
一

�
一

甲基
一 ∀ 一

苯酞基毗哩酮
一
= ≅ >〕和苯为萃取剂和有机溶剂

〔“’ ,

对乙酚基偶氮肿〔# 一

= # 一

肿酸基苯偶氮>
一 Χ 一

= ∀

一

乙酞基苯偶氮>
一
 

,
!
一

二羚基蔡
一 � ,

�
一
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研究了方法的各种条件
,

并

用于农作物中痕量稀土元素的测定
,

获得了较为满意的结果
。
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稀土元素标准溶液 按一般农作物中稀土元素存在的情况进行配制
,

配成的混

合稀土氧化物为
Δ
氧化铜

Δ
氧化饰

Δ
氧化错

Δ
氧化钦

Δ
氧化衫
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用盐 酸 和

少量过氧化氢溶解
,

制成含混合稀土氧化物为  毫克 Φ毫升 =含∋∗盐酸 > 的贮 备 液
。

以

贮备液稀释制成 ≅微克 Φ毫升的工作液
。
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缓冲液, 以  �∀ 克乙酸钠和 � 毫升冰醋酸制成

水调节至溶液酸度为梦奥
代

三‘氛
· ‘

 升溶液
,

用 Δ  盐酸或  Δ  氨

�
。

缓冲兼Β 取 6
5

�克 ! 一

羚基唆琳
,

加入≅6 6毫升 ∋∗

待溶解后以  Δ  盐酸和  Δ  氨水调节至礴液酸度为ϑ/ Ε  
5

<
。

∀
5

指示剂溶液 取。
5

 ≅克澳甲蘸绿
、

。
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。≅克带墓毓
,

Χ 6毫升水
,

摇匀
。

盐酸和≅6 Κ毫齐沉
’

乙酸钠
,

居 万
5

溶于 �6 毫升乙 醇
Ι

中
,

再 加

6
5

 Λ对乙酞基偶氮肺水溶液奋贮于棕色瓶中
。

� ΛΑ∗Β Α 一

苯溶液
,

贮子棕色瓶中
。

≅
5

泡沫塑料
·

聚亥醋软性泡沫
,

上海塑料制品六厂出品 =Μ ∗
Δ

型
,

一等品 >
,

将

厚  厘米的泡沫塑料垂直压紧切成 Ν 6
5

!≅ Ν #
5

≅厘米
�
的长方体

。

扮
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�5 塑料 =聚氯乙烯 > 软管 将内径为 
5

∀厘米的软管切断
,

加热使一端封 闭, 另

一端配上塑料 =或玻璃 > 塞子
,

制成长  ≅ 厘米的画管
。

若管状为非圆形
,

可将塑料管套

于直
麟

近的玻璃管中进行加热耀
。

,
一 ’ 、 、

Χ
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”  型分光光度计 ? 康氏电动振荡器 =振荡次数
Δ #Χ≅ 士 ≅次Φ分 >
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将泡沫塑料放于幼毫升比色管中
,

加入 65  ≅ 毫升 客Λ Α∗Β Α 一

苯溶液
,

用锤形 平头

玻璃棒挤压使溶剂均匀地附着在泡沫塑料上
,

盖上塞子备用
5

。
5

=为遥免有机溶剂污染环

乳
一
此操作可在通风橱内进行>

。
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一十移取 孰微克稀土标准溶液至塑料软管中
,

加水至约 6 毫升补加入。
5

导毫升  6 Λ杭坏

血酸溶液
、

乃
,
≅毫升∀劝Λ 磺基水杨酸溶液及 # 滴指示剂溶液

,
二

用 Δ 工氨水讽至溶掖月咬为
兰绿色

,

再用
一

≅ Λ盐酸溶液调至溶液变为红萦色 =溶液中含Ο3 5 夭离子时大黄绿色 > 叭加

入
一

� 毫升缓冲液,
,

再加水至巧毫朱 摇匀、 用镊子将上迷泡沫塑料放入塑料软 管中犷

通过软管挤压饱沫塑料使其充满溶液
,

塞上塞子、 将管子斜放 =呈
‘

 ≅Η #。绪> 于振荡篇
王‘振荡ΠΚ分钟

。

挤压泡沫塑料并弃尽水相
。

加入 ≅ 毫升水
,

挤压饱抹塑来佑左行洗涤并

弃尽水相
。

准确加入!
5

≅ 毫升缓冲液 Β ,

挤压泡沫塑料使其充满溶液
,

在狠荡器上振荡

啥6分钟‘将水相 =包括泡沫塑料中的水相 > 转入干燥的 # ≅毫升比色管中
,

加入 # 滴 6 Λ
一

抗坏血酸溶液
,

摇匀后
,
准确加入 、ϑ3毫升 6

5

 Λ对乙酸基偶氮肿溶液
,
以缓冲

Δ

旅 珍稀

释至 6 毫升刻度
,

摇匀
。 厂

以试剂空 白为参比犷用 � 厘米比色皿
,

在波长 � ΧΚ
一

毫微米处测

量其吸光度
。
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结 果
‘

与 讨 论
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萃取剂浓度对萃取分离的影响 以 6
5

 ≅毫升不同浓度
5

的 Α∗即
一

苯溶液进行萃

取
。

试验表明
,

萃取率随其浓度的增加而增加
, ‘

当萃取剂浓度达功Λ时
,

可使稀士元素

萃取完全
。

萃取剂浓度与反萃取也密切相关奋
5 一

浓度愈大易反萃取率愈低百 图 黔先萃取荆

浓度与吸光度的关系‘萃取荆浓度愈大吸光度愈低
,

这表姆萃取荆浓度对反萃取率的影

响更为显著
。

为使方法具有较高的灵敏度和讲定韵萃取容量 =因铁等份些元素也可被萃

取 >
,

本法采用 � Λ的Α∗Β Α 一

苯溶液‘
’

一
5

一 Ι 一
Ι

二 一
5

、
Ι

#
5

萃取水相体积的影响 节以不同体积的水柑进行萃取犷冰相体权与吸光度的关系
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笨溶液浓度= ,们
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才) 份
水相扮积《拟 >

圈  萃取剂浓度与吸光度的关系 日 # 水相体积与呢光度的关系
二

如图 # 。

图中表明
,

吸光度随水相体积的增加而降低
,

但在 。一定Κ毫升时
,

∀

吸光度变化

较小
。

本侩选用萃取时水相的体积为 ≅ 毫升
。

�
5

反萃取酸度的影响 反萃取率随反萃取溶液酸度的增骊而增加
,

试验表酮痴
、

当

ϑ/ 为 
5

6时可反萃取完全
。

为了简化铡定手续
,

本法采用反萃取的獭度与显色时的酸 度

相同
,

选用ϑ/为  
5

<的反萃取溶液
。 一、育 一

以上三点与一般溶剂萃取法
‘“’
十分相似

,

所不同者是由于减少了萃攘荆秘存机溶

剂的用量
,

使萃取容量有所降低
。

∀
5

泡沫塑料大小的选择及其对相分离的影响 泡沫塑料对有机溶荆具有拱翰的附

着力
,

它在体系中起载体作用
。

根据有机溶剂的用量
,
选用足够大的抱沫塑翱

Ι

鬓使其

能吸着整个有机溶荆
,

同时要在振荡时溶依不产生乳浊现象
。

若选用相封过小和羹钵塑

料
,

则不但会在振荡时部分有机相游离分散到水溶液中
,

而且在舞基饱沫塑料分相时还

会使部分有机柑被挤出而损失
。

不过
,

泡沫塑料也不宜过大
,

否舞劫会在挤压泡涛攀抖后

载体上残留较多的水相
。

挤压泡沫塑料分相是以挤压不出溶液为度如
一

排压后的籍蒙仍会

残留少量 = # 一 �
一

滴> 水相
,

不过
,

由于各个载体上残留的水相墨相近
,
它雄夯新结篆

的影
啊

以
瓣

。

≅
5

萃取与反萃取的时间 萃取与反萃取均在振荡器上进行
。

由于萃取与反拳取要

进入泡袜塑料的内层
,

因而达到平衡的时阿比一般溶剂萃取法要长Η 些
,

试验囊钥
,
萃

取和反萃取达到平衡的时间均为 ≅一#6 分钟
,

本法选用#。分钟
。

Θ
一
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5

显色剂用量的影响 试验表明
,

6
5

 Λ对乙酞基偶氮肺溶液用量在  一  百与毫升

时
,

吸光度最大且变化甚小
,

考虑到显色剂本身具有较大的吸收
,

本法选用 5 的毫升
。

Χ
5

有色络合物的稳定性 显色后五夭内吸光度不变
,

试样分析时稳定性略降
。

!
5

共存离子的影响 试验了农作物中存在的几种主要的离子
。

在试液中加入�
。

66

微克稀土氧化物
,

分别加入不同量的各种离子
。

结果表明
,

以相对误差《 冬Λ 为限
,
存

在 # 毫克∗ Ρ Π 十 ,
 毫克. Σ “十 、

, 4Σ
十 ,  的微克 Ο 。吕十和  毫克担ϑ 豁

一

均不干扰到宾‘共存

物的允许量与Α∗ΒΑ 的浓度密切相关
,

若降低其浓度∗4Μ 使共存物的充许量变如 匆使用

。
5

, Λ的Α协
Α 一

苯溶液
, Ο扩

Τ

只允许存在 �。徽克 =允许量降低五停>
,

大于此缝即会欲

结果产生负误差
,

这是由于铁也可为Α∗助
一

苯所萃取之故
。 丁

一
<

5

方法的精密度 取�
5

66 微克稀土氧化物平行泌定  心份溶浓
,

测得的最大值为
�

5

# ,
最小值为#

5

舫
,

求得标准偏差为6
5

 # ∀
。

变异系数为钉 鲜
,
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农作物中痕量稀土元素的测定 称取试样#6 克于 66 毫升的瓷增祸中
,
在电炉

上逐渐升温炭化
,

炭化过程中翻动试样  一 # 次
,

当柑涡内容物不再冒烟时
,

将其放入

高温护中
,

逐渐升温至 ≅ ≅6 ℃
,

在空气充足的条件下使其灰化 =若残渣呈现灰黑 色
,

可

加入少许浓硝酸
,

加热蒸干后再灼烧 >
。

冷却
。

加人 ≅ 毫升 Δ  盐酸溶液
,
。

5

≅毫升�6 Λ

过氧化氢
,

在低温
杨矫

落麻厂并暗丢过靴匆
。

瘫浪转入肠姗
容量瓶中

,

以水稀

·

一 盛 �

稀上氧化物Υ =产 Ρ >

田 � 标准曲线

衰 

释至刻度
。

分取部分试液
,

加水至 ! 一 6 毫升
。

以下

按
“
实验操作

” 步骤进行测定
。

  
5

标准曲线的绘制 取含。
、

 
、

#
、

�
、

∀
、

≅
、

�
、

Χ微克稀土氧化物的标准溶液
,

分别放入

塑料软管中
, 以下操作与

“

实验操作
”
步骤相

同
。

标准曲线见图 � 。

图币表明
, 。一 Χ 微克

稀土氧化物与吸光度呈现良好的线性关系
。

以本法测定了花生米中的稀土元素
,

分析

结果和标准回收试验见表  
。
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花生试样测定结果与标准回收
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结 论

以泡沫塑料萃取法分离农作物中微量稀土元素有机溶剂用量甚少
,

较好地克服了有

机浓剂对环境的污染
,

同时避免了水相中乳浊现象的产生
,

操作手续也较简便
。
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