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醉的离子交换一浮选分离和翻定

王志铿 刘听听
9武汉大学化学系 :

要

本文提出的用离子交换 一浮选分离侧定酚是一种简单的方法
,

并在环境废水分析中取得丁

满意的结果
。

酚是人体和其它生物的有害物质
,

国家规定
,

它的废水排放标准为0
2

;<< =
,

因此
,

它是环境分析科学中重要的研究内容之一 本文的目的是研究一种简便的分离溅定酚的

方法
2

自前测定酚的方法主要有分光光度法
> ”

、

气相 色谱法和电化学分析法 ‘8 ’
等

,

例行

的分光光度法是经蒸馏分离
、

萃取光度测定的方法
,

它较麻烦复杂
2

我们采用快速阳离

子交换分离代替蒸馏分离
、

用浮选分离技术代替萃取操作
‘? ’的? 一氨基 安 替 比 林光 度

法
,

方法简便
,

灵敏度高
,

效果良好
,

可作为环境污水和含酚废水处理后测定酚的方法
2

实 验 部 分

试荆和仪器
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2
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2
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酚经蒸馏提纯后
,

用澳酸钾法标定
2

?
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0 = Α加, 有Ι 3 “十 , + &
“ 十 , − 7 “ 十 ,

) Α “ϑ ,

)Κ “ ‘ , Λ Κ Λ 于 , Ε 5
“十 ,

− Μ Λ ϑ , Φ 7 Λ 十
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一

等阴

离子
2

强酸性阳离子交换树脂
≅ ! Χ∀ 一 ! �∀

目
,

处理成氢型
,

柱大小为∀
2

Ν Ο ?
2

0 Π =
2

无水∃ 7 。� ∀
、

9+
2

∋ :
2

ΝΧ !型分光光度计 Η

浮选装置如图 1 所示
2

实挂方法

一一

湾蔚幸铸铸
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图 ! 浮选分离装置
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酚的离子交换
一

浮选分离和测定

取废水 Χ ∀∀ = , ,

调 Ε. 8 一 ?
,

以每分钟 � 一!∀ = , 的流速
,

通过氢型强酸性阳离子

交换柱
2

这时
,

金属阳离子全部被交换于树脂上
,

酚则流过柱而被收集
2

然后
,

以 !∀ 一

Λ(= ,水洗涤交换柱
2

将收集的含酚稀废液 9约Χ ∀∀ = ,:
,

顺序加入 Ε. 缓冲液
、

显色剂
、

铁氰化钾氧 化

剂
、

∃ 7Π1
、

表面活性剂和正戊醇后
,

转移至浮选管中
。

调节适当的 ∃
≅

气流速
,

使酚显

色化合物进入正戊醇有机相中
。

约经 !� = ΣΚ 浮选后
,

用带针筒的移液管吸正戊醇有机相于干燥的�∀ = ,烧杯中
,

加入

约Χ  无水 ∃ 7 ≅ � ∀ 2
吸去有机相中的水份

,

以相应条件的参比溶液在 ? �∀Κ = 波长下 测 量

吸光度
2

结 果 和 讨 论

!
2

测量波长的选择 众所周知
,

酚与 ?
一

氨基安替比林显色酸度以 Ε . Τ  
2

� 左右

为宜
,

因此
,

本文应用此酸度介质
,

测量

浮选含酚Χ。协Α 的有机相吸光度随波长变化

如图 Χ 所示
。

由图表明
,

在 入Τ ? �∀ 1ΜΚ 下
,

测定 含

酚产物浮选后的吸光度是适宜的
。

Χ
2

有机溶剂的选择 因为浮选分离

时
,

希望待测物漂浮于浮选管的上部
,

因

此用于测定酚的常甩溶剂−−&
Η , −. Π1 8

是

不宜使用的
。

用烷烃
、

醇类
、

醚
、

醋
、

苯

类等溶剂试验表明
,

醇类作为浮选有机相

较好
,

其中正戊醇
、

正 己醇最佳
2

本实验

选用正戊醇作为浮选剂
。

2

8
2

表面活性剂的影响 比较了不 同

表面活性剂对Χ ∀协Α酚浮选的影响
,

结果见

表 !
2

表值结果表明
,

阳离子表面活性剂对

酚的浮选转入有机相中有促进作用
,

可能

是酚显色化合物显示负电性基团的缘故
。

而中性和阴离子表面活性剂则对酚的浮选

没有什么帮助
。

本文选用的是− ∗ ) + Φ2

?
。

∃ 7 −&盐类的影响 实验发现
,

加

入惰性 电解质有利于酚的浮选分离
。

图 8

得出了∃ 7
Π1 的加入对酚测定的影响

。

? � ∀ ? Ν∀ ?  ∀ � !∀

通9Κ = :

图 Χ 测定波长的选择
Ι! 

2
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裹
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表面活性剂对酚浮选的影响

# >>3Π 4 0 > Ψ Μ 6 >7Π 4Κ 7 4Ψ 0 Κ
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图 8 结果表明
,

∃ 7
−& 盐类存在有利于酚的浮选

2

从表面活性剂的影响可以看出
,

此浮选体系类似于 离子缔合物萃取分 离体系
,

∃ 7
−& 盐类则类似于盐析剂

,

盐析剂的存

在对离子缔合物萃取体系是有利的
2

由图 8 曲线表明
,

加入 8 )∃ 7Π1 大于 !
2

0 = ,时
,

已
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表 Χ 共存离子对酚 9Χ ∀环Α : 浮选的影响

∗ 7 Ξ13 Χ # >>况4 0 > 3 0 3Ο ΣΨ 4ΣΚ Α Σ0 Κ Ψ 0 Κ

>1 0 47 4Σ0 Κ 士0 6 Ε Ξ 3 Κ 0 19Χ ∀ 拜Α :

离子 ’加入量
,

9&Κ Α :
浮选后测得

吸光度
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图 8 ∃ 7− &对酚浮选分离的影响
Ι ! 

2
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!
,

∀

!
2
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Χ
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Χ
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∀
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∀
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∀

Χ
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∀

Χ
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(

Χ
2

∀

Χ
2

∀

Χ ∀

Χ
2

∀

无共存离子 ∀
。

Χ Ν �

加入全 部阳离子
、

经离子交换后试液 [ 。
2

Χ ΝΧ

基本足够
2

本实验在Θ∀ = 1浮选体积时
,

加

入 !
2

Ψ= 1 ∃ 7 −& 是有利的
。

�
2

工作曲线 在含酚 ∀ 一 Θ ∀林Α溶液

中
,

顺次分别加入缓冲液
、

显色剂
、

氧 化

剂
、

∃ 7Π1
、

表面活性剂和正戊醇后
,

进行浮

选
≅

测量有机相中吸光度
Η

可得到图 ? 良

Ι 2  
2

加 如 七(

酚含量伍砂

图 ? 酚浮选的工作曲线

; 47 Κ Υ 7 6 Υ 3 Μ 6、
1

3 >0 6 >10 不石4记
≅立

0 > <Ξ 3 Κ 0 1

好的工作曲线
2

显色液可稳定 Θ Ξ 以上
2

Θ
2

共存离子的影响与消除 将共存离子分别加入于含Χ。卜Α苯酚试液中
,

扮实验方

法进行浮选后
,

测量有机相中吸光度结果表明
, ΙΠ 8 ‘ ,

+!
“ ϑ ,

) Κ “干
大于 !

2

∀功Α 时将使酚侧

定结果偏大
,

南 − 7 Λ ϑ ,

) Α Λ 十 , < 5
Λ 十 , ] Κ Λ 十 ,

−Μ “ ϑ , Φ 7 ” ϑ

则使结果偏低
2

阴离子一般

无影响
2

由于许 多阳离子对酚浮选测定有千扰
,

采用了 # Γ ∗ +
, ∃ .

Η Ι ,

抗 坏 血 酸 等

化学掩蔽效应的方法
,

但效果不好
2

为此
,

我们研究了小柱子抉速阳离子交换分离
,

一

除

去全部阳离子 9除∃ 7 ϑ

外 :的预处理方法
2

方法是
≅

将含酚和Ι 。“ ϑ

等阳离子试掖Χ ∀ ∀瘾!
,

调 Ε. 8 一 ? ,

然后流过 ∀
2

Ν 火 ?
‘

0Π = 的小型阳离子交换柱
,

约需Χ∀ 一8∀ = ΣΚ
,

最后界Σ∀ 一
Χ 0 = ,蒸馏水洗涤柱子

2

将Χ的多毫升试液按实验方法
,

加入缓冲液等试剂
,

进行浮选分

离和测定
。

将经离子交换后的Χ∀ ∀多毫升试液蒸发浓缩至约 � = 1后
,

进行发射光谱测定
,

结果

表明
,

全部阳离子
、
除∃ 7 ϑ

外: 都是微量水平
,

说明经阳离子交换预处理是满意的
2

见

表 Χ 最后一栏结果
2

Ν
2

有机相中混杂水份的消除 酚的氧化显色化合物经浮选进入正戊醇 有 机
‘

相 中
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酚的离子交换
一

浮选分离和测定 ? !

后
,

总有水份混杂分散于其中
,

致使有机相成混浊
,

使吸光度偏高
2

若采用放置方法
,

则需 8∀ = ΣΚ 以 上有机相才能清亮 , 若采用离心
,

则手续麻烦 Η 若采用过滤
,

会损失有机

相
2

采用加入无水∃7
≅ � ∀ 2

的吸水办法
,

效果很好
,

且速度快
。

!(= , 正戊醇有机相中
,

加无水∃ 7 ≅ � ∀ ‘

ΧΑ
,

摇动
,

水份即可 除去
,

有机相呈清亮溶液
2

此外
,

本实验中还进行 了显色剂用量
、

氧化剂用量的影响试验
。

结果表明
,

加入大

于 !
2

(= ,
、

Χ Δ显色剂是足够的 Η 氧化剂浓度为 � Δ时
,

加入∀
。

Ψ= ,以上也已足量
。

试 验 分 析

用前面所研究的离子交换和浮选分离测定酚的方法
,

测定了自来水
、

东湖水和我校

煤气厂出水口的处理污水中的酚含量
,

还做了加入回收比较
2

同时用本法测定结果和常

规蒸馏
一
− . Π1

≅

萃取法
〔‘’
作了对照

2

比较表 8 结果表明
,

本法效果良好
,

可用于一般工

业 污水中酚含量的测定
。

表 8 试样分析结果
∗ 7 5 ⊥3 8 ∋ 3 Ψ Μ 14Ψ 0 > Ψ 7 = <1 3 7 Κ 7 1_ Ψ ΣΨ

试 样 [
方 法 吸光度 Ζ 酚含 4 9< Ε = :
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。
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∀

。

!8 ∀ ∀
。

∀ �

∀
。

∀ � Χ

Χ∀ 0 = 1自来水
〔

。

∀ ? �

Λ 0 0=1 自来水 ϑ 10 Ε Α 酚

经常规燕馏〔.−! 8
萃取

离子交换一浮选分离

经常规蒸馏一−. −!8 萃取

离子交换 一浮选分离

经常规蒸馏〔. −⊥ ≅ 萃取

离子交换一浮选分离

经常规燕馏洲−. −&≅ 萃取

离子交换一
浮选分离

[

⎯
Ζ

∀
。

! Χ ∀

Χ 。。= 1东湖水
∀

2

! Χ �

∀∀∀
。

∀ ΧΧΧ

∀∀∀ 。 ∀ ΝΝΝ

∀∀∀
。

∀ ΝΝΝ

∀∀∀ 。∀ ���

Χ 。。= 1武大煤气厂废水

一

一
一竺里一一

Ζ

一
∀

。

? ? ! ∀
。

Χ
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