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一
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白光 月 王玉洁 孙闻东 吴子生 张河哲

�东北师范大学化学系
,

长春
,

�� �� �魂�

摘 要

用乙基纤维素作膜材将三辛胺 �简称 �� � � 徽胶囊化
,

用于萃取酸性水溶液中的

� 刃犷 离子
�

通过搅拌法萃取实验表明
,

�� � 被徽胶囊化后对铬离子仍具有较高的萃

取速度
,

实验侧定渗透系数为 �
�

�� � � � 一 ‘� � � ��
,

并能有效地防止乳化现象
�

将微胶

童制备成填充柱对 。
�

饵
一
进行萃取实验

,

对外相水的流速
、

微胶囊粒径
、

柱的重复使

用次数与萃取容量的关系进行了研究
�

当粒径为 �� 。一�。。阳
,

流速为 � �� �� � ��
,

每毫

升微胶囊可萃取铬 ��
�

�� 口 ��
,

填充柱重复使用 �� 次
,

芯材 � � � 无明显地损失
�

用

� � � � 水溶液对 已达到萃取饱和的填充柱进行反萃取
,

可以将含铬 �� 沂, � 的溶液浓缩

到 � �  。
‘� �� 以上

�

关工词
�

微胶囊
,

萃取
,

�� �
,

��
�

饵一

目前对于含水微胶囊研究
,

主要是利用胶囊壁的多孔性质对小分子芯材的缓释性和

大分子芯材的固定化进行广泛 的探讨 〔’一 ’〕
�

而对于含油微胶囊的研究主要是对芯材封闭

性方面
�

我们将 � � � 微胶囊化
,

构成了固定化萃取剂的萃取体系
,

并将其应用于 ��
� � 手

�

的萃取
�

实 验 部 分

� �� � 的徽胶班化

首先将 �
�� 在水中乳化

,

制备成 。� � 型乳状液
,

再用水中干燥法 �’� 将该乳状液微胶

囊化
,

得到芯材含 � �  的乙基纤维素微胶囊
�

微胶囊的制备产率约 �� �
,

芯材中含 � � �

� � �
,

平均粒径为 � � �一�� �四
�

徽胶囊的电子显微镜照片如图 � 所示
�

芯材在胶囊内分

散为多核状态
,

核的平均直径约 �� 脚 左右
�

在膜壁上存在许多微孔
,

使外相中的六价铬

通过这些微孔被萃取进芯材的 � � � 中
�

�
�

搅拌法对 ��
, � �一 的萃取

将 已制 备好的微胶囊利用筛分和 比重法分出粒径约 �� �脚 的微胶囊 �� ��
,

置于

� ��� �含铬 � ��
�

��� � 的六价铬水溶液 �� � � �� 中
,

在连续搅拌下定时测定水相中铬浓
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一

萃取的研究

骤 �� � 是传质速度的控制步骤
�

络合物在微胶囊壁内的扩散速度可以用渗透系数衡量
�

渗透系数 尸 的计算式为�� 
�

�
�

� � � � ��二

� 。 。

�
�� �

式中
,

� ,

和 � 。分别为水相中 ��
� � 犷的平衡浓度和原始浓度

�
�’�

。

和 � 分别为微胶囊的体

积和表面积 � � 为 �� ��
�

一 �
�
�对时间 � 作图所得直线的斜率

� �
�

为 � 时刻水相中 ��
� � 若

一

的

浓度
�

图 � 所示为络合物的渗透曲线
·

外水相含铬原始浓度为 � ��
�

��� �
,
�� 为 �

,

体积为

� � � � �
,

微胶囊体积为 �� ��
�

图中曲线 � 为新制备的微胶囊对铬萃取时
,

水相 中铬浓度随

时间的变化曲线
� 曲线 � 是在微胶囊用于第一次萃取后

,

未经过反萃取
,

再继续用于萃取

实验的铬浓度随时间的变化曲线
�

由于微胶囊 内铬络合物的量是累积萃取的总和
,

因此水

相 中铬的平衡浓度高于曲线 � 的平衡浓度
。

曲线 �一 � 分别为重复 �一 � 次萃取的实验结

果
�

曲线 �‘一�� 分别为由曲线 �一� 计算的 �� �� 一 � ,
�对 � 的渗透曲线

,

由公式 �� 计算

出的渗透系数如图题所示
�

从图中可见
,

重复萃取实验的次数越多
,

水相中铬的平衡浓

度越高
,

但是 �� ��
�

一 �
,
�与 � 之间能够保持较好的线性关系

,

渗透系数的数值近似相等
,

平

均值为 �� �� � � � 一 � � � � �� 可见渗透系数的大小是由微胶囊的多孔性决定的
,

而与核内

络合物的浓度无关
�

实验结果与理论计算的一致说 明渗透过程确实是萃取的控制步骤
�

� �

�
�

�

�

远炎

�� �� �� � � 别 ��

时间�� �� �

“‘

杯下丽不一一一
一

几

“

�
、

⋯具里⋯

一叹�
� ����

�
户����
�切

图 � �￡
�
必

� ·

��� � �
�

络合物的渗透曲线

� ,
� �

�

�� 义 �� 一 ‘� � � �� � �
�
� �

�

� � � � � 一‘� � � �� �

� � � �
�

� � � �� 一
�
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�
� �

�
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�
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�
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� � , �

�� � � �
�
�

叨
� �� �

图 � 不同水相流速下排出液浓度和

单位体积微胶囊萃取容量的关系

�坛
�

� � � �� �� � � �� �� �� � � � � � �  �� � �� � ��� � �

�� �� � � � �� � � � � � ����� � � � � � � � � � � ��  ! �∀# ∃ % 胆
eities

pe r v olum e m ieroca声ule under various

v eloc ities of w ater Phase

2
.
微胶囊填充柱对 Cr

Z
以

一

的萃取

将芯材为 T o A 的乙基纤维素微胶囊填充于分离柱中
,

使含铬水溶液流过紧密堆积的
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微胶囊
,

控制水相流速
,

使排出液中含铬浓度低于 0
.
OSPP m

.
同时微胶囊的粒径大小和重

复使用次数是影响分离柱对 Cr
,
0 亨一 富集分离的重要因素

.

图 3 所示为不同水相流速下流量与排出液中铬浓度的关系曲线
.
其中横坐标为单位

体积微胶囊对水相萃取的体积
.
实验中微胶囊的平均直径为 300产m

,

水相中铬的原始浓

度为 19 0p pm
.
从 图中结果 可 见

,

当 流速 为镇 3Om l/ m in 时
,

若保持 排 出液浓 度小 于

0
.
05ppm ,

每毫升微胶囊可分离水相 102 ml
,

而当流速增加到 100 m !/ m in 时
,

水相流量减

少一半
.
其原 因是水相流速太快

,

不能达到两相萃取平衡
,

而且也容易形成沟流或短路
.

表 1 所示 为水相流速 30 m l/ m in
时

,

微胶囊的平均直径与单位体积微 表 l 微胶囊平均粒径和萃取容量的关系
·

胶囊对铬的萃取容量 (}
一

) 的关 系
.
对

于同样体积的微胶囊
,

粒径越小
,

萃

取容量越大
.
与图 2 结果 比较

,

在填

充柱中
,

由于萃取剂被固定化
,

因此

填充柱萃取相当于多级萃取体系
,

萃

取容量远远高于一般的液相萃取的结

果
.
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微胶囊填充柱的重复使用次数是填充柱法是否具有使用价值的重要因素
.
在反复的

萃取与反萃取的过程中
,

难免有少部分 ToA 流失
,

这样就使萃取容量降低
.
其中水相流速

的大小
、

反萃取液浓度及反萃取率都影响微胶囊的重复使用次数
.
表 2 所示为微胶囊填充

柱重复使用次数与萃取容量的关 系
.
为了减少 ToA 损失

,

保持反萃取率为 75 % 左右
,

结

果重复使用 15 次萃取容量无明显变化
.

表 2 微胶囊重复使用次数与萃取容量的关系
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微胶囊填充的反萃取

为了提高反萃率
,

减少反萃液体积
,

在实验中采取三个微胶囊填充柱并联萃取
,

串

联反萃取
.
反萃取剂为 20 % 的 N

aO H 水溶液
.
用反萃液依次流过三个 已饱和了铬的填充

柱
,

回收液中铬浓度可高达 6185 0PP m
,

是原料液中铬浓度的 30 0倍
.
再用两份与微胶囊
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等体积的蒸馏水洗涤
,

微胶囊填充柱可重复使用
.

根据以上萃取与反萃取的实验结果
,

微胶囊填充柱用于分离富集 cr
Zo子

一 ,

萃取容量

大
,

操作简单
,

是一种有效的分离技术
.
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