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摘 要

本文提 出用异戊醉萃取 � �� � �� 与二苯偕麟的反应产物
�

萃取条件是
�
酸度为

� � 硫破 � 加入 � � �� 量应在 �
�

�一 �
�

�� 间
,

且必须在显色后才能加入 � �� �
,

否则因还

原铬 ��� � 使结果偏低 � 用离子交换剂证明反应产物带正电荷 � 反应产物进入有机相

后比在水相稳定 �萃取反应儿乎瞬间完成 � 相比可达 � � �� 以上
�

方法初步用于皮革

厂的皮泡水
,

排放乳浊废水和电镀废液中 �� ��� � 的测定
,

不需冗 长的消化过程
,

测

定结果用加入法证明回 收率在 ��  以上
�

用比色或光度法测定铬 ��� �
,

国内外常

用二苯偕阱法
,

并进行过讨论
�� 一��

�

但多在水

相中进行测定
�

用于废水常需消化和脱色
,

且过程太长
�

本文 目的在于根据环境保护要

求
,
寻找适于废水中铬 ��� � 的简易测定方

法
�

关于萃取铬 ��� �的方法
,

仅见三辛基氧

化滕 �� � �� �
〔�� ,

甲基异丁酮旧
,

三辛胺或三

辛基甲基氯化胺 �� 
,

用 � 沁三丁胺氯仿溶 液

从 � � 盐酸中萃取铬 ��� ��� 等
,

但均需消化

后才能测定样品中的铬
�

我们根据文献 �� 进

行了试验
,

初步找出了条件
,

用于某皮革厂灰

白色乳浊废水和某些电镀废液中铬 ��� � 的

测定
,

不需消化和脱色
,

用异戊醇萃取光度测

定
,

获得好结果
�

馏水中
,

然后用蒸馏水全部转移入 � 升容量

瓶中
,

以水稀释至刻度
,

摇匀
�

此溶液每毫升

含 �� ��� �� �� 微克
�

临用时取此溶液稀释至

每毫升含 � �� � ��� �� � 微克
�

�
�

�务二苯偕胁溶液
�
称取 �

�

� 克二苯偕

胁溶于 �� 毫升丙酮�分析纯 �中
,

并用水稀释

至 �� � 毫升
�

此溶液可稳定一周
�

饱和 � �� �� 弓� �
��� 、,

其余所用试剂均为分析纯
�

一
、

仪器和试剂

�� 型分光光度计
�

标准铬 �� �� 溶液
�
称取分析纯的

、

并于
� � �一 � � �℃烘过的 � ��介� �

�

� �� � 克
,

溶于蒸

二
、

条件试验

�一 � 有机相反应产物的最大吸收波长

取 � �� � 微克铬 ��� � 放入 �� 毫升分 液

漏斗中
,

加入 �
�

� 毫升 � � 的 �
�� � � ,

二苯偕

胁溶液 �
�

。毫升
,

摇匀
�

放 , 一�� 分钟后
,

加

入饱和氯化钠 �� 毫升
,

用水稀释至 �� 毫升
,

准确加入异戊醇 ��
�

�� 毫升
,

摇 � 分钟
,

静置

分层
,

弃去水相
,

有机相离心分离
,

将有机相

倾入 � 厘米比色槽中
,

于不同波长处测定其



消光
�

结果表明反应产物进入有机相后的最

大吸收位于 �” � 拼处
,

这与水相结果相近
,

说明进入有机相后
,

其组成与水相一致
�

�二 � 格 �� �� 离子 与二苯偕研反应产物 电荷

性质的考查

我们以条件 �� 操作手续所得的带色溶

液通过国产 � �� 型阳离子交换剂
,

则紫色退

去 � 通过强碱性阴离子交换剂
,

其紫红色不

变
�

这就表明铬 ��� � 离子与二苯偕胁反应

产物是带正电荷的
�

这为以后实验需加入大

量氯离子
,

找到了理论依据
�

�三 � 硫 酸浓度的影响

操作手续基本与 ��� 同
,

所不同的是取

��
�

� 微克 �� ��� �
,

加人浓度为 � � 的不同体

积的 � 多�
� ,

并在 � �� � 拌 处测定
,

其结果列

于表 �
�

由表 � 可见
,

饱和 � �� �用量少于 � 毫升

时
,

消光值显著降低
�

因此
,

在 �� 毫升总体

积中一般宜用�� 毫升以上或大于�
�

�� �尤�,

这是由于 �� ��� � 与二苯偕胁反应产物带正

电荷
,

需大量氯离子存在
,

才有利于这一离子

缔合体系的萃取所致
�

�五 � 加入试剂次序的影响

鉴于氯离子对 �� �� �� 离子在一定条件

下有还原作用
,

因此
,

似有研究加人试剂顺序

的必要
�

手续基本同 �� �
,

所不同的仅改变

�
�

�� 和二苯偕胖加入的顺序
,

其结果列于表

�
。

表 � 试荆加人顺序的影响
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由表 � 可见
,

, � � 多。
�

用量 �一 �� 毫升

内 �即 �
�

�一 �� � 对测定结果均无显著影响
�

这和水相中通常在 �
�

� � 进行测定比较
,

酸度

较高
,

可适当改进选择性
�

因此
,

以后的实验

采取加入 � 毫升 � � 的硫酸�即 �� �
�

�四� 饱和氛化钠用量的影响

手续基本同 �� �
,

所不同的是固定酸度

为 ��
,

加入不同量的氯化钠
,

其结果见表 �
�

表 � 抓化钠用� 的影响

由表 � 可见
,

� ��� 在显色前加人较显色

后加人的结果低得多�消光值 �
,

这是由于在

实验条件下
,

大量氯离子�大于 �
�

� � � 存在
,

导致 �� ��� � 的还原所致
�

因此
,

实验中必须

显色后再加 � ��� 进行萃取
,

否则结果将偏低

甚多
�

加入 � �� �的量
,

可用固体代替饱和溶

液
,

显色后再加入过多氯离子无明显影响
,

相

反
,

对于保证一次萃取完全
,

是十分重要的
�

�六 � 二苯偕脐用量的影响

手续基本同 �� �
,

其结果列于表 �
�

表 � 二苯偕脐用且的影响
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由表 4 可见
,

0

.

1 外二苯偕胁用量由 0. 5

一3
.
0 毫升

,

对结果无影响
,

为防止氧化产物

牛成一拳溯�



进一步退色
,

我们采取加人 2
.
0毫升的用量

.

(七 ) 反应产物在有机相 中的稳定性

通常反应产物在水相不够稳定
,

需考查

进人有机相后的情况
.
手续基本同 (3)

,

但

萃取后放置不同时间测定其消光值
.
结果表

明 : 经异戊醇萃取后放置达 7 小时之久
,

消

光值尚无明显变化
,

这同水相结果(一般在半

小时内)相比
,

其稳定性大大提高
.

(八) 革取时间的影响

手续基本同 (3 )
,

所不同的是萃取时摇

荡不同时间
,

其结果列于表 5
.

表 5 萃取摇荡时间的影响

结果见表 7
.

表 7 N i++ 和 c r(111) 的千扰
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由表 7 可见
,

大量 N i什 和 Cr ++
十 的存

在
,

对微量铬 (vI )的测定无显著影响
.

(十一) 校正曲线

手续基本同 (3), 但加入不同的 Cr (vT )

量
,

并固定酸度为 IN
,

二苯偕肿用量为 2刀

毫升
,

N

a

CI 浓度为 2
.
5 M

,

水相总体积为 25

毫升
,

其结果见下图
、

/

/

/

训J当叫州翩
恻米解

由表 5 可见
,

萃取的反应速度是很快的
,

反应产物在大量 N
a
CI 存在下

,

几乎立即转入

有机相
.

(九) 相比的影响

手续基本同 (3)
,

但改变有机相与水相

之比
,

其结果列于表 6
.

表 6 相比的影响 (N
a
cl 加人量

,

以固体代替饱和溶液)

取铭 (v l) 量
(微 克)

5
。

O

5

。

0

5

.

0

有机相
:
水相 侧得消光值 (D )
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C r(V n 的浓度微克

图 1 校正曲线
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.
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0
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0
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由表 6 可见
,

相比由 1
:2
.
5一1: 12

,

尚无

明显影响
,

这对分离和浓集微量 C
r(vi )是十

分有利的
.

(十) 干扰试验

我们根据皮革厂乳浊液情况和镀镍
、

铬

废液的具体要求
,

仅作了 cr (m ) 和 Ni ++ 的

干优试验
.
手续基本同(3 )

,

固定酸度为 IN
,

二苯偕胁用量为 2. 0 毫升
,

N
ac

l 为 2
.
5M
.
其

由图可见
,

c
r(

v
l) 量在 20 微克内服从

比尔定律
,

且灵敏度较高
.
由校正曲线算出

克分子消光系数约为 5 只 1护
.

三
、

某皮革厂废水和某些 电镀 废

水中 cr (V l) 的测定

从某皮革厂排放 口 取 废 液 1一2 升
,

摇

匀
.
视 e

r
(v x) 量不同

,

准确取 5
.
00一2弓

.
0 。

毫升于分液漏斗中
,

用蒸馏水稀释 10 倍(浊

度太大
,

分层较难
,

界面有大量悬浮物质
,

稀

释后易于分层
,

界面悬浮物亦少)
,

以 SN 硫



酸调节酸度为 IN
,

加 2. 0 毫升 0
.
1务 二苯偕

胁溶液
,

摇匀
,

放置 5一10 分钟后
,

视情况加

人饱和或固体 N
aCI

,

使 N
o
CI 最后浓度为 2

.
5

一3
.
0M 间(酸度仍为 IN )

.
准确加入 10

.
09

毫升异戊醇
,

摇 1 分钟
,

静置分层
,

弃去水相
,

有机相离心分离后 (若小量悬浮物离心不能

除去
,

可用脱脂棉过滤
,

但人比色槽之前开始

的部分滤液可弃去)
,

于 1 厘米比色槽中
,

在

表 8 皮革厂 皮泡水
、

排放废水和电被

废水中 C r( v I) 的测定结果

酗
率
(%)

测得量
取样体积(毫升) 微克(三

次均值)

回收

量
(微克)

5 5 0m 那 处
,

以空白为参比测定其消光值
,

于校

正曲线上求出 Cr (vi ) 量
,

并用加人法验证结

果
,

其结果列于表 8
.

电镀废液中 Cr (V l) 的侧定
.
取电镀废

液 1 升
,

摇匀
.
准确取出 50 .0 0 毫升于分液

漏斗中
,

但不稀释
,

其余手续与皮革厂废水中

Cr( v l) 的测定相同
,

结果亦列于表 8
.

由表 8 可见
,

本法不必采用消化的费时

手续
,

可直接调节酸度后
,

在 N aC I存在下
,

以

异戊醇萃取侧定皮革厂中的皮泡水
,

排放废

水和电镀废水中的 C r( v l)
,

可获较好结果
.

用加人法证明回收率均在 90 % 以上
.
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都与用铬酸配制的相同
,

欲制成无水硫酸钠
,

可在 100 ℃ 下干燥

脱水成粉末硫酸钠
,

其纯度可达 ” 外左右
,

可回用于镀镍
,

同时也可用于镀锌低铬钝化

出光液
:
效果良好

.

三
、

小 结

从我厂 目前采用的逆流交换
,

体外再生

工艺流程的运转情况来看
,

工作交换量大
,

出

水水质可以满足回用
,

无须控制水质终点
,

操

作简单
,

投资少
,

处理每吨水费估算仅一角八

分(电费及药剂费)
.
目前存在的问题是处理

的水质中还含有少量的 硫 酸 根
,

水质偏酸

性
,

处理水可用于镀铬
,

但亚硫酸氢钠加硫

酸作再生液
,

有强烈的刺激性气味
,

必须在良

好通风条件下才能进行
.


