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合成芳族四胺中废液的分析及净化
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四氨基二苯醚 简称醚四胺 或
,
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二氨基联苯胺 简称联四胺 是聚苯并咪哩
、

聚苯

并咪哩毗咯酮或米苯基咬嗯琳等耐高温杂环高分子

的一种单体
〔’一 ‘’,

而联四胺盐酸欲又是硒试荆 它

们邵是由 斗, 任
一

二氨雄二洋醚或联苯 胺异乙从基化
、

硝化
、

水解仁 及还原 斗 等反应制得
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在反应中

,

反应 门 一 几乎是按定量产率进

行的
,

反应 衬的产率 可达 断 以上
,

反应 、叼 的产

率只有 要得到符合缩聚要求的树脂
,

反 电

时还原所得的因体盐酸盐必须重溶于水中
,

经活性

炭处理后
,

过滤
,

然后加人浓盐酸
,

收集析出的盐酸

盐
,

反复操作两次以除去钊盐
,

收集纯化的沉淀
,

使

之溶于水
,

用碱中和
,

最后用热水重结晶游离的醚四

胺 又因醚四胺在存放时
,

易变质
,

使用前需要再纯

化
,

这样就 出现大量的含醚四胺的溶液
,

如果任意排

放
,

将造成水源的污染 为此对醚四胺建立了定量

的分析方法
,

同时将废液进行了处理
,

得到比较满意

的净化结果

一
、

建立定量分析方法

对于邻苯二胺的分析
,

一般采用的特征反应是

将 邹苯二胺与在酸性介质中的亚硝酸钠发生 反 应
,

生成重氮盐
,

再 形 成 苯并 三 哩
,

如反 应 所

示
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本文在分析醚四胺时
,

以 。 的亚硝酸钠标

准液滴定含有醚四胺的酸性水溶液
,

反应 迅速

进行
,

生成棕色的双苯并三哩沉淀
,

当亚俏酸钠溶液

滴定到过量一滴
,

使碘化钾
一

淀粉试纸变蓝时
,

即为
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滴定的终点 可按下列计算式处理所分析的数据

醚四胺的含量

表 醚四胺在各步处理液中的含量

,

扩十 丫 十

编 号 处理 液名称
醚四月支含
土盆 只 含量

一
、

一
—

一式中
, 。。

—
亚硝酸钠标准液的当量浓度

蝙 —
亚硝酸钠标准液的滴定毫升数

‘

—
含醚四胺溶液的总体积 毫升

—取样分析的体积 毫升

—
醚四胺的分子量

为了检验亚硝酸钠溶液对醚四胺定量分析的可

靠性
,

对已知样品作空白实验
,

结果如下

表 对已知样品 醚四胺 的分析

残 液

还原母液

一次精制母液

二次精制母液

中和母液

重结晶母液

活性炭残渣提取液

洗瓶废液

总 量

理论量

,
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计算量 误 差
按
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二 氦基二苯醚投 料 址 斗
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表 的分析结果表明
,

这种分析方法是可靠的

在醚四胺的合成反应中
,

最后一步产率较低
,

约

有 的醚四胺损失在各步反应的处理液中
,

经分

析
,

其含量分布情况如表 所示

由于芳族胺的致癌性已引起国内外 普 遍 的 重

视
,

我们认为除积极防护外
,

还应对各步反应中含醚

四胺的废液进行处理

二
、

含醚四胺废液的净化

大气曝晒 用大气曝晒的方法处理易氧化的

废液
,

是国内外工业处理中最常见的方法之一 由

于紫外光的催化作用使有机液在空气中进行 氧 化
,

以达到净化目的 本文对含醚四胺的废液进行大气

曝晒后分析的结果用图 表示
.
碱性和中性的废液

(Iv
、

v
、

v l
) 易被氧化

,

而酸性废液(l
、

1 1
、

1 1 1
) 氧化较

慢
,

因为醚四胺的盐胶盐比游离胺更为稳定
,

经大气

曝晒 2一3 周后
,

碱性及中性废液无论用定性分析或

定量分析法都测不出氨基
.

2
.
化学氧化法 上述的大气曝晒法比较 缓 慢

,

而用化学氧化法做实验则迅速得多
.
主要是向废液

中投放一定量的氧化剂
,

由于需用量过量较多
,

应考

虑到成本
.
最常用的氧化剂是高锰酸钾

,

次氯酸钠

(漂白粉)
,

而后者较住
.

三
、

处理废液的方法

首先将废液调节成中性或碱性
,

因 为酸性体系
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图 1 醚四胺溶液在大气曝晒时氧化破坏
,

以饭硝腹

钠消耗的毫升数对时间作图 自一V l 见表 2 编号 ) 42 38 34

波数 (x l的oe m
一 l

)

醚四胺的紫外吸收光谱已知样品的氨基含量:
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醚四胺废液净化后样品

如
l月31引刘

使次氯酸钠分解
,

放出大吊的氯气和氧气
.
向 3升

的废液中投放漂白粉 扣 克
,

氧化反应进行迅速
, 2

小时后 即生成暗黑色的不溶物
,

沉降到底部
.
放置

过夜
,

上层即呈清液
.
分离后

,

测定氨基
,

见图 2 从

图 2 可以清楚地看到经漂白粉处理过的原来含醚四

胺的废水中
,

氨基已不 存在
.
按北京市环保局规定

,

排放含按类的废水氨基含鼠低于 3毫克/升
,

废液经

上述方法处理后已达到排放际准
.
本文所介绍的操

作可供实验室合成芳四狡分 析及处理污水的参考
.
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K H
一 1 型滤紫外光材料在环境保护中的应用

徐国净 石道钧 刘奎文 郑广霖 朱英华
(中国科学院化学研究所)

阳光及人造光源( 日光灯
、

氛灯
、

汞灯
、

摘灯等、

都含有一定量的紫外光
.
适量的紫外光对生 物 有

益
,

还可以 用于杀菌消毒
,

但强烈的紫外光会给人们

带来一定的损害
,

如皮肤红斑川
,

角膜炎
,

甚至引起

白内障
,

造成失明
LZ’.

由于光的作 用而产生的光化学烟雾
,

是对环境

污染的一个重要方面
.
在光的作用中

,

又以紫外光

的作用最严重
,
如果长期在阳光或其他紫外光的光

源照射下而通风设施又不良的环境中工作
,

对人体

健康有着直接的影响
L”, .

因此采取措施预防紫外光

损害是非常必要的
.

本文介绍的 KI J
一
1 型滤紫外光材料是利用光吸

收原理
,

将紫外光的光能转换成热能
,

从而消除了强

紫外光对人体的损伤作用
。


