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萃取法脱除废硫酸中兰氯乙醛的研究
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摘 要

本文用氯苯作萃取剂脱除废硫酸中的三氯乙醛和三氯乙酸
，
脱除率为��以上

，

得到了较满意的结果
。
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三氯乙醛是农药工业上生产敌百 出
、

敌敌畏等多种农药的中间体
。

我国农药厂 目前都采

用由乙醇氯化生产三氯乙醛的工艺路线
，
用浓硫酸作脱水剂

，
脱除在 乙醇氯化反应过程中生

成的水
，
当蒸出三氯乙醛后

，
排出的废硫酸浓度为������左右

，
其中含有三氯乙醛和三氯

乙酸 �下简称三氯乙醛�酸��约����。一�。 。 ��毫克�升
。

我国一些磷肥厂 曾用这种废硫酸直

接用来制造磷肥一普 通过磷酸钙
，
因此种磷肥中含有三氯乙醛 �酸 �对农作物有毒害作用

，

能引起植物细胞分裂的紊乱
，
破坏细胞的极性结构朴�分化作用

，
形成病态组织

，
阻碍正常发

育
，
严重者则死亡

。

所 以当使用这种磷肥
，
会造成庄稼大面积减产和绝收

。

据 人 民 日 报

����年�月�� 日报导
� “

近几年来
，

山东
、

河南
、

辽宁
、

安徽等省发生多起严重污染农田
，

危

害农作物事件
，

仅河南
、

山东两省
，

在今年就有��多个县十儿万亩小麦绝收
，
给农民的生产

、

生活造成了严重困难
，
致使有的社员生活无看

。 ”
直接影响我国的四 化 建 设 和 农 民 的 生

产
、

生活问题
。

党中央和国务院有关领导同志对此问题相当关注
，
并指示化工部早 日解决这

个问题
。

为了脱除废硫酸中含有的三氯乙醛 �酸 �等毒物
，
使全国年副产 �万吨的这种废硫

酸适于制造磷肥
，
支援农业增产 目的

，
我们主动承担了化工部的这项攻关科研项 目

，
开展了

这方面的综合研究
，
已探索出儿种聪际库硫酸中三氯乙氯 �酸 �的净化方法 〔 ‘ ’ 之 ’ “ �， 均得

到了较好的结果
。

本文意图用氯苯作萃取剂
，
脱除废硫酸中的三氯乙醛 �酸 �的研究

，
得到了较满意的结

果
。

二
、

实验与结果

�一 �
。

仪器与药品

�
、

仪器 ��型分光光度计 上海分析仪器厂

�
、

药品 水含三氯乙醛 分析纯

嘴咤 分析纯
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氢氧化钠 分析纯

�二 �实验方法与结采

�
、

萃取剂用量实验

取郑州农药厂的废硫酸样品
，
密度�

二 �
�

��克�毫升
夕
含三氯乙醛 �骏 �量为����微克�

毫升
，
用二定量氯本萃取

，
结果见表 �

� ‘

一

表 �
。

氯苯萃取剂用量与脱醛量关系
�������目
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��比览一碱比色分析法测定三氯乙醛 �酸 �最低检出最加
�

�畔�坦 ‘

由表� 可见
，
当废酸样 �氯苯 二 ���时 �体积比 �，

经二次萃取后
，
三氯乙醛 �酸 �总

量几乎可全部脱除
， 当萃取剂用量减半时

，
夕，能得到琴好的

一

脱醛效果
。

�
。

氯苯二次使用实验

从表�数据可知
，
用氯苯萃取李硫酸中三氯乙醛 �酸 �，

经过二次萃取
，
即可达到较满

意结果
。

但从氯苯萃取能力看出
，
氯苯第一次萃取已使废酸中三氯乙醛 �酸 �含量降低���

���
，
则第二次萃取所用的氯苯

，
并未饱和

，
因此还有能力可继续使用

。

为此 ， 我们进行了

氯苯二次使用实验
，
结果见表�

。

废酸样品为天津化工厂提供
，
密度�二 �

�

��克�毫升
，
含三氯乙缝 �酸 �量为�����微克

毫升
。

� � �萃取剂氯苯二次使用示意图

一
‘ 第一次萃取后的氯苯���一，再生

一叫月新 �鲜 �氯苯进行第二次萃取后的氯苯层
，

一 。 骥供川作第二个酸样的第一次萃取剂

一 ” 萃取后氛苯层一 、 再生

一
，川新 �鲜 �抓苯进行第二次萃取后的氯苯层

提供用作下一个酸详的第一次萃取剂

一一门且目朋酸样废

一一一

�闷叩样废酸

�� �实验数据见于表�中 �表�见下页 �
。

由表 �数据表明
，
经样品 �第 �次萃取后的氯苯

，
可连续再使用“ 次 �作为样品 �的第

户

次萃取剂 �，
仍能达到较好的结果

。
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表�
�

萃取剂氯苯二次使用的脱醛效果

废硫酸用爱 �瓜��

氯苯用最 �见�

摇动时间 �也还 �

� ， 一 、 一
�

，
’

一于一…
翌

‘ 一

二、
一

‘��‘ 一…
�

止止址一�

����

醛且降低值 �� �

�。

一
、一�止二

这样
，
废酸 �氯苯 二 ���

�

���体积比 �
，
有利于减少氯苯用量

，

以降低处理成本
。

下

列有关实验条件都采用这种比例和力法
。

�
�

氯莽的再生实验

氯苯萃取废硫酸中三氯乙醛 �酸 �达到饱和后
，
需再生循环使用

，
鉴于三氯乙醛 �酸 �

在水中溶解度较大
，
我们用水作反萃取使氯苯再生

。

实验使用已被三氯乙醛 �酸 �饱和后的

氯浓
，
用水反苯取三次

，
实验数据见表 �

�

表 �
。

含饱和三氯乙醛 �酸 �的氯苯层用水反苯取效果

�

，苯样品。 �。 �� �

水 赶 ����

摇动 时间 ���
。
�

第一次 第 二 次

���

第 三 次

—
一

—一�

—���

���

�来自第一次反
萃取后的熟苯 �

���

�来自第二沐反萃取后
的抓抓苯 �

����
水层含醛量 �，州��� ����

水层��值

��

��

��
一�一�����一一�一猫，�一‘ �一‘ 一一一公一一一

一
一

�

一�
������一一一�司

由实验数据 可知
，
被三抓乙唯 �酸 �饱和的氯苯

，
用水反萃取两次即可达到再生循环使

�
。

用再生氯苯苯取废硫酸中三氯乙醛 �酸 �实验
�

用水反萃取后的再生氯萃
，
对天津化工厂的废酸样品进行萃取实验

，
实验数据见表 �

。

本实验所用废硫酸样品仍用天津化工厂提供
，
即含三氯乙醛�酸�量为�����微克�毫升

。

实鉴州户烤均与去些步竺坪
’弓�即甲样品

‘苦二次羊平后
‘沟亨苯

，

作为样品�粉
‘
次的

苯取刑
。
旧农 �中 用冉生氯苯作卒取刑相表 �中用 试剂氯苯作苯取剂

，
两者效果相同

。

这就
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表�
�

再生氯苯对酸样的萃取效果

—一一甲了笠丁丁廊班那二丁下了万下下二鲜鲜茹尸份甲
� � �

一一
� 一

一—一
�

一
一一一�

刃� 、 一 一 一 � �

一 一

�� ��

�� �，

�� ��

一
一

…一�� �� �� ��

�� �� �� ��

��亏� ��� ���� ���

醛�降低值 �� � ��

不必将用过的氯羊进行蒸馏再生
，
而只要用水反萃取两次后的再生氧芙

，
反复用作萃取剂

，

这样既节省 了能源的消耗
，
也简化了氯苯的再生工艺

。
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