
中和法测定煤油中的反式独肪

金属系金属化学专业学员 东勤值发 左 秀珍 禅月珍 钟阿宝

指 导 教 师 计亮年 郑 臣言亲

控肪类萃取剂目前广泛应用于铜的溶剂萃取 中
。

据报道
,

国外对反式经肪的测

定
,
一般应用紫外分光光度法 〔 ` 〕 ,

薄层层析分离— 红外光谱测定法 〔 “ 〕 ,

和 电位

法 〔 , 〕。 但是对工业生产上含有煤油的羚肪铜萃取剂中反式翔肪 的 测 定
,

至今尚未

见到简便合适的方法报导
。

我们赴恩平铜矿开门办学过程中
,

在铜矿党组织的领导下
,

进行了中和法测定

煤油中反式羚肪的试验
。

中和法是基于反式经盼饱和萃取铜 时定量置换出氢离子
,

然后用氢氧化钠溶液

滴定所放出的氢离子
,

间接测定反式经肪的浓度
。
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考虑到反式轻肪煤油溶液与P H 4左右铜水溶液反复多次萃取能达饱和萃 取铜
,

而甲基橙指示剂变色也在这一 P H范围
,

并且它不被有机相萃取
,

因此
,

我 们采用

甲基橙指示剂代替 P H计指示终点
。
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( 一 ) 试荆和落液的配制

1
、

氢氧化钠标准溶液 ( ~ 0
.

15 M ) ( 分析纯 )
。

2
、

硫酸铜或硝酸铜溶液
:
配制含铜又I ) 5 /克升左右的溶液

,
然后 加 入几滴

甲基橙溶液
,

用稀N
a O H溶液调至溶液颜色刚好呈黄色

。

3
、

N 一 51 0萃取剂
:

( 中国科学院上海有机所产品 ) 天津化学试剂 厂生 产
。

4
、 2 0 0 ’ 溶剂煤油

。

( 二 ) 实验步骤

取 10
.

00 毫升有机相和配好的 C u S O
4

溶液于 60 毫升分液漏斗中
,

振荡 平衡
,

稍

静置分层
,

放出水相
,

用标准N a O H溶液滴定到水相呈黄色
,

记下消耗的 N a O H溶液

体积
,

再把此水相和有机相平衡
,

第二次排出水相
,

滴定
,

如此重复操作
,

直到平衡

水相保持黄色不变
。

计算各次消耗N a O H溶液总体积
,

按下式计算反式经污的浓度
:

反式羚肪浓度 ( M )
二

V I N
,

V :

式中V
:和 N :

分别表示所消耗N a O H溶液总体积和 N
a O H浓度

,

V
Z
为有机相体积

。

实验 结 果 和 讨 论

各种条件试验结果见表一
、

二
、

三
。

每一实验点均经二次重复
,

每次重复实验

误差均小于 2 务
,

绝大部份小于 1 肠
,

表中所列数据为两次实验的平均值
。

一
、

原始水相硫酸铜浓度试验结果 ( 见表一 )
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二
、

苹取平衡时间试验结果 ( 见表二 )
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表一表二所用的有机相
,

是恩平铜矿已运转二个月左右的经 SN H : 5 0
`

反萃取

后约 7帕 ( 7 克N
一

5 10 溶于 93 毫升 2 0 0 禅溶剂煤油 ) 有机相
,

溶液以O / A = 1相比反萃

二次
,

再用水洗至水洗液 P H 》 5 ,

然后静置过夜处理得到
。

表一结果表明
,

当原始铜溶液大于 5 克 /升
,

相比 O / A = 1时
,

所得结果基本一

致
,

而且误差与原始水相 C u S O `
浓度不呈规律性变化

,

我们认为
,

造成误差的主要

原因是由于有机相难于精确量取所致
,

与原始水相浓度 ( C u O S
`

) 无关
。

当水相桐

浓度小于 5 克 /升时
,

由于最终平衡水相铜离子浓度小于 1
.

1克 /升
,

难于使有机相饱

和
,
结果偏低

。

从有机相达到饱和的次数看
,

提高水相 C u S O
4

浓度并没有显著效果
,

反而由于铜离子较浓且颜色深
,

接近滴定终点时容易水解
,

从而造成滴定终点突变

迟缓
。

因此
,

原始水相铜浓度以 5克 /升为好
,

终点突跃明显
。

从表二结果来看
,

萃取平衡速度是快的
,

振荡时间 2 分钟
,

平衡 5次已足够
。

为了验证上述结果
,

我们采用同一有机相
,

与饱和容量法结果进行比较
,

饱和

容量法是用含5
.

25 克 /升的铜
,

P H = 3
。
S C

u S O
4

溶液
,

O / A
= 1

,

平衡时间 5 分钟的

条件下 4 级错流萃取
,

经分析证明平衡水相铜浓度不变后
,

有机相静置过夜
,

再以

4N H : 5 .0 溶液
,

O / A = 1
,

反萃三次
,

测得铜饱和容量为 3
.

80 克 /升
,

折算成有机相

中反式经肪浓度为 0
。

12 0 6 M
,

比中和法结果略为偏高
。

三
、

中和法与紫外分光光度法对各种浓度的 N一 5 10 渊定结果比较 (见表兰 )

为了进一步验证本法的可靠性
,

我们以中国科学院上海有机所 N 一 5 10 萃取剂
,

以浓硫酸处理 ( 相比 1 : l )
,

并用蒸馏水洗至中性的 2 0 0奋煤油配 制成各种浓度 ( 按

N 一 5 10 重量和 2 0 0#
煤油体积比计 ) 的有机相进行分析测定

。

N 一 6 1 0 经 我 们 用紫
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表三 〔 c u +

勺 原始 = 5 克 /升 平衡时间 2 分钟

NNN 5 1 0浪度度 相相 耗 0
.

1 7 27 MMM 本法 ifflJ 定定 按紫外分光光光 毅差差
((( 重 /体 ) 万万 比比 N a o

HHH 反式轻月亏亏 度法换 算 成成 多多
OOOOO / AAA 毫升数数 误度 ( M ))) 反式轻肪谧度度度

(((((((((((M )))))

222 000 1 / 333 1 8
.

1 111 0
.

3 1 2 777 0
。
3 19 666 一2

。

2 111

111 555 1 / 222 13
.

6222 0
。
2 35 111 0

。

23 9 666 一 1
.

9 111

111000 1 八
.

555 9
。

0 777 0
.

1 5 6 666 0
。
1 59 888 一2

.

0 444

777
。

555 1 / 111 6
。

8 111 0
。
1 1 7 666 0

.

119 888 一 1
.

8 777

注
:
反式径肪蕊度换算公式

:
5 2多 X N 5 1 0重量 ( 克 ) /升

3 2 5
。
4

外分光光度法测定
,

其反式经肪含量为 52 肠
。

表三列出本法测定和依紫外分光光度

测得数据所换算出的结果
,

换算过程近似将纯经肪试剂密度算作为 1
。

为了适应高浓度经肪铜萃取剂对所萃铜量的要求
,

我们采用增大水相相比的办

法
,

而不是提高原始 C u S O
4

溶液浓度的办法
,

目的是使原始 C u S O
4
溶液用甲基 橙指

示 P H时
,

终点容易辩认
。

我们的实验表明
,

控制最终平衡水相铜离子浓度为1克 /升

左右是可行的
。

由表三结果可见
,

本法与紫外分光光度法分析结果所推算的数值 比 较
,

偏 低

2肠左右
,

偏低的原因
,

主要是由于紫外分光光度法的分析结果包括了微量未 转 化

经肪的中间体经酮所致
,

因此结果是相 当满意的
。

四
、

通过上述试验结果表明
,

利用甲基 橙为指示剂
,

用标准氢氧化钠溶液滴定

反式经盼饱和萃取铜 时放出的氢离子
,

从而间接测定煤油中反式经肪的含量的方法

是有效的
。

这种方法与紫外分光光度法
、

薄层层析分离— 红外光谱测定法
、

电位法

比较
,

具有分析仪器简单
、

操作方便的特点
。

同时
,

本法滴定终点容易掌握
,

分析

误差与上述方法相近
,

一般相对误差小于 2 肠
。

与饱和容量法比较
,

本法能克服饱和容量法由于有机相夹带微量高浓度铜水相

而造成分析误差大
、

精密度差
、

结果偏高的缺点
,

同时也克服饱和容量法为了使两

相较好分层而需要长时间放置所造成分析周期长的缺点
。

由于时间匆促
,

未能与各种分析方法进行严密的对照
,

本法是否可行
,

有待今

后在生产实践中进一步验证
。
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