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萃取剂MIBK回收再利用技术
1、 前言

在高浓度含锌溶液分析中，锌含量的分析需要使用大量的萃取剂MIBK（4-甲基-2-戊酮），而萃取剂都是一次使用完就倒掉，没有经过回收再次利用。此次实验的目的就是针对萃取剂多次回收利用，对分析结果是否准确进行验证。在节约分析成本的同时，减少萃取剂对环境的污染。

2、 萃取剂性质

MIBK，主要用作喷漆、硝基纤维、某些纤维醚、樟脑、油脂、天然和合成橡胶的溶剂。本品具有麻醉和刺激作用。人吸入4.1g/m3时引起中枢神经系统的抑制和麻醉；吸0.41～2.05g/m3时，可引起胃肠道反应，如恶心、呕吐、食欲不振、腹泻，以及呼吸道刺激症状；低于84mg/m3时没有不适感。   

具有危险特性，易燃，其蒸气与空气可形成爆炸性混合物。遇明火、高热、氧化剂有引起燃烧有危险。其蒸气比空气重，能在较低处扩散到相当远的地方，遇明火会引着回燃。

三、萃取剂回收

1.实验试剂

(1) 二甲酚橙指示剂  0.2%水溶液

(2) EDTA溶液浓度约0.03mol/L左右

2.回收原理

萃取剂回收后，以二甲酚橙为指示剂，加入EDTA溶液，过量的EDTA溶液与锌离子反应，生成亮黄色物质，去除了溶液中大部分的锌，而溶液中剩余的锌含量不足以影响到分析结果。

3.回收方法

在高浓度锌溶液测定结束后，用分液漏斗弃去下层黄色水相，把上层萃取剂统一回收至收集瓶中，定期进行提纯再利用。

在高浓度锌溶液测定中，大部分锌都与EDTA溶液反应掉了，溶液中剩余的锌很少。提纯时，在分液漏斗中加入EDTA溶液20mL左右，倒入回收的萃取剂100mL左右，加入二甲酚橙指示剂3滴，振摇1min，静置分层，弃除水相。反复以上操作，直至下层水相为黄色结束，一般情况提纯一次即可。下层水相若没有显红色，可以回收继续用于提纯，上层萃取相可以回收继续用于锌的测定。

四、实验可行性验证

1.回收液提纯效果

在含锌溶液的检测中，影响到EDTA标准溶液滴定体积的主要是锌离子和镍离子。回收液提纯后循环使用，其溶液中锌离子和镍离子的多少，直接影响到锌检测结果的准确性。特针对多次回收使用的萃取剂，进行锌和镍含量的检测，检测数据见表1：
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使用后回收

未提纯

一次使用回

收提纯

二次使用回

收提纯

三次使用回

收提纯

四次使用回

收提纯

Zn(mg/L) 0.603 1.250 0.575 0.572 0.584 0.575

Ni(mg/L) 1.285 1.270 1.285 1.301 1.312 1.296

表1  萃取剂循环使用前后数据对比


如表1所示，经过多次使用后提纯的萃取剂，其溶液中锌离子和镍离子的含量，除未提纯的溶液中锌离子的含量是原溶液的两倍外，其余均与原溶液数据相同。由于化学法检测的都是高浓度锌溶液，单位都在g/L，而萃取液使用后不提纯，其溶液中锌含量在1~2mg/L之间，对锌检测造成的误差很小，可以忽略不计，并不会影响到高浓度锌检测结果的准确性。
2.回收循环使用验证

经过一个月的摸索与实验，发现萃取剂使用后进行回收提纯，可以继续使用，其溶液性质与没有使用过的原液基本一致。针对此特性，对萃取液进行了多次回收再使用验证，其检测锌的结果与原液对比见表2：
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样品1#（g/L) 35.44 35.35 0.25 35.44 0.00 35.40 0.11

样品2#（g/L) 43.24 43.15 0.21 43.41 0.39 43.41 0.39

样品3#（g/L) 44.74 44.30 0.99 44.74 0.00 44.61 0.29

样品4#（g/L) 42.88 42.79 0.21 43.15 0.63 43.02 0.33

样品5#（g/L) 46.52 46.20 0.69 46.25 0.58 46.16 0.78

样品6#（g/L) 2.04 2.04 0.00 2.05 0.49 2.03 0.49

样品7#（g/L) 2.47 2.48 0.40 2.49 0.81 2.47 0.00

样品8#（g/L) 2.14 2.13 0.47 2.14 0.00 2.13 0.47

样品9#（g/L) 3.21 3.19 0.63 3.20 0.31 3.22 0.31

样品10#（g/L) 2.83 2.84 0.35 2.83 0.00 2.84 0.35

表2  萃取液回收循环使用验证


如表2所示，多次使用后的分析结果与原液的分析结果基本一致，相对误差在1%左右，符合实验误差8%的要求。从实验数据可以看出，萃取剂使用后经过回收提纯，仍能保持原液的萃取效果，相对误差较小，准确度较高。因此，萃取剂回收再利用是可行的。

五、成本分析

测定高浓度锌溶液时，每个样品需要消耗20ml萃取剂，以每天分析此类样品4个，一年生产350天，萃取剂每瓶500ml计算，由于挥发和损耗等原因，按每3个月消耗一瓶，那么每年需要消耗萃取剂：

20×4×350÷500+（12÷3 ）= 60 瓶

若对萃取剂进行回收再利用，可以大大减少萃取剂的使用量，但由于挥发和损耗等原因，按每3个月消耗一瓶，那么每年只需要消耗萃取剂4瓶，每瓶33元计算，那么每年可节约分析成本：

（60-4）*33 = 1848 元

六、实验总结

经过一系列验证，经过多次回收和使用后的萃取剂，经过提纯，仍然保持原有的性质，测定结果与原液相比，相对误差小，准确度高。从环保要求的角度来说，每年可以减少排放萃取剂MIBK 28L，大大降低了对水环境的影响，还减少了排放后的刺激性气味，从而改善了我们的工作环境。从成本上来说，大大减少了MIBK的使用量，从而节约了一部分分析成本。
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		表1  萃取剂循环使用前后数据对比

		名称		分析纯试剂		使用后回收未提纯		一次使用回收提纯		二次使用回收提纯		三次使用回收提纯		四次使用回收提纯

		Zn(mg/L)		0.603		1.250		0.575		0.572		0.584		0.575

		Ni(mg/L)		1.285		1.270		1.285		1.301		1.312		1.296
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		表2  萃取液回收循环使用验证

		名称		分析纯试剂		一次使用回收提纯		相对误差（%）		二次使用回收提纯		相对误差（%）		三次使用回收提纯		相对误差（%）

		样品1#（g/L)		35.44		35.35		0.25		35.44		0.00		35.40		0.11

		样品2#（g/L)		43.24		43.15		0.21		43.41		0.39		43.41		0.39

		样品3#（g/L)		44.74		44.30		0.99		44.74		0.00		44.61		0.29

		样品4#（g/L)		42.88		42.79		0.21		43.15		0.63		43.02		0.33

		样品5#（g/L)		46.52		46.20		0.69		46.25		0.58		46.16		0.78

		样品6#（g/L)		2.04		2.04		0.00		2.05		0.49		2.03		0.49

		样品7#（g/L)		2.47		2.48		0.40		2.49		0.81		2.47		0.00

		样品8#（g/L)		2.14		2.13		0.47		2.14		0.00		2.13		0.47

		样品9#（g/L)		3.21		3.19		0.63		3.20		0.31		3.22		0.31

		样品10#（g/L)		2.83		2.84		0.35		2.83		0.00		2.84		0.35






