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园 引 言

根据我国电炉法制磷的生产工艺袁磷泥的来源

主要有两个院一个是粗磷精制过程或废水经过沉降

产生的剩余污泥袁主要是单质磷与炉尘的混合物袁
一般难以完全分离开曰另一个来源是黄磷废水处理

系统产生的污泥.磷泥属于磷化学工业中的危险固

体废弃物袁处置不当会对环境造成严重的污染袁测
定其中的磷含量有助于计算黄磷工业生产中磷的

回收率和成本袁更好地综合处理与利用磷泥袁这是

黄磷生产中一个很重要的内容.
针对元素磷的测定研究多适用于水环境和废

水咱员原源暂袁也有刘汉初咱缘暂采取苯萃取后以溴水氧化成

磷酸盐袁用孔雀绿光度法测定河湖底泥中的微量黄

磷曰张肖静等咱远暂采用过硫酸钾消解尧钼锑抗分光光

度法测定城市污水厂剩余污泥中的总磷.但涉及磷

泥中磷测定的研究较少.现采用紫外分光光度法以

正己烷为萃取剂袁萃取后直接比色袁测定磷泥中的

黄磷袁取得了较好的结果.
员 试 验

员援员 主要仪器和试剂

实验仪器院载杂匀云圆原猿 湿式分样机曰杂匀在原阅渊芋冤
型循环水式真空泵曰月杂粤 员圆源杂 电子天平曰粤砸圆员猿园
电子天平曰苑缘圆孕悦 型紫外可见分光光度计.

精制黄磷院纯度 怨怨援怨愿豫曰正己烷院分析纯.

员援圆 标准曲线

黄磷标准贮备液院在称量瓶中加入一定量浸

泡过黄磷的蒸馏水袁称量约 园援园缘 早渊准确到 园援员 皂早冤
黄磷放入.用镊子将黄磷于丙酮中短时间内完成脱

水袁随即取黄磷放入事先盛有正己烷的 员园园 皂蕴 棕

色容量瓶中袁待其全部溶解袁定容.此溶液含黄磷质

量浓度约 缘园园 滋早 辕 皂蕴袁贮存于 源 益冰箱内曰
黄磷标准使用液院在盛有正己烷的 员园园 皂蕴

棕色容量瓶中袁准确吸取 源 皂蕴 黄磷标准贮备液加

入袁用正己烷稀释袁定容.此溶液含黄磷质量浓度约

圆园 滋早 辕 皂蕴袁贮存于 源 益冰箱内曰
分别吸取一系列黄磷标准使用液稀释至

员园援园 皂蕴袁其质量浓度为 员援园耀圆园援园 皂早 辕 蕴.以正己烷

为参比袁于 圆员怨 灶皂 处测定吸光值.校准曲线回归方

程院赠越 园援园猿圆 缘曾垣 园援园园园 圆袁砸圆越园援怨怨怨 愿.
黄磷吸收峰波长一般在 圆园园 灶皂 附近咱苑暂袁正己

烷是一种较理想的溶剂咱愿暂袁选取 圆员怨 灶皂为测定波长.
员援猿 试验方法

本实验所用贫磷泥来自湖北兴发化工集团股

份有限公司袁含磷质量分数为 员园豫耀员缘豫袁其他杂

质成分主要为 杂蚤韵圆尧悦葬韵尧F 等袁其余是水.每次取一

定量贫磷泥采用湿式分样机分成 员圆 份袁 磷泥 源园耀
缘园 早/瓶袁水封存于棕色广口瓶中待用.

试验取一瓶泥样袁将磷泥抽滤后袁用内径 愿 皂皂
玻璃管作为取样器垂直向下尧 完全插至底部并多

点取样 圆 早袁于 缘园 皂蕴 具塞比色管中袁用水稀释至

磷泥中黄磷的测定

闵 捷 员袁胡仁海 圆*袁汤亚飞 员
员援武汉工程大学化学与环境工程学院袁湖北 武汉 源猿园园苑源曰

圆援咸宁市环保实用技术推广中心袁湖北 咸宁 源猿苑员园园
摘 要院试验以正己烷为萃取剂袁采用紫外分光光度法对磷泥中的黄磷进行了测定袁探讨了萃取时间尧萃取

剂用量及磷泥取样方法等因素对磷含量测定结果的影响.结果表明院采用 圆园 皂蕴 正己烷尧振摇 员园 皂蚤灶 萃取

圆 早 磷泥袁一次萃取率可达到 怨怨豫曰在泥饼平面上袁磷含量最大值 员缘援苑豫袁最小值 怨援苑豫曰在深度上袁磷含量最

大值 员缘援苑豫袁最小值 员园援圆豫曰采取棋盘式全层取样可很好地解决黄磷在泥饼中二维空间上分布不均匀的问

题袁测定结果的相对标准偏差渊RSD冤为 圆援员豫.采用野正己烷萃取垣紫外分光光度法冶测定磷泥中的黄磷含量

方法操作简便尧重现性好.
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圆缘 皂蕴 标线.加入一定量正己烷袁振摇一段时间袁使
磷溶入萃取剂袁静置分层.取上层萃取液加以稀释袁
于 圆员怨 灶皂 处测定吸光值. 根据标准曲线查出样品

磷泥中的磷含量.
圆 结果与讨论

圆援员 萃取条件

圆援员援员 萃取时间 固定正己烷加入量 员缘 皂蕴袁振
摇不同时间后袁 考查萃取时间对磷泥中磷含量测

定结果的影响袁结果见表 员.

根据试验结果袁 正己烷对磷泥中黄磷的萃取

振摇 员园 皂蚤灶袁磷含量测定结果即基本稳定袁以下试

验萃取时间均为 员园 皂蚤灶.
圆援员援圆 萃取剂用量 加入不同体积的正己烷进

行萃取袁 固定振摇时间 员园 皂蚤灶袁考查萃取剂用量对

磷泥中磷含量测定结果的影响,测定结果见表 圆.

由试验结果可知袁 随着正己烷用量的增加袁黄
磷的萃取量也增加.正己烷用量增加至 圆园 皂蕴 后袁
测定结果变化不大.因此袁选择加入正己烷 圆园 皂蕴
为宜.
圆援员援猿 萃取次数 取一定量磷泥于 圆缘园 皂蕴 分液

漏斗中袁加入正己烷用量 圆园 皂蕴尧振摇 员园 皂蚤灶袁 静

置分层袁测定磷的萃取量.打开分液漏斗旋塞袁放出

下部含泥的水相于比色管中袁 再次加入 圆园 皂蕴 正

己烷进行萃取袁测定萃取量.
第 1 次磷泥中磷质量分数的测定结果为

员猿援愿豫袁第 2 次测定结果仅 园援员豫.第 1 次萃取回收

率即可达到 怨怨豫袁故只进行一次萃取.
圆援圆 磷泥取样方法

圆援圆援员 平面不均匀性 将一块抽滤过的泥饼均

分为 源 份袁分别在每份中取泥样重 圆 早袁测定黄磷

含量袁结果见表 猿.
由表 猿 可知袁 磷质量分数最大值 员缘援苑豫袁最小

值 怨援苑豫袁其差值为 远豫袁占平均值的 缘员豫.说明黄磷

在泥饼中平面上分布不均匀袁应该采取多点取样.

圆援圆援圆 厚度不均匀性 将一块抽滤过的泥饼均分

为 愿 份袁 取对角线上的 2 份泥样袁 分别剖切分为

上尧中尧下 猿 部分袁每部分取泥 圆 早袁测定黄磷含量袁
结果见表 源.

由表 源 可知袁 磷含量最大值均出现在泥样的

上层部分.随着深度的增加袁磷含量减少.受抽滤过

程的影响袁黄磷在泥饼厚度上也分布不均匀.因此袁
不能只是在表面挑取泥样袁 取样时应将吸管贯穿

上层尧垂直向下尧完全插至底部.
圆援猿 精密度试验

由于黄磷在磷泥中二维空间上分布不均匀袁
因此要棋盘式全层取样. 先将泥饼均分为若干份袁
用取样器在每一份内全层取一次样袁 混合为一个

重 圆 早 样品袁共取 远 个样品袁测定每个样品磷含量袁
结果见表 缘.

由表 5 可知袁磷泥样品磷含量的测定 砸杂阅 为

圆援员豫袁采取棋盘式全层取样后袁有效减少误差袁能
满足测量要求.
猿 结 语

葬援采用野正己烷萃取垣紫外分光光度法冶可测定

磷泥中的磷含量袁对磷泥中黄磷萃取效率高.当磷

泥重 圆 早 时袁在正己烷用量 圆园 皂蕴尧振摇 员园 皂蚤灶 的

条件下袁一次萃取即可完全.
遭援黄磷在泥饼中二维空间上分布不均匀袁平面

上测量相对误差为 缘员豫袁 深度上测量相对误差为

源源豫. 采用棋盘式全层取样袁 测定结果的 砸杂阅 为

表 3 平面均匀性试验结果

Table 3 The results of plane uniformity analysis

磷质量分数/%
1#
10.2

2#
15.7

3#
11.0

4#
9.7

平均值

11.7

表 4 厚度均匀性试验结果

Table 4 The results of depth uniformity analysis w/%
样品

1#
2#

上层

15.7
13.9

中层

11.4
11.0

下层

10.2
10.3

平均值

12.4
11.7

表 1 萃取时间对测定结果的影响

Table 1 Effects of extraction time on the determination results
样品

萃取时间/min
磷质量分数/%

1#
2
4.4

2#
5
5.4

3#
10
8.7

4#
15
8.6

5#
20
8.2

表 2 正己烷用量对测定结果的影响

Table 2 Effects of hexane dosage on the determination results
样品

正己烷用量/mL
磷质量分数/%

1#
10
5.4

2#
15
8.7

3#
20
11.6

4#
25
11.3

5#
30
11.5

表 5 精密度试验结果

Table 5 The results of precision analysis
磷质量分数/%

1# 2# 3# 4# 5# 6#
9.2 9.1 9.3 8.8 9.1 8.8

平均值/%
9.1

RSD/%
2.1

30
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圆援员豫,既可以减少平面上分布不均匀的情况袁又可

以解决在深度上分布不均匀的问题.
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