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硫腮棉纤维的合成及对银吸附性能的研究
‘

孙向英 刘 斌 徐金瑞

(华侨大学应用化学系
,

泉州 3 6 2 0 1一)

摘要 研究硫脉棉纤维的合成方法及其对银离子的吸附性能
.

该合成纤维对银离子的吸附率高

达 95 肠
,

且吸附反应速度快 ; 被吸附的银离子用 4 m ol
·

L 一 ’

硝酸洗脱
,

洗脱率为 95 %
.

实验表明
,

该合成纤维不仅合成方法简单
.

而且分离操作方便
,

可应用于银的富集和分离
.

关键词 硫脉棉纤维
,

银
,

吸附

分类号 0 6 36
·

1 1

近年来
,

国内外对纤维素的改性作了不少报道
“一幻 ,

其中应用和研 究较多的是琉基棉
‘3〕

.

由于硫脉对 A g 十离子具有 良好的配位性能
,

因此
,

作者合成了硫脉棉纤维以用于吸附 A g 十的

研究
.

结果表明
,

它对 A g 十吸附率较高
,

且吸附迅速
、

易解吸和再生
;
可重复使用

,

且重现性较

好
,

对于 A g +
的富集与分离具有潜在的应用价值

.

1 实验部分

1
.

1 仪器与试剂

(l) 仪器
.

主要仪器为 7 23 型分光光度计 (上海第三分析仪器厂 )和 PH S
一

ZC 型精密酸度

计 (上海雷磁仪器厂 )
.

(2) 试剂
.

所用的试剂为医用脱脂棉
、

冰乙酸
、

醋酸配
、

硫脉
、

硝酸银
、

双硫粽
、

盐酸
、

硫酸
、

硝酸和四氯化碳
.

这些试剂均为分析纯
,

且水为二次蒸馏水
.

1
.

2 硫腮棉纤维的制备

1
.

2
.

1 脱脂棉 的 ‘战化 〔。
将 1 份脱脂棉在沸水浴 中浸渍 15 m il飞

,

挤干后
,

置于三颈瓶中
‘

另取 2
.

5 份醋酸 (重量比
,

以下同 )
、

4 份醋酸醉和 l 份硫酸置于三颈瓶中
,

然后再于 30 ℃水浴

中搅拌反应 8 h
.

1
.

2
.

2 硫脉接枝 脱脂棉经乙酞化反应后
,

取出挤干
,

再放回三颈瓶
,

并置于 35 ℃水浴中
.

由分液漏滴入硫脉的醋酸溶液 (。
.

5 m ol
·

L
一 ‘ ,

0
.

5 m L
·

m in 一‘)
,

搅拌反应 8 h
.

反应完成后
,

再进行抽滤
、

水洗和挤干
,

然后置于 30 C 恒温箱中干燥 8 h
.

这样就可把所得硫脉棉纤维置于

阴凉干燥处保存备用
.

将接枝前后的脱脂棉进行了红外光谱分析
,

发现接枝后的脱脂棉上有
S

一N 一乙一 N 一 基团的存在
,

证明硫脉接枝成功
.
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实验表明
,

硫脉接枝温度控制在 35 ℃较为合适
,

超过 40 ℃脱脂棉易焦化
,

低于 25 ℃硫探

则无法接枝
.

- - ·

1. 3 双硫膝光度法测定银即

取含量不超过 8 。 料g A g +
的试液 (不含 Cl

一 )
,

用硫酸或硝酸酸化至酸浓度 1 ~ 2 m ol
·

L 一 ’,

加入双硫膝的四抓化碳溶液进行萃取
,

弃去水相
·

重复萃取几次直至萃取层 (有机相 )不

变色为止
,

合并所有橙黄色萃取液
,

加入 2 m L 1 m ol
·

L 一 ’H a 振摇片刻
,

分离含 A g +
的水相

,

加入 5 o L 0
.

ol m ol
·

L 一 ‘

的 E D T A
,

用氨水调节 pH 等于 4 ~ 5
.

再用体积分数为 I X 10
一 5
的双

硫踪四抓化碳萃取 A g 十 ,

萃取液用稀氨水 (25 m L 水中加 2 滴浓氨水 )洗涤以除去游离态的双

硫膝
.

将洗涤过 的萃取液移入 50 m L 容量瓶中
,

加四氯化碳稀释至刻度
,

于 4 62 n m 处
,

以

CCI
‘

为参比
,

测量吸光度
.

2 结果与讨论

2
.

1 硫崛棉纤维吸附性能研究

2
.

1
.

1 静态实验 准确称取一定量干燥的硫脉棉纤维
,

浸入一定浓度的 A g +
溶液

,

调节一定

的 p H 值并振荡吸附一定时间后
,

测定吸附后溶液中 A g 十浓度
〔” ,

并计算 A g +
的吸附率

.

2
.

1
.

2 动态实验 取一定量干燥硫脉棉纤维研磨
,

用水浸泡后装填入滴定管
,

并不时用玻棒

挤压吸附层
,

使充填紧密
、

均匀
、

无气泡
.

柱床上卞铺一薄层脱脂棉
,

以防硫脉棉纤维流失或被

冲起
.

让一定量的 A g 十溶液通过吸附柱
,

然后用洗脱剂洗脱
,

用常规方法
〔幻测定 A g +

浓度和

计算 A g 十的吸附率或洗脱率
.

2
.

2 硫膝棉纤维对 A g + 吸附性能的静态研究

2
.

2. 1 水相酸度对 A g 十吸附率的影响 按实验方法 2
.

1
.

1 所述
,

取数份 2
.

5 m g A g 十于锥形

瓶中
,

用硝酸调节水相 p H 至一定值后
,

溶夜体积为 40 m L
.

恒温
,

并加入 0
.

100 9 硫脉棉纤

维
,

振荡 20 m in
,

取一定量的上层清液定容后测定 A g +
浓度

,

并计算 A g 十的吸附率 (E )
,

如表 1

所示
.

表 l 水相酸度对A g 十吸附率的影响

一一下百- - - -
‘

了赢一一一万不- 一一, 石于- , 一花丽一, 一寸病犷分
E /( % ) 9 0

.

8 9 1
。

4 9 2
.

0 9 4
.

8 9 5
.

0

�次�、闰

由表 1 可见
,

随着水相 pH 值增大
,

A g 十的吸

附率增加
.

p H 超过 6 时
,

A g + 形成 A g
:
O 沉淀

,

所以
,

实验中选择 p H 为 5. 0.

2
.

2
.

2 振 荡 时 间对 A g 十 吸附 率 的 影 响 取

0
.

1 0 0 9 硫脉棉纤维
,

浸入 2
.

5 m g A g +
溶液 ( p H

~ 5
.

0)
,

在 25 ℃下振荡
,

测定不同振荡时间下

A g 十的吸附率
,

结果如图 1 所示
.

由图 1 可知
,

当振荡时间为 4 m in 时
,

吸附

率高达 95 %
.

若振荡时间继续增加
,

则对吸附率

6 0甘一才一二一节一节一育犷
t /而 n

图l 振荡时间对时吸附率的影响

几乎无影响
,

这表明吸附已达平衡
,

为保证吸 附平衡实验数据可靠
,

本实验选用振荡时间为
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2 0 m in
·

2
.

2
.

3 硫眼棉 纤维用黄对 A g +
吸附率的影响 硫脉棉纤维用 量 (g )分别取 0

.

0 20
,

。
.

0 40
,

o
·

0 6 0
,

o
·

0 8 0
, o

·

1 0 0
,

0
.

1 2 0
,

然后再各加入 2
.

s m g A g + ,

按实验方法 2 二 1
.

1 所述
,

振荡 2 0

m in
,

然后用常规方法
‘5 ,
测定水相中剩余的 A g 十含量

,

计算吸附率 (E )如表
.

2 所示
.

可 见

0. 10 0 9 硫服棉纤维对 么 5 m g A g +
的吸附已很充分

,

实脸中选择 。
‘

100 9 为合适的用量
。

表 2 硫碌楠纤维用云(M )对掩
十吸附率的形响

材 / g

E / (% )

0
。

0 20

3 2. 0

0
。

0 4 0

5 7
。

O

0
。

0石0

8 9
。

Q

0
.

QS O

94
。

1

O
。

100

95
.

0

0
,

120

9 5
。

0

2
.

3 柱上操作

2. 3. 1 流速对 人g +

吸附率的影响 将含有 0
.

0 01 9 A g +
溶液按 2

.

1
.

2 方法装柱
,

侧定不同流

速下的吸附率
,

如图 2 所示
.

将流速控制在 1 ~ 3 m L
·

m in 一’
范围内

,

则吸附率均可达 95 %左

右
·

若翅过 3 m L
‘

mi n 一 ‘,

则吸附率下降较多
,

故宜采用 2 m L
·

m in 一‘
流速

.

么 3
.

2 吸附次数对吸附卒竹影响 按照 2
.

1
.

1 实验方法
,

流速为 2 m L
·

m in 一 ‘
,

测定多次吸

附下 Ag 十的吸附率
,

如图 冬所示
·

经过 2 次吸附
,

吸附率可达 90 %
; 3 次以上 吸附率则可达

9 5 %
,

一般选择 3 次吸附为宜
.

, . 、

次
过 8 0

姗

08

(%�、叫

3 5

V /钧工
.

而 n

4 5
: /次

图2 流速对掩
十吸附率的影响 图3 吸附次数对矿吸附率的形响

2. 3. 3 洗脱荆及其浓度村 A g 十洗脱率的 影响 按照 2
.

1
.

2 实验方法吸附
,

然后用不同的洗

脱剂进行洗脱
.

结果表明
, 4 m o l

·

L 一 ’
H N O 3 ,

s m o l
·

L 一 ‘ H N O 3 ,

6 m o l
·

L 一
‘
H N O , ,

以及 4 m o l
·

L 一 ,

H N O
, ,

与系列 浓度的硫脉混 合液作为洗脱剂
,

洗脱率均可达到 95 %左右
.

而 5 0 01
·

L 一 ‘

H NO
3 ,

6 m ol
·

L 一’ H NO 3

的氧化性太强
,

会破坏合成纤维的结构
,

使之寿命缩短
、

重现性差
,

故不宜采用
.

所以
,

实验中选用 4 m ol
·

L 一 ,
H N o

,

作为洗脱剂
,

不需再加硫脉
.

2
.

4 干扰离子对 A g + 吸附率的影响

经实验证明
,

大多数常见离子 (N H才
,

N 。+ ,

M g什
,

Ca 纤
,

Ba 卜
, Z n , + ,

Al
’
+, N O 牙等 )不

干扰 A g + 的吸附
,

但是比 A g + 大 35 倍的掩
名+ 、

25 倍的 C u叶
、

20 倍的 Ni z+
、

。
.

5 倍的 P铲+
和

0. 25 倍的 A u 3+ 对测定则有千扰作用
.
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