
浮选法生产氯化钾成品及尾矿中

低浓度脂肪胺的测定

本所三室 俞通武

月� 贡

浮选法生产工业氯化钾的工艺中
，
以脂

肪族伯胺作为浮选捕收剂
。

其中最常用的为

十八烷基胺
。

在生产过程中捕收 剂 最 后 大

部分富集在产品氯化钾中
。

如产品作工业用

�例如
，
用于电解法制取氢氧化钾的原料�

，

少量有机胺的存在将影响产品质量
。

因此有

必要测定氯化钾产品少量脂肪胺
。

尾矿主要

为氯化钠
，
如作食用

，
测定有机 胺 尤 为 必

要
。

����命���等曾用苦味酸和曙红作试剂测

定浮选工业废水 中所 含 微 量 脂 肪 胺
。

此

法需蒸 馏 分 离
，
操 作 麻 烦

。
����。 ���� 及

������
����」等用磺砍类试剂测定水溶液 中

低浓度脂肪胺
。

该法灵敏度高
，
干扰离子少

，

是一个较好的方法
。
������������ ���用甲基

橙代替磺砍类试剂测定水溶液中伯
、

仲
、

叔

脂肪胺
，
含量在 。 一����范围内符合比尔定

律
，
方法比磺砍法 更 简 便

。
����� 。 ��
��在

此基础上对甲基橙染料复合剂及缓冲液的配

制方法进行了改进
，
增加了显色反应的灵敏

度
。

本报告主要引用上述方法于浮选法生产

氯化钾产品及尾矿中少量脂肪胺的测定
，
方

法灵敏度高
，
简便易行

。

一
、

试验方法

�一�仪器和药品

� ��型分光光度计

�
�

染料复合剂配制方法
�

称取 �
·

�克甲基橙用蒸馏水溶解
，
然后

加人无水醋酸钠 ��
�

�� 克
，
氯化 钾 �� 克 及

���毫升冰醋酸
，
将上述溶液移入 ��� 毫 升

容量瓶中
，
稀释至刻度摇匀

。

此溶液的 �� 值 约 为 �
�

�一�
�

�
。

使 用

前将溶液过滤
。

�
�

十八胺标准溶液配制
�

在分析天平上准确称取 �
�

����克 十 八

胺��
，�
�
������

，
用 �
�

��醋酸 ��毫升加热

溶解
，
并用 �
�

��醋酸稀
�

释至 ����毫 升 摇

匀
。

此溶液含氮 �� 微克�毫 升
。

用 时 稀 释

��倍得含氮 �微克�毫升溶液
。

�二�标准曲线绘制

于 ��� 毫升分液漏斗中加人 �� 毫 升 蒸

馏水
，
分别在各分液漏斗中加标准十八胺溶

液 �
、
�

、
�

、
�

、
� 微克 �以 氮 计�

，
加

�毫升染料复合剂摇匀
，
放置 �� 分钟 后 用

��毫升三氯甲烷萃取
，
摇动三分钟

，
等溶液



分层后将有机相放人 �� 毫升离心试 管 中
，

经离心分离后放置 功 分钟于 �� 型分光光度

计上�波长 ����卜
， �厘米液槽�以试 剂 为

空白进行测定
，
结果如表 �

、

图 �
。

表 � 十八胺含量与光密度的 变化
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业氯化钾产品�如测尾矿时应称 �一 �克�
，

用蒸馏水溶解并移人 ��� 毫升分液漏斗中
，

用蒸馏水稀释至总体积约 为 �� 毫 升
。

如人

�毫升染料复合剂
，
以下按标准曲线绘制手

续进行
。

经��型分光光度计测定光密度后
，

从标准曲线上查得相应含量
，
以下式计算样

品中十八胺的含量
�

十八胺含量�毫克�公斤��
� � ��

。

��

�

式中
�

�—标准曲线上查得 的氮含 量�微
克�

�—样品重�克�
��
�

��—以氮换算为十八胺的系数
如测定其它脂肪胺则此系数相应改变

。

��‘少认��尤蛋度

二
、

方法最佳条件的探讨

�一�有色溶液吸收峰的测定

时���������

一六一书产，犷一育一寸一一一
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图 � 标准曲线

�三�测定方法

在分析天平上精 确称取 。
�

�一�
�

�克 工

于 ���毫升分液漏斗中加蒸 馏 水 �� 毫

升
，
加人标准胺液 �毫升

，
染料复合剂 �毫

升摇匀
。

以
一

下按标准曲线绘制手续进行
，
有

色溶液在岛津 ��一�� 型分光光度计上于不

同波长�入�件�测定其光密度
。

结果见表 �
、

图 �
�

此有色溶液的吸收峰 在 ���一����协
。

在 �� 型分光光度计上测定波长大 于 ����俘

的一段结果和上述一致
。

表 � 有 色溶液吸收峰测定结果

波长 ��川 光 密 度 �波 长 ��时 �光 密 度 �波长 ��助 � 光 密 度
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�二�染料复合剂用量测定

有色溶液的吸收峰

染料复合剂大于 �毫升后即出现平台
，

数值较为稳定
。

于 �� 。 毫升分液漏斗中加入标准胺溶液
�毫升及 �� 毫升蒸馏水

，
加人不同量 染 料

复合剂
，
放置 �� 分钟

，
以下按标准曲线 绘

制手续进行
，
结果见表 �

、

图 �
。

�三�络合物生成时间测定

于 ��� 毫升分液漏斗中加 �� 毫升 蒸 馏

水
， �毫升胺标准溶液及 �毫升 染 料 复 合

表 � 染朴复合剂添加量的影响

试剂添加量�毫升� � 光 密 度 �试剂添加量�毫升� � 光 密 度
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图 � 染料复合剂添加量

与光密度的关系

旦合燎枷旁由�



剂
，
放置不同时间

，
然后加人三氯甲烷��毫

升萃取
，
以下按标准曲线绘制法进行

，
结果

如表 �
�

�五�溶剂萃取率

表 � 络合物形成时间与

光密度关系

络合物生成时间�分� 光 密 度

于 ��� 毫升分液漏斗中加蒸 馏 水 �� 毫

升
· ，
胺标准溶液 �毫升及染料复合剂 �毫升

摇匀放置��分钟
，
用��毫升三氯甲烷萃取数

次
，
结果如表 �

，
一次萃取率在���以上

。

两次萃取率接近 ����
。

�
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表 � 苹取次数与光密度

及苹取率的关系
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�
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�四 �有色络合物萃取后颜色

稳定时间的测定
�六�方法最佳条件的确定

于 ���毫升分液漏斗中加 �� 毫升 蒸 馏

水
，
�毫升胺标准溶液及 �毫升染料复合剂

放置 �� 分钟
，
加入 �� 毫升三氯甲烷萃取

，

待分层后将有机相放人离心试管中
，

放置不

同时间再经离心分离后按标准曲线绘制手续

测定光密度
，
结果见表 �

。

表 � 比 色放置时间与

光密度的关 系

根据 卜述实验方法所得最佳条件如下
�

于 ��� 毫升分液漏斗中加人 �一 �微克

胺�以氮计�
，
用蒸馏水稀释至总体积约为��

毫升
，
加染料复合剂 �毫升摇匀

，
放置��分

钟
，
用 �� 毫升三氯甲烷一次萃 取

，
振 摇 �

分钟
，
离心分离脱水�亦可加 �
�

�毫升 异 丙

醇进行脱水�
，
测其光密度

。

与标准曲 线 对

照测得胺含量
。

三
、

干扰物质
比色放置时间�分� 光 密 度 ���

�
。
���

�
。
���

�
，
���

�
。
���

�
。
���

�
。

���

浮选法制得的氯化钾和排出的尾矿中存

在的主要物质对本法并不干扰�见表 ��
，
镁

量如不超过 ��� 毫克对本法没有显著影响
。

而一般工业生产的氯化钾中镁含量远远低于

该值
。

因此实际上对本法不干扰
。

产品中其

它少量物质如
�
��军

、
��梦

、
��

。 、
��一

、

�一
、
��
十 十 十 、
��
� 十

等离子达最高含 量 时 对

本法均不干扰
。

结果见表 �
。

用十八胺作捕收剂时实际样品测定结果

见表 �
。
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从表 �和表 �结果看
，

络合物生成时间

和比色放置时间均以大于 �� 分钟 较 好
。

这

时有色溶液在较长时间内均稳定
。



表 � 干扰物质时十八胺侧

定结果的影响

加胺量
�微克��
干 扰 物 质 加 人 量
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品及排出的尾矿中少量脂肪胺测定
，
过程简

便快速
，
干扰因素少

，
可直接对样品进行测

定
。

方法灵敏度为 �
�

�����微克�厘米
“ ，
克

分子消光系数为 ������以十八胺计�
。

本法

中的反应并非局限于十八胺
，
其它直链脂肪

胺均有同类反应
，
但其标准曲线斜率稍有改

变
。

对于短碳链胺类�如甲胺
、

乙 胺
、

丙 胺

等�反应不显著
。

本法如稍加改变
，
加 人 水

杨醛
、

醋醉等不同试剂
，
可分 别 测 定 伯

、

仲
、

叔脂肪胺
，
因不属本题范围不详述

。

本法如用于生产控制时
，

建议胺类标准

溶液可用工业用的脂肪胺类配制
，
有利于直

接折算成原料胺的消耗
。

用工业脂肪胺品位

比试剂低得多
，
而且标准曲线斜率更符合于

实际使用情况
。
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