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摘要e采用 淡淡萃取万法初步萃取了 甲脐铐原泊 中 的精盼 ， 并测定了 相 同 条件 下 甲脏磷 '* 泊在不 r~l 萃取剂

中的分配系很、分离系数字 同时研究了相比、手取温度、萃取钱报等对萃取效果的影响 确定了运位等取剂和

适宜的工艺条件=用混合溶剂 A( VaI V，， -4 : l)做为 平取剂 相比为1 ' 1 卒取温度为 55 C 经十级卒取.

甲腾磷原油总卒取丰二三85%幕命相中精脏含量降至 1. 710%
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甲胶磷品 F高毒性杀虫 剂，也是 生产己 就甲

殷确的主要尿抖，而已 航甲胶磷是甲胶磷的低 毒

化衍生物 ， 毒性比 甲胶磷降低 30 倍 ，属 于低毒性

杀虫 剂 Ll-ZJ且今，中国 有五十多家甲脏磷生产 f

家，使用的生产 工艺基本大同小异 .接照这些企业

现有工艺生产的甲麟磷 ，其质量分批普遍在 7 1 %

左右，精族是生产甲接磷的 王要原料，在现有 工艺

生产的甲族磷原油中精族睛 量分数在 10%以

上【叮 当今 ， 大多数生产f家均采用质量分数 95 %

的精接井构 化转位生成甲接磷，然 后通过把甲接

磷乙耻化合成乙旺甲胶磷目前特核转位成甲胶

磷的收丰只有 82%左右凹 ，且甲胶磷原油中 至少

有质量分数 10%以上的精胶术转位，而生产 工 艺

中精胶并没有 采取回收措施，而是直接用于合成

乙耽甲段磷 这样有可能导致原料 (特技 〉 和醋肝

发生副反应，增加醋时投入 量.带 来副产物乙耻精

膀，放伎成本增加 ，转化率降低 ，而 且生成的乙耽

精息是直接串响乙 耻甲定是磷的产品质量 ，降低药效 ，

如果利用液液革取分离拉术.提纯甲 '安磷含量.回

收甲胶铸原泊中的精胶 ，将大 大提高乙 耻甲胶咪

的转化丰和减 少原料的扭扭 ，提高药效本 文比较

了在相同 条件下不同溶剂芋取甲脏磷原油的效

果 ，得 出卒取效卒 = 革取 剂 A>萃取剂 C>革〉甲

苯〉三氯乙烯〉萃取 剂 D(萃取 剂 A、 D、C为两种

革亦l按一定比剖混合配制 ) ，并研究了相比 ‘萃取

o ~ I
弓子

口

温度和平取级数对革取效果的影响

1 实验部分

1. 1 主要试剂

甲段磷原油由湖北荆州政隆达有限公司提供

〈睛量分数 7 1 % 左 右 >. 二 甲 草 、 甲 草 、 革、 三氯 乙

烯、石油槌 ( 60 - 90 ) ，均为分析纯 ， 上海 国药集团

武弗l有限公司提供§甲胶磷标样(质量分数

98.5 %) ，德 国 Labor Dr. Ehrenstorfer--Schafers 提

供3去离 于水，自制 s革取剂 A、 B、 C ，自 配;甲醇 ，

II PLC 色培纯 ， 天津市科密 欧化学试剂有限公 司

提供

1. 2实验方法

取适量甲接磷原油和等体积的溶 剂 置于

10 0 tnT. 单 口 固底烧瓶 中 . 水浴缓慢什 淫 . 3 min

后保Z昆主 50 'C ， 打 开磁力 搅拌 ， 调整搅拌速庄

15 c/s . 搅 拌 6 0 min 后 . 直 于 不 移 锅 中 铮 直

90 mm . 此 时溶 液 已 明 显 分层 ， 快速分 离 两 相 .

并重取两相体积从两相中分别精确称驭

。 200 0 g溶液 -r 25 ml 容量瓶 中 ， 并 用 有机膜

过边后的色谱级甲醇稀稀至刻庄.超声分散

3 min后 子 当 天来用 液相 色谱分析 ， 数据均 取三

次色谱分析的平均值

1. 3 萃取效率【;; (;>

分配革数=一定温度下.平衡时溶睛在两 互不

混溶溶剂中的浓度比为 一常数
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r able 1 T he extraction cat创 of me t hamidophos .'IOlut ion

in different phase ra tio

表 1 吁'脏铮原油在各类平取剂 中的分配 2草 委生 分 离 磊数

萃取丰

f able 1 ['a rtitωn coefficientH . sepa ra tion coeffic ients and

extr act ion ca tes of metharr、 idophos so lution in

Van(川s extractω 1 sulvents

平取刽分配，欲(K1分离 .:f. §t(i~) 平取 字/%

二甲 苯 0. 2 4- 1 :; 2. 064 19. 4-5

甲苯 o. :lO8 0 2.837 纠55

苯 0. 326 7 3.572 22. 63

石油蝇 0. 011 1 1. 685 3. 919

二批 乙烯 。. 1 9 9 4 3 . 4尔 16 . 6 3

萃'总剂 A O. 332 4- 4. 227 24 . 95

f取刽 R 0. 187 8 3.343 15.81

f取 剑 C 0. 267 6 2. 2S2 23 . 门

注 2 善 其 中混合这剂的体积比为 1 ' 1

2 .2 相比对丰取丰的影响

VA A 为萃取剂 ，在其它条件相 同 的情况下 ， 改

变相比 ，制定不同相 比对革取卒的罪响结果如，在

2 ， 随着水相比例 的逐渐培加 ， 苹取卒呈下降趋势

根据" 少量辜级"原 则 L9」 .相比为 1 : 1 时较适宜

混合溶剂 A 中 111 含量对草取 卒的 苦响如围 2 所

示 ，从国中可知 z 当 "，含量达到 80%时 ， 丰取率达

到最大佳，故最佳比例为 V. ， : V .z= 4 : l ea , . 32 为

革取剂 A 的两个组分〉

表 2 不 同相比下 甲展磷 '* 油的萃取 .，.

1 ,
18.27

;{ , 7

20.9926.51 21 .9号21 . 2:l

1.:; ' 1 1 1 2 ' 3
有在福7互有

〈体积比)

平取 丰 / Yo

K [ MiJ
回可

[Mo l 、[M. l被萃取物在有机相和水相 中 的平

衡浓度 K 为分配系较

分离革数已在示被卒相中两种物睛可被某种

革取剂所分 离 的难 易程度 . 它等 T这两种物质在

相同萃写文条件下的分配比之比

卢=DA/Dtj

VA ，Dr; 为 平衡时 .被革取物在两相 中 总浓度

的比位

被萃取物在有机物相中总量
萃取三中 : E=

被草取物在两相中的总量

[ M ol" v. [ M. l u [ M ol , V
= ~:.;O ~ / ( r=-:'; "-=, + ~ ，."' )

[ M . l" Vo十 [M.T V. [M. l' ' [ M.,] , V ,

V./V， 为 相比 R ，V， 、V. 为 有机相和水相体

积分配比及相比越大，丰取越在全

1. 4 分析方法

采 用 浙江福 立分析仪器有限公司生产的

FL9 500 高 效波相色谱 ， 外标法分析两相 中 甲族磷

和精胶睛量分数【， 幻 e 剧 定条件: 检溃l器: FL2 2QO

lJV 检 剧 嚣 p 色 谱 往 : Agilent CI S 拉 § 流 动 相 2

V ( 甲醇) , V ( 去 离 于 水 ) = 25 : 75 ; 检 剧 波 长 2

21 0 nm .往温 : 3 5 'C ; 流速 : 1. 0 mL/min; 进样量 3

1 0 μ1

甲胶铐标样围谱如围 1 所示甲胶磷在上述

条件下 的保 留 时 间 为 1 . 536 min. 标祥 纯度 为

98 . 5 %

2 结果与讨论

2. 1 萃取剂 的评选

在相同的实验条件下，按上述实验方法和分

析方法制碍甲胶磷原 泊在不同洛剂 中的分配 革 数

和萃取卒从在 l中可知 .萃取并'I A和革取剂 B 做

落舟l 时分配系数和萃取效率桂高，且革取剂 A原

耕易碍，成本较低放选择溶剂 A为 革取舟l 时效果

最好

T he ch romatogram of Mcthamidu phos

STanda rd sample Fif'(. 2 Effec t of amount of the a1 in ex trac t ion

solvent ( A) to the ext ra ction ra te s

-一萃*本

20 -to 60 80 100
- ，组分占京取剂质量分敬仰，

因 2 ，事取剂 A 中 " ' 组分含量

对萃取年的影响

20;

30

、。 '"o

E26
5号24
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2 .3 萃取混庄对萃耳之效采的影响

温度对波波萃取分配 革 数 、 分 离 革 数和革取

卒等有着较大的影响，其变化也遵循一定现律 在

其它条件相同的情况下 ，苹取温庄对萃取效果的

部响女归国 3 所示 . 革取伞随温庄的升高，克将加后

减少 ，温度低于 40 'C 甲 息是磷原 油粘度偏 大 . 不 利

F溶液传盾 . 革取率偏低 ♂ 当 i孟度高 于 60 C ， 洛剂

jl"事发，损失较多而甲胶铐原油生产工艺中反应

3 4 5 6789
I/mill

4.536

因 I 甲 '安磷标样色谱厨
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温度恒定在 52 °C . 大幅庄升温或降温都会增加能

耗国 3在明.在 55 ·C革取 卒 .分配 革数均 达到l 最

大值因此丰取温度选择 55 'C 时 ，较为适宜

0 .42

2 ~ ' ,e
史
。?

飞、 -130

弱。"
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"60 卢】笃笃

因 3萃取温度与分配系极、萃取率的关系

Fig. 3 Re1atω lS of extraction tem perature

TO p<l Ttn.on ∞cffiei cTlt s ~nd

extr actl on rates

2 .4 萃取级数的影响

精舷质量分数为 11. 80%的甲脏磷原油 ，在萃

取剂 A(V.1 : V o2 = 4 : 1) . 相 比为 1 ' 1，革取温度

为 55 -C条件下 ，萃取级数与 丰余相持股质量分数

的 是 系 如 围 4 所示

L0

2

08642q
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M郁
尔
经
宝
山qz
f
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军
邻
，忖

2 4- 6 8 to
4在收级数

副 4 平取级"与 平余相中精'安含量的关 系

Fig. 4 Relat ion坠 uf ext rac tion stages to amo unt

of the s~TTJli Tlc in n tffinatc phase

经十级革取.总萃取率二三8 5 %，萃余相中椅，安

盾量分数降至1. 7 10 %

3 结 语

-*--JI'l落剂 A (V. ， : Vo2 = 4 : 1 )傲苹取剂 ， 相 比

为 1 : 1 ， 革取湿庄为 55 ·C ， 经十级萃取， 总 苹耳叉车

大于 85% .平余相特脏盾量分数降至1. 710% 本工

芭拉有效萃取甲庭是确原油中的精接，萃取效卒较高 .

原油纯度较大.回收的精膝可再用于甲胶确的生产 ，

技术成熟，具有良好的经济效益和应用前苦
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counting viruses by How cytomerry r J 丁Appl r r.-n. 3ed ed. Lo ndoll: Charles Griffin &. Co. •

Environ Microbiul . 2004 . 70( 3) , 1506 - 1513. 1978 , 394 - 401

[8J Shell C F. McglnOl附J . K川'en A. Quam iTation of

Rapid titration of bacnlovirns by flow cytometry

XU Peng , YANG Yi . PENGJi-ming . e llEN Long , JINGZhi-qiang ,

WEI Wei. AlA Jing . QfN Qin • ZHANG You-hong

(&1.001of ChcmiCil l F:nl{i r 机啊哺 and Phanr li\cy, Wuhan Insritut(, of Tcd mol0i<:Y ' Wuhan 130071, China)

Ahstract: T o develop a rapid and accurate m ethod (o r hac ulov irus t itrat ion , flow cytometry (且:M) w as

adopted to quanti tate baculovir us directl y af ter s t ain ing with S YBR Green 1. T h e effects of di ffe rent

t r ea t ment steps ( fixat ion . perm盹bilizat ion. stain in,lJ; . etc.) were exam ined. T he li nearit y and t h e

r epro{lucibil i t y of the (l evel o pe{1 川创 ho{1 w ere ev~ l u ll t时The o p li lllurn (lyein R co ndit ions w ere shown

viral sample 飞 fixed w it h 0 . 1 % para formald eh yd e fo r 30 m in at 4 "C , s tained with SY l:lR ιrαn I (l X

10 - ' commerαal concentration) fo r 10 mi n at 80 ·C . The C V va lue of res ults is 2 .1 %(n=的 ， R2 value

of differen t dilutions is O. 99 9 8. T h e entire procedure is shorten ed to 1 h co mpared w ith th e 7 - 10 d of

en {l- point dilul io n lIIe!hm l

Key words: flow cytomet ry ♂ baculovirus; S YB R G reen I
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Separation of spermine from methamidophos solution

by Iiqnid-Iiqnid extration

WA NG Li ' ,Z HA NG Liang-jun ' , X lJE Guang-cai 2 , X IA NG Wei-de l

O . Key Laboratory for Grecn Chemical Proccss of Ministry of Education . Wuhan Institutc of Tcchnology.

Wuhan 130071 , Chin!!; 2. lTubd Sh!!lon~d!! Ca Ltd ， J in~7. hou 131001 , Chin!!)

Ahstract : In this paper , the p r imary scparation of the spermine in met hamidophos sol ution w as taken by

Lq uid-Liq uid extract且on . th e partitio n coeff且cients and the se par at io n co efficients of m ethamido ph os

solution in different extract且on solvents w ere detemined in t h e sa m e conditions. t h e fluencinR facto rs of

extTllcl ion effe ct su ch as ph~se r llt io , te lllp eral.u re lln(1 eXl ra ction slllges on L qu id- Liqu id sepaTlltion were

studied. t he best ‘ 2‘ t rac t io n solvent a nd t h e suita ble process conditiO! 日 were confir med : the bcst

extraction solvent was co mponent so lvent named A (V.I : V.z = 1 : 1). phase rat io was 1 : 1 . the

t emperature was 55 ·C . aft er e xt ractinR t en tim出 .the total extr acti on rate of m eth amid ophos solution

was gTe~ter lh lln or equa l 85 %, and II附11 lllounl of Ii陀 speT1 l1 i n e in raffin~te p hase was re{1 飞I ce{1 10

1. 71 0 % .

Ke)' words: met hamidophos sol ution ; lquid- l iq uid e xt raction ; separation

本文编抖z张瑞


	39
	40
	41
	60

