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摘要：Fe(OH) 溶胶的纯化是物理化学溶胶电泳实验r中最大的难题，因为传统的火胶棉半透膜渗析纯化法不 

仅费时费力，而且成功率很低 ，本文将新型的膜分离技术应用于溶胶的纯化，提出了用 自制的聚醚砜超滤膜 

纯化溶胶的方法，实验结果表明，此法不仅纯化效果好，而且省时省力，简单易行，是替代传统方法的良好 

方法。 
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制备Fe(OH)，溶胶及采用电泳方法测定溶 

胶的电动电势 是大学物理化学的经典实验，实 

验中最大的难题是 Fe(OH) 溶胶 的纯化问题。 

在大多数实验教材中u 4 J，提供的是传统的火胶 

棉半透膜渗析纯化法，一般需要 1周以上的时间， 

而且需 0．5 h换 1次蒸馏水，不仅费时费力，而且 

半透膜的制备成功率很低 J。为解决这个问题， 

高明国等 提出了用电渗析法代替传统的半透膜 

法；李远志 提出了在乙醇或丙酮介质中用 FeC1 

和NH，·H O制备氢氧化铁胶体粉末，再由粉末 

溶解制溶胶的方法 ，这些方法虽然对传统的半透 

膜法有所改进，但是或多或少地存在一些问题，比 

如电渗析法中使用的还是半透膜，溶解粉末制备 

胶体时很难获得稳定且分散均匀的溶胶。为了彻 

底解决Fe(on)，溶胶的纯化难题，本文将新型的 

膜分离技术应用于 Fe(OH)，溶胶的纯化，提出用 

自制的聚醚砜超滤膜纯化 Fe(OH)，溶胶 的新 

方法。 

膜分离是二十世纪七十年代发展起来的一门 

新型的分离技术，其应用领域不断扩大引。按分离 

物质尺寸膜分离过程可分为微滤、超滤、纳滤、反 

渗透四大类，超滤是介于微滤和纳滤之间的一种 

膜分离过程，其分离原理通常理解为与膜孔径大 

小相关的筛分过程，当液体混合物在一定压力下 

流经膜表面时 ，小分子溶质透过膜 ，而大分子物质 

则被截留，从而实现大、小分子的分离 ．1oJ。本文 

选用聚醚砜超滤膜纯化溶胶就是利用了超滤膜的 

筛分作用，因为 Fe(on)，溶胶的纯化是为了除去 

未水解的 Fë 和 Cl。，而溶胶粒子属于大分子， 

Fë 和 Cl一属于小分子，当混合溶液通过膜面时， 

溶胶被截留，Fë 和 Cl一透过膜进入滤液中，从而 

使两者分离，溶胶得到纯化。 

1 实验 

1．1 主要仪器和试剂 

101—1AB型电热鼓风干燥箱(天津市泰斯特 

仪器有限公司)；超滤杯(容积300mL，直径80mm， 

上海摩速科学器材有限公司)；DYJ型电泳实验装 

置(南京桑力电子设备厂)；电导率仪(上海雷磁仪 

器厂 )。 

聚醚砜(巴斯夫 BASF生产)；聚乙二醇6O0 

(PEG600，天津市科密欧化学试剂开发中心)；N， 

N一二甲基甲酰胺(天津市光复精细化工研究所)； 

常用试剂如FeC13，KC1等。 

1．2 实验过程 

1．2．1 制备聚醚砜超滤膜 采用溶胶一凝胶(s0l— 

ge1)相转化法制备超滤膜，制膜液的配方采用本实 

验室的研究结果⋯】，制膜步骤如下： 
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(1)配制膜液 

制膜液由聚醚砜、PEG 600和 N，N 二甲基甲 

酰胺组成，其中聚醚砜为成膜物，浓度 14％，PEG 

600为添加剂，浓度 7％，N，N一二甲基甲酰胺为溶 

剂。分别称取所需量的上述物质放人一洁净的磨 

口广口瓶中，盖好磨口盖，放人到鼓风干燥箱中， 

7OcC溶解脱泡24h。 

(2)制膜 

将溶解好的制膜液从鼓风干燥箱中取出，放 

置至室温。然后将制膜液倒在一洁净干燥且平整 

光滑的玻璃板上，用一洁净干燥且光滑的玻璃棒 

将制膜液刮成厚度均匀的一薄层(膜液厚度用玻 

璃板两端固定直径为 1001xm的光滑铜丝控制)， 

蒸发 60s，然后立即将玻璃板放人事先准备好的水 

浴中凝固半小时，水浴温度为室温，此时玻璃板上 

的膜液薄层凝固为一张聚醚砜超滤膜。 

1．2．2 膜性能表征——纯水通量和截留率测定 

在图 1所示的超滤杯中测定膜的纯水通量和截 

留率，纯水通量用去离子水测定 ，截留率用牛血清 

白蛋白(BSA，分子量 67，ooo)测定，测定方法和计 

算公式参照文献 ，每个性能平行测定三次，结 

果取平均。 

4 

图 1 超滤膜过滤 系统 

Fig．1 The ultra_filtration system 

u／ins ultrafiltration membl'ane 

1一氮气钢瓶；2一超滤杯进料口；3一超滤杯； 

4一聚醚砜超滤膜 ；5一滤液收集口； 

6一磁力搅拌器；7·磁力搅拌子 

1．2．3 FeCI。水解制备Fe(OH) 溶胶 

Fe(oH)，溶胶由 Fe Cl，水解生成，制备步骤 

参照文献 J。由于Fe cl 水解反应是一可逆反 

应，所以制得的溶胶中含有大量的Fë 和Cl一，去 

除后才能进行溶胶电泳实验。 

1．2．4 聚醚砜超滤膜纯化 Fe(OH) 溶胶 将 

1．2．1中制备好的聚醚砜超滤膜安装在图 1所示 

的超滤杯中，用图 1所示的超滤膜过滤系统纯化 

溶胶。取 2．2．3中制得的 Fe(OH) 溶胶 100mL 

从超滤杯进料口加入到超滤杯中，加 100mL去离 

子水，拧紧进料口螺母 ，通氮气 ，压力 0．2MPa，开 

磁力搅拌。测定滤液的电导率，并取出 1mL分别 

用 1％AgNO 和 1％KSCN检验 Cl～和 Fe“ ，当超 

滤杯中的溶液体积不足 50mL时，停止过滤，从进 

料口补充 150mL去离子水 ，重复上面的步骤过滤， 

直至滤液的电导率值降至一稳定值 ，且检验不出 

cl一和 Fe 为止。最后将纯化好的溶胶从进料 口 

倒出，并用去离子水稀释至原始体积 100mL，此溶 

胶即可用于后续的电泳。 

1．2．5 Fe(OH) 溶胶电泳 参照文献 中的电 

泳操作步骤，使用 1．2．4中纯化的溶胶，进行电泳 

实验，以验证纯化的溶胶是否能满足电泳要求。 

2 结果与讨论 

2．1 聚醚砜超滤膜的纯水通量和截留率 

在本文所述的制膜液组成和制膜条件下，制备 

的聚醚砜超滤膜纯水通量为0．ar7ar7 mL·cm ·s～， 

BSA的截留率为89．3％。表明此超滤膜性能较好， 

在较高的水通量下具有较高的截留率，完全可以用 

于Fe(OH) 溶胶的纯化。 

2．2 聚醚砜超滤膜纯化 Fe(OH)，溶胶 

用本文所制的聚醚砜超滤膜纯化re(OH) 溶 

胶 ，浸4定滤液的电导率并检验 Cl一和 Fë ，结果列 

于表 1。 

表 1 纯化过程中滤液的测定结果 

Table 1 The analysis results of filtrate 

滤液的电导率随过滤次数的变化曲线示于图2 

中。由图可见，在前4次的过滤中电导率几乎成直 

线下降，在4次以后，电导率下降显著变缓，到第6 

次后，变化更加缓慢，到第 l0次时几乎等于去离子 
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水的电导率(去离子水的电导率为35．3 s·cm )， 

表明溶液中的 Cl一和 Fë 已经完全去除。这种变 

化趋势说明聚醚砜超滤膜的纯化效果非常显著，因 

为电导率值与溶液中 Cl一和 Fë 浓度一一对应，电 

导率值越大，溶液中Cl一和 Fë 浓度越大，所以前4 

次的电导率变化越大，每次去除的 Cl一和 Fë 越 

多；到第4次以后，由于原溶液中的cl一和Fë 浓 

度已经很小，所以滤液的电导率变化不再显著。滤 

液颜色变化以及 Fe“和 Cl一的化学检验也进一步 

证明了聚醚砜超滤膜的纯化效果。由表 1可知，滤 

液开始时为黄色，说明超滤膜截留了红棕色的Fe 

(OH)，胶体离子，黄色的Fë 和无色的cl一则透过 

超滤膜进人到了滤液中，随着过滤次数的增加， 

Fë 浓度变小，黄色逐渐消失，到第 5次时就已完 

全消失；在过滤到第5次时，滤液用化学分析法已检 

测不到 Fë ；过滤到第 7次时已检测不到 Cl一，此 

时的溶胶已经满足电泳要求。但是为了进一步将 

Fë 和Cl一去除干净，本文继续纯化，直到滤液的电 

导率与去离子水的电导率相差不大，且不再变化为 

止。Fë 和Cl一的化学检验还表明Fë 的去除速 

率大于Cl一的去除速率，这并不是因为超滤膜本身 

对Fë 的透过速率大于Cl一的透过速率，而是因为 

胶体溶液中的Cl一浓度大于Fë ，导致 Cl一的去除 

时间大于 Fë 的去除时间。在 Fë 未水解形成 

Fe(OH)，时，Cl一浓度是 Fe 浓度的 3倍，当部分 

Fe。 水解形成溶胶后，溶液中cl一浓度远大于Fe。 

浓度 

图2 滤液电导率 随过 滤次数的 变化 曲线 

Fig．2 The relation between the electrical 

eonduefifity of filtrate and the filtration time 

3 3 Fe(OH)3溶胶电泳 

用纯化好的溶胶做溶胶的电泳实验，取得了 

满意的效果，溶胶与KC1溶液界面清晰，溶胶移动 

速度均匀，电泳实验开始时和 lOmin后的溶胶界 

面图示于图3中。电泳的结果进一步证明了本文 

的纯化效果。 

图3 Fe(OH) 溶胶电泳界面移动图 

Fig．3 The movement ofthe interface between the Fe(OH)3 colloid and the KC1 solution 

(a) 初始界面；(b)lOmin后的界面 

2．4 聚醚砜超滤膜纯化法与半透膜渗析纯化法 水，而从本文结果看，超滤膜纯化法达到相同的效 

的比较 果时只需七次过滤，共需2h左右，省时省力。其 

将本文的聚醚砜超滤膜纯化法与传统的半透 次，超滤膜的制膜成功率远远高于半透膜，本校学 

膜渗析法比较可知，超滤膜纯化法优于传统的半 生的实验结果表明，用本文提供的制膜液配方和 

透膜渗析法，是传统纯化方法的一种良好替代方 制膜条件，超滤膜的制备成功率在98％以上，而半 

法。首先，超滤膜纯化法完全克服了半透膜渗析 透膜的成功率不超过30％，因为半透膜的制备用 

法耗时长的缺点。一般来说，半透膜渗析法纯化 锥形瓶，所以制出的半透膜易漏、易断、厚度不均； 

需要 l周以上的时间，而且需0．5 h换 1次蒸馏 而超滤膜用玻璃板，不仅形状简单，而且易于控制 

一 
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厚度，不会 出现断和漏的现象。再者，从操作上 

看，超滤在常温下进行，而半透膜为了提高交换速 

度，一般在 60℃ ～70℃之间，再加上不用频繁换 

水，所以超滤法更简单易行。 

和半透膜法相比，超滤膜法唯一的缺点是需 

要超滤杯，但是超滤杯并不是超滤膜法的必备装 

置，可用简易的装置来代替，如用可换膜式的针头 

过滤器，此时的纯化装置只需一只一次性注射器 

和一只针头过滤器。 

3 结论 

从本文的实验结果和讨论可知，聚醚砜超滤 
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Purification of Fe(OH)3 colloid with polyethersulfone 
ultrafiltration membrane 

WANG Li—hong ，LI De．1ing ，YAO Liang ，SHEN Yu．1ong ，YANG Zhen xiu 

(1．Department of Chemistry，Tangshan Teachers’CoUege，Tangshan 063000，China； 

2．CoUege of Chemistry and Environmental Science，Hebei University，Baoding 071002，China) 

Abstract：Purification of Fe(OH)3 colloid is a problem in the physical chemistry experiments on colloid electrophoresis because the 

traditional pm4fication method is not effective．The traditional purification is carried out with semi-permeable lllelnbrane． I e 

process being time-consuming and strenuous．the succeed rate of membrane preparation being very low are the major defects of the 

traditional method．In this paper．a new method is proposed in order to so]ve the above pmblenr I e purification is carried out with 

self-prepared polyethersulfone ultrafihration membrane，which is an  application of ultra_filtration technology．The experiment results 

show that this new method is effective，time-saving and convenient． Therefore，the new method is an ideal alternative to the 

traditional one． 

Key words：polyethersulfone ultmfiltration membrane；purification of Fe(OH)3 colloid；colloid electrophoresis 

(责任编辑 李 方) 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com

