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空 气中氟化 苦 的快速 测 定

法化教厉祥且
’

陈真惠 周培的

氯化苦
,

化学名为三氯稍基甲烷 ( C 1C
3 N O , )

,

它是一种很重要的有机合成薰蒸杀虫

剂—
为窒息性的有毒气体

。

它的毒性处于氯气和光气之尚
,

对人白加良晴及呼吸道粘膜
,

肺

脏均有强烈刺激作用
,

特别是严重催疾作用
,

也会引起眩暑
、

昏迷
、

恶心
、

呕吐
,

甚至肺水
肿

。

鉴气中氯化苦浓度大时
,

可因窒息作用而致死
。

其最小致死浓度 是 在 2 毫克 /升空气的

浓度下
,

暴露 10 分钟 〔 , 升 在 a
.

12 一 0
.

81 克 /立方公尺室气中
,

暴露 30 分钟 , 〕〔” 〕
。

氯化苦目

前在我国粮奄杀虫 上应用很广
。

粮仓中应 用的浓度 ( 杀虫或杀鼠 ) 范围在 0
.

巧一 0
.

3克 /立方

公尺
,

或 40 一 80 克 /立方公尺〔约 ; 远超过其最小致死浓度
,

为 了葆靓劳动安蚕
,

对用氯化苦

薰蒸过的粮仓中的空气
、

粮食 及器皿等需要进行氯化苦的检脸与含量侧走
。

本文主要报导空

气中氯化苦的含量测定方法
。

`

关于氯化苦 的含量侧定法
,

文献上曾报导过的有
:

过氧化钠蔑〔` ,亡“ 〕 ,

兹法系利用过氧化

颧使氯化苦分解成氯化物及亚稍酸盐
,

然后利用容量法侧定氯离子
,

或用比色法侧定亚猜酸

盐
,

从而算出氯化苦的含量
。

也有用氰化钾一毗 嚏一简苯三酗或氰化押一毗健一 iD m碱on
。

( 1, 1一二甲某环己烷一 3, 5一双酮 )法 〔 6〕〔 7二〔 8二,

据士员导孩法可用于空气或 水 中微量氯化苦

的测定
。

其反应原理
,

可能是空气中氯化苦 ( 吸收在 2一 甲氧基乙醇中
_

) 先与氰化钾及咄
1

嚷作

用
,

产生氯化氰毗嚏
,

后者进一步断键形成胶烯 选后再与简苯三酚 ( 检输 黛类的藏剂 ) 起精

合作用
,

得到紫杠色
,

然后进行比色
。

我们参考了氰化钾一毗咤一简笨三酚法及氰化钾一吮

聪一 ) m抓叨
。 法

,

加以女进
,

拭毅作为指示低上决速 比色侧定法的基础
,

实验部分如下
:

实
.

脸 部 分

( 一 ) 氯化苦标准气样的制备
:

原料
:
氯化苦液体

,

比重为 1
.

65 ( 2扩 4/ ℃ )

仪器
:

( 1)
.

装有活塞的坡瓶 ( 干燥的
,

容积构为 20 升 )

( 2 )
.

0
.

l m l 吸量管 1 个

( 3 )
.

1
.

o m l 注射器 1 个
·

( 4 )
.

1 0 0二 l 注射器 1 0个

标准气样的配制
:

取一体积为20 升的干操玻瓶
,

按含氯化苦为 6 11 19 /升的 浓 度补算
,

用

* 1 95 9年本院学生参加教研粗技术革新工作
,

(本三 )刘宗汉及 (本四 )谢必增参加 了本愚
部分实醚工作

。

本祖白拔祥先生也曾参加本专题部分藏验工作
。
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1
.

0二 l注射器莲接o
.

1 0m l吸量管精确抽吸哥算量体积的氯化苦液体 ( 注意
:

本品易蒸发
,

蒸发速度为 2
.

5克 /每分钟
,

取样时应戴防护 目绎
,

操作应迅速
,

预防中毒 )
,

迅速而定量地

注入已准备好的大玻瓶中
,

速以装有二路活塞的橡皮塞将瓶密塞
,

合瓶内氯化苦 自行挥发
,

并将瓶振摇
,

使瓶内充满的氯化苦蒸气均匀分布
,

郎得浓度为 6 nI g /升的标准气样
。

用 10 小
n l 注射器

,

吸取针算量体积的土述标谁气样
,

用楠泽空气 稀 释 成 浓度分别为

1 2 0
, 6 0

, 3 0
,

6
, 3 , 1 微克 /升

。

( 二 ) 混合指示剂配制方法的研究
。

1
.

指示剂成吩的选择
:

广
!

.
,

、I
t
、

A剂拭

f

贰剂 B 悦
t

f
贰剂 C 尺

t

拭剂 D

「
尺

毗呢

2
.

4 % K C N 一甲醇榕液

1
.

6 %简苯三酚甲醇溶液

毗喷

2
.

4 % K C N 水溶液

0
.

4 % 简苯三酚水溶液

毗咙

1
.

5 % D i m
e d 。 ” 。

甲醇溶液

2
.

4 % K C N 一甲醇溶液

毗咤
1

.

5 % D i
me d o ” e 甲醇溶液

t生
J/ 、

4 % K C人溶液

Z m l

1 x n l

l m l

Z m l

l m l

l m l

1
.

s l u l

2
.

6 5 m l

0
.

8 5 m l

6 角 l

0
.

0 7 m l

1
.

6 7功 l

2
.

3 3 m l

用以上四种拭剂湿消的滤概条
,

暴露在含标雀氯化苦 ( 1 ,

6, 6 0微克 /升 ) 气体中
,

此较桔果如下
:

+( 谈玫瑰色 ) +

拭脸桔果
:

就剂 A较灵敏
。

2
.

氰化钾一毗嚏一周苯三酚甲醇溶液就剂粗成比例的研究
。

我俩按下列比例配成 入
、

A l 、
A Z、

A 3四种藏剂
,

井用孩四种贰剂分别消湿的滤抵条
,

封 6 微克 /升气样进行贰毅
,

所得精果如下
·
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藏毅桔果
:

选择就剂 A作为混合显色剂用来消湿滤抵条
,

进行含量侧定较好
。

3
.

混合显 色剂保存时简的确定
。

为研究贰剂的静可保存
’

时简
,

我佣将新解配制的就剂
,

置棕色瓶内
,

在暗处放置保存
,

并自配制后第一天起每天贰脸敲藏剂的灵敏度
。

趣就毅拮果
,
新配料藏剂

,
.

可保存在晤处翘

两星期
,

对灵敏度无影响
。

·

“
,

!

( 三 ) 温度对灵敏度影响的研究
。

「 -

我侧就验了
,

冬天室温 ( 8一 13 ℃ ) 下和在杠外灯下温热 ( 30份 3 5℃ ) 的同样含量的气

样
,

对用混合显色剂消湿的滤抵条进行试脸
,

拭脸桔果
:

氯化苦徐瀚气 样 系列 ( 1 一 1 2 0敞

克 /升 ) 在 8 一 13 ℃室温下
,

遇湿拭抵趣一分钟显现由隐拘可见的姿粉色至玫瑰扛色的标雀

系列色蹭
。

若在 30 一 35 ℃气温下的标淮系列气样
,

遇湿就抵一分钟后形成的标淮色藉相应 的

稍深据
。

贰敏桔果孰为
:
温度高时显色速度快

,

消湿的裁概显色深滋度也比低温时稍深些
。

但相 差几度温度时
,

影响不显著
,

用肉眼不易觉察出来
,

仍可适用于目祝比色
。

「 、 ,
、

二

` ( 四 ) 指示抵比色侧定所需时简的确定
:

用混合显色剂渊 湿的滤抵条 〔商称指示抵 )
,

在氯化苦气样中如 暴露 历 一 分钟立郎显

色
。

我佣郎采用指示抵在气样中暴露一分钟后
,

立郎取出井在洁泽空气中停留 2 分钟
,

此时

显色指示抵
_

_

巨涅的溶模基本上已挥发将干
,

郎可此色 ( 指示抵湿度不同 , 色度也有差奚
,

据

我佣贰验
,

潮湿的指示抵比已晾千的指示概灵放度较大
,

但此色时
,

湿度太大
,

色度较暗不

太解明
,

不便比色
。

故应加以注意
,

并按制比色时抵的湿度应尽量相同 )
。

测定时简共历 3

分孙
。

( 五 ) 空气中氯化苦快速测定法操作
:

取用毗呢 一 2
.

4 %氰化钾甲醇液一 1
.

6 %尚苯三酚甲醇液 ( 按 2 : 1 : 1 混合 ) 显色剂新解臀
l

湿的同样大小滤抵条若干条
,

分别 暴露在各种标准浓度的氮化苦气体及待测的未知浓度氯化

苦的空气中
,

趣一分钟取出
,

在洁泽空气中停留 2 分钟后进行比色 ( 最好角攻瑰色颜料按新

制成的标准色阶
,

描糟成人工标准色谱
,

以备长期使用
,

但应注意
,

夏天气温下侧定 时
,

显

色此冬天时深些
,

应加以温度校正 )
。

系告

1
.

本文提出了以氰化钾—
毗嚏

-

— 周苯三酚在甲醇中的混合显色剂润
!

湿制成的星指示

粗
,

用 目税此色法侧定空气中微量氯化苦含量 ( 1一 120 微克 /升 )
。

2
.

本法操作迅速
,

方法筒便易行
。
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3
.

术法提高了文 吠方法的灵放度
,

且扩大了侧定范围 ( 由原来可测 2一 8 微克 /升
,

扩

大到 1 一 12 0微克 /升 )
。

4
.

新配的混合显色剂
,

保存在暗处
,

可使用两星期
。
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