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绪 言

硫化氢气体是一种君色无臭 (大量存在时 )或具有腐蛋臭的气体 (含量不太多时 )
,

当

有机体腐化时
,

就可能产生硫化氢
。

( 所以在阴沟或污水潭中时常发现含 有 硫 化 氢气体存

存
。

因之阴沟中工作工人每易中毒 )
。

最近江苏省也发现农村蓄粪池中含有大量之硫化氢
,

因取粪不惧而中毒甚至死亡等事故
。

在工矿企业中硫化氢是一个主要的有害因素
,

例如用粘

着法制造人造粽等
,

多硫化若油之开采及加工
,

石油中硫化氢之清除工作等以及生产硫化染

料
,

生产二硫化碳等在生产过程中
,

疏忽大意而引起中毒
。

为侧定空气中硫化氢的浓度
,

其检输方法很多
,

一般 多 用 比 色 法
,

容 量 法
,

就抵

法 〔 ’ 〕〔 2〕以及检定管法 ( ” 〕〔 4皿
。

比色法或容量法
,

手擅此较复杂
,

用时简较多
,

矛犷抵法也多

用于定性
,

也有用于侧定硫化氢的浓度者
。

因之
,

在快速含量侧定的要求下
,

创检定管法及

就概法比较优越
,

检定管法最大的优点是筒易
,

迅速
,

便于擒带
,

无熟拣技术者也易掌握
,

几分钟内在现场就得到桔果极微量的硫化氢就会引起反应
。

H Z扮决速检定管之制备
,

在国外已有报导
,

有用氰化跟吸附于活性氧化铝作指示胶者
,

而多半都是用醋酸扮与硅胶作指示胶者 ( 4二
。

由于氰化物毒性比较高
,

故未采 用
。

由于生产

上的需要
,

我侧就贰制 了
,

其指示胶主要成分为醋酸铅的检气管
。

实 脆 部 分

一
、

指示剂的选择
:

1
.

氰化敛虽然不溶于水
,

但能与 H 2 5作用生成毒性较大之氢氰酸
,

因之未采用
。

2
.

其它金属盐如氯化挪
,

硫酸铜等
,

也进行 了实脸
,

发现一般对硫化氢作用其灵敏度都

比较差
。

其中只有氯化绍比较好
,

井且在检气管中变色长度也比较长
。

但由于其界面不清
,

不适于作比长之检气管的指示剂使用
,

故未采用
。

3
.

用亚硝酚救氰化钠 ( 5二作指示剂
,

也进行了实蜿
。

由于它灵敏度不及醋酸
`

铅
,

井且只

能用于硷性的指示胶中
,

故未采用
。

4
.

由实脸礼明
,

醋酸始的灵敏度比较高
,

在检气管中界面清楚
,

因而采用
。

二
,

指示剂配制的研究
:
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1
.

只用酷酸粉水熔液 与硅胶配制
,

通入一定量硫化氢时
,

则显色早黑色
。

2
.

用醋酸纷井加入适当量的甘油
,

与硅胶制成指示胶禅人硫化氢时
,

显色呈黑色
,
但其

灵敏度显著提高
。

- 4
、 、

3
.

用醋酸龄溶液
,

再加人一定 量氯化组
,

而 与硅胶混合制成指示胶
,

通人一定量硫化氢

时则显色呈黄色
,

其变色芳度显著提高
。

4
.

用硅胶做司戈体
,

加入酷酸扮以及氧化识与甘油而制得指示胶
,

含有这种指示胶的检定

管
,

当打入一定量硫化氢时
,

则显黄色
,

其灵敏度此较高
,

变色长度也比较长
。

三
、

拾定管之制备
:

1
.

保护肢的制备
:

取洗泽之硅胶
,

,

粳吸滤器吸尽母液后
,

例入白瓷盘 内
,

放烘 箱内于

10 O
O

C温度烘干
,

烘千后
,

取出来进行拣胶
,

( 使硅胶内不存留任何带色复杂之颗粒存在 )
。

此拣浮之胶便可放入瓷蒸发皿中
,

在苞炉内艇持 3 20 ℃之温度活化 24 小时
,

然后 降温 50 ℃取

出
。

迅速 例入洁泽干燥的玻璃瓶 中
,

井需立郎放人赊有干燥剂的箱 中
,

冷却赊存
,

以免吸涅

并取出少量作下列检查
:

,
1

( 1 )检查酸度
:

取干燥硅胶一小匙
,

放于白磁点滴板上
,

·

滴加刚果杠裁剂应呈杠色
。

( 2 )侧吸湿性三取硅胶构一克
。

准确称重后放置于有水的密阴容器 ( 干燥器 ) 中
,

24 小

时后再准确称其重
,

至少应增加 20 一 30 %为其吸湿度
,

取能通过 32号爵之新群活化的硅胶
,

作保护胶使用
。

”
、

2
.

指示胶之制备
:

、

取新解活化硅胶 卜竟 ( (从 P
.

) 加蒸翁水 约山 l 使之溶解及甘油 50 xn l

B a C】2固体 (
。

C
.

P
.

) 3 克加蒸翩水 IDm l使之浩解
,

将此二溶液混合均匀
,

制成 溶竿
,

另取

则制成一混悬液
。

取 10 0克活化硅胶与此混悬液混合
,

`

用玻棒搅匀在杠外光下照射
,

使干燥 ( 在 60 ℃以下温度

进行
,

在烘箱中千燥亦可 )
。

干燥后装入清洁干燥瓶中
,

置干燥器内备用
。

. `

3
.

包装部分
:

(一 )玻管处理
:

l( )玻誉内径为 3 一 .2’ 5加m : 无色盾软之玻管
。

( 内痉大于 3
.

s m o
.

不适用 )

( 2 )将玻管截为知。 ,
.

于 2 oe m处作校管稼靛
。

·

` ’

仆
`

)用清俞
液泡 2 4小时厂用 自来水蒸龋永洗千净

,

于 1 2。℃烘箱 中烘干备用
。

’
`

( 4 )将玻管拉为三根
,

将洞端熔封严密犷于吊操器中备用
。

·

一
(二 )装胶

:

( 1 )在管底塞稠布 ( 或棉花 ) 不宜太紧
,

以免阻碍气休流通
,

也不 应 将 籽
`

推留于管壁

上
。

,
`

:

( 2 )不能使用金属棒扩
( 3 )依次装人保护胶 0

.

1克
,

指示胶 0
.

5克
,

葆护胶叮
.

1克
, :

每装一层必演 将 玻誉上下振

镊使胶紧密且界层分明
。

( 因加指示胶要定量
,

故可用图一所示之装置
,

先将硅胶加人有一

定容量之小管 中
,

然后再通过小漏斗而食入检气管中 )
。

( 4 )再紧塞玻璃粽一层
,

以固定胶柱
。

( 5 )整个装胶的过程中
,

应尽量避免佳胶吸水
。

4
.

检髓部分
:
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(一 )硫化氢的制备
。 ’

取 N a Z S ( C
.

P
.

) 适量
,

加 20 % 的任 A c
使产生的 H : S 通入以饱和食盐水装满之广 口瓶

中
,

以排水取气法得到掩粹之 百几 S
。

( 示装置图 )

血 `勺

这这
’’

滴定管

有/ 窟蜡
巾乡玻管

(二 )标雀 H , 8气体浓度之测定 〔“ 二:

( l) 取一广 口瓶将活塞 ( l) 关死
,

开活塞 ( 2 )
,

先用水泵抽至半具空
,

然后由 ( 2 )

二二
_

一 :
,

.

}}}

黔黔黔
日日1 2 ) 7 之二二二二

量楠粹之 R , S气体
,

最后小心将空气吸入
,

打入适

以使内

三孙杯塔

外压力相 同后
,

再把活塞 ( 2 ) 关死
。

注意
: ①紧防广口瓶中 H声气体之逸出

。

②必橙粳常用比色法侧定瓶中 H声气体

之浓度
,

以免产生踏改
。

③广 口瓶中预先放少量液体石暗
,

以使

振摇
。

、

(叻在抽成气体之前
,

振播广 口瓶
,

傅气体混令均扒
( 2 )

,

以注射器抽取适量之 H Z S气体
,

将气林注入吸收滚内
,

得浓度
,

补算每
l r

所需之毫升数
。 几

侧定 H邓浓度内
一

,

娃等著
:

厂房鉴气中有害物盾侧定法 , 附用一玻管
,

的更完蚕些
。

四
、

标淮浓度表之糟制
:

打
一

开 活塞 ( 1 )
,

然后打开活塞

加入淀粉及 A g N O 3进行此浊侧

所用之方法精参看岭 H
.

阿列克榭那

丫端塞坡璃株
,

将气体通入吸收液吸收

在生产中
,

用内径完全相同玻管是最理想的
。
而在实际生产 中

,

得到内径相 同之坡管有

实际困难
。

因之
,

为 了弥补这个困难
,

就在制备检定管时
,

每管都加入一定量指示胶
,

并通

过实脸糟成下列标准浓度表 ( 内径不同之检定誉 )
。
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糟制方法如下
:

( 1 )一批产品 中
,

抽出粗翩不同的检定管豹 40 支
,

取最粗与最袖的
,

根据指示胶长度划

出翰框
。

( 2 )取三支粗韧不同的检定管
,

用同等浓度
,

相等量的气体
,

分别打入三支管中
,

三支

管垂道的放在表上
,

进气端朝下
,

指示胶二端分别重合于 A A
’

和 B B’ 两袋上
,

变色长度霖

划在表上得三点
,

成一值拔 ( 如果实毓正确 )
,

延至二边
。

( 3 )用不同浓度气样照 ( 2 )操作
,

可得到不同浓度变色长度袋
。

( 4 )未知气样打入管后
,

根据变色长度
,

由表找得浓度
。

衬 输 部 分

一
、

比长的检定管
,

在制备时
,

一方面要注意其灵敏度
,

在另一方面
,

也当注意其显色

长度
,

所以我佣选择了醋酸扮加甘油加氯化钡来做成指示胶
。

二
、

影响检定管灵敏度及变色长度的因素
,

通过我侧实脸得知如下
:

1
.

硅胶厦量—
硅胶盾量是一很重要因素

,

在检定管中所用之硅 胶 一 定要钝净
,

其 p H

也当一定
。

最重要的
,

硅胶一定要活化
,

活化较好者能提高其灵敏度
。

2
.

硅胶粗袖
-

一 硅胶粗相影响也是很大的
,

指示胶粗时
,

则呈现的颜色比较浅
,

而长度

却比较长
,

指示胶太粗时
,

刻其变色 的界面不平整
,

不清楚
。

如果指示胶较耙时
,

其枯果相

反
。

但不宜太翩
,

太耙刻气样不能通过
,

而不能使用
。

故在制备检定管时
,

指示胶之粗袖要

均匀
。

并要适宜
,

太粗太系田均为不宜
。

3
.

指示胶之浓度一
一

这里所税指示胶之浓度
,

.

是指指示胶所含显色剂之浓度
。

它也是很

重要之 因素
。

如果较浓的指示剂
,

刻灵敏度此较大
,

其变色此较深
,

但其变色长度比较短
。

所

以用一定浓度指示剂是很重要的
。

其浓度要适当
,

浓度太大助变色长度短
,

用在定量上是不

宜的
,

因为被侧气体浓度有了此较大的变化时
,

而检气管上表现出来的长度改变却不大
,

也

就是挽准确度不 高
。

但指示剂之浓度也不当太稀
,

除因太稀后界面不清
,

显色太浅外
,

还当

往意
,

当指示剂稀释到一定程度时
,

在制备指示胶时
,

当其指示剂浓度稍有改变
,

旦J能引起

指示胶变色长度会有很大改变
。

因此在制备检定管时会造成很多困难
。

因为在制备指示胶时

稍有羡差则成废品
。

三
、

温度影响—
制备成功后也进行了温度对变色长度影响实脆

。

发现本检定管在 5
。

一
3 5

。

内变化不大
。

四
、

制备成功后
,

在南京药学院附属药厂已投人生产
,

其制品放置二年后
,

再行侧定
,

发现其灵敏度及变色长度都无显著改变
。

系告 渝

一
、

在榆文中研究了酷酸始就剂的配制方法
,

趣贰脸靓明
,

在制备时加入甘油
,

可以堵

加其灵敏度
,

加入氯化报使其显色时呈箭色
,

而变色长度变戈 因之
,

我们吸收此两特点
,

而制成此管
。



74
`

南 京 莉 学 院 学 报

二
、

在揣文中豺箫了硅胶颗粒大小
,

及指示剂浓度对指示胶显色深度
,

及显色长度等影
响

。

三
、

由上法所制 H 2 5 快速检定管
,

是比较安定 的产品
,

它能放置 1一 2年 对 其厦量无

显著改变
,

它对温度在 5
“

一 35 ℃简变化不大
,

比色长度较长
,

如此色 长度图所示
,

灵敏度也
此较好

。

用内径 2
.

s m m
.

之玻管其检出限度为每百毫升含 0
.
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在拭制及生

产过程中
,
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,

特及榭意
。


