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氨化苦定性反应的研究

丰炳鲁 王世臣
’

岁颜美
’

刘永岭
*

侯德喜
’

刘傅霞
*

江绵明
*

典 斌
,

赵桂枝
,

黄志俊
,

氯化苦 ( C 1G 3 N O Z )
,

其化学名为三氯稍基甲烷
,

是粮仓中的一种薰蒸杀虫剂
。

我国

已大量生产
,

应用很广
,

效果良好
。

本文的研究 目的在于研究探尉氧化苦的定性反应
,

以洪

在含有常量
、

微量或超微量的氯化苦 时
,

作化学援别之用
。

根据上远的目的要求
,

我们进行

丁一点工作
,

现在救述如下
。

`

氯化苦的定性反应
,

在文献中曾有报导
。

采用过的方法有二甲基苯胺法 〔’ 二
、

徨酚一氢

氧化钠一硫酸法 〔 2 )
、

对二甲氨基苯甲醛一二苯胺法 〔 3二
、

还原成亚硝酸或亚稍 酸 盐法 〔 4 〕

等
。

但是关于系状地粽合比较
、

灵敏度的研究探甜
,

在桔合氯化苦的常量
、

微量或超微量的

存在情况下进行据别方面
,

简戚不足
。

尤共是从多
、

快
、

好
、

省的原则出发考虑方面
,

比较

起来
,

也威欠缺
。

为此
,

我们除 了进行一些已有的定性方法研究以外
,

同时选用了一些新的

方铸进行探尉
。

实 脸 部 分

1
.

氯化苦标准溶液的配制
:

取氯化苦
,

用乙醇 ( 95 % ) 稀释配成下列不同浓度的榕液
:

( i ) 1 : 1 0 0

( 2 ) i : 1 0 0 0

( 3 ) i : 1 0 0 0 0

( 4 ) 1 : 5 0 0 0 0

( 5 ) 1 : 1 0 0 0 0 0

( 6 ) i : 2 0 0 0 0 0

关于安全操作尚题
,

由于氯化苦毒性很大
,

在配制时必填预先采取必要的 安 圣 防 护措

施
。

工作人具事先戴上防护 目镜及用重碳酸钠 ( 5 % ) 溶液处理过的 口罩 ( 口罩共分三层
,

挺化学处理过的一层抄布放在中简 )
,

并顶在取样时
,

操作迅速
,

以防中毒
。

2
.

滴管的标化
:

. 1 9 5 9年专修科三年极专题作业学生
。
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由于所取标准溶液的量很少
,

所以预先必须将滴管加以标化
,

算出每滴相当于各蔡标准

榕液的毫升数
。

实验时
,

郎用标化过的滴管
,

滴加一定量的徐灌溶液
。

除拭管反应
,

用吸量

管量取外
,

其它的磁板反应及微晶反应均用滴管取样
。

标化桔果如下
:

磁板反应所用滴管
: 7 0滴相当于 1 m 1( 95 % 乙醇 )

微晶反应所用滴管
: 51 滴相当于 1 m 1( 95 % 乙醇夕

所有反应均作了空白藏滕对照
。

实娥方法及桔果见下列二表
:

氯 化 苦 的 定 性 反 应 表 ( I )
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偏号 1一 5为以往文献中报导的方法
。

踢号 6一 17 为本文中所研究的贰管方法
。

榻号 18 一 22 为本文中所研究的磁板上点滴方法
。
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氧 化 苦
` 的 定 性 反 应 表( I )

( 微晶反应)
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本文报导了以往文献中介招的五种氯化苦的定性反应
,

并且做出了在不同浓度情况下的

就雏以及每种方法的灵敏度
。

为 了进一步研先探对氯化苦的化学性质
,

井加以 粽 合 比 较起

见
,

我摺从以下几个方面作了一点研先工作
:

( l) 从一元酚及多元酚类就剂以及在不同 的条

件下进行定性反应的探甜 ; ( 2 ) 从多元酚类藏剂配合不同的胺类贰剂
,

在不 同的条件下进行

定性反应的探甜 ; ( 3 ) 从胺类藏剂及芳氨基酸考虑定性反应 ; ( 4 ) 从显微桔晶方面研先氯化

苦的定性反应
。

氯化苦的定性反应表 ( I ) 挽 明了在以往报导的五种方法当中
,

以第 2 号的反应为最灵

敏
,

但只能达到 16
.

5微克
,

低于此量
,

郎不能检出
。

因此
,

在含有超微量的氯化苦 时
,

就不

能适应糯别的需要
。

在一元酚及多元酚藏剂方面
,

用就管法的桔果
,

发现在第 6
、

第 7 及第 9号当中
,

以第

6号的反应
,

也就是利用简苯二酚的贰剂
,

其灵敏度可达到 16
.

5微克
,

低于此量时
,

也不能

检出
。

多元酚— 胺类贰剂的研究桔果敲明 了第 11 号及第 12 号都能使灵敏度达到 8
.

2 5微克
。

同

时也税 明了加人 N a O H
一

与否对藏墩桔果没有影响
,

因此建靛省去 N a O 且 就剂
,

按第 n 号

使用的截剂和方法
,

作糯别之用
。

关于利用胺类藏剂研究氯化苦的定性反应桔果与以往用二甲基苯胺贰剂所得到的相同
,

均为 1
.

65 毫克
,

不适用于超微量的糯别
。

以 、 一蔡 胺 及对氨基苯磺酸为贰剂的胺类— 芳氨基酸型的研究桔果
,

视明 了此贰剂在

氯化苦的定性反应灵敏度很高
,

达到了 8
.

2 5微克
。

这个反应是在浓 H Z S O 4存在下进行的 (

第 1 5号 )
,

如不加浓 H Z S O 4 ,

lHJ 灵敏度 只能达到 16
.

5微克
。

从以上的贰管反应桔果看出
,

如果氯化苦的浓度在 1 :
20 0 ,

00 0 时
,

应采用第 11 号
、

第 12
口

号或第 1 5号的方法进行蹂别
。

低于此量时
,

可根据当时的贰剂条件
,

灵活选用表内给别方法
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进行操作
。

磁板
_

上的点滴反应
,

一艘来观
,

比藏瞥反应的灵敏度为高
。

本文研先了对氨基苯磺酸一
。 萦胺法及周苯二酚一 以莽胺法

。

桔果在前一法 当中
,

贰剂加人的次序与反 应 的 灵 敏度有

关 ;
在同时加入对氨基苯磺酸及 。 一

苇胺二就剂
,

糙加藏品时
,

反应灵敏度为 1
.

18 微克
,

但

先加对氨基苯磺酸贰剂
,

再加 , 一 蔡胺就剂及拭品时
,

灵敏度可达 0
.

47 微克
。

在后一法 中其

灵放度 为 1 1
.

8微克
。

因此对氨基苯磺酸 , 一 紊胺的磁板反应的灵敏度很高
。

微晶反应 陀化学孺别上同样具有实际的意 义
。

有关氯化苦的微晶反应的研究
,

在以往文

献上报导不多
。

根据氯化苦的化学性盾
,

我侧探甜了三种拭剂的氯化苦微晶反应
,

并且得到

了不同的晶形
,

可供作氯化苦 的化学蹂别
。

系告

本文探尉了二十五个氯化苦的定性反应
,

其中的二十个反应是属于新的研究内容
。

我佣

采用了贰管反应
,

磁板上点滴反应以及微晶反应
。

在藏管反应方面
,

第 n 号
、

第 12 号及第 1 5号的方法可供在超微量氯化苦存在的情况下
,

作缓别之用
。

在常量或微量情况下
,

可根据藏剂的现有条件
,

灵活逃用蠕别的方法
。

磁板上点滴反应的桔果
,

第 1 8号
、

吸第22 号都可用作超微量的蹂别
, ’

特别是第 2 2号方法

的灵敏度更高
。

微晶反应在氯化苦的蹂别上具有实际应用的意 义
,

可配合以上的裁管反应或磁板反应进

行蹂别
。

第 2号以 生报导的方法的灵敏度只能达到 1 6
.

5微克
。
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