
{

敌百虫中间体一三氯乙醛含量分析

专员学学化学系有机化
业 7 2级工 农兵

指 导 教 师

张 力 陈世清 杨月兰

刘怀香 ( 广州农药厂 )

廖敬东 邵集权 李考舜

建立准确可靠的三氯乙醛含量分析方法
,

对敌百虫生产具有实际意义
。

三氯乙醛是敌百虫生产中一个重要的中间体
,

国内外有关工业三氯乙醛分析的

报导不少
,

大致分为 (一 )化学分析法 〔 ` ,么〕 ,

如碱水解法测定三氯乙醛含量
,
误差较

大
,

往往受二氯乙醛
、

一氯乙醛的干扰
。

精醛中高沸点杂质醋类在碱性条件下起皂

化反应
,

消耗了一定量的碱
,

也给分析带来一定的误差
。

(二 ) 比色测 定法 〔。
, ` 〕 ,

颜

色不稳定
,

精密度较差
。

(三 )用氯苯为内标的气相色谱法 〔 6 〕 ,

误差较大 , 国 内 有

用归一化法的气相 色谱分析 法 〔 . 〕。

三氯乙醛质量好坏直接影响敌百虫的质量
。

本

文建立了三氯乙醛的气相色谱分析和薄层分离化学定量 两 个 方法
,

可供有关工厂

参考使用
。

(一 ) 工业精醛的气相色藉分析

经多种不同类型的色谱柱试验
,

我们选择了硅油 l 为固定相的色谱分离柱
,

效

能高
,

寿命长
。

如对广州农药厂生产的精醛
,

能分离出十二个组分
,

连 续 近 四个

月
,

进样上千次分析使用
,

柱效能保持不变
。

同时
,

对精醛中的主要成分进行了定

性
,

对精醛中三氯乙醛的含量建立了以甲苯为内标的定量方法
,

并与气相色谱归一

化及化学分析进行对照
,

其结果准确可靠
。

实 验 部 分

一
、

仪登与操作条件

1
、

仪器
*

D Q S一5 1 0 1气相色谱仪

本文 19 7 6年 3月收到
。
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2
、

操作条件
:

鉴定器
:
氢火焰离子化检测器

色谱柱
:
螺旋形

,

长 2
。

16 米
,

内径3m m不锈钢管
。

固定液
:
硅油 l

担体
: 5 0一 5 0目6 2 0 1红色担体

固定相浓度
:
硅油 l : 6 2 0 1担体 = 1 5

, 1 0 0

载气
: N : ,

2 3 m之 /分
,

1
.

s kg /
c m Z

燃烧气
: H : , 3 4 m 毛/分

助燃气
:
压缩空气

,
340 m 之/分

汽化室温度
: 1 90 ℃

恒温室温度
:

10 6℃

灵敏度
: 1 x 1 0 8

输出衰减
: 0

.

75

记录仪
: X W C一 1 0 0型

,
10 m V

记录纸速度
: 1 2 0 o m m /时

二
、

色谱柱的制备

1
、

担体的处理
:

称取 55 一 80 目6 2 0 1担体 ( 2 59 )
,

于室温下浸泡在浓H N O
3
中三昼夜

,

然后用蒸馏

水洗至中性
,

干后 90 0℃烘四小时
,

取出在千燥器中放冷
,

再过一次“ 一 80 目 筛
,

置干燥器中备用
。

2
、

柱的处理
:

将不锈钢螺旋柱先用热碱洗
,

后水洗 , 再改用稀盐酸溶液 洗
,
后水 洗

,

蒸馏

水洗
,

C P纯酒精洗
,

烘干备用
。

队 柱填料配制
:

①取 1
.

5 9硅油 l
,

用 1
。

5倍担体体积的 A R丙酮溶解硅油 l
。

②取经上述处理过的 6 2 0 1担体 9
.

6 9
,

在搅拌下倒入硅油 I 的丙酮溶液中
。

③用红外灯将丙酮挥千
。

④将丙酮挥千后的填料转入 105 ℃的烘箱中烘 2小时
。

⑤烘够时间后取出在干燥器中放冷备用
。

4
、

装柱
:

将处理好的不锈钢螺旋柱一头填上玻璃棉并接真空泵
,

另一头接漏斗
,

开动真

空泵
,

将处理好的填料从漏斗中加入
,

填料借真空泵的抽力装入柱中
,

边敲边加填

料
,

注意均匀紧密
,

直至不能装入为止
。

注意轻敲
,

以免填料粉碎
,

影响柱的分离

效能
。

最后将柱的入 口填上玻璃棉
,

以防填料倒出
。

5
、

柱的老化处理
:
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将填好的色谱柱一头接上气相色谱仪气路中
,
另一头放空

,

然后升温 至 18 0℃

老化处理 24 小时
。

注意老化时色谱柱不能接入鉴定器中
,

以防引起鉴定器的污染
。

三
、

定性分析

为了解三氯乙醛的质量
,

及所含

杂质给敌百虫质量带来的影响 , 了解

乙醇氯化的付反应和付产物
,

为乙醇

的氯化生产控制提供根据
,

我们先后

选用了各种不同极性的固定液进行试

验
。

其中有非极性的 G D x 10 2 固 定

相
,

弱极性的硅油 ( I )涂在 A l : 0 8
担

体上
,

低极性的 邻 苯 二 甲 酸 二 壬

醋 ( D N P ) 及硅油 l
,

中等极 性 的

吐温80
,

高极 性 的 聚 乙 二 醇 2万

( C
a r b o w a x 2 0m )及 巳二酸新戊二醇

聚醋
,

强极性的夕尸— 氧二 丙睛
。

实验结果表明
: 强极性

、

非极性的固

定液对精醛都不能分离
,

这是分子间

相互作用力太强或太弱的缘故 , 中等

极性的吐温 80 也分离不好 , 高极性的

聚乙二醇 2万和巳二酸新戊二醇可以

分离
,

但效能不高
,

而且 拖 尾 较 严

表 I 定性分析结果

NNN ooo t 显显 “ 值值 定 性 桔 果果

11111 3 4
。

5护护 0
。
0 0 7 5 666 抓 乙 烷烷

22222 4 2 ,,, 0
.

0 37 88888

33333 5 2 ,, 0
。
0 8 0666 乙 醛醛

44444 1 , 3 ,, 0
。
1 2 666 乙 醚醚

55555 1 , 57护护 0
。

3 5 333 抓 仿仿

66666 2 , 11扩扩 0
、

4 1 111 一 抓 乙 酸酸

77777 2 , 2 8 ,,, 0
.

4 8444 二 抓 乙 醛醛

88888 3 , 2 7尸尸 0
。

7 3 000 三 抓 乙 醛醛

99999 4 , 3 1 ,,, 111 甲 苯 (基准物 )))

111 000 7 , 2 3 ,, 1
。
7 22222

111 111 9 , 3 3护护 2
。
2 777 一抓乙酸乙酿酿

111 222 13 , 4 0护护 3
.

3 000 二氛乙酸乙酣酣

111 333 2夕 1 1护护 4
。
9 444 三抓乙酸乙酿酿

重 , 只有低极性的 D N P 和硅 油 l 分离得好
,

峰形对称
,

且以硅油 I 的分离效能为

最佳
。

用硅 油 l ( 15 肠 ) 柱对广州农药厂生产的精醛的分离情况见图 ( 1 )
、

( 2)
,
最

扮色分离出十二个组份
。

其中十个组份都以纯样品对照
,

或加入这些组份后
,
相应

位置的峰增高及其出峰规律而得到定性
,
见图 ( 2)

、

( 3)
、

( 4 )及表 I
。

图 ( 1 )

12月12日样品 1
.

5 声 1 s x 1 o .

H : : 3 1m l /分
1

.

5 5 k g / c m忽

2 6 lm /分
0 : : 33 o m l /分 汽化沮度 10 0

“

C 柱沮 1 07
O

C

r吸,亡.
.、

盆N
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图 ( 2 )

1 2月 1 3日样品 1
.

4产 1 5 x l o 8

H Z : 3 3 m `分 N :

{:
6

弩摆
’ O : :

3 3。二“ 分 汽`匕, 度 1 7。
。

C 柱“ 1 2 5
O

C

图 ( 3 )

\“/,11

1 2月 1 3日样 + ( C H . C H : ) a o + C H C I: +

+ C C I: C O O C: H。

2
.

4产 1 5 x l o 8
其它同图 ( 2 )

C H。 + C H : C I C 0 0 C: H。 + C H C I: C O O C: H .

l

图 ( 4 )

+ C H: C IC O O C: H一 + C H C I: C O O C : H`
几\H|卜lCI

“/l、

1 2月 13日样 ( C H a C H: ): O + C H C l s +

+ C C I: C O O C a H。

0
.

38召 1其它同图 ( 2 )
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精醛中挥发出来的气体分析结果见图 ( 5 )
、

( 6 )
。

乙醇氯化过程中生成不少的氯

乙烷和乙醛
,
是必须控制的付反应产物 , 三氯乙醛具有相当大的挥发性

。

图 ( 5 )

11月 2 9日样品中的气体 1娜 1 5 X 1 0 8

H : : 3 30 1/分
Z K g / c m Z

2 6m l /分
O : : 32 0m l /分 汽化温度 17 0

O

C T :
125

O

C

r, ,̀..、

1N

}

10 月 29日样品中的气体
图 ( 6 )

5 X 10 .

H : ’
3` “ ,`分 N :

{
1

.

8 5 K g / e过名

26 0 1/分
O : : 3 30毋 l /分 汽化温度 10 0

O

C T : l o 7
O

C

四
、

定 t 分析

为了使分析结果准确可靠
,

采用内标 ( 甲苯 )法定量
。

其计算公式如下
:

。 , _ A
` .

1
` ,

m
.

1 ` , 口 = -于丁- - 入 气苏 - 7 - 入 一 1
目

了一 入 上 U U

八
5

0 `
’

皿

其中
:

P
`帕 :

三氯乙醛的百分含量

A
` :

三氯乙醛的峰面积

A
、 ,

甲苯的峰面积

S了
,
三氯乙醛对甲苯的相对校正因子

,

等于 0
。

。 8 8 9 7

:
加入甲苯 (内标物 )的重量

`
精醛的重量

.mM
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表 l 己知样品浓度分析结果时照表

叫
配制己知

号 1 浪度多

气 相 色 猎 分 析 桔 果

内 标 法 平 均 桔 果 }平 均 偏 差 旧 对 腆 差 }相 对 改 差

万;
一

〕骊
一

7 9
。

4 9

7 9
.

2 2

8 0
.

2 3

0
。

3 6

二 1 7 3
.

5 3 0
.

0 7 8

三 1 5 2
.

9 2

5 ?
。

36

5 2
。

2 2

5 2
。

2 3

5 1
。

4 6

0
。

3 0

四 1 3 0
。

73 0
.

50

12
.

2 2

777 9
。

6 555

777 3
。

7 999

555 2
。

0777

333 0
。

4 333

111 2
。

2 111 0
。

09

0
。

0 9

000
。
3 333

000
。

2 666

000
。

8 555

000
。

3 000

00000

0
。

4 1

0
。

3 5

一Hù舟01人J八bno丹D一城一7。

…
O口no八00口行了

7
t了
7

1
.

6 1

0
。

98

nó̀了八07n
llJ住已J月皿
二ù匕

..

…
.Un甘八甘,几Oó八O内0

3
nOO曰

ù匕O乙J任n.0乙介0.11几

.

…
O臼,曰,曰,曰1占1几11,上

3
。

52

只ù一吕7
O八八U一Xù

…
ǹ八jo自

.几.、

.

..月.卜.....

J任n己
.

,山

. 6 2
.

9 2耳溶液配制后放了一天才分析
,

遵度已发生变化
,

引起分析桔果偏差
。

定蚤结果的准确性见表 l
,

与气相色措归一化和广州农药厂化学分析结 果 进行

了对照
,

见表 I
。

实验结果证明
:
精醛中如所含高沸点杂质少时

,

可以把杂质主要组份当做同系

物
,
不用校正因子

,

用归一化法进行定量分析
,

但结果稍偏高
。

当精醛中含有较多

高沸点杂质时
,

若再采用归一化法
,

所得三氯乙醛含量偏高很多
,

失去了采用气相

色错法的分析意义
。

而用内标方法定量测定则不存在这样的问题
,

结果可靠
,

分析

方法也较简单
。

以甲苯为基准物做内标较理想
,

因其随三氯乙醛之后出峰
,

并能与精醛完全互

- - -一~ ~~ ~ 曰~ ~ ~ ~ ~~ ~
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溶
,

也易得到
。

为了更好的了解这种方法的可靠性
,

我们首先配制了不同浓度的巳知样品
,

用

1 x 1 05 灵敏度进行气相色错分析
,

其结果绝对误差不大于 0
.

90 肠
,

相对误差不大于

3
。

5 2肠
,

平均偏差不大于 0
。

50 帕
。

从表 l 看出
,

精醛中杂质含量较少时
,

化学分析方法还是可信的
。

但在生产不

表 l 化 一 气 分 析 结 果 衬 照 表

日日 期期 化学分析万万 气 相 色 错 拓拓

样样 品品品品品品品品品品品品品品品品品品品品品品品品品 内内内内 标 法法 平 均 桔 果
---

平 均 偏 差差 归 一 化 法法

111 1八 111 9 4
。

7999 9 3
。
2 444 93

.

7 999 0
。

4222 95
。

8 77777

样样样样 9 3
。

7 2222222 9 5
.

833333

品品品品 9 4
。

4 2222222 9 5
.

6 11111

平平平平平平平均 9 5
.

777777

1117八 111 95
。

7 444 9 5
。
0 222 9 5

。

5666 0
。

3 666 97
。

1000 9 1
。

000

样样样样 9 5
。

85555555 97
.

2 44444

口口口口 9 5
。

80000000 97
。

299999

口口口口口口口口 9 7
。

0 99999

平平平平平平平均 97
.

188888

888 / 1 111 95
。

6 444 9 6
。
3 000 96

.

1666 0
。

1444 9 7
。

7 666 9 1
。

lll

样样样样 9 6
。
0 2222222 9 7

.

8 00000

品品品品品品品 9 7
.

8 44444

99999999999997
。

0 44444

99999999999997
。

0 77777

9999999999999 8
。

155555

9999999999999 7
.

0 44444

99999999999997
.

2 99999

平平平平平平平均 97
.

500000

666八 222 96
.

6 555 9 6
.

9 333 9 6
。

9 777 0
。

1 111 97
.

288888

样样样样 9 6
.

84444444 97
。

422222

品品品品 9 7
。

13333333 97
.

8 44444

99999999999997
。

9 44444

9999999999999 7
。

8 22222

平平平平平平平均。 7
.

666666

99999999999 5
。

5 444 9 5
.

4 000 9 5
。

6222 0
。

1 777 9 6
.

6000001113 / 122222 9 5
。

88888888 96
.

866666

样样样样 9 5
。
5 8888888 平均 9 6

.

7 33333

品品



尸ù

第二期 敌百 虫 中简 体— 三 氯 乙 醛 含 量分析

正常的情况下
,

有时会出现化学分析三氯乙醛含量高达 95 肠以上
,

而敌百虫质量显

著下降
。

我们有意识地在精醛中加入一些高沸点杂质 ( 如一氯乙酸乙醋
、

二氯乙酸

乙酣
,

三抓乙酸乙醋 )
,

气相色藉分析和化学分析结果对比有很大差异 (见表 W )
。

从而可见精醛中含有杂质较高时
,

化学分析方法所测得结果是不真实的
。

表万 化 一 气 结 果 衬 照 表

日日 期 样 品品 化 学 分 析析 气相色甜 (内标 ))) 备 注注

222 8八 1 原 样 品品 9 5
.

17肠肠 9 5
.

5 5肠肠肠

222 5八 z样 + 1 0 一 1 5肠 H : OOO 8 5
.

6 4耳耳 8 1
.

3 1多多 的为一。 一 1 5肠 H : OOO

+++ 5肠 C H C I : C 0 0 C : H 。。。。 和 5呱的 C H C I: C O O C : H 。。

555 / 12 原 样 品品 96
.

6 5拓拓 。 6
.

5 7拓拓拓

555八 2 样 + 钓钓 9 1
.

16肠肠 5 1
.

5 5帕帕帕
111 0肠C C I , C O O C : H 。。。。。

111 011 2 原 样 品品 9 5
.

3 9形形 9 6
.

5 5形形形

111 0八 2 样样样 9 1
.

32多多多

+++ 5肠 C C 1
3 C O O C : H 。。。。。

+++ 5肠 C H C I: C 0 0 C : H sssssssss

sss / 1 2 原 样 品品 9 6
.

3 5肠肠 0 6
.

92肠肠肠

888 / 1 2 样样 94
.

4 1肠肠 9 0
.

5 6肠肠肠
+++ 5肠C C I。 C O O C : H。。。。。

888 / 12 样样 9 3
.

5 5肠肠 8 6
.

7 0肠肠肠

+++ 5肠 C C I : CO O C : H 。。。。。

+++ 5肠 C H C I: C O O C : H 。。。。。

注
: 1

、

我中气相色瞻内标为三次分析精果的平均值

2
、

所加二抓
、

三氯乙酸乙醋为未提钝的反应产物
,

如为碗样品化分精果会更高
。

讨 论

一
、

对工业精醛的分析以采用氢火焰离子化鉴定器为宜
。

因精醛中含有酸性物

质
,

如用热导池鉴定器分析
,

会造成钨丝腐蚀
,

引起阻值改变
,

导致电桥不平衡
,

同时影响仪器寿命
。

二
、

气相色藉内标结果与归一化结果对照说 明
:
当工业精醛中杂质含量少时

,

化学分析结果可信
,

归一化结果则偏高 , 当工业精醛中杂质含量较高时
,

化学分析
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结果不可信
,
气相色豁归一化法则不能简单使用

,

用气相色豁内标法能准确测定三

抓乙醛含量
。

气相色藉归一化法结果偏高的原因
.

是由于忽略了高沸点微量杂质峰

的缘故
。

三
、

因乙醛
、

一氯乙醛和二氯乙醛都是三氯乙醛的同系物
,

同系物对同一基准

物的定量较正因子几乎不变
,

所以对三氯乙醛的测量公式也同样适用于上述三种杂

质的含量测定
。

四
、

以甲苯为内标物测定工业精醛中的三氯乙醛含量
,

方法可行
,

结果可靠
。

但在峰宽的测量中
,

0
.

01 的峰宽误差将给定量结果带来 1一 2呱的误差
,
因此记录纸

速度不宜太慢
,

否则将造成定量结果较大的误差
。

(二 ) 工业精醛的薄层分离化学定量分析法

我们使用的薄层层析法
,

是以硅胶G 为吸附剂
,

以苯一乙醚 ( 2
:
1) 为展开 剂

,

并以数种显色剂进行显色
,

发现总共有五个斑 点 ( 见图 7 )
:
三 氯 ( 或二氯 ) 乙酸

乙醋
、

三氯乙醛
、

二氯乙醛及原点附近的二个末知物斑点
。

}}} 一一一 }}}}} lllll I }}}

匀匀匀匀 88888 一一一一一
lllllllllllllll UUU

OOOOOOOOOOOOOOOOO

三抓乙醛

二 袄乙麟

( 1 ) ( : ) ( , ) ( 一 )

下不
胜一一口

图 七 图 八

( 1) 以。
.

1肠益光黄乙醇溶浓为显色剂一2个未知物斑点
。

( 2 ) 2
、
4一二稍基苯腆乙醇溶液为显色剂一 2个斑点

,

分别为二氯乙醛及三氮乙醛
。

( 3) 2一硫代巴比妥酸溶液为显色剂 〔 7 〕一 1个斑点为三氮乙醛
。

( 4) N H : O H一 F e C I ,溶浓为显色剂一 1个斑点为高沸点的三氯 (或二氯 )乙酸乙醋
。

在制备薄板的原点线点上精醛试样
,

展开及显色后
,

发现三氯乙醛可与杂质分

离开 ( 见图 8 )
,

从而可将三氯乙醛主斑点刮下来
,

并以碱水解法进行测定
。

实践说明
,

以薄层法将精醛中的杂质分离后
,

再进行测定
,

消除了杂质对测定

的干扰
,

测定结果较为准确
。

实 验 部 分

一
、

薄层层析板的制备

称取 15 克硅胶 G (内含2克硫酸钙 )
,

加入约 22 lm 蒸馏水
,

在三角锥瓶中剧烈振摇
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半分钟
,

趁硅胶 G 未凝固前立刻铺在 20 x 20
o m 的玻璃板上

,

中活化 1
0

5~ 2小时 ( 约 12 0℃ )
,

然后置 于干燥器中备用
。

7 7

室温千燥后
,

置烘箱

二
、

样 品溶液的配制

精确称取 2
.

0 0 0 0~ 2
.

5 0 0 0克工业三氯乙醛于 2 5m l容量瓶中
,

用无水苯稀 释至

刻度摇匀
。

三
、

点样及展开

用 l m l 吸量管准确吸取 l m l 上述溶液
,

点在一块巳经活化好的硅胶板上
,

离板

底 2
.

cs m
,

离两侧各 2 c m 处将溶液点成直线
,

待溶液挥发后
,

将薄层板直立于层析

缸中
,

以苯一无水乙醚 ( 2
: 1 ) 展开

,

薄板浸度 5~ 7 m m
,

当溶剂 上升 到 距 离原点

1 5 c m时即取出
,

让溶剂挥发数分钟后
,

刮去距原点 4
.

5至 1 1
.

c2 m之外的硅胶层
,

并

用少量 乙醇润湿过的棉花擦洗 4
.

5至 1 1
.

c2 m之外的玻 璃板
,

再将 4
.

5至 1 1
.

c2 m处的

硅胶层定量地刮入小层析柱中
,

并用少量蒸馏水冲洗玻璃板
,

将洗出液并入小柱中
。

四
、

洗脱及滴定

在减压抽滤瓶中进行洗脱
,
每次用蒸馏水 15 ~ 20 m l

,

共洗脱 4次
,

洗脱出来的

溶液加入 7~ 8滴酚酞指示剂
,

先用 0
.

I N N a O H 中和游离酸
,

至溶液显极微的红 色

为止
,

然后再准确加入 2 5 m l 0
.

1 5 0 0~ 0
.

i 7 0 0N的 N a O H溶液
,

在 Zo
O

C 左右的温度中

反应 1 0分钟
,

最后用 0
。

0 7 0 0N ~ 0
。

0 8 0 0N H C I滴至无色
。

计 算

三氯乙醛含量 肠 二 ( N
IV : 一 N

Z

V
:
) x o

.

i 4 7 4 x l o 0

W x o
。

9 7 7 4

N
:

—
N a O H的当量浓度

v
:

—
N a 0 H的体积 ( 毫升 )

N
:

—
H CI 的当量浓度

v :

—
H C I的体积 ( 毫升 )

W
-

一样品的重量 ( 克 )

0
.

1 4 7 4

— 每毫克当量的三氯乙醛的克数

0
.

9 7 7 4

— 回收率

五
、

回收率的测定

1
、

直接测定水含三氯乙醛的含量
:

称取 0
.

3 0 。。~ 0
.

40 00 克水含三氯乙醛于三角锥 瓶中
,

加入 30 ~ 50 m l的蒸 馏
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水
,

滴入 3滴 酚 酞 指 示 剂
,

用 o
.

I N N
a O H 溶液中和其游离酸

,

然后 准确加入

2 5m l 0
.

1 5 0 0~ o
.

1 7 0 0N N a O H
,

在 Z o
O

C左右反应 1 0分钟
,

最后以。
。

0 7 0 0~ 0
。

8 0 0N

H C I滴定至无色
。

2
、

用同一批的水含三氯乙醛
,

经薄层分离后
,

刮下三氯乙醛主斑点
,

再用碱水

解法进行测定
。

回收率 二 经薄层分离测定含量
直接测定含量

X 1 0 0

=

粼备“
0 0

= 9 7
。
7 4呱

讨 论

一
、

从表 V
、

砚可看出
,

薄层分离化学定量分析法测定结果与气相色谱相近
,

说

明薄层法基本可靠
。

同时在外加 5 肠三氯乙酸乙醋后
,

再用薄层分离定量测定
,

与气

相色谱 (内标法 )结果相近
,

如不经薄层分离而单纯用碱水解法
,

测定结果偏高
,

不

反映真实含量
,

由此说明含杂质醋类多时
,

薄层分离化学定量法可用于工业分析
。

V 广州农药厂精醛测定结果

拭拭 样 编 号号 碱 水 解 法 %%% 气相色带 (内标 )法%%% 薄层分离化学定量法叭叭

标标 34 ( 1 2月 9日 ))) 9 5
.

3999 9 5
。
6 666 9 0

。
5 2 9 1

。

4 000

标标 5 7 ( 1 2月 1 0日 ))) 9 5
.

3 999 9 6
。
5 555 9 1

.

2 2 9 0
.

9 000

标标 4 0 ( 12月 12 日 ))) 9 5
。

8 88888 96
.

4 5 9 5
。

2 333

标标 4 1 ( 12月 13 日 ))) 9 5
。
5 444 95

。

6222 9 4
.

37 9 5
。

3 000

硕 广州农药厂精醛加约 5 帕三氛乙 酸 乙醋 后三氛乙醛浏定结果

献献 样 编 号号 原 拭 样样 外 加 酸 类 后 三 抓 乙 醛 %%%

三三三氛乙醛含量 %%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%%
(((((碱水解法 ))) 碱水解法法 气相色谱法法 薄层分离化学学

(((((((((内标 ))) 定量法法

标标 4 2 ( 1 2月 1 6日 ))) 9 5
。
5 888 93

.

3 222 9 1
。
2 999 9 0

.

5 2 9 0
.

7 111

标标 43 ( 1 2月 1 7日 ))) 9 5
.

5 888 9 3
。

9 55555 9 1
.

1 2
,

g l
.

e 3
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三 氯 乙醛 含量分析

二
、

溶剂
:
在稀释精醛试样时

,

如用未经脱水的分析纯苯
,

发现有烟冒出
,

并

产生热
,

挥发了部分精醛
,

使测定结果偏低〔标 34
,

标 3 7 ) , 如用脱水后 的苯
,

则无

烟及无发热现象
,

测定结果准确 (标 40
,

标 4 1 )
。

三
、

反应温度
:
室温过低时

,

三氯乙醛与 N a O H反应不完全
,

使测定结果偏低

l ~ 2 帕
,

一般在 20
O

C反应十分钟为宜
。

四
、

N a O H浓度
:
如使用 0

.

05 一 0
.

08 N的N
a O H

,

太稀
,

反应不完全
,

使测定结

果偏低 20 ~ 30 肠 , 如碱的浓度过高 ( 0
.

4~ 0
.

5N )则测定结果精密度差
,

因此 N a O H

浓度一般应在。
。

1 5 0 0~ 0
.

1 7 0 0N为宜
。

五
、

硅胶洗脱
:
如在有硅胶存在下进行碱水解

,

由于硅胶吸附N
a O H

,

因此滴

定终点很难判断
,

测定结果误差大
。

用蒸馏水把三氯乙醛从硅胶中洗脱下来
,
滴定

终点明显
,

测定结果准确
,

但洗脱时间较长
。
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