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用二苯胺一二苯联苯胺混合轼剂

测定海水中硝酸盐
’

熊 孝 先
(中国科学院侮洋研究所)

迄今用于测定海水中稍酸盐的方法
,

主要有三种
:

(l) 番木鳌碱法[8.l 0l; (2 ) 二苯胺

法卜0l; (3 )二苯联苯胺法 [7. 81 。

另外
,

二苯联苯胺磺酸纳法 [3]
、

还原法11. 2,9] 等
,

也有人用于

侧定海水中稍酸盐
,

并且进行了一些研究
,

但这些方法至今还很少被广泛地应用
。

番木鳌碱法灵敏度较高
,

但栽剂的处理和操作手擅较繁
,

而且番木鳌碱有毒
,

在船上

大量应用于侧 定海水中稍酸盐很不适宜
。

二苯胺法操作步骤筒单
。

但此法反应条件难控制
,

自p使严格地遵照反应条件进行反

应
,

也不能得到完全重复的拮果 [6]
。

如果在工作中稍有疏忽
,

就可能使标准色阶破坏和引

起歌差 [4]
。

其次
,

二苯胺法灵敏度也较低
,

所以至今亦未被广泛地采用
。

二苯联苯胺法操作步蹂也很筒单
,

且较二苯胺法灵敏度高
,

拮果的可靠性也较大
。

可

是二苯联苯胺法要求硫酸的钝度太高
,

目前
,

文献中介招的硫酸处理方法[4,6 ,1l]
,

都难以除

去硫酸中氮的氧化物
,

因此配出的二苯联苯胺(在沸膀的甲苯中重拮晶)贰剂
,

常常是深

蓝色
,

所以在实际应用中就受到一定的限制
。

大家知道
,

二苯联苯胺是二苯胺的中简产物
。

二苯联苯胺法与二苯胺法的原理及操

作步秋又基本相同 [7]
。

这两个方法所存在的缺点
,

有一些是共同的
,

但另一些却不是共同

的
。

据推想
,

如果将二苯胺和二苯联苯胺配成混合贰剂
,

用于测定稍酸盐
,

是否既能获得

单独使用二苯胺的优点
,

又能获得单独使用二苯联苯胺的优点
,

既能改进单独使用二苯胺

的某些缺点
,

而又能改进单独使用二苯联苯胺的某些缺点呢 ?
’

由上述想法
,

我们进行了一系列的实阶
。

实 脸 部 分

本实脸中显色液吸收曲拔系用法制分光光度补(M A R O Cl l

使用国产 5 81 型光电比色补
, 6 20 号滤光片

,

比色槽厚 1 厘米
。

使用贰剂
:

硫酸为 G. R 极
。 ‘

阪信化工厂 出品
。

二苯胺为 C
.

P 极
。

北京化学就剂研究所出品
。

二苯联苯胺为 c
.

P 极
。

上海新中化学厂 出品
。

* 中国科学院梅泽研究所调查研究报告第 2 92 号 ;

本文蒙梁树权教授和纪明侯先生审阅与提意见
,

特此致谢
。

型 )侧得 ;其余条件栽硫Bl]
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1
.

吸收曲挂及所用波长的选择
1)

配制一个 50 m g 一N /时 贰样(以下敲到裁样或标准等极
,

凡未特别指出其配法者
,

均

与 ffilJ 定步骤及枯果一节中标准等极的配法同)
,

加入 5 毫升用 84 多硫酸配成的二苯胺
一
二

苯联苯胺混合贰剂(1 00 毫升混合贰剂中二苯胺和二苯联苯胺总重为 7 毫克 ; 以下筒称混

合贰剂)
,

橙匀内容物
。

当显色稳定时
,

选择不同的波长 (50 0一65 0 m ”之简)
,

分别侧其消

光值
。

由显色液 吸收曲拔图(图 l) 看出
,

显色液的最大吸收波长构为 6 00 m 丙

八 0
.

7
山

民

0.60.40.5

H

爹
。弓�ouo匕。U�躬歌

0. 3 L

一
. 自~山~ ~ ~ ‘~ ~ 曰‘曰. J ~ 山 . ‘曰‘

5 0 0 5 2 0 54 0 5 6 0 5 8 0 6 0 0 6 2 0 6 4 0 6 6 0

波长 (旦月
。H a B

助
H。) 、 毫微米 (M 。月月HM o Kp o H

)

图 1 显色液吸收曲线
PH e

.

1 KPH Ba 分 刀“H “只 e B叮o n o r 月。以e H”只 n o K Pa tu e H H o ro Pacr B o Pa

2
.

影响反应的几个重要因素
‘

( l) 混合截剂的混合比例

用同一瓶 84 多硫酸
,

分别以 8 : 1
、

4 : 1
、

1 : 1 和 1 : 4 (重量比 )将二苯胺及二苯联苯胺

配成混合就剂 (总浓度与前节中混合贰剂浓度同 )
。

另外
,

再用上述硫酸分别配制与上述

混合试剂浓度相同的二苯胺及二苯联苯胺裁剂
。

然后配制 15 和 80 m g-- N /澎贰样
,

各加入 5 毫升二苯胺贰剂
,

橙匀内容物
。

当显色稳

定时
,

进行此色
。

与此同时
,

二苯联苯胺就剂以及上述不同比例的混合贰剂也用同样的方

法实阶
。

获得的拮果列于表 1 中
。

表 1 二苯胺和二苯联苯胺的比例与消光的关系

T a 6刀
.

1
.

3 a B H e ”M o e T ‘ o T “o 川e u “” 双”中e R ”月a M “u a H 双H 中e ””月6 e ”3 H及M “a o T e a e T o 几 o r 刀。以e u “”

、、

火分火~
’

·

试剂剂 3
.

二笨胺胺 4
.

二苯服 :二苯联苯胶胶
jjj

腮腮添\ 编犷犷犷
(重量比))) 气 一 举既羊睽睽

8888888 : lll 4 : lll l : 111 l : 44444

lll 555 0
。

0 4 111 0
.

1 0 000 0
.

14 444 0
.

1 4 666 0
.

1 4 999 0
.

1 5 000

888 000 0
.

62 555 0
.

8 6 555 0
.

9 9 333 1
.

2 8 000 1
.

2 8 000 1
.

4 5000

1
.

P e aK TH B ; 2
.

八”中e H”月6 e H 3”八I刁H a ;

C B改o n o r z

5
.

及H中e
H

o
眼

H H e ; 3
.

八H中e H H几a M H H ; 4
.

B ec o B o e o T H o山 e H H e 八H中e H H刀a M H H a H

H月6 e H 3 H八H H .

l) 这部分工作
,

承张燕霞和李延两位同志协助
,

特此致谢
。
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一

二苯联苯胺混合试剂测定海水中稍酸盐

由表 1 清楚地看出
,

使用混合贰剂比单独使用二苯胺贰剂灵敏度高
。

但当混合裁剂

中二苯胺与二苯联苯胺之比为 1 :1 时
,

灵敏度的增高就不显著了
。

由此看 出
,

混合拭剂较

恰当的混合比例为 1 : 1 。

但因硫酸中氮的氧化物难以除去
,

所以
,

以此此例配成的混合

拭剂
,

常常呈瑰较深的蓝色
,

为此
,

我俩款为 4 :1 较适用
。

配制两套标准等极
,

利用 4: 1 泯合就剂(浓度与前同 )和二苯胺就剂 (与 4 : 1 泯合拭剂

的浓度同)
,

分别循制曲拔 (图 2 )
,

从图上更清楚地可以看出
,

前者比后者灵敏度高
。

0.80.60.40.2
会留
二。日。巨o
uo钻a口�嗽肥

10 ! 5 2 0 3 0 4 0 5 0 6 0 8 0 10 0

浓度 (K o H ; e o T p a ; H a ) , 毫克
一
氮/米

”

伽
r 一N /M

”

)
’

图 2 二笨胺
一二苯联笨胺混合试剂( 4 : l) 和二苯肤试剂灵敏度比较

1
.

二苯胺
一二笨联苯肤混合剂(斗: 1) 2

.

二苯胺试剂

P H e
.

2 CPa B H e H H e tl yB e T B
叮e 刀b H o cr H e M e山a H H o r o Pe a K T H B a 八H中e H”月a M H H a H

助中e
H H二6 e H阳那

H a ( 4 : l ) ” Pe a双“B a 八。中既
。刀a M o H a

1
.

CM e二a o H 曰仑 Pe a K T “B 八u中e
H “几a M “H a H 八“中e

H”“ 6 e H 3 H八H H a (4 : l )
·

2
.

Pe a K T 月B 及H中e H H刀a M “H a .

( 2 ) 混合贰剂的浓度

用
‘

84 % 硫酸配制含二苯胺和二苯联苯胺总重 分别 为 2
、

3
、

4
、

5 和 6 毫克
,

体积为

10 0 毫升混合拭剂 (这里及以卞敲到的混合就剂
,

其混合比例均系 4 : 1 )
。

然后
,

配制一个 50 m g ‘N / m3 贰样
,

加入 5 毫升混合就剂(浓度为 10 0 毫升混合裁剂

中合二苯胺和二苯联苯胺总重为 2 毫克 )
。

当显色稳定时
,

立自p比色
。

与此同时
,

其他四

种浓度混合贰剂
,

也用同法实睑
。

t

男外
,

再用 8 4 拓硫酸配制合二苯胺和二苯联苯胺总重分别为 斗
、

5
、

6
、

7
、

8 和 10 毫

克
,

体积为 1 0 0 毫升混合贰剂 ; 配制一个 1 00 m g 一N / m
“

贰样
,

以同法实阶
。

由表 2 拮果看出
,

含量为 50 m g书/耐 裁样 (体积为 2 毫升)
,

需加入 5 毫升浓度为 4

毫克 ( 10 0 毫升栽剂中
,

合二苯胺和二苯联苯胺的总重量 )混合贰filJ ;合量为 10 0 m g
书/l n ,

贰样
,

需加入 5 毫升浓度为 7 毫克 ( 10 0 毫升贰剂中
,

合二苯胺和二苯联苯胺的总重量 )混

合贰剂
。

小于上述浓度
,

显色就不完全
。

用本法测定海水中稍酸盐
,

难以避免贰剂过量
。

由于裁剂过量
,

蓝色消失速度就加

快 [4. 5] 。 这是二苯胺法
、

二笨联苯胺法和本法共同存在的缺点之一
。

‘

为了尽量减少栽剂过量
,

因此
,

稍酸盐含量低于 50
‘

m g一/澎 水样
,

我们用 0一50

m g一 / m 3
标准等极和 10 0 毫升就剂中合二苯胺和二苯联苯胺总重为 4 毫克混合贰剂 ;含
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表 2 二苯胺
一二苯联苯胺混合献剂浓度与消光的关系

T a 6几
.

2
。

3 a ””e “M o e了b “ o ”双e H T Pa双”” eM e川 a ”“ o r o P ea K 了
皿 a 皿“巾e ““刀a M “日a

“ 双“巾e ”H 刀6 e ”3 “几“ H a o T e 日e T o n o r刀。坦 e n ”a

讼讼协⋯赞赞
3

.

100 毫升试剂中二苯胶和二苯联笨胺的总毫克数数

2222222 333 444 555 666 777 888 1000

555000 0
.

3 7 666 0
.

4 5 000 0
.

5 4 000 0
.

5 4 000 0
.

5 3 888888888

1110 0000000 0
.

8 5 888 0
.

9 3000 0
.

9 7 555 1
.

0 3 333 1
.

0 3 555 1
.

0 4 000

1
.

Ko
H从e H T Pa以、只 e M e o a H H o r o Pea叮

。B a ; 2
.

C B曰 o n o r二 o

姆
H H e ; 3

.

C o 八e P水a以a , 0 6以a , e yM M a (M
H几几。-

r Pa M M
) 八“中

eH H 月a M H H a u 八“中
e H H几6 e H 3 H及H H a B 1 0 0 溯 Pe a灯

“Ba
.

量高于 50 而低于 1 00 m g一 / m 3

水样
,

用 。一10 0 m g一N /澎 标准等极和 1 00 毫升栽剂中

含二苯胺和二苯联苯胺总重为 7 毫克混合贰剂 (以下歌到混合贰剂的浓 度 均 与 此浓 度

同 )
o

(3 ) 混合就剂中硫酸浓度

用 9 0
、

5 7
、

s斗
、

5 1 和 7 5 % 硫酸分别配制混合就剂 : 配制 1 5 和 8 0 m g
一/ m

,

栽样
,

在

其他条件相同的情况下
,

同时进行实输 (实输步肆与(2 )同 )
。

由ffilJ 得的消光值(表 3 )看出
,

混合栽剂中硫酸浓度为 84 % 时
,

显色最深
。

表 3 混合献剂中硫酸浓度与消光的关系

T a 6 月
.

3
.

3邢
“e ”M o e T b “ o H 从e “T Pa从”H e ep ”o 几 K “e 刀 o r 曰 日 e M e uj a ““o M

Pe a K T MB e O T C B e T O ll o r 几0以e n “月

属洲鄂聂
1 5

8 0

999 000 8777 8 444 8 lll

000
.

1 0 555 0
.

15 555 0
.

15 777 0
。

0 7 000

000
.

3 6 999 0
.

7 2 333 0
.

8 2 000 0
.

7 4 777

0
.

0 5 4

0
。

4 8 0

1
.

K o H u e H T Pa u“只 e e PH o汤 K H
叨o T目 ; 2

.

C B eT o n o r 几。以e H H e
.

(劝 温度影响

配制浓度为 40 m g ~ N / m3 三个贰样
。

用 5 毫升大肚移液管
,

一次量取 5 毫升硫酸浓

度为 84 外混合贰剂(以下混合贰剂的硫酸浓度与此浓度同)
,

不沿比色裁管壁
,

分别加入

到上述贰样中(以此法加入混合贰剂
,

贰管中内容物混合速度容易达到基本一致
。

温度影

响
,

会基本相同)
。

携匀内容物
。

然后
,

分别放于 10
、

18 和 30 ℃
J

匠温下
,

每隔 30 分钟ffill

一次消光值
,

一
酬

到蓝色显著消失时业
。

不同温度下
,

二苯胺和二苯联苯胺在显色液中反应过程
,

如图 3 所示
。

由 图 3 看出
,

温度为 10
、

18 和 30 ℃ 时
,

分别于 3
、

2 和 1 个小时显色达到稳定
。

但二

苯胺法 (沿贰管壁加入贰剂井在冷却条件下媲拌显色液 )温度为 10
、

18 和 30 ℃ 时
,

分别

的需 1 2
、

8 和 3 个小时
,

显色才能达到稳定
2) 。
文献中也提到

,

温度在 20 ℃ 时
, 5一 6 小时

2 ) 根据熊孝先
、

华文贞等 1 9 5 9 年二苯肤法实验结果
。
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一
二笨联笨胺混合试剂测定海水中稍酸盐

2 3

|隘冈巴0.25
0.30.30.2�。

。国。日。。嵘ouo。。a.�嗽翅

时间 ( B Pe M , ) , 小时 (q a e
.

)

图 3 不同温度时二苯肤和二苯联苯胺在显色液中的反应过程

P H e
.

3
.

X o 八 八H中
e H“几a M“H H o行 H 八“中

e H H几 6 e H 3”朋“H o仑 Pe a K 以“益 B n o KPa u! e H H o M

Pa c TB o Pe n PH Pa 3 H b1 X T e M n e PaT yPa X

颜色达到最深 [4]
。

可觅
,

本法比二苯胺法反应速度快
。

另外还可以看出
,

温度愈高
,

反应速度愈快
,

但颜色稳定时简也就愈短 ; 温度低时
,

虽

然反应速度慢
,

但颜色稳定时简长
,

这与前人用二苯胺法和二苯联苯胺法指 出的温度影响

是符合的
。

3
.

工作曲楼

配制标准等极
,

依次加入 5 毫升混合裁剂
,

橙匀
,

于室温下
,

当显色稳定时比色
。

箱制工作曲筱 ( 图 4 )
。

卢

月,,‘

:
斑UO

八。
H国。日。舒o
uo钻国曰�嗽契

5 10 1, 2 0 3 0

浓度 (K o H从e H T Pa双H只)

图 4

5 0 6 0 8 0 10 0

毫克
一
氮 /米。 (M r 一N / M勺

工作曲线

P“e
.

4
.

KP月日a 只 刀H H H只 Pa 6 o T曰

图 4 所示
,

稍酸盐合量在豹 30 m g一N / m 3
以下时

,

硝酸氮与消光值成弧形关系
,

在

豹 30 一80 m g 一N / m 3
之简

,

接近直梭关系
。

从的 80 m g 一N / m
3

开始
,

曲技开始下弯
,

但

10 0 m g 一N / m 3
前

,

曲搔下弯弧度并不大
,

有时甚至很不明显
。

我们每次分析水样时
,

都同时糟制工作曲校
,

这样就避免了曲技不能重现的缺点
。

4
.

硝酸盐回收贰肺

我们采了六个水样
,

各加入已知量的稍酸盐 ;进行回收贰输
,

精果如表 4 。

实喻敲明
,

稍酸盐的回收是较好的
。



7 卷

表 4 回收桔果

T a 6刀
.

4
.

Pe 3 y刀‘? a T曰 o 6 p a r H 从 x ”溯v, e H ”花

2
.

样品中原
1

.

样品编号 N O
: - N 含

(
n l g 一 N / m

量
吕

)

3

(m

口人
N /

一

和
g 一上 异

4
.

测得总量
(m g 一N /

: n s

)
5

.

回收差额
(m g 一N / m “

)
6

.

回收量相对
误差(% )

200CO八
曰一、�

,一2

均jCU044I
L

+一一+1 1

2 2

斗l

4 8

5 9

6

6 4

7 2

7 l

6 4

7 5

5 7

nlJ�UUnCnCU一J�工Jf、,�2
-夕

内j‘马护曰、产O

1
.

H o Me P n Po 6 ;

c yM M a pH 0 e 解( OJI “tl eC T BO ;

2
.

C o
胆P袱 a H H e N o , 一N B n Po 6 a x ;

5
.

Pa 3 H H u a o 6Pa T “b zx n
绷yq

朗
“n ;

3
.

fl p H 6 a s几 e H日e N O s一 N ; 4
.

o n pe 八即芭
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.

海水中稍酸盐的测定

( l) 截剂及其配制

A
.

泯合就剂

称取 10 0 毫克二苯胺和 25 毫克二苯联苯胺
,

分别溶于 1 00 毫升和 50 毫升硫酸(接触

法制
,

比重为 1
.

8 4 )中
,

配成浓二苯胺和浓二苯联苯胺贰剂
。

在洁泽的 10 0 毫升容量瓶中
,

倒入 20 毫升重蒸翻水
,

先加入的 50 毫升浓硫酸
,

冷却后
,

再量入 5
.

6 毫升浓二苯胺就剂

和 2
.

8 毫升浓二苯联苯胺贰剂
,

再加浓硫酸至刻拔
,

并混合均匀
。

浓二苯联苯胺贰剂
,

常常有很深的蓝色
,

混合贰剂常常有浅蓝色
,

但并不影响分析桔

果
,

可以使用
。

如果刚配出的混合贰剂颜色就很深
,

应当将硫酸预先进行处理
,

除去硫酸中氮的氧化

物
t1 0 1o

室温高
,

混合就剂储存的时简关
,

就剂灵敏度会有明显的降低
。

在夏季室温下
,

可储

存 1一 2 天
,

如果置于冰箱中
, 3一4 天内还较稳定

。

B
.

稍酸盐标准溶液
1

.

稍酸盐基本标准溶液 [4] :
称取 0. 3 61 克分析钝稍酸钾

,

加重蒸馏水溶于 5 00 毫升

容量瓶内
。

为了防止釉菌活动
,

加 巧一20 滴氯仿
,

然后加重蒸 昭水 至刻拔
,

浓度为

0
.

1 m r N /ml
。

这种溶液只能储存半年
,

夏季应放在冷处
。

11
.

稍酸钾 中简标准溶液
:
准确地移取 5 毫升稍酸钾基本标准溶液

,

放入 10 0 毫升容

量瓶内
。

加 3一4 滴氛仿
,

然后用重蒸馏水冲稀至刻钱
,

浓度为 0. 0 05 m g 一N / ml
。

这种溶

液超过 8一10 天就不能使用
,

夏天应放在冷处
。

m
.

稍酸钾使用标准溶液
:
分析前

,

临时准确地将稍酸押中简标准溶液用无氮海水
3 )

稀释 5 0 倍
,

浓度为 0
.

0 0 0 1 m g 一N / m l,

自p 2 0 0 m g 一N / m
3 o

( 2 ) 测定步蹂及拮果

配制标准等极
。

量取 0
.

1
、 0

.

2
、

0
.

3 、

0
.

4 、 0
.

6
、 0

.

8
、

1
.

0
、

1
.

2
、

1
.

6 和 2
.

0 毫升硝 酸钾使

用标准溶液
,

依次注入洁泽而干燥的带磨 口塞
。 的各此色贰管中

。

然后在每个比色贰管

3 ) 在夏季
,

采硝酸盐含量等于或接近于零值的外海梅水
,

用 4 号玻璃砂心漏斗过滤后
,

即为无氮梅水
。

4 ) 严禁用橡皮塞
。



2 期 熊孝先 : 用二苯胺
一
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(除最后一个外)中
,

都加无氮海水至 2 毫升
。

标准等极的浓度依次为 5
、

10
、

15
、

20
、

30
、

4 0
、

5 0
、

6 0
、

8 0 和 1 0 0 m g 一N / m
3 o

量取水样各 2 毫升
,

注入比色贰管中
。

一次量取 5 毫升混合就剂
,

不沿比色贰管壁
,

加入到标准等极和水样各比色就管中
。

用一端带一个膨大球的玻璃管作橙棒
,

分别橙匀标准等极和样品栽管中内容物(从低到高

浓 度)
,

于室温下(如 10 一30 ℃)使其反应5) 。

当显色稳定时(显色时简随室温不 同而异
,

觅

图 3 )
,

用光电比色舒比色
。

若在船上侧定时
,

可目祝比色
。

爵多氧化物
,

如亚稍酸盐
、

三价跌和过氧化物等
,

与稍酸盐一样都能和二苯胺及二苯

联苯胺产生类似的反应
。

然而
,

这些氧化物
,

在海水中大部分合量甚微
,

只有亚稍酸盐合

量较多
,

应祝为主要影响因子
。

因此
,

应从硝酸盐ffilJ 定拮果中减去亚稍酸盐含量(关于二

苯胺或二苯联苯胺被稍酸盐和亚稍酸盐氧化时所产生的蓝色比例
,

目前研究者尚无就一

的意兑
。

)
,

获得稍酸盐实际合量 [4, 6] 。

这也是本法
、

二苯胺法和二苯联苯胺法共同的缺点

之一
。

根据上述测定步敬
,

我们分析了十二个海水样品
,

并与二苯胺法 [4] 侧定的桔果(海水

样品与前者同)作了比较
。

拮果如表 5 。

表 5 二苯胺
一二苯联苯胺湿合轼剂法和二苹胺法测定桔果及拨差比较

T a 6 几 5
.

Cp a B “ e H H e p e 3 y 几b T a T o B M o 川“6 o K , n o 月y 叨e u ”‘一x M e r o 八o M C M e川 a ll H O F O P e a K T ” 日a

八”中e H “几a M ” H a “ 八“中e H ”刀6 e “3 ”八” H a “ Me r o 及o M A ”中e u “月a M “ H a

2
.

混合试剂法测定结果 (m g 一N / m 勺 3
.

二苯胺法测定结果 (m g 一N /
In a)

1
.

样品编号 4
.

双样 6
.

与平均值的偏差 4
.

双样 6
.

与平均值的偏差
平均

(1 ) { (2 ) { (】) i (2 )
5

.

平均值

—
卜里- }三生}—I三生卜丝匕}二生

.

卜
-

望兰}—}三生
~

}
闷

尘兰
l ! 7 1 7 1 7 1 U 1 U 1 0 1 8 1 4 1 一斗 l + 4

一 6

一 2

‘UZ
,1
4
,了1J.1,‘月,

++一++一+十_

:
n月,3
,1,J4

一一+一一

二;
, ..JJ.工

一一
1
‘.1

++

610别33犯587169一72巧
n曰Rd
‘

O�O产0200工JC己,
L

4

勺‘,‘J,�,202白OU娜j11

二:

l 2

1 2

2 3

3 7

5 4

5 7

7 3
·

7 3

> 10 0

7 3

16

�U
一

602Rl了
‘卫‘,j尹011气j了O

,且伟、‘件一�砂夕哎产nR
�暇U..1O产JOU/�日几j八乃11只1 �O�1门‘.斗一Jl�J护勺n八

沪

0
1.1

9Q
U护01孟,‘3
,1尹0lj,1rj斗

一,洲j护On己产011月,一J201/890
,1,‘

1立一.L飞1

1
.

H o M e P n Po 6 ; 2
.

P e 3 y几 b Ta T bl
, n o 几yq e H H b xe

吧
。八o M e M e [一i a H z[o r o Pe a K T H B a ; 3

.

Pe 3 y几 b T a T 仪 , n
助yq e H H悦e

4
.

n a Pa朋e 刀b H目e 及s a o n Pe八e月 e H H只; 5
.

CP蚁
H“e 3 H a q e H H分; 6

.

O T K几 o H e H H月 o T

CPe 八H H X

八H
中

e H H几a M H H a ;

3 H a tl e H H H .

从表 5 桔果看出
,

应用本法测定海水中稍酸盐
,

个别测量值与平均值的最大偏差不超

过 士 3 m g 一N / 。
3。

而二苯胺法个别侧量值与平均值的最大偏差豹为 士 4一 6 m g 一N / m 、

可觅本法比二苯胺法精密度为高
。

5 ) 保持实验室内清浩 (如勿生煤炉 )
。
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此外
,

我们又将本法和二苯联苯胺法 [7] (用钝度高的硫酸配制二苯联苯胺就剂 )侧定

的桔果作了比较
。

从表 6 中看出
,

两种方法所得到的桔果是很相近的
。

表 6 二苯胺
一
二苯联苯胺混合献剂法和二苯联苯胺法测定桔果比较

T a 6 刀
.

6
.

C Pa . n e H H e Pe s y月 b T a T o B , n o 月y 叨e u a曰 x M e r o 八o M e M e山 a H n o r o Pea K T哪a

皿H中e”“皿 a M““a H 双”中e “ u 月6 e H 3 ”双“ n a “ M e T o 八o M 八”巾e H ”皿 6 e ” s“几H H a

1
.

样品编号 2
.

混合试剂法测定结果 (m g 一N /m a) }3
.

二苯联苯胺法测定结果 (m g 一N / m 勺

1
.

H o M eP n Po 6 ; 2
.

P巴y刀 b T aT曰

n o 刀yq eH b re M盯。八。M 八H中e H朋 6 eH 3 H朋H a
.

11 0 刀y q e H M e T

叭o M cM e山a H H o r o Pe aKT “Ba ; 3
.

Pe 3 y几 b T a T曰 ,

本方法可以测定稍酸盐合量不高于

者
,

需用无氮海水稀释后
,

再进行侧定
。

m g 一N / m
3

的海水样品
,

高于 1 0 0 m g 一N / m 3

eObI0H,1

桔 藉

通过实脸我们建立了用二苯胺
一
二苯联苯胺混合贰剂侧定海水中稍酸盐的方法

。

测

定了显色液吸收曲核 ;研究了影响反应的几个重要因素 (混合贰剂中二苯胺与二苯联苯胺

的比例
、

混合就剂的浓度
、

混合拭剂中硫酸浓度
、

温度) ; 又与二苯胺法及二苯联苯胺法测

定海水中稍酸盐的桔果作了比较
。

初步看出
,

本法的灵敏度和精密度都比二苯胺法为高
,

反应速度比二苯胺法快
,

并且贰剂较二苯联苯胺法容易配制
。

1 9 6 2一1 9 6 3 年我们在胶州湾海洋稠查研究工作中和 1 9 6 3一 1 9 6 4 年在东海海洋稠查

研究工作中
,

应用了这个方法
。

靓明它不仅在陆地实膝室中行之有效
,

而且也很适用于船

上侧定
。
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