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分光光度法测定作业场所空气中己二胺

张武政　孙世义　董保林

　　尼龙 66盐作为生产帘子布的原料 ,在浓缩、聚合时

有己二胺外排。近年来 , 国内 66盐和帘子布工业发展迅

速 , 但是目前国内尚无作业场所空气中己二胺的监测

方法。我们经过大量的室内分析和现场采样后 , 探索出

2, 4-二硝基氯苯比色法测定作业场所空气中己二胺。

1　实验方法

1. 1　原理

在碱性条件下 , 2, 4-二硝基氯苯与己二胺发生缩合

反应生成黄色物质 ,颜色较深 ,加酸后变为稳定的淡黄

色 , 比色测定。

1. 2　仪器与试剂

1. 2. 1　仪器　 721型分光光度计 , XQC-15E型大气采

样器。

1. 2. 2　试剂　标准溶液: 称取 1. 0000g分析纯己二胺 ,

用少量水溶解 ,然后定容至 1 000ml,此贮备液含己二胺

1mg /ml,测定时配制成 50μg /ml使用液。2, 4-二硝基氯

苯乙醇溶液: 称取 1. 0g化学纯 2, 4-二硝基氯苯溶解在

100m l95%乙醇中。碳酸钠溶液: 称取 5g分析纯无水碳

酸钠溶解在 100ml水中。0. 6M盐酸溶液: 5ml浓盐酸加

100m l水。

1. 3　分析方法

取 10ml具塞比色管 , 分别加入 0. 00, 0. 05, 0. 10,

0. 20, 0. 30, 0. 40ml己二胺 ( 50μg /ml) 标准 , 配制成

标准系列 , 用水加至 5ml, 加入 0. 2ml碳酸钠溶液 ,

0. 5m l 2, 4-二硝基氯苯乙醇溶液摇匀 ,在沸水浴中保持

沸腾 5分钟 ,冷却后加入 1m l 0. 6M盐酸溶液 ,加水定容

至 10ml,放置 10分钟 ,于 420nm下用 2cm比色杯测定吸

光度 , 同时空白对照 , 制作标准曲线。

2　实验结果

2. 1　最大吸收波长的选择

　　作者单位: 467000　平顶山市职业病防治所

　　取 5μg标准 , 按分析方法操作 , 在不同波段下测定

吸光度 , 最大吸收峰波长为 420nm。

2. 2　碳酸钠用量对显色的影响

取 5μg的己二胺 , 加入不同量 (即: 0. 1, 0. 2,

0. 3ml) 的碳酸钠溶液 , 按分析方法所示步骤操作 , 结

果表明加入 0. 2ml碳酸钠溶液可使显色剂充分显色 ,碳

酸钠加入量不足 , 不显色。

2. 3　 2, 4-二硝基氯苯用量的选择

取 5μg的己二胺 , 加入不同量 (即: 0. 4, 0. 5,

0. 6ml)的 2, 4-二硝基氯苯乙醇溶液 , 按分析方法进行

操作 ,结果表明: 加入 0. 5ml 2, 4-二硝基氯苯乙醇溶液 ,

显色清晰 , 空白值最低。

2. 4　盐酸用量对色度的影响

取 5μg的己二胺 , 加入不同量 ( 0. 8, 1. 0, 1. 2ml)

的 0. 6M盐酸溶液 , 其他步骤和分析方法相同 , 结果表

明 , 加入 1. 0ml 0. 6M盐酸溶液 , 空白值最低 , 且显色

后可稳定放置 24h。

2. 5　反应温度和反应时间的选择

升高温度 , 延长加热时间 , 使色度加深 , 但空白值

也相应增加 ,经比较 ,沸水浴加热 5～ 10分钟比较合适。

2. 6　标准曲线的回归方程、 相关性和方法的精密度、

检测限

连续 3天上、下午共制作 6条标准曲线 ,取各浓度点

吸光度的平均值 (减零管 )和标准含量进行回归 , 回归

方程为 y= 46. 42x - 0. 27, 相关系数 r= 0. 9999, 各浓

度点 6次重复测定的变异系数为 2. 2% ～ 3. 6%。按规范

规定 , 吸光度为 0. 02时的浓度为检测限 ,将 0. 02代入回

归方程得 y= 0. 66,该方法的检测限为 0. 66μg /10ml。见

表 1。

2. 7　方法的准确度

将已知量的标准加到样品溶液中 , 使加标后己二

胺含量仍在曲线线性范围内 , 测定结果如表 2。
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表 1　标准曲线的有关数据和方法的精密度

含量 μg 0 2. 5 5 10 15 20 r值

0. 030 0. 085 0. 145 0. 245 0. 370 0. 465 0. 9991

0. 030 0. 090 0. 157 0. 250 0. 352 0. 447 0. 9991

A 0. 032 0. 087 0. 147 0. 252 0. 359 0. 469 0. 9999

0. 030 0. 085 0. 145 0. 245 0. 345 0. 453 0. 9998

0. 031 0. 086 0. 141 0. 258 0. 366 0. 481 0. 9998

0. 030 0. 090 0. 147 0. 257 0. 365 0. 480 0. 9997

A 0. 030 0. 087 0. 147 0. 251 0. 360 0. 466 0. 9999

s 0. 8× 10- 3 2. 3× 10- 3 5. 4× 10- 3 5. 6× 10- 3 9. 5× 10- 3 13. 9× 10- 3

CV% 2. 7 2. 6 3. 6 2. 2 2. 6 3. 0

表 2　加标回收率测定结果

本底值

(μg)

加入量

(μg )

测定值

(μg)

回收率

(% )

2. 40 2. 50 4. 83 97. 20

2. 40 2. 50 5. 07 106. 80

2. 40 2. 50 5. 07 106. 80

4. 80 10. 00 14. 85 100. 50

4. 80 10. 00 14. 70 99. 00

4. 80 10. 00 14. 23 94. 30

2. 8　干扰实验

样品溶液中己二腈、联苯 -联苯醚、氨浓度在 100μg /

ml以下对测定不干扰。己二腈、 联苯 -联苯醚浓度过高

样品出现浑浊 , 氨浓度过高影响样品的 p H。酸对测定

有干扰 ,可在测定之前用碳酸钠溶液调样品的 p H值为

9左右来消除。

2. 9　吸收液的选择

分别用蒸馏水、 10%乙醇、 1%盐酸溶液作吸收液、

串联 4个吸收管 , 通过对这三种吸收液吸收率的比较 ,

蒸馏水作吸收液 , 吸收效果好又方便。

2. 10　吸收率的测定

串联 4个各装 5ml吸收液的普通型玻板吸收管 , 抽

取一定量的车间空气 , 分别测定各吸收管中己二胺的

含量 ,作了 6次实验 ,一级吸收率为 67. 9% ～ 97. 2% 、二

级吸收率为 91. 4% ～ 99. 2% , 因此在实际采样时 ,可用

两个吸收管串联即可。

3　作业场所空气中己二胺的测定

选择工人接毒点为采样点 ,串联两个各装 5ml吸收

液的吸收管 , 流量选择在 0. 4～ 0. 8L /min, 采集 5～ 20L

空气 , 将两个吸收管中的样品分别转移到比色管中 ,用

少量吸收液冲洗吸收管 , 洗液与样品液合并用水稀释

至 5ml, 分析步骤按标准曲线制作步骤进行。用此法对

某帘子布厂原丝生产车间作业场所空气中己二胺进行

了测定 , 共设监测点 10个 , 测定样品 60个 , 结果为 0. 01

～ 0. 52mg /m3。

计算公式: x=
C1+ C2

V

式中: x——作业场所空气中己二胺浓度 ( mg /m3 ) ,

C1—— 第一吸收管样品含量 (μg ) ,

C2—— 第二吸收管样品含量 (μg ) ,

V—— 标准状况下采集空气体积 ( L )。

4　小结

4. 1　分光光度法测定作业场所空气中己二胺 , 简便、

不需昂贵的仪器 , 便于在基层普及。

4. 2　在分析样品时 ,一定要控制加显色剂之前溶液的

p H为 9左右。

4. 3　现场采集的样品 , 不需加保护剂 , 冰箱中存放 3

天 , 不影响测定结果。

4. 4　本方法对空白管重复测定 6次 , x= 0. 030, s= 0. 8

× 10- 3 , CV= 2. 7% , 表明所用试剂空白稳定。

(收稿: 1998-06-10　修回: 1998-08-18)
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