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绪 言
滴定

。

所得桔果列如表

表 不用接肠商畴
, 在不同磷酸溉度 , 路的氧化

找薄路渡是目前我团地臂工作者之主耍任移
。

因

此研究一烟滴合龄快速分析而且有足够举榷度的路竣

中路的分析法是有其意羲的
。

文献上有附分析路的方法很多 , 但是均需握遏熔

融的手植
。

近年来又有文献推篇了用裤酸或磷硫酸来

分解路演
。

而在薛稀的最近文献上 , 。

扁沙款科又推蒲

了用烧精法来分解铬酸
。

因此更仔袖的来研究一下路

孩的分解方法和侧定像件是有必要的
。

本文主要是研究 了酸溶演畴测定路的一些像件 ,

抢封路演的烧桔分解作了一些改遴
。
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酸 溶 法

礴酸溶液中路的饭化

将低值路氧化成高值路 , 一般均探用了稍酸银接

阴刻 , 而且忽焉硝酸银之量至少舆路之量相等 , 路才

能氧化完全
。

有人曹握仔袖地数察了用遇硫酸毅氧化

趁的遇程 , 既焉在氧化迢程中 , 遇硫酸摄宫分解出一

部分通暇化组来
。

在热接喝刺的情沉下 , 适一部份世

氧化亘重新将高低锰遗原
。

因此他韶焉接肠蒯之作用

在赞促使生成之 分解
。

由聆 的遗原性诀定龄溶液的酸度 , 而 。

的氧化雷位又要比高稣酸钾低 , 根捺上述的渝

默可以推断出 在弱酸性溶液中 , 不用接阂例道接氧

化低值路 , 愿富是可能的
。

匹哥脱 在共著作

中早就指出 , 在硫酸设度不超遇 耐 仇 时

特 , 溶液中之低倾路可定量地氧化至高便路
。

焉了了

解在礴酸溶液中 , 不用接镯蒯降路的氧化情沉 , 曾取

漂举路 习 口 在不同磷酸遵度之溶液 中 , 加 入

汤 通硫酸披 毫升 , 淮行氟化 韭用摩雨氏菠逸行

由表 工可看 人 在 刃 ‘谧度建 耐 肠 诗
,

路的氧化也是完全的
。

因此在用磷酸容搽特 , 不用砒

酸垠作接镯刚
, 同橄 也可以得到满意均桔果

。

姑接脚蒯之探用

探用睛酸银接喝酬来巡行路的分析 , 除了奖品似

跷昂贵之外 , 最人缺默是在用 破坡高锰特 , 生成

了大量之 沉嫂
。

道些沉戮在煮沸特 , 往往有明

雄的现象 , 抬操作带来了不便
。

近年来沙有多篇文献

介招了在锰的分析降 , 用姑缴来代替硝酸跟作焉接蝎

蒯
。

但是 , 用钻接喝刚末分析路 , 我仍遗未兑到
。

在用磷 —硫酸 在含路低的娥磺 , , , 探 用 磷

—硫酸来分解磺搽 , 是很普湿的 分解债搽待 , 溶

液的酸度往往人赞 毗 ‘ 耐
。

在道恤情沉

下 , 不用接镯例将合碰到一定的困推
。

焉了了解站接

蝎剖
,

吞硫 —阵酸溶液中封路的氧化 , 曹取

邺 路 , 在不同的硫 —磷酸遵变巾 , 加入肠万通硫

酸铁 毫升 , 以及 ‘ 接隔刚 毫升 , 煮沸 分

撞 , 冷却 , 用摩雨氏巍滴定
。

精果见表 。

表 亚桔果扮明了用钻接阴刚在硫酸酸度不超谧

毫升 多 扩 耐 降
, 可以得到合人满意之桔果

。

而

不用接褐例恃 , 在硫酸遵度焉 多认 帕耐峙 ,

才能 呆澄桔梁之正榷陕
。

钻接镯刚在用激酸破壤高恤

锰恃 , 不生成任何沉嫂 , 而 且胜技又蛟便宜 , 在大批

分析畴 , 用它来代替睛酸银是有很大的欲羲均
。

在锰的分析畸 , 钻邀本身之颜色含妨碍怒贴
。

但
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表 钻接肠蒯和不用接肠砌的比杖
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在路的测定中 , 由赞加 入了二苯胺横酸纳
。

因此没有

必耍再加人胡塑来消除钻之颇色
。

林及妞教路之千扭

在磷酸溶液中 , 扒及部分或全部的锰 , 随着路一

起被氧化至高傲
。

一般探用醚酸来破壤高低妞
。

而扒

常在同溶液中测定徒 , 捉滴定桔果中扣除
。

焉了了解高傲锰在磷酸溶液中的遗原情倪
。

曹在

卯占的磷酸溶液中 , 加入不同量之高妞酸囊 , 加入

毫升 盗酸道行遗原石 桔果列赞表 皿

之高锰酸钾
, 以窿雨氏盟滴定扒。谊捶方法可以测得非

常举催之桔果
。

但惠堂指出 , 刃刃‘ 在杖高的酸性

中 , 同檬也可以特扒遗原
。

近年来 , 曹有文献介招扒

酸醚 可以用来测定 犷 。

我哟曹在 酸度峙 ,

将 如 的扒氧化俊 , 加入 去 毫升 ,

仇 毫升 , 然谈放置不同畴简
。

桔粱列腿

表 『

表『 放限哮简黔钒测定的影沙

表 磷醛薛液中锰的破烧

、。 , 。 力“草 ”华立“硬定一 分“‘定

以
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。
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由表万扮明 , 在放置 分煊之俊 , 被遗原之扒已

建到 左右
。

另一拭毅是在 酸度下 , 加 入不同

量之 刀 ” 加人 形 毫升 , 然俊以摩雨

氏突滴定
。

桔果列趁表

,斜郁朋洲浦,’

另刀姿

脚

刀‘

忍 , 姿了

,,

刀碑 表 遏剩草酸脚桔果的影瞥

引一

⋯
在破壤前加珑
仇

刀

⋯
曰八月生卜八肠‘

草 酸 钒落克欲 测 得 值 殷 差
由表 , 桔果挽明 , 在磷酸溶液中 , 用塑酸遗原高

值括是不完全的
。

道颖然是酸度太低的原因
。

膏盼七

在造行遗原峙 , 同特注人 硫酸 毫升 , 得到了良

好之桔果
。

因此在探用磷酸分解渡裱降 , 若演檬中同

待有缓存在 , 在道行妞的破壤畴 , 必须同 峙 加 人 硫

酸
。

在定路徒 , 同峙测定扒
。

一般课用高括酸钾在冷

溶液中 , 将扒重新氧化至高艘 , 然谈用草酸遗原迢剩
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由表 看出 , 在 酸度特 , 刃 伍 量增加至
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万 毫 畴 , 扒 有被遗啄之可能
。

在韶的 定

俊 , 酸度是蛟高的
。

焉了保澄得毛正 榷 之 精 果 ,

、伍量不得超遇 毫升
。

遣原俊患立即滴定
。

破坯
一‘峙 , 煮沸畴简封桔果之彩婆

曹在加入遏硫酸桩 , 业煮沸 分蹬俊之溶液中 ,

加入嫂酸 棋檀煮沸不同降周 , 以拭脸煮沸畸阴

封桔果之影钾
。

藏脸桔果列赞表砚

表砚 加人璧酸俊 , 煮沸哮简狗精果的影憋

根檬酸溶法用贴接镯酬及不用接喝刚所得桔果比

蚊如表皿

姑接脚刚典睛酸捉接脚刚精果的士七蚊

试 料 绒 不用接姗荆 硝酸根接姗例 幼 宇姿阂 刚

姐一式一划
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由表中看出 , 煮沸 分筑封精果龙燕影榔
。

煮沸

峙阴遏是 一筋分蹬 枯果略有偏低现象。

酸溶碱搽畴路的定量

根掇上述拭睑 , 建漾 下列操作规程 桥取藏檬

跄 , 置龄 毫升之三角瓶中 , 加入 毫升樱磷酸

社 。
在 例。

之高温雷嘘 功 ”熟 , 在溶解遇程

中不断摇勤三角瓶
,

以免歉料粘附瓶底 , 遭至溶液全

部澄清 , 冷却
。

加 入 毫升蒸谧水 , 毫升巧万迢硫

酸桩 , 钻接镯刚 毫升 加克 仇溶赞 以刃毫升水

中 拄
。
加熟至沸 , 保持 分箍 , 稍洽

。
加入

硫酸 毫升 , 璧酸似 毫升
。

袋搜煮沸 分

踵 , 取下冷却
。

以 筋 摩雨氏奥滴定至近乎稼色 ,

, 加入 二苯胺横酸钠 毫升 , 偎擅滴定至二苯磺

胺磺酸纳燮色焉止
。

万
, 在 一 的

。

烧桔 一 小畴
。 · ·

昆沙饮

弱 仇 教 欠

拭檬重

有扒降 必须堆行翻的 定
。

此特可在滴定俊

的溶液中 , 以 高猛酸钾氧化至杠色不退劝仓保持

分撞 , 加 万 毫升少 万草酸 毫升 ,

稍侍 、 分筑 , 加人二苯胺磺酸纳 毫升 , 立郎滴定

至紫台肖失。

形二

的八 万 怂切 教 一
策一次演定

肠 认 教
第二次浦定

拭料重 克

社 潜徽翻寺, 可深用舞一硫酸
。

胜 习 焉了 能更快地氧化 , 在磷酸溶棣昨 , 也

建猫加入钻接胭剩。

科和
· ·

克刊姆可推奇最近又改良了道侗燎桔法
。

用他们探澳导哭之一

率的、例 , 。
。 。炖精 。

“ “
’‘ ‘平 蝇 一 “ 沙沁

‘, , 声 , ’一 上

沉
,甲 工忙 ,

分镜
。

但是在烧精特 , 耍求用 铺少盯岛底
。

而 比

在烧桔完了俊 , 遗滇巡行酸溶
。

而 帕
。

高温 , 又

是一般 匕脸室靴以建到的
。

此外在 犯
, ‘

鸟沙钦科一

文中遗指出 , 贰料之粒度至少得通迢 仪功 八 ,

的饰子。
道棱耍求是趣高的

。

但是 , 道些作者所建撬均方法 , 有一侗很尺的漫

黔
。

那就是在燎桔以谈 , 裁橄溶解俊 , 十已择定

量的被氧化成 刃
“ , 。

因此 , 立郎可用 ‘ 滴

定 , 不顶要道硫酸极来氧化
。

上远作者在烧枯特 , 涌

入 出氧
,

桔果不佳
。

故在上述 交献中 , 曹叙述在铬

渡的烧桔遇程中 , 氧化作用是很重要的
。

焉了保持道佃烫默 , 瞥陇量来改良烧桔熔刚的成

分 , 以便在烧桔温度
、

拭搽粒度以及操作手被方苗的

要求可以降低
。

焉此 , 探用 十 甸 ,来作熔蒯 ,

很有可以改巡一些要求像件。

一 一一 二 ‘ 二 ‘ 八一
熔浏在不同混合比例 斗拱华 特 , 官碱欲了
用门 ,

一一
’, 一曰 梦 欲

、 一 ‘

路堆入溶液的最
。

方法如 藏料仪龙 , 熔剩 克 〔 克拭搽峙 ,

熔喇 克 , 在 一 烧桔不同峙简 , 烧桔物

用水抽出
。

煮沸 分撞 , 酸化。 以摩雨氏晚滴定。
所

得桔果之数攘如圆 , 由圆 可看出在 田伪 抹
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焉了 要 防 止琪

底 , 探取高温境桔是

没有必要的
。

因焉在

的
。

畴路已握可以

完全绝入溶液
。

探取

。

一
戈之只

咨 一于 降 ,

一 ”丁

由龄迢氧化幼之比例

太大 , 也 有砧 底现

象
。

值得注意的是 ,

一般握遏 一 缔

失
。

琳竭底部用沸水洗下 洗完俊若仍有一些滋,

可加一滴 正伍 及熟水 , 一擦却下 。 煮沸 一 分

撞 , 放冷。 以 毫升硫酸 及 毫升礴酸 , 酸化

之
。

以靡雨氏我滴定。 二笨胺磺酸钠作指示例 如有

破坯 。
所得桔果列赞表

。

表植 境桔法典酸落法桔果的比较

二 料 叫霭臀龚 。法 境 桔 牙差

月一型匕 ⋯矍墨选 ⋯
一

·

‘
·

理 」

白 , ,

叭

—
筑在去崎阎 分 、

一圈 如 ’一 , 不同典黝召孟 特
公跳入 凉泊的 离奋比

寒吉 箫
孔的藏搽在

”

境精 、 分蹬 , 用水抽出俊 , 已完

全被分解了
。

因此没有必要再逸行酸溶
。 道檬 , 就使

我刊探用境桔成焉可能
。

因焉假如必须酸化 , 再逸行

溶橄 , 在手艘 卜是麻烦的
。

,纽原
。

的可能性

在渡搽分解淡 , 建除之遇氧化翎在酸化峙 , 有可

能耍遗原 凡
, 。

焉此 , 曹遴行了多次空白献眺 ,

测定境桔俊珑存之 量
。
根撼截脸挽明 , 若抽取

畴探用熟水 , 璞除之 。,谨焉 土 左右
。

囚此 ,

再煮沸 分撞之俊 , 即可分解完全 。

然俊放冷滴定
。

在道掩情祝下 , 镬得了良女孔之精果
。

所推蕊的方法奥扁沙数科法及酸溶法的比较

所推篇之方法典扁沙钦科法此蛟有以
一

的便默

封献料粒度要求不高
。

以低温 田
。

改良了原有之 田
,

以 分撞之烧桔代替了 分造之境精
。

不必再趣酸溶
。

不须要旗底
。

典酸溶法比蚊有以下之慢黔

熔檬谨镇 分撞 。

不需用大量昂肯之 扣

不需再用遇硫酸毅氧化
。

筋省峙背。

建蒸用一般作焉定缘所用的钻接蝎刚 , 来作

定络用 。

此待在破坯 飞 待 , 不再有 沉殿

生成 , 使操作方便。

榷定了使用钻接肠刚诗 , 在酸度不大龄 万

伍降 , 大量之 也可完全氧化成高厦铬 六

值
。

因此 , 热渝是 尹 ‘ 或硫酸 —礴酸分解搽

品 , 均可患用
。

氏 榷定了在 ‘溶搽诗 , 若有 存左 , 必

镇加入 书 ‘再用 破坯
。 否如 , 桔果偏高

。

定

扒恃 , 遗原谈稍待 一 分撞谈立即滴定
。

不要放置通

是
。

撰定一佃胞桔测定路度的方案
。

道侗方案沱

快
、

省和准方面 , 都有一定的厦黯
。
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三
、

操 作 方 法

, , 。 ‘、

宙
,

, 。
。

, , , 、
。曰 , 。。‘路演 地典 克熔酬 土攀桨呈 一书一 混和 磁用

一 一
。‘ 、 一 尸 门

’

、 ‘“
一 , 一 、 “

场 在 一 伊 烧桔 一 分撞
。

境精倒入镇先盛

有沸水之 田 毫升烧杯中 此降患加盖表皿 , 以免旗

右倒

右网

左时

右倒
、

右
·

右

右倒

左时

右倒

左俐

左时

左

左时

左

⋯⋯和氛化淋谊 ⋯

平艘山坡

愿技抽馆
· · · · · ·

⋯ ⋯
· · ·

⋯⋯鲍合
· · ·

⋯ ⋯
· · ·

⋯ ⋯或翻水现燮

如雨次水位相降
手 地下水勤馨
⋯ ⋯大量的捏集⋯

⋯ ⋯已被磨钝⋯ ⋯

⋯ ⋯岩石分借 ⋯ ⋯

⋯所以很够提高 ⋯

⋯遗您徽技拭橙 ⋯

⋯⋯康甘了
· · · 、

一

⋯ ⋯和氧化淋过一

平援山坡

愿孩描份
· · ·

⋯ ⋯泊和
· ·

⋯ ⋯
· · ·

⋯ ⋯或佩水砚象

如雨次水位相 司峙

地下水勤熊
。

⋯ ⋯大觉的搜集一

⋯ ⋯已被磨纯 ⋯⋯

⋯ ⋯岩石分极 ⋯ ⋯

⋯所以能够提高 ⋯

⋯遣您姗值拭孩 ⋯

⋯
、

一嵌打子 二
’ ‘

”“
’

‘︸

料


