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睁 睁 , 叭 卜 州口 必 翻 口 口 州口悦 喝口 酬 旧肠门奋洲叭 口 护曰 月 , 必 司 司 口阅口

石 灰 石 中 钙 撰 献 酸 总 精 报 告
,口口 甲心 日阵闷 公冷峨玲公岁公州 口习 侧公帕 鞍山分局被陇室 郭小傲 花梅珍 峨心卜洲娜叼 心泌口公 ,,

绪 言

过去 , 定钙
、 傲的方法 , 大都需与其它金屡分离

后 , 用草酸拨沉淀钙 , 使钙与获分离 , 再用磷酸氢二

鼓沉淀摸
。

手艘繁而费时多
。

近年来 , 五 测定钙
、 拱的应用甚为广泛

。

在

地臀局化脸会荡 卜 , 霍梅廖夫寡家也曹提到必须广泛

地利用特里隆 , 因此精合本室悄况 , 我介弓歌脆了
” “ 切 ‘ 道接测定石灰

石中之钙 、 镁
。

方法快速 , 大大地筒化了操作过程 ,

桅短了所需时阴
。

在臀量上又能满足地贾要求
。

方法 原理

在硷性中五 与 。针和 朴 生成极稳定的无色

内格物 , 其反应式如下
甘

一 压
二 十

朴 且 》 借 且

盆 兔
,

代表

胳合物更稳定
。

故在 ,
’

滴定 砂 时 , 可用紫脉

酸按作为指示剂
。

在胳点时 , 川 , 人
一

与所有的 砂 粉

合成无色内脐物 , 而游离川紫色的 弋 , 根据这一点

可辨别胳点
。

, 二
“

嘛
, 叹

’

一 一于血
, “ ’ 一 圣 十

杠色 紫色

同理 、 以路蓝黑 五
‘,飞 ‘

在 妞 一 可作为测足钙 、 瑛合量 或草独定联

的指示剂
。

二

一
升

—
一今

幻 一 十

天熊色 酒杠色

在 滴定时 ,

一
幻 一 一

酒杠色 天紫色

根据钙 、 摸合量及钙之桔果 , 即可算出镁之含

量
。

于 扰离子

一

, 。

一

夕、
“ 一。“炭 井

根据报告 ,钙之内豁物不稳定常数为 一 ” ,

拱内格物不稳定常数为
一 “

〔 〕
。

紫脉酸鼓 记刃在酸性和中性中为杠色
。

由

于其离解出酸根 , 在硷性中 为紫

色
。

其反应式如下
万 井

乳 下 代表

凡廿 、 尹 、 升 、 针 、 朴 、 能干扰妈 、 瑛的测

定
。

但在石灰石分析中 , 掬
、 、 均已提出 , 故无影

响
。 入旦 由于影响 」 的刹节 与 蒸翩水

中 的千扰 , 在石灰石系扰分析中较严重
。

故分重点

裁脸了 。十与 升之影响
。

甲 按盈影响

一

在有 朴 存在时 , 在硷性中产生下列反应
工,

“ 一 洲 一一 ‘

紫色 杠色
一

与 针 的豁合物 , 比 砂 与紫服酸妓的

蒸对于 针胳点的干扰
, 五 、 、 ‘ , ,‘。一

仙仙叮 〕已有藏阮
。

实际土 , 十

唤对
一

钙 、 拱合

最的测定 ,也有类似性臀的干扰
。

兮取标准恤
,

, 援冲溶液
‘ 上 , 饭 贡容

于 沁 封 月中用蒸韶水稀释至 毫 丁 ,

肠路熊黑指示剂 滴 路储黑加入 援

冲溶液
, 用无水乙醉稀释至 川 , 肠硫化钠

, 总体积为 毫升
。

进行了狱蜘影响的拭咙
。

月
一一

、沪、、
一一
月
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精果如下

伽
。 加入 二

功 ” , 】消耗 , 数

, 。” ,
· ·

“‘
·

,

“
·

”
·

“
·

“
· ·

“
·

“
·

⋯”
·

“
·

” “
·

” “
·

” 力指示剂略显杠色

⋯ 指示剂即星蔽色

另一粗 加入蔗糖 , 碳酸钠
, 以渭除 之影响 〕。

精果此橄如下

理渝值

加 入、

数
中

未加点摘一 加入蔗糖一
一一
业正玉一 少 里

芝一一

陆藻 二
差儡振毯盖

口
‘

任月沈口任月性

山曰月性︹朽自﹃勺几口口公

⋯

加
︺﹄”八八加肠以以加加

表 撒奥对滴定之 影响

从卜表看出
, 做奥之量在 毫升溶液中不能超

过 因加入 克 , 从处理样品到滴定时 , 大豹

有 克 , 否 桔果郎偏低
。

这显然是鼓嚷过多 ,

牡 不能正确稠整之故
。

“
·

,“
·

·

” ”
·

”
·

一“
·

·

一
·

·

” 一 ”
·

·

一
·

·

“ 一
·

·

一
·

·

一
·

十

一

一

一

一

一

一

一

乙 翻之影响

在 卫 一 时 , 科与路簇黑形成杠色格合

物 , 这种格合物在石 过量时
,
颜色井不消退〔〕

。

因此影响钙 、 拱之测定
。

督吸取了不同量之 , 总

体积为 , 加入援冲溶液 毫升 卫 ,

沁俗能黑指示剂 滴 , 献脸了 的影响
。

精果

如下表

表 皿 拱对钙之影响

从土表看川 , 高含量的拱 , 影响钙白恻洁果
。

加入

蔗枪破酸纳可避免之
。

标准液 泪呀定钙 铁的认珍

‘
以

‘ 消耗之 数

根据以
‘

卜的情祝 , 对钙 , 拱进行了拭眺
。

总体积

为 ,
含有不同最的钙 , 加入 毫升 沁介

,

紫服酸戮指示剂 一 邪 , 用 五 规定液

滴定
。

桔果如下

,人八氏村,生山八任一卜

。

。

恤 值 。 。得 。
簇 差

表 铜之干扰

从卜表看出 , 在 毫升溶液中 , 朔之含量超挂

郎有影响精果之可能性
。

蒸留水的含铜量 ,

往往可以超扯 述数字 , 虽可用多加指示剂来消除
,

但多加指示剂使胳点不清
。

故采用了加硫化钠来消除

朔的影响〔 〕
。

一

一

表 百 测得钙之精果

厄

加入 数 理 , , , 得 值 误 差

丙 徽对钙之影响

在工作中发现 , 当 的含量达到 帕 以上

时 , 郎有偏低之现象
。

因此用标准液进行了献

睦
。

总体积 毫升 , 加入 毫升 外 氢氧化钠 ,

紫服酸戮指示剂少静 豹 山 , 用 滴定
。

一
十

。

申

口﹄”‘河才,连二

⋯
衬一匀︸︷”︺八汁口︸月性

⋯
””曰‘河‘﹃子片才两了两‘任

日

任月份月任连孟

表 有钙存在时拱 定令蛛吉果

从表砰看出 , 在无拱存在时 , 钙之 桔 果 使 人满
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意
。

在这基础上 , 进行了溶液中有钙存在 , 测定拱之

含量
。

在 毫升榕液中 , 含有 毫克 伪 , 不

同含量的摸 , 加入援冲溶液 , 肠

毫升 , 外
,

路蔽黑指示剂 滴 , 精果如表习

从表又看出 , 虽有大量的钙存在 , 但对镁之测定

一股江是使人满意的
。

但是低含量的镁波动 较大
。

从图 可着出 , 同样 , 获发色最好 是在
, 在此时钙对拱的影响最小

。

但必须严格握制 ,

因为在此时出现了
“

高攀 ”
。

若对 的控制稍一不

棋 , 则其消光数迅速下降
。

这在大批生 产 卜是不方

便的
。

乙 达旦黄 比色

对刚定低铁 方法之封蔚

根据款麟 , 我们韶为 ‘ 必 的埃是不容易做准

的
。

故替采用加入过量的 且理 , 然后再 用 标准 的
、 ·

进行反滴
。

但修点稍有改差 , 对精果

影响还是很大的
。

加入标准拱及辞〔 〕, 以及在光电

比色舒中进行滴定〔 〕, 虽可在一定程度 卜诚少胳点

之很差
, 但井不方便

。
因此 , 我们曹拭盼了低含量拱

的比色
。

⋯勋
不

︸︸“,,上﹃”︸八︸八︸︸“︸

甲 比色测定少 的族

根据文献 〕可用比色法侧定水中的联 , 用路黑

二
’

作显色剂
。

我仍企图在加入

路鞭黑指示剂后 , 若发现杠色不深 , 立即进行筒翠的

目砚比色测定镁
, 用路黑时测定拱之 阳最好为

但路延黑 五 又
、 ” ” 比色测定族之

最好 卫且还未晃到
。
因此 , 替做了不同 对拱精果

影响之歌黝 在不同的 溶液中 用 且舒校正 ,

加入 援冲溶液 不同 , 莎路袭黑

毫升 , 加入 毫克标准氧化拱 , 稀释至 毫

升 , 苏联中 一 比色舒
,蔽色滤光片进行比色

。

在

另一祖熟酿中 , 我俏裁歇了钙一路茱黑格合物
一

与

的关系 , 精果如图
。

埃的比色 , 一般在 长 存在时甚困难
。

但在采

用迟旦黄比色时
, 曹有文献〔 〕韶为立凡 不太多时

可无影响
。

因此 , 我们替对达 旦黄比色时的一些干扰

离子进行了裁黝
。

干扰离歌
鼓脚的影响

一般文献上都指出鼓案对侧定的影响
。

有的是将

溶液蒸乾除去鼓咙
。

哪奏〔 〕愈作了斌脸 , 韶为鼓陇

在最后溶液中 , 含有 时对桔果无影响
。

我们亦

做了轼脸
。

其条件为含有一定量的氧化镁加入不同最

的毅盆 , 毫升 肠盛酸经氨 , 毫升动物腰一蔗撅

溶液 克动物喀 , 克蔗糖溶于 毫升水中 ,

毫升 血
, 毫升 肠 达且黄 , 总体为

毫升一 放置 分寒改后 , 在德国 、 “

百比色针 , 召左右进行比色 , 精果如下

加入下 量 消 光 数 加入 犷量 消 光 数

吸
。

鼓斑对嵘之影响

⋯
一盯

汉
从表盯可以看出 , 鼓巍到 克还无影响 , 甚至清孔教

、 , 万

加 入 万 量 渭 光 数

图 立 卫 对拱发色的关果

拱一路蔽黑曲撇 钙一路筱黑曲粮 表 皿 钠突对拱的影响
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可到
。

所以将暇斑握制在这一范圃 , 对测定的精

果是无影响
。

这样就有可能在系毓分析中 , 分液进行

拱的侧定
。

钠突的影响

考虑到在 断。
,

系杭测定镁熔融时带入 钠突的简

题
。

故又做了纳奥影响的献翰
。

其它条件与上同 , 仅

加入不同量的钠斑
。

在苏联 中 一 此色舒 , 耪色

滤光片 , 此色皿进行比色 , 其桔果如表项

从表顶看出 , 在最后的体积中 分解拭样

是 , 吸出 毫升为
,

钠奥 , 对精果的影

响是很小的
。

故可用在 系抚中拱的测定
。

锰的影响

在有维酸翅氨存在的条件下 , 进行了 对测定

影响的拭眺
。

条件为 臾酸经氮 , 月 ,

动物腰一蔗糖 , ” 州 血
。 , 外达

且黄 ,

粗
, 总体积为

‘

, 在苏联中 一

比色舒 分瀚后 , 进行此色 , 桔果如下

由 上表看出 , 钙之 到一定数值时 , 含 之多少

对桔果无影响 ⑥已近于 肠 的 ‘
。

在糖制标准

曲粽时 , 我们可加入一定 的 , 即可避免钙对

拱的影响
。

沉淀色素的租定度

曹做了一系列的数据 , 吠驮颇色的稳定度
。

其条

件为 拭样溶液 , 必盘酸理抓 , 动

物缪一蔗糖溶液 , 达且黄 ,

沙 月 , 稀

释至 在德国 、 百比色舒 山

召进行比色
。

桔果如下

消咖
尤
教

。乃雌 一一
一

,

——
,一

加 入 之 爱 消 光 数

印
片才阿才片‘﹃‘斤‘

⋯

表 皿 盆对镁的影响

从上表看出
, 对桔果的影响月不天

, 在
, 以上略有偏高现象

。

但在一般碳酸岩中其含量不

可能很高
。

钙的影响

根据文献指出 , 钙对拱的测定有影响 , 因此在含

有一定 的溶液中 , 加入不同量的 , 其它

条件同上 , 在苏联 中 此色靛进行比色
。

其桔

果列于下表

习 即 加 如

—
时闯 ’

、月才〕

一图 沉淀色素与时简的关果

上图看出 , 颇色是非常稳定的
。

同时文献〔 〕之

作者韶为氧化拱之显色反应援馒 , 须静置 分粉后

再此色
。

但从本歌毅看出在 分踵之后 , 显色反应

郎完全
。

故我护气韶为 , 发色后即可进行比色
。

其它

默剂加入的次序 由于裁剂加入的次序不

同 , 往往就能影响桔果
。

右刘七方法中 , 我护气韶为先加

后加达且黄 , 没有先加达旦黄后加 月 好 ,

按后者功口入 , 反应灵徽度耍高一些
。

假如按前者次序

加入 , 刻桔果有偏低现象
。

标准曲粮按先加 达且

黄 , 后加 式 , 现举一例如下

加入 , 剂的次序

⋯
原 桔 果

⋯
, 定 。 果

呀

八”八月任八︸八口︸两才片‘阿了厅」

⋯
八

加 入 。 ·

⋯
加入 一

、

丫下一丁
一

花而厂
“ “

·

“

“
·

“
·

·

消 光 数

先加达旦黄

后加下 且

先加

后加达旦黄

表 玖 钙对摸的影响

表 加入拭剂的次序对摸的影响

由上表看出 , 由于加入献剂次序的不同 , 对桔果

的影响很大
。

关于加入廉酸理氮的简题 , 为了消除

的影响 , 可加入奥酸经氨来消除之
。

但在无 存在

时亦应加入康酸理氨
。

因为除了能将住还原之外 , 集

酸理氮还可耳使颇色稳定
。
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根据以 七之拭眯 拟定了石灰石系械分析 定钙
、 镁的操作规程

爵此测 呱以下的镁

刚定结 果示 例

操作 步骤

称 在 一 护 洪乾之言犬样
, 置入 毫

手 鑫杯中 , 用少静永明湿之 , 滴加谈 且 大钓
”

至 停 卜发生 , 加入 任 , 加热溶

解 乾涸 用 且 抽出 , 用水稀释至
, 加入 必 不月 一 滴 甲基杠用

铸 月 且 中不。, 资沸滤过 , 撼液接入 容

量瓶中 , 用 必 。洗滁
。 人液

从人液中吸坦 , 置入
, , , 三角瓶中 ,

稀释至 , 加入 另蔗糖 , 。

, 滴加 阅且 飘节 且 , 加入 一

貂 紫服酸鞍 , 用 反 切 规定液滴定
, 胳点

颇色由杠色变紫色
。

精果如下爵算

二 ,

⋯
重 , 法

⋯
比色、 、 差 、

譬 比
色法 ⋯。

《

十

一

十 门

八氏口八︶月性

⋯
浦寸注通

咨娜
八八曰八人八口介八口口八曰八什一一

‘︸一,才﹄吕口勺一勺任

⋯
八

月卜白匕匕

八月性,走八目八户勺︸

⋯
八八

匕口

上白介
‘任尸

表 皿 达旦黄比色测定低镁的桔果

拍 丁 肠

如 妇

法 双 差
‘

扩
·

之翻“ 差
十 十

净

· 沁一塑纂黔丝
‘““

·

“

一
一 公弓

嗯任八”朽沙,盆’口曰八”人
﹄,”十一十一

户乃民口八曰一生口门叶」,人注孟‘任,曰八孙

,八上

能犯盯片
‘,上户”八脚

五
,

消耗之 数
书 的滇度

吸 人液 稀释至 , 加入 沁
, , , , 援冲溶液 卫 “ , 沁 , 路能黑 一

滴 , 用 五 规定液滴定
。

胳点由酒杠色到

淡蔽色 , 桔果如下针算

·

“ ⋯“
·

“ ⋯。
一

一

一 妥

口匀曰月生

,人﹃上

·

⋯
·

“

·

” ⋯”
·

”

一

一

八行曰门了口︸连孟月性印‘

朋料

命‘一户月︸只︸行省厅‘

一月任民勺刀性任乙孟月性

乃目,合

蝙号一
。。

皿 沁
, 一 , 又 义 。旧。

拭样重

卜

,

路能黑指示剂所消耗 么的 数
, 紫服酸妓指示剂所消耗 石 的 数
反 的俱度

。

,

胜 此为测定 必以上之拱

吸 人液 于 容量瓶中 , 加入

肠盘酸独纸 , 动物谬一焦锗溶液 , 肠

达旦黄 , 且 , , 承湘泽至刻度 , 拯袒摇匀 ,

在 召 进行比色
。

参 考

表 皿 测定石灰石巾钙
, 联的精果

结 愉
根据藏脆 , 此法可测定石灰石中钙 、 镁

。

建

裁低于 肠的镁用达旦黄此色

达旦黄比色测定低含量镁 必 投差不超

扯士 呱 , 法测定钙
,
改差不大于士 必

耗对

若草独要钙时 , 建蔽加入三乙醇胺以嗯蔽 ,

几 ”、 人 , 、 直接用二乙胺四腊酸二曲进行滴定
。

货 料
周南 化学世界双 一
舰 丑 丑 叮 ‘压 蚕皿 一 宜陇 皿从 曲匀 且丑 幻‘万 仗 研

,

只双吸 宜 孔它几 皿从 。皿 刀。

毗 匀盯明 孔 几 且丫 玫 ” 一

中。 叨 , 皿 几“ 且 叭 凡 匀 “ 甘 八 几 丑 及

及 跳 跳
人 。口 。七 刀 人

郧竞 化学世界 皿
公 , 访 一 诚

’ ,

即 心 ”七, 飞, 七 , , ”‘

” 一 ,


