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用硫酸钡重量法测定硫
,

精度较高
,

是

公认的一种标准经典方法
。

但该法操作手续

繁杂
,

耗电量大
,

费时间
。

碘量法间接测定

硫同样手续繁琐
,

很少为人采用
。

近年来
,

用嫌烧法测定硫虽逐渐有所流行
,

但该法对

零星试料的测定也不合算
,

费时费电
,

而且

操作者经验不多时难于掌握
。

为此
,

我们本

着寻找一种多快好省的分析方法的精神
,

在

队领导的支持和帮助下
,

经多次试验
,

试成

了硫的容量测定方法
,

现简介如下
。

一
、

方法的理论根据

本法采用硝酸 一 氯酸钾饱和溶液溶解
,

碳酸钠溶液浸出
,

使
、 、 、

等难

溶性硫酸盐溶解
。

在硝酸介质中加入铅盐
,

使硫酸根生成硫酸铅沉淀
,

测定铅量后间接

求得硫的含量
。

二
、

试验部分

吐度试验

取硫标准溶液 毫克
,

加水 毫升
,

分别加入 硝酸
, , , ,

小
·

⋯ 毫升煮沸
。

在激烈搅 拌 下
,

徐

徐加入 硝酸铅溶液 毫升
,

煮 沸 后取

下
,

放入冷水槽中冷却 分钟过滤
。

沉淀以

冷水洗涤 次
。

将沉淀用热水吹入原烧

杯中
。

用 毫升热的醋酸 一 醋 酸 按 缓冲液
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冲洗滤纸
,

加热至沸
,

然 后 用

水稀至 毫升
,

加入 的二 甲 酚

橙指示剂 滴
,

用 标 准溶

液滴定
。

试 验 结果 表 表明
,

在 毫

升左右的体积里沉淀硫酸铅时
, ,

的硝

酸不能超过 毫升
。

取 克己知 结果 的样

品于烧杯中
,

加入硝酸 一 氯 酸 钾 饱和溶液

毫升
,

加热溶解
,

并蒸发至显盐
。

取下稍

冷
,

加入 硫酸钠溶液 毫升
,

煮沸 分

钟
,

取下过滤
。

沉 淀 用 热水洗涤 次

滤液体积保持在 毫升左右
,

滤 液 以

甲基橙为指示剂
,

用 硝酸中 和 至 红

色
,

并由不过量到分别过量
, , ,

· , · , , ,

毫升
,

然 后 按前

述手续测定
。

实际样品测定结果 表 表



明
,

在硝酸酸性中沉淀硫酸铅时
,

酸度不宜过

大
,

否则结果偏低
。

为了获得较好的沉淀颗

粒
,

并避免硫酸铅沉淀中混入杂质
,

在 毫

升体积内最好加入过量的
,

硝酸 。

毫升
。

试料的对比试验

列于表
。

试验的条件是
,

硝酸全

部过量 毫升
,

其他条件同表
。

衰

定量滤纸过滤
。

用冷水洗烧杯两次
,

洗沉淀

次
,

然后把滤纸展开
,

用热水将沉淀

吹入原烧杯中
,

并用 毫升热的醋酸 一 醋酸

钱缓冲液冲洗滤纸
。

之后
,

加热煮沸
,

使沉

淀溶解
,

取下用水稀至 毫升
,

加二

甲酚橙指示剂 一 滴
,

用 标 准 液

滴定至黄色
,

然后
,

将滤纸放入杯中继续滴

定至黄色
。

计算
’

绝一与法法果本结验果外结重量法

结 并芝

另 不

与与外检检

比比 较较

式中 一 对硫的滴定度 一 消 耗

的毫升数 , 一 试料重量 克
。

四
、

几点说明

为使低品位试样也能得到准确的分析

结果
,

含量在 的试样应称取 克
。

样品溶解时温度不宜太高
,

亦不能蒸

发过干
,
以免含铁高的样品粘结杯底

,

导致

分析结果偏低
。

加入 碳酸钠后
,

一定要保持充分

煮沸
,

否则一些难洛的硫酸盐得不到完全溶

解
,

会造成结果偏低
。

若品位太高
,

硫酸铅沉淀很多不好溶

时
,

可增加醋酸 一 醋酸钱的用 量 至

毫升
。

试验结果表明
,

本法虽经两次过滤
,

但

过滤速度都较快
,

可比采用硫酸 钡 重 量 法

提高工效两倍以上
。

而且消耗 材 料 低
,

省

电
,

适于野外分析
。

操作方法简便
,

易于掌

握
,

准确度和重现性都较好
。

无论是零星试

样
,

还是大批生产 , 无论是有电或无电
,

都

能照常生产
。

这是重量法和燃烧法所不能比

拟的
。

但对含有大量钡的样品和在酸中不能

分解的样品
,

不能应用此法
。
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三
、

操作规程

分析手续

称取样品 克于杯中
,

加入 一

毫升硝酸 一 氛酸钾饱和溶液
,

放在砂浴上

低温加热溶解
,

并蒸发至恰干
。

取 下 稍 冷

后
,

加入 碳酸钠溶液 毫升
,

加盖表面

皿煮沸 分钟
。

取下趁热用定性滤纸过滤
。

用热水洗烧杯两次 并用带橡皮头的玻棒擦

净烧杯
,

洗沉淀 次
。

滤液以甲基橙

为指示剂
,

用 , 硝酸中和至红色
,

并过

量 毫升
。

然后加热煮沸
,

在激烈搅拌下徐

徐加入硝酸铅溶液 毫升
。

煮沸澄 清 后 取

下
,

放于冷水槽中冷却 分钟以上
,

用新华


