
第 一 期 石
一油 地 厦 实 眺

化能力
,

就需多加试剂量或提高其溶解度
。

将 K ZC r Z
仇浓度增加到 30 一50 拓

,

虽可提

高氧化能力
,

但是
,

当水溶液冷至室温时重铬

酸钾又复析出
,

若再使用必得加热
,

增加了操

作的麻烦
。

但这种作法可免去 由于多加试剂量

而冲稀酸度之弊
。

我们建议采用
:

以饱和重铬酸钾溶液氧化

剂
,

加入硫酸量 40 毫升
,

氧化剂量10 毫升 (在

25 ℃一 30 ℃之间的饱和溶液 )
,

加热时间 10 分

钟的操作流程
。

它完全可以代替 C rO 3 的 50 解

溶液
。

对于有机碳含量高的样 品
,

则 建 议 将

K刃
r ZO 7 的浓度提高至 30 形

。

在湿燃法测定有机碳中献用工业极 K ZCr2 0 :
及

工业极 Cr 0 3 代替拭剂极 C rO 3 的实脸

中心实破室岩化姐

我们试验用工业级 K ZO r ZO 7
及工业级C r

oa

代替试剂级 C rO 。的动机有二
:

一
、

C r O 。
是危

险品
,

偏远地区
,

不易购置
,

试剂级的更成问

题
,

必须因地制宜
,

从实l示出发
。

二
、

试剂级

Cr O 3
价格昂贵

,

三级品每公斤要 33 元
,

工业

级 C rO 。
每公斤 7

.

25 元
,

工业级 K ZC r ZO 7
每公

斤 3
.

75 元
,

应当贯彻勤俭办企业的 精 神
。

于

是
,

我们在任敛章同志指导下作了下列的试验
:

一
、

用工业级 K oCr
2 0 : 的试验

用工业级 K ZC r ZO , 的试验在今夏开始
,

经

过摸索
,

其结果与二队实验室的结谕一致
,

即

多加 K ZCr 2 0 ,
水溶液使酸度低于湿燃法硫酸浓

度的下限 50 男 (20 毫升 1 沼 H Z S O ; 处理 碳 酸

盐
,

再加 20 毫升 K Z

Cr
ZO ,
水溶液

,

30 毫升浓硫

酸 )
,

使结果偏低
,

鉴于 K ZCr ZO ,
氧化能力不如

Cr O 。 ,

工业级的更差些
,

同时溶解度又低
,

无

法多加
,

因此加入硫酸铜作催化剂 (其作用原

理与凯氏法测氮消煮分解有机物相 同)
,

并
:

将

K ZC r ZO 7 、 C u S O 选、

H Z S O 盛配成混合液
。

试验结

果
,

当混合液用 35 毫升时
,

高含量者偏低
,

用

50 毫升时
,

结果良好
,

无系统偏差
。

以下为空

白
、

管样
、

及一些生产样平行试验的方法及数

据
。

献剂
:

试剂级 C rO 。
溶液

:

50 克 C. P
.

或 A :R 级

e r o 。
溶于 10 0 毫升水中

。

工业级 K ZC r ZO ,

—
K ZC r ZO 7 + C u S O ‘ +

H Z S O 么 混合液
: 10 0 克工业级 K ZC r ZO 7

与 5 克

C u S O ‘
·

SH ZO 加热 (到将近 8 0 oC )溶于 1 0 0 毫升

水中
,

小心徐徐加入 1 0 0 0毫升浓 H ZSO 么
搅匀

。

分析步睐
:

分析步蹂按今年实验工作会议中所规定的

进行
。

用试剂 级 C rO 3
时

,

先加 1 0 毫升 Cr o a

溶液
,

再加入 30 毫升 浓 H 2 5 0 4 ; 用 工 业 级

K 2C r 2 0 7
时

,

一次加入混合液 35 毫升或 50 毫

升
。

处理碳酸盐时都用 1 : S H声O ‘ 20 毫升
。

分析桔果
:

1
.

空 白
:

仅例出了50 毫升工业级K刃几0 7

混合液的试验
,

由一个人同时掌握六台仪器作

平行试验
,

六台仪器的空白值 为 0
.

3一0
.

6 毫

克
,

平均值是0
.

45 毫克
,

同一台仪器的最大最

小间偏差数都在 0
.

4一0
.

5 毫克之间
。
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2
.

管样
:

管样原结果为 1
.

27 拓
,

但现 已

略有变质
,

用试剂级C r
oa 例出的结果为 1

.

23 多

及 1
.

2 1多
,

平均 1
.

2 2多
。

用 35 毫升工业级 K刃
r : O , 混合液测得结

果为
:

1
.

2 0 1
.

2 4 1
.

2 2 1
.

1 8 1
.

2 0 1
,

1 2

1
.

18 1
.

1 6 1
,

1 8 1
.

1 4 1
.

1 9

2 卜均 1
.

1 8 绝对偏差 一 0
.

0 4多
。

用 50 毫升工业级 K Z

Cr
ZO , 混合液测得结

果为
:

1
.

2 3 1
.

2 5 1
.

2 6 1
.

2 5 1
.

2 0 1
.

2 5

1
.

2 8 1
.

2 5 1
.

2 1 1
.

2 4 1
.

2 0 1
.

2 了

1
.

2 5 1
.

2 5 1
.

2 0 1
.

2 0 1
.

2 0

平均 1
.

2 35 绝对偏差 + 0
.

0 05 拓
。
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.

高含量样品
:
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4
.

生产样
:

在空 白
、

管样
、

高含量 样试

验成功之后
,

我们即用生产样作井行试验
,

结

果良好
,

无系统偏差
。

(数据从略 )

二
、

用工业级 Cr O。的试验

当用 5 0多 C rO 。 (5 0 克工业用 Cr O 3
溶于 1 0 0 毫

升水中) 10 毫升时
,

高含量样品的结果略低
,

用 70 拓 的 10 毫升时 (70 克工业级 C r O 3
溶于

100 毫升水中)结果很好
。

分析步嵘不变
,

以下

为空白试验的数据
。

工业级 C rO 。
氧化能力较试剂级略 差

,

应
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然后我们郎用生产样成批地作 了 平 行 此

较
,

经近 40 0 个样品的试验证明回收良好
,

没

仃系统偏差 (数据从略 )
。

三
、

结 语

代替试剂级 Cr O 。。

前者成本更低
,

但是配制手

续麻烦
,

因此在我们的生产中业已采用工业级

C rO 。。

对位于供应较困难的地区的实验室
,

一

「

J

以采用工业级 K刃几。
7 。

工业级 K刃
r Z。 ,

及工业级 Cr O 。
完全可以


