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沉 淀 B a SO 4 时 F e柑 影 响 的 消 除

中心实盼室 李鸿生

实 验 目 的

沉淀 B a 8 O‘时
,

F e 千 + + 的影响一般都用还

原剂还原成亚铁而消除掉
。

但资料中介绍的多

用 Z n
粒还原

,

沉淀时酸度也较高
,

对大批生

产不很方便
。

本实验的 目的是要找出合适的还

原剂或掩蔽剂
、

沉淀条件及回收情况
,

借以简

化重量法测定硫酸盐硫的操作步歇
。

二
、

试 剂

抗坏血酸 (二级 )
,

盐酸经胺 (三级 )
,

铝片

(三级 )
,

锌粒(二级 )
,

铁林 (基准试剂 )
,

E D T A

二钠盐 (二级 )
,

酒石酸 (三级 )
,

甲基橙指示

剂
,

盐酸 (1 : 1 )
,

氯化锡 (10 形)
,

无水硫酸钠

(二级 )
。

醋酸钠 (3N )
。

3
.

铝片 )加热煮沸到溶液无色
,

过滤
,

水

4
.

锌粒 ) 洗
。

5
.

E D TA 二钠盐(试液先加入水榻酸
,

再

用 3 N N a A c
调 pH 到红色褪尽为止

,

再过量少许
。

)

6
.

酒石酸 0
.

5一 1 克
。

然后加入甲基橙作指示剂
,

用 1 : 1 H CI 或 1另

N a O H 中和
,

过量 1 只 H C1 3 毫升
,

稀释到约

2 50 毫升(此时溶液之酸度约为 0
.

05 一0
.

IN )
。

加热到 60 ℃左右
,

用 B a
CI

:
沉淀硫酸盐

,

60 ℃

下熟化一小时
,

放置过夜
,

然后按一般手续过

滤
、

灼烧沉淀
。

四
、

数 据 及 现 象

见附表 1
。

三
、

标准溶液的制备 五
、

结 论

铁标准液
:

秤取 2
.

5 0 0 0克铁林溶于 1只 H Cj

中
,

滴加 H : 0 2
使铁氧化

,

准确觅至 25 0 毫升
,

摇匀
。

此溶液 1 毫升含铁 10 毫克
。

E D T A 二 钠 盐
; 0

.

IM
。

秤 取 37
.

21 克

E D T A 二钠盐溶于少量水中
,

准确总至 1 0 0 0 毫

升
,

摇匀
。

硫标准液
,

秤取 0
.

8 8 3 9 克无水硫酸钠
,

用

少量水溶解后
,

准确见至 2 0 0 0 毫升
,

摇匀
。

此

溶液 1 毫升含硫 0
.

1 毫克
。

四
、

实 验 步 骤

吸取 2 0 毫升硫标准液 (相当于硫酸盐硫含

量为 0
.

2形 之试样 1 克 ) 及 10 毫升铁标 准液

(相当于高铁含量为 10 粥 之试 样 1 克) 于 40 0

毫升烧杯中
。

向烧杯中分别加入

1
.

关于还原剂及掩蔽剂
:

抗坏血酸
、

盐酸

经胺及 Z n 粒均可使用
,

但后者须要过滤
,

铝片

还原者结果偏高
,

E D T A 二钠盐效果亦不好
,

用酒石酸时结果偏低
。

由于试验时间紧促
,

条

件未掌握得很好
,

因此对于铝片 E D T A 等回收

较差的试剂
,

不能断然下结渝
,

但至少抗坏血

酸及盐酸经胺是肯定的
。

2
.

酸度高时
,

回收偏低
。

3
.

有铁存在时回收偏低
,

可能是 由于生

成了 F e (OH )5 0 ‘伞
,

灼烧时分解损失掉了
。
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