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橙指示剂
,

用 0
.

01 M E D T A 溶液滴定
。

另用

在硫酸根离子沉淀时使用的同 一移 液管量取

5
.

D 0 m 1 0
.

0 5M P b (N O 3 )2 溶液再进行滴定
,

由

这二个滴定之差来计算硫含量
。

这个方法成功地用于测定在黄铁矿
、

铜
、

锌

和铅浓缩物中的大量的硫
,

这个方法得到的结

果和重量法得到的结果列在表 中
。

它们之间的

正确度和精密度都不相上下
。

统计处理表明在

90 形结果中单次测定的误差低于士 4多(绝对 )
。
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介绍了用间接的络合滴定法侧定黄铁矿和

其他硫化物硫的方法
,

试样和 N惋O :
熔融把硫

转变成硫酸根
,

在 p H 4 时用 P b (N O 3 ): 溶液

沉淀硫酸根
,

用 E D TA 以二 甲酚橙为指示剂来

回滴过量的 P b( N O 3 )2 溶液
。

这个方法已经成

功地用于黄铁矿
、

铜
、

锌
、

铅等浓缩物中硫的

测定
。
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现有的测定 C O 言的方法 (在分解碳酸盐后

用硷吸收 CO Z 成 B咐0 3 、灼烧成氧化物的重量

法等)对于侧定那些不超过几 7 的试剂的 C O :

侧定是很少切合实际的
。

在分析一系列的化合

物 (例如铀酷
、

耸酞或其三碳酸耸酸咸金属的络

合物 ) 时
,

_

上远的某些方法由于不溶解性或在

加热化合物分解不完全而不适用
,

吸收 CO : 的

重量法也不能得出准确的结果
。

我们采用通过碳酸分解时释放出的 C O Z
体

积来侧定 C O 言的方法
,

设计了一种试管
。

这一

方法简单
、

可靠和能普温应用
。

毛细管 9 内径为

试管原理图如下
:

干燥管
,

另一端接入二通开关 6
,

在 7 处放坡

璃棉
,

通过柔软的真空橡皮管 5 使开关和磨口

4 联结在一起
。

具空橡皮管的长度应保证试管

根据 C O Z
体积来微量侧定 CO 蔺

}
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CO亨体积微量测定的斌管装置图

1 m m 长 1 0 0 0 m m
,

为 了使装置水平和哈定用

水平板 10 来加固
,

在毛细管下部的外表 面上

贴有刻度为毫米的纸条
。

毛细管底端只是在侧

定的时候才是开 口 的
,

不工作时安置上氯化钙
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2 能够倾斜到垂直位置
。

在毛细管 内 小 心 地

放置纯净的干燥的汞 8
。

预先的实验表明
,

在

上述规格的毛细管内
,

汞 柱的最佳长度是 15 ~

20 m m
。

然后小心地将这部分系统洪干
,

检查是

否密封
。

在打开开关井取下试管时
,

汞大约停

留在刻度的中间位置上
,

然后套
_
L试管

,

开关

依然打开
,

用橡皮滴管 (梨形) 使汞移动到左

端
。

再把此橡皮滴管取下
,

使汞调节到原来的

位置
。

这样的手续重复几次
,

使得汞回到原来

位置误差在 士 lm m 以内才认为是满意的
。

分析的方法如下
:

打开试管在底端置入试

样
,

称量准确到 0
·

lm g (用经乙醇洗净的 B a CO 。

在 10 0 ℃ 下干燥到恒重 )
。

在 凹 口 3 处 加 入

7 ~ 1 0 滴在 2 0 oC 用 C O :
饱和 IN H C I

。

然后将

试管小心地套上磨口
,

打开开关
。

在经过 1~ 2

分钟后汞的位置仍在零上
。

将开关关闭
,

试管

倾斜到使酸注入它的底部
,

到反应结束后
,

重

新回到水平位置
。

在打开开关后
,

经过 1~ 2 分

钟
,

记下汞柱移动的读数
,

汞柱移动一毫米相

当于称重 1 m g ,

小汞柱的移动和 B a 0 O :
量在

1
.

0~ 5
.

o m g 范围内成直线关系
。

在进行大气

压和温度影响的校正时可以运用校准曲线
,

但

是经验表明
:

直接在分析样品之前用几个标准

称样来校准比较方便
,

在表中列出了某些样品

的结果
。

桔 输

报道了根据其碳酸分解时析C O Z
体积来测

定微量 CO百的仪器
,

在分析 2
.

2~ 4
.

om g B oC O :

时侧定误差为 土 5拓
。

(李鸿生译自 袱
.

A
.

X

V
。
2 0 N o 。

6 7 4 9 ~ 7 5 0 1 9 6 5 )


