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在氧瓶测硫法中用镍铬林代替铂株的献验

中心实膝室 握青姐

氧瓶燃烧测硫法
,

是 口前在有机元素分析

中使用较广而又简便快速的方法
。

但是这个方

法一般都是采用铂林绕成圆圈或用铂蒜网做成

篮子来悬挂样品的
。

亦有寻找一种易得而又价

廉的金属挑
,

代替铂林具有实际意义
。

在有机

物中
,

氟的测定方面什有人使用镍铬林代替铂

林得到成功
。

为了推广氧气瓶法测硫
,

我们进

行了用镍铬林代林铂林的试验
。

(了) 苯甲酸或蔗糖
,

分析纯
。

(8) 氧气
:

压缩在钢筒中的氧气
。

实 验 部 分

1
.

仪器
:

(1) 氧气瓶
:

用 S OOTl ll 纸磨 口塞的硬质锥

形瓶
,

下端焊接一机镍铬粽
,

如图 3 和图 4
。

(2) 微量自动滴定管
:

10 m l,

刻度 0
.

05 m l

2
.

就剂
:

(1) 对氨墓苯磺酸
:

分析纯
。

(2) 节硫醚
,

分析纯
。

(3) 6形过氧化氢溶液
。

(4) 3 形过氧化氢溶液
。

(5 ) O
.

01 N 氢氧化钠溶液
。

(6) 甲共红和次 甲墓兰混合指示剂
:

将一

份 0
.

2多甲从红的乙 l哼溶液和一份 0
.

1粥 次 仁日

儿兰的乙醉溶液相混合
。

其 p H = 5
.

2 时为 紫

色
, p H = 5

.

4 时暗兰色
, pH = 5

,

6 时为缘色
。

不比比卜
l由

书f丫\|功百

图 3 焊接形式 图 4 氧气瓶内的配置

U
图 1 N i一C r 林圈篮 图 2 样品的放置

3
.

跟路拣的装置及处理
:

首先将直径为 lm m 的镍铬林绕 成 图 1 的

形状
,

按照图 3 上所标尺寸的要求焊按在 卜端

为圆锥形的坡璃磨 口塞子
_

L
。

其在氧气瓶内的

配置如示意图 4
。

然后将镍铭耕用 6拓 过氧气

氢溶液淬火 3 ~ 4 次
,

再用滤纸包好苯甲酸 (或

蔗糖 )
,

按图 2 的形式放置好
,

在氧气瓶 中燃

烧 7 ~ 8 次
。

4
.

样品的分析
:

在氧气瓶内
,

加入 5~ 10 m l 3多过氧化氢

溶液
,

作为吸收液
。

称取 3 ~ 25 m g 的样品平铺

在如图 6 的无灰滤纸中(若是固体结品样 品 必

须研成粉末状 )
。

按A
,

B
,

C 次序折叠之 后
,

再

按 1
,

2
,

3
,

4次序折叠之
,

包好样 品放 入 N i一C r

林圈篮里
。

将氧气导管伸入到接近吸收液的液

而
,

在约 o
.

Z k g /c In “压力下通入氧 气 约 2 分

钟
。

点燃滤纸的尾部
,

立郎将瓶子塞好
,

按紧
。
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图 5

待样品燃烧完毕后
,

摇撮氧气瓶
,

直到其中的

烟雾完全消失为止
。

然后小心旋开磨 口塞放入

空气
。

(因瓶内局部其空 )
,

同时用蒸馏水洗滁

塞子及 N i一C r 林圈篮
。

将溶液加热
,

煮沸 约

15 分钟
,

放置冷却
,

加入 5 滴混合指示剂
,

用

0
.

ol N 氢氧化钠溶液滴定
,

直至溶液从红紫色

变至绿色时为止
。

按照同样的方法进行空白分析
。

结果及讨论

“ ,

则易引起散热不良
,

导至玻璃破裂
,

影 响

分析结果
;
若焊接或图 b 形状较好

。

另外Ni
一 C r

殊圈篮部分的圈数不宜过多
。

否则在样品燃烧

初期
,

吸热过多
,

对分析结果有一定影响
。

一

般是绕 5 圈郎可
。

(3) 由于滤纸和样品的燃烧有先后快慢的

差别
,

(难燃的物质更如此 )
,

显然
,

使滤纸和

样品两者同时燃烧是保证分析成功 的 重 要 环

节
。

为了尽量作到两者几乎是同时燃烧
,

在操

作上除了将样品在滤纸上包或有利于燃烧的形

式之外
,

还要使滤纸在碳化之后
,

仍然包住最

后待燃烧的样品
,

保留在红热的 N i一C r 林圈篮

之内
,

直至全部燃烧完毕
。

(4) 表 I是以对氨基苯磺酸为基准物质
,

使用铂慈和 N i一C r
林进行分析的结果对比

。

(5) 根据上述结果
,

在用氧气瓶法做有机

物硫含量的测定中
,

可以采用 N i一C r 栋代替铂

袜
。

当燃
,

铂袜具有更耐用
、

可以起催化作用

等优点
,

但价格昂贵
,

不易购买是其缺点
; 而

N i一C r 林价廉
,

容易购买是其优点
,

这样就使

得它带有实用和普及的意义
。

经过初步的试验
,

得到以下几点
:

(1) N i一C r 株经过处理之后
,

由白色转变

为灰缘色
。

在多次(14 次以
_

E )的样品分析中
,

虽然再次燃烧替达到红热的程度
,

但仍然保持

完好
,

没有发生任何损坏
,

以及氧化物脱落的

现象
,

说明还是耐用的
。

(2) 焊接的地方不宜包着过多
。

如果如图

表 1 使用 N i一C r

麟的效果比杖表

对对对 氨 基 苯 磺 酸酸 误 差差
SSSSS %%% %%%

计计 算 值值 18
。

总22222

一 0
。

0 6

白 金 丝 一 0
。

Za

十 0
.

0 妻

一 O
。

2 1

经 过 处 理 的

镍 铬 丝

111 5
。

生666

1118
.

2 666

111 8
。

5 666

1118
。

3 111

1115
。

6 555 十 0
。
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