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议水化学氯离子分析中的指示剂用量
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对于各种分析方法 (包括部颁标准)
,

如存在某些不够严谨之处
,

都会给分析工作带来不顺利
,

甚 至造成过

失
.

本文针对
“

水中抓离子的分析
”

这一方法
,

就指示剂的加入量
,

从理论和实践两方面进行讨论
.

关键词 指示剂用量 颜色突变 滴定终点 相对误差

第一作者简介 游革新 男 35 岁 工程师 分析化学

对于水 中 Cl
一

含量的分析
,

地质矿产部部颁 标准的规 定是
:

移取 50
.

o o m L 待 测液
,

以

。
.

0 5 0 0 0 m ol / L A g N O
:

标准溶液为滴定剂
,

加入 10 滴 10 % (重量体积百分 比 )K
Z
C rO

;

溶液

作指示剂进行沉淀滴定分析
,

即莫尔法
。

1 问题的提出

在按部颁标准进行分析操作时
,

作者发现滴定过程中颜 色的变化是连续的
,

很难显示终

点颜色的突变
,

无法精确判断滴定终点
,

而导致分析失败
。

那么原因何在 ? 如何纠正呢 ?

作者查阅了一些有关资料
,

结果发现所有的分析资料和文献对指示剂的加入量
,

要么用

摩尔浓度 s x 1 0--
3
m ol / L

,

要么用加入 5 %的 K
Z
C rO

.

溶液 lm L 来表示
,

而不是用加入多少
“

滴
”

来表示
。

这就说明
,

指示剂的用量与取样量
、

滴定剂的用量具有一定 比例关系
.

通常情

况下
,

取样量和滴定剂用量可准确量取和测量
,

指示剂则用滴管按滴数加入
,

由于滴管滴头

截面大小不一
,

容易造成误差
,

直接影响终点的色变
。

那么到底加入多少指示剂方为标准
,

下

面从理论计算和分析实践加以讨论
。

2 理论分析和自检

莫尔法分 析CI
一 ,

以 K
Z
C rO

;

为指示 剂
、

A g N O
3

为滴定 剂
,

滴定 时产 生 A g 一 十 Cl 一
A g CI 告(白)反应

,

当溶液中 Cl
一

被沉定完后
,

过量的 A g
十

立即与 c r o 二
一

作用 ZA g 一 十 C
r
O ;

-

, A g Z

Cr O
.

告(桔红色 )而指示终点
。

该分析方法的终点颜 色变化是由浅黄色突变成桔红色
,

这种颜色变化有时不是很敏锐
,

其中指示剂加入量的多少对终点颜 色变化的敏锐程度有着

很大的影响
。

根据溶度积原理
,

化学计量点时
,

溶液中 A g + 、

C ;
一

的浓度为
:

[ A g 、〕一〔C I
一

〕一了天二-



.
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.
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了厂正牙而芍
万一 1

.

3 义 1 0
一 5
(m ol / L )

。

此时
,

刚好析出桔红色 A g Z
C rO

‘

沉淀以指示终点
,

则要

求溶液中的 Cr O犷 的浓度为
:

: e
·
o :

一

〕一

命
爪会黯黔

一 ‘
·

Z X ‘0 一 ’
‘m 。 , / L ,

实践证明
,

由于 K
Z
C rO

‘

溶 液本身为淡黄色
,

当指示剂浓度为 1
.

2 x lo
一 ’
m ol / L 时

,

颜色较

深
,

一定程度上妨碍了终点颜色的观察
,

因此实际用的 Cr o 犷 的浓度应较理论计算值略低

一些
,

约为 5 又 1 0 一 3
m ol / L

,

此时
,

方能容易观察到终点颜色的突变
。

所以
,

文献上常常规 定

K
Z
C rO

;

指示剂的浓度为 5 X 1 0 一’m o l/ L
。

显然
,

K
Z
C rO

;

浓度降低后
,

要 生成 A g Z
CrO

;

沉淀
,

必 须滴加 过量的 A g N 。 :

溶液
,

使

[A g 十」
,

【Cr O二
一

」> 凡
,
(A g Z

Cr O
。
)

,

这样一来又将引起滴定误差的问题
。

下面通过计算
,

看看

终点误差的大小
。

当开始生成 A g Z
C rO

;

沉淀时
,

根据沉淀平衡
,

溶液中 A g 十浓度为
:

[A g 、〕一

了
丛

瓷黔
一

了谍等井
一 2

·

。x l。一‘m 。 ,
/L)

与化 学 计 量 点 的相 比较 A g +

过 量 了
,

此 时 溶 液 中 Cl
一

浓 度 为
:

[Cl
一

」一
K

. p
(A g CI)

〔A g 十j
1

.

8 又 1 0 一 ’0

2
.

0 X 1 0 一 5
= 9

.

0 义 1 0
一 ’
(m o l/ L )

,

那么过量的 A g +
浓度应为〔A g +

〕一〔CI
一

〕= 2
.

0 又 1 0 一 ’
一

9
.

0 X 1 0 一 ‘
= 1

.

1 义 1 0 一 “
(m o l/ L )

。

实践证明
,

确 定滴定终点
,

生成最低限量的 A gz Cr o
; ,

需消耗 A g +
的总浓度为 2

.

。义

1 0 一 “

+ 1
.

1 X 1 0 一 “
~ 3

.

1 X 10
一 “
m o l/ L

。

按部颁标准的自检规定
,

自检待测溶液中 Cl
一

浓度为 25 o m g / L
,

取量为 50
.

00 毫升
。

此

时滴定剂消耗 量 为 7
.

25 毫升
,

则滴定时 需要 的 A g 十 的毫摩尔数为 0
.

0 5 0 0 0 又 7
.

2 5 ~

0
.

3 6 2 5
,

过量 A g 十

的毫摩尔数为 (5 0 + 7
.

2 5 ) x 5
.

1 又 10 一 5
= 1

.

7 7 5 火 1 0 一 ’ ,

故终点时相对误差

为 (l
.

77 5 义 10--
’

/ 0
.

3 6 2 5) 义 10 0 % ~ + 。
.

49 %
,

部颁标准的允许相对误差为 1
.

6写
。

所以
,

为

了明显地观察到终点颜色的突变
,

指示剂的用量稍低于理论值 1
.

2 x 1 0 一 Z
m ol / L

,

不会引起

误差增大
,

是可行的
。

为了科学的严谨
,

分析结果的准确和顺利进行分析
,

我们认为该分析方法的部颁标准不

宜用
“

加入指示剂 10 滴
” ,

而应用浓度或体积毫升数来表示指示剂的加入量
。
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T O D ISC U SS T H E A M O U N T O F IN D IC A T O R S U SE D IN T H E

W A T E R C H E M IC A L A N A L Y S IS O F C H L O R ID E IO N

Y o u G e x in H a n g Y IPin g

(C o 阴Pre h en : io e P a rty of P etro le u m G e o lo舒
,

材G MR )

A b s tr a e t

Fo r v a r io u s a n a lytie a l m e th o d s
,

if th e re 15 s o m e w he r e u n s t r ie t
,

the a n a lyt ie a l w o r k

e a n n o t 9 0 sm o o th ly
, e v e n e a n b e le d t o e r r o r s

.

In v ie w o f the a n a ly tie a l m e th o d s o f e h lo
-

r id e io n s in w a t e r ,
this p a p e r d is e u s s e s the o r e t ie a lly a n d p r a e t ie a lly th e a m o u n t o f t h e in d i

-

e a t o r a d d e d
.

地质矿产部石油地质中心实验室

通过国家计量认证

国家技术监督局地矿评审组于 1 9 9 4 年 4 月 7 日至 9 日
,

会同无锡市标准计量局 (江苏

省计量局的委托单位 )
,

对地矿部石油地质中心实验室进行了国家级实验室的正式评审
。

评审组认为
,

该实验室自 1 9 9 3 年 6 月预审以来
,

又进一步做了大量的改进和准备工作
。

其组织机构健全
,

新的质量体 系已经建立
,

运转正常
; 测试仪 器业经检定

、

校验
,

配备率达

100 % ;
对质量保证所必需的规章制度齐全可行

;人员素质较好
,

具中级以上职称的占检测人

员总数的 56
.

6 % ;
抽查考试成绩 良好

,

现场样品考核总评为优秀
。

经审查
,

该实验室申请认

证的 12 类地质样品
、

84 个测试项 目
,

已具备了按国家
、

行业和部 门的有关技术标准
、

规范和

规程进行检测工作的能力和条件
,

符合计量认证要求
,

同意通过认证评审
。

希望 中心实验室

继续增强法制意识和质量意识
,

坚持执行质量手册
,

持之以恒
,

不断提高管理水平
。

地矿部石油地质中心实验室
,

在我国石油行业中是最早通过国家级计量认证的实验室
。

该实验室在取得为社会提供公证数据具有法律效力和资格后
,

对其 自身的发展
、

实现技术管

理科学化
、

法制化具有重要意义
; 也为国际交往

、

互相承认创造了有利条件
。

同时
,

对整个 石

油地质事业的发展
,

其意义也是十分深远的
。

石 油地质 中心实脸室

科技科供稿


