
气瑟像熟沪
Jo

u r n。 l 。 , 、 a l

豁杳豁豁
。 , T e c h n o l。 g y V o l

.

」

块
c

N o
.

4
.

199 7

晶种沉淀法在硫酸钡重量法中的应用
’

昊俊方 顾洪语 王遵尧

(盐城工学院化学工程及食品工程系
,

盐城
,

22 4 0 0 3)

摘 要 提 出 了一种改进硫政钡重童法的方法
,

即在待浏液中先加入小 于要沉淀的 aB SO
;

的

t 的 0
.

1%的 aB SO
。
沉淀作为晶种

,

再加入沉淀荆
,

使生成的沉途的拉度增大
,

米 用 T Z C一 2

型自动记录拉度仅浏定结果表明
,

沉淀硕拉的平均直径是传统方法的四倍左右
,

可 用中速涟纸

过滤
,

省略了陈化过程
。

作为晶种的 aB SO
;

沉沈久豆后效果下 降
,

宜现配现用
。

关健词 硫酸钡重贡法 晶种 沉降曲线 拉度

分类号 0 6 5

硫酸钡重量法用于测定硫酸盐或钡盐含量时
,

准确度高
、

重现性好
,

应用广
,

但是
,

在测定

过程中要将沉淀溶液放置过夜或保温陈化数小时 ( G B 6 0 Og 一 8 5 )
,

并要用慢速滤纸过滤
,

以防

跑滤
,

测定周期长
。

笔者采用先在待测液中加入少量晶种后
,

再加入沉淀剂的方法
,

使 aB SO
;

沉淀的颖粒增大
,

不需陈化
,

用中速滤纸过滤
,

使测定的周期缩短
。

采用 T ZC 一 2 型 自动记录粒

度测定仪测定沉淀的粒度发现
,

此法得到的 aB SO
;

沉淀的平均直径是传统方法的四倍左右
.

1 实验方法和仪器

L l 晶种的配制

在 0
.

o s om o l / L ( N H
4
)
2
5 0

`

溶液中等量加入 0
.

0 5 o m o l / L B a C I
:

溶液
,

搅匀备用
。

1
.

2 沉淀条件

在 1 0 om L o
.

o 3m o l / L N a :

OS
;

溶液中加入 3m l
,

Zm o l / L HC I 溶液后煮沸
,

加入晶种混合液

。
.

l m L (2 滴 )
,

引入的 aB so
。
的量小于要沉淀的 aB so

;

的量的 0
.

1%
,

在不断搅拌下滴加

l o m L 10 % aB cl
:
溶液

,

加毕静置
,

自然冷却后用慢速滤纸倾泻法过滤洗涤沉淀
。

烘干后用于测

定粒度和沉降曲线
。

进行对照试验的 aB SO
;

沉淀按照 B G 6 0 0 9一 85
,

即不加晶种
,

加入沉淀剂后保温陈化 h2
,

用慢速滤纸过滤
。

1
.

3 沉降曲线的测定

采用 T Z C一 2 型自动记录仪测定沉降曲线
。

称取 5
.

o 0 Og aB SO
;

粉末置于玻璃沉降筒内
,

加入 S OOm L 悬浮液 (5 %明胶溶液 3m L 用水稀释至 s o o m L )
。

开动电动搅拌器
,

搅拌 h1
,

把称

盘上下反复搅拌 100 次
。

然后连简带盘放入天平沉降筒的底盘上
,

将称盘挂在自动记录粒度测

定仪的天平前吊耳上
,

立即用祛码校正平衡位置
。

开启天平
,

打开工作开关
,

记 录纸速取

1 80tn m h/
,

天平经短暂平衡之后即可进入正常工作状态
,

约 hl 左右记录纸上曲线与时间坐标

收稿日期
: 1997一 0 4一 1 7
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了年

趋于平行
,

可得一完整的沉降曲线
。

1
.

4 平均粒度的计算

根据所需的颗粒直径
,

求出沉降时间
,

从而可在沉降曲线上查出其沉降量
,

再由沉降量和

样品的总加入量相比得出沉降量 占总沉降量的百分数
,

求出其平均颗粒直径 21[
。

2 结果与讨论

2
.

1 沉淀外观的改善

采用本方法沉淀后的溶液经自然冷却沉降后
,

上层溶液清彻透明
,

无悬浮的沉淀
,

aB S认

沉淀的沉降很快
,

容易洗涤过滤
,

改用中速滤纸过滤没有跑滤现象
。

传统方法的沉淀经保温陈

化后
,

上层溶液仍有混浊
,

用中速滤纸过滤有跑滤现象
。

2
.

2 平均粒度和沉降分布图的变化

采用本方法和传统方法得到的两种沉淀分布情况见表 1
,

从表中可见
,

本方法得到的沉淀

直径在小于 1拌m 区间的小颗粒的含量为 1 3
.

0 0肠
,

明显低于传统方法的 “
.

22 %
;而直径大于

2拜m 沉淀的含量都高于传统方法
,

而且
,

本方法得到的沉淀的沉降分布曲线比较平坦
,

说明其

粒度较均匀
。

从平均颗粒直径来看
,

本方法得到的沉淀的平均颗粒直径约 8
.

“ 阿
,

传统方法

约为 2
.

3印
。 , ,

前者是后者的四倍
,

也说明本方法得到的沉淀的颗粒较大
。

表 1 本方法 ( A )和传统方法 ( B )沉淀在不同直径区间的分布情况

直径区 间伽m ) > 2 5 25~ 2 0 2 0~ 15 1 5~ 1 0 1 0~ 5 5~ 3

占总量百分数 ( A ) 28
.

12

占总量百分数 (B ) 1 6
.

9 6

1
.

5 4 3
.

0 7 4
.

1 8 9
.

2 3

0
.
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.

0 9 1
.
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.

3 晶种存放时间对沉淀效果的影响

将晶种存放不同的时 间后用于沉淀
,

测定沉淀的

沉降曲线
,

再求得 o ~ 6拌m 的沉降分布图 (直径区间都

取 1脚n)
,

连接每个直径区间矩形 的中点得沉降分布

曲线 (图 1 )
,

从图中可见
,

晶种存放时间太长后
,

小颗

粒的数量增加
,

比如
,

使用放置 h4 的晶种进行沉淀
,

用

中速滤纸过滤有跑滤现象
,

其沉降分布曲线形状与不

加晶种的沉淀的沉降分布曲线的形状相似
。

由此可见
,

晶种不宜久置
,

应现配现用
。

2
.

4 对比试验

我院工业分析 95 级 30 名同学做 B a SO
`

重量法

测定氯化钡的含量时
,

将学号为单号的同学采用本方

法进行实验
,

将学号为双号的同学按传统方法进行实

I 一 o h

2 4 6

顺粒直径 ( 。 m )

图 l 品种存放不同时间后

沉淀的分布曲线

验
,

实验结果表明
,

采用本方法比传统方法缩短了陈化时间
,

沉淀的洗 涤 5~ 7 次后无氯离子
,

比传统方法少 2~ 3 次
,

沉淀的过滤速度快
,

滤液透明
,

明显优于传统方法
。
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