
用土法测定剔铁中碳含量的拭脆

李 昆 梁 国赞

粼映中碳的侧定
,

目前多采用容量分析的燃烧法 ; 或是 重量分沂的燃烧法
。

这些方

法多基于在氧气流中将绷铁中的碳燃烧成为二氧化碳
,

然后用定碳仪直接测定其 中二氧

化碳的含量 〔 1 〕几2 〕 ; 或是用氢氧化掇吸收
,

再耳标准草酸或醋酸溶液 回滴过多的

氢氧化级 〔
,

3 〕 ; 或是柔用浓的氢氧化钾溶液吸收后称重 〔 4 〕 〔 ; 〕等等
,

从而求算

出姻铁样品中碳的含量
。

它们的优点不仅在于方法快速
,

且操作甚为筒便
,

尤其是使用

定碳仪
,

侧定一个徉品只需三分至四分钟郎可完成
。

然而这些方法常需要一整弃的高温

电炉毅备
,

有的坯需具有精密的玻璃仪器 ( 如定碳仪 ) ; 同时坯需有氧气供应等
,

因此

在我国 目前实际情况下
,

它卿的广泛使用
,

确受到一定的困难和限制
.

为了翔秩分析的需要
,

我们曹藏用自制的」:
炭炉代高温

.

电炉
,

选用踢作为铜样的助燃

剂
,

同样在氧气流中燃烧粼样
,

出来气体用氢氧化银溶液将其中的二氧化碳吸收
,

再用标

准草酸溶液回滴过量的氢氧化组(
_

见实肠甲 )
。

此外再茱用塞气代氧
,

氢氧化钙代氢氧化

织
,

选用一氧化铅作为助姗荆
,

用相 同方法
,

测定铜样 甲的碳的含量 ( 见实蛾乙 )
。

翘多

次藏盼赶明
,

桔果相当良好
,

对于侧定一般含硫量不甚裔的铜救
,

此法是可以采用的
。

实 脸

匕 ; 仪器及装置

实份仪器装置如图一所示 :

气气o
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卜卜卜

}习一
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1
.

氧气盯藏瓶 : 最好采用能盼藏 ]0 升气体的两 「!瓶
二

2
.

开关活塞
。

3
.

4
.

5
.

均为洗气瓶 : 分别装1() 拓的氢氧化钾溶液
,

1 0肠的氢氧化钾溶液
,

及浓硫酸

量达瓶的古处
。

6
.

干燥塔
,

内主要盛烧碱石灰
,

最上层加入少量的坡璃蒜
。

7
.

燃烧瓷管
,

·

瓷管长6 00 毫米
,

1L 径为 1 8一 2 0毫米
,

实翰时瓷管内放瓷舟
,

舟 内 放

样品
。

8
.

氧化翎
,

用铜拣网卷好
。

9
.

自制土炭炉 ( 见图共介招 )
。

OJ
.

1 1
.

] 2
.

1 3
.

14
.

都是用 50 毫升藏管做成的吸收管
,

实脆时内盛氢氧化积或氢氧 化

钙溶液
。

我俩 自制的 土炭炉如图二所示 :

炉的外层是用洋铁皮来做
,

炉的内壁用耐

火泥加少量水再加一些水泥混合好
,

然后糊上

所需的厚度郎成
。

炉 P弓上 1 厘米 处有一定数量

的跌支
,

铁支的 简隔为 15 一 2 0毫米左右
,

以便

使炭灰能够下堕和空气流通
。

若再在炉上盖上

一块有烟由装置的厚敬板
,

板
,

上铺上一些沙子
,

那末在工作时还可代替作电热板用 ; 若再在

盖上装上一个内分数层的小铁箱
,

这同样可代

电烘箱用
。

炉正向中央的小孔
,

是为观察炉内燃烧情

况而毅的
。

炉的两侧的小孔是用来穿放燃烧瓷

管用的
,

稍此燃烧瓷管为大
,

内垫上一小块石

棉布
,

为的是延长燃烧瓷管的使用寿命
。

)))
:移

.

___

二二

暴黝黝
`̀

”
`

!
I

“妹一一

`

1一炉 口 ; 2 一穿放瓷管孔 ;

3 一观察孔 ; 4 一护凹 ; 5 一跌支 ;

6 一螺林钉 ; 7 一耐火泥

据实肠狠正明
,

以焦炭或木炭作为燃料加热燃烧瓷管
,

在不必鼓凤的情况下
,

侧得瓷

管内温度高达 1
,

200
“
c ,

一般在 l
,

l o 0
O

c下进行实盼
,

桔果相当理想
。

按我们的粗麟
,

只

要加热至管内呈橙色
,

郎可进行实盼
。

其他所需仪器 : 瓷舟 ( 系无釉瓷厦
,

长 动一72 毫 米
,

宽 7 一 9 毫 米
,

高 8 一 9 毫

米
,

实麟前趣 1
,

0 00
”
C一 1

,

] ()0
。

c高温灼烧过 ) ; 推入或拉出瓷舟用的长教钩 ( 系用耐热

低碳铁朴制成 ) ; 柑竭耸等等 J

二
、

裁剂 :

·

( 1 ) 氢氧化积 ( 构 0
.

I N ) : 将 .15
.

8 克的八水合氢氧化织 ( 化学械
, _

上海恒 信 化

工厂 )
,

溶于 l
,

000 毫升水中
。

·
`

( 2 ) 标准草酸溶液 ( 0
.

.05 N ) : 称取3
.

1们 几克的二水合草酸 ( 分析钝
,

上海致 力

化学厂 ) 用少量水溶解后
,

置于 !
,

()() 0毫升容最瓶中
,

用水稀 释至格度
。

( 3 ) 酚酞 ( l 外 )
。



44 中 山 大 公黔 学 报 1 9 弓 9 年

( 4 ) 踢片 ( 化夺啼屯
,

北京藏剂研究所 )
,

用前剪碎
。

( 5 ) 鲍和氢氧化钙溶液 : 称取 2 克氢氧化钙 ( 上海
,

汉东化工厂 )
,

加 入 ]
,

00 0

毫升水
,

搅拌后
,

过滤入一个干净的玻瓶中
。

( 6 ) 一氧化扮 ( 化学钝
,

上海立德化工社 )
。

三
、

实墩 :

甲
、

土法测定绷峨中的碳

1
.

先用木炭在土炭护内生火
,

再加入焦炭或木炭
,

加热燃烧瓷管至呈橙色或橙黄色
。

2
.

准确吸取 2 5毫升钓 。
.

I N 的氢氧化织溶液
,
分装 入 5个 50 毫升拭管做的 吸收 管

中
,

每个拭管再加些水
,

使水位达拭管的含处
,

然后将它们紧套在如 图一 的 10
, l ] ,

1 2
, 13

,
14的位置上

。

·

3
.

称取翎样 0
.

3 克
,

安放人瓷舟中
,

再在粗天平上称取 1克 已剪碎好的踢片
,

均匀

分放在瓷舟中粼样的表面上
,

在炉内温度已达灼烧温度时
,

即将瓷舟推至燃烧管内温度

最高处
,

塞好橡皮塞
,

使不漏气
,

镇热华分钟
,

使瓷舟温度达燃烧管内温度
,

立即通入

氧气
,

速度的为每秒钟 3 一 4 个气饱
, J

泣共 6 分钟
,

即停
_

=ll 通气
。

此时一方 面 取 出 瓷

舟 ; 他方面将各吸收管内溶液洗人一个 .3(j O毫升的推瓶中
,

加入 4 滴酚酞作指示剂
,

用

标准草酸溶液滴定孩溶液至在 3 0秒钟内不再呈扛色为 :ll
。

如在实脸过程中发现第 5 个吸

收管相当馄浊时
,

表示翎样含碳量相当高 ( 超过 0
.

5多 )
·

这时应改变翻样重 量
,

最 好

取 0
.

5] 一 0 ; 2克之简
。

再称取 1 克的锡片
,

放入另一个瓷舟中
,

依照上祛实麟手藏
,

在同样条件下
,

作一

次空 白献脸
。

精果可按下面公式针算碳的百分含量
,

C 必
T 。 x ( V Z一 V :

)
W

X ] 0 0

T 。 :
`

为每毫升草酸溶液相当于碳的克数
。

v : : 为空白拭徽时所需草酸溶液的毫升数
,

v : : 侧定绷样时
,

所需草酸溶液的毫升数
。

W : 翱徉重
。

实脸精果和射盼

1
.

表 1
,

2 是用标准绷样 1 ( 德意志民主共和国 : st
r

扑 ile
n & oC

.

) 和标准 翎 样 2

( 广州
,

通用机器厂 ) 所测得的桔果
,

相对改差一般在土 3 外之简
,

其中尚未考虑硫的

影响
。

有人主张 〔 6 〕在燃烧管的出气口 处先安装上一个内盛有路酸铅硫酸溶液的吸收管
,

以便将气流中的共氧化硫除去
,

这无疑是很好的
,

我俐考虑到一般铜样含硫量很低
,

此

外
,
`

实麟时取量也很少
,

可不必考虑除去二氧化硫
。

至子硫的影响程度如何 ? 有待今后

研究
,

从表中桔果看来还算是达到要求的
。
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表 1
.

标准翎样 1 测定粘果
·

已知 : C多二 0
。
5 3

。
S吓二 O

。

0 3 3

表 2
.

标准粼样 2 侧定桔果

已知 : C呱 = O
。

42
。
S呱吮 0

。

0帕

数数数 侧 得 值 毅 差差差差差差差

次次次 ,
, 艳 对 { 相 对

’

相 对对
ZZZZZ口 一 刃尹 {

%%%44444

70 } ooo7

11111 0
。

5 5 一 0
.

0 222 一 3
。

7 777

0000000乃弓 一 0
。

0 111111111111122222 0
。

54
.

一 O
。

0 111 一 1
。

8888

ooooooo
,

5 3 { 0
·

0 0000000000000

3333333 l 一 1
,

8888
4444444 一一

0000000
。

0 000

2
.

助燃剂除用踢外
,

也可选用铜
,

氧化研
,

氧化铜
,

氧化邻和铅等 〔 同 6 〕
,

我们

所以选用踢
,

主要是由于效果相当好
,

且比较握济便宜和市场上很易买得到
。

3
.

吸收管所取氢氧化织溶液的量
,

若

取得太少
,

’

可能对二氧化碳吸收不完全
,

太多助在回滴时要大量的草酸溶液
,

按我

们的实麟情况
,

每次取25 毫 升构 0
.

NI 的

氢氧化狈解液
,

相当适宜
。

4
.

用氢氧化钙代氢氧化旗
,

同样获得

准确的桔果
,

不过氢氧化钙的溶解度相当

小
,

必复采用鲍和溶液
,

用量为 10 0毫升
。

表 3 为用氢氧化钙溶液代氢氧化织溶

液侧定绷样 ]
.

所获得的桔果
。

乙
、

用空气代氧气的拭麟

表 3
.

标准锢样 1侧得拮果

测 得 值

绍
-

一 }一
l

2 i

数次

0
。

弓1

O
。

时

一 !

0
。

5 3

0
。

53

一一 0
。
0 111

+ 3
。

7 7

一 1
。

88

0
。

0 0

0
。

oo

3一
月,

...
户户

仁仁
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1
.

仪器装置与图一相同
,

唯赊藏瓶中的氧为水气所取代
。

因为室内空气含二氧化碳

太多
,

因此我们是收集室外空气供实朦用
,

收集方法如图三所示
。

待寨气装浦盼气瓶后 即可按图一装置进行实麟
。

献徽方法基本上与卖徽甲所述相同
,

唯用作吸收袱的氢氧化银溶液为 氢 氧 化 钙

溶液所取代
,

用量为 10 0 毫升 ; 助燃剂为 l 克的一氧化粉
:
通 入空气的速度 为 侮 秒 钟

5 一 6 个气饱
,

共通入 8 分钟 ; 燃烧管内温度达燃烧管早橙黄色
。

拮果与封盼

1
.

用塞气代暇所得的桔果 :

表 4
.

标准荆样 1渊得桔果 表 5
.

标准剔样 2 测得桔果

一次
数一
1

.

!

一
。二侧 得 值 } 改 侧 得 值 改

艳 对 才日 对
,

%

+ 0
。

0 5 + 9
。

43

艳 对 { 相 对

一止l -一竺一
-

}一竺
一

一

’

0
·

4` . 干 “
·

0 1 {
十 2

·

39

+ 0
。

02 + 3
。

77
十 2

。

39

.48一.l5

3 { 0
.

匀 + 0
。

03 十 S J艾; 0
。

oo

.0 血 ! 一
.0 01 一 1

。

88
十 2

。

39

从表 4 , s沐难看出钥样 l 测得值睽差此较大
,

这可能由于实墩条件擦 制 不 好 所

致
。

胡样 2 渊得桔果相当浦意
。

2
.

我们曹先后使用踢
,

镁
,

锡和氧化龄的混合物等作助燃剂
,

献麟桔果
,

剔样燃烧

不完全
,

桔果偏低
,

最后我俩选用 l 克的一氧化扮作多洲功燃剂
,

翱样全部熔化
,

燃烧得

很好
,

侧得桔果也同样良好
。

一氧化铅用量不得少于
.

}克
,

否刻翱样熔化不完全
。

桔 束 姗

用 自制土炭炉在氧气流中燃烧粼样中的碳
,

出来的气体用氢氧化拱吸收
,

再用标淮

草酸溶液回滴过量的氢氧化银
,

和用空气代氧
,

氢氧化钙代氢氧化级
,

用同样方法侧 定

翅铁中的碳
,

桔果相当良好
,

相对溪差一般在土 3 呱之简
。

前法采用踢为助燃剂 ; 后法

柔用一氧化粉为助燃剂
,

用量不能少于 l 克
,

否刚桔果偏低
。

硫的
`

含最在 0
.

03 3呱 下影

响很少
。

方法可作一般的纲救中碳的分析
。

注 : 本斌旅进行过程中
,

承蒙陈永兆先生指导帮助特此致榭
。
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