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我们为克服大量钾钠测定中铂容器不足的

困难
,

试验了以塑料器皿代替铂皿溶矿取得了

较好的效果
,

提高 了工效
,

为我室解决了铂皿

不足的困难
。

一
、

塑料器皿

市售
,

聚乙烯制
, 1 00 毫升

,

每只价一元
。

二
、

操作方法

越大
,

钠相应的偏高越多
。

我们现在不加任何抑制剂
,

采取迅速侧定
,

可以解决残余氟侵蚀玻璃而引起钠含量增大的

影响
。

2
.

按 七述操作
,

坡璃
_

[ 侵蚀下来的 钙 很

少
,

对结果没有影响
。

作了 23 个样品反复多次

测定
,

不同人不同时间内分析结果对比情况很

好
,

无系统偏差
,

多次测定的空白都是零
。

3
.

对锰和磷的分析没有影响
。

称取 0
.

1 ~ 0
.

5 克岩样 于 瓷 堵 涡 中
,

在

6 0 0
。

~ 80 0 ℃灼烧除去有机物
,

冷却后
,

移入

1 00 毫升塑料烧杯中
,

用少许水润湿
,

加入 1 : 1

盐酸 10 ~ 20 毫升
,

氢氟酸 5 ~ 10 毫升
,

摇匀
,

置于沸水浴
_

L加热
,

蒸干后
,

再 加 1 : 1 盐 酸

2 ~ 3 毫升
,

蒸干
,

再重复此操作一次
; 用少量

水冲洗杯壁
,

蒸干
,

加 1 : 1 盐酸 2 毫升及 10 毫

升热水
,

微热使残渣溶解后
,

全部移入 50 毫升

容量瓶中
,

稀释至刻度
,

充分摇匀
,

用滤纸干

过滤
,

以火焰光度法侧定
。

四
、

注惫事填

三
、

有关周题

1
.

聚 乙烯塑料不耐热
,

最高不超过 1 00 ℃
,

而氢氟酸须在 1 30 ℃以上才能除尽
。

经过几次

蒸干
,

仍残留少量氟
,

要侵蚀玻璃
,

使钠进入

溶液
,

导致测定结果偏高
。

按 卜述操作
,

如在

移人容量瓶后四小时之 内侧定
,

对结果没有影

响
。

3 4只样品分别在塑料皿和铂皿中溶矿平行

分析比较
,

结梁均在误差范围之 内(按地 质 部

矿物原料分析误差范围 )
,

没有系统偏高现象
。

如 加入三氟化钦
,

对氟离子有一定的抑制

作用
,

容量瓶中放置 48 小时
,

钠钾测定结果

仍很好
,

但此时此溶液不能侧钙镁铁等离子
。

加入硼可以抑制氟离子
,

但硼加到 5 毫克

以 卜对钠钾有影响
, 5 毫克以下对钠影响不大

,

而对钾的影响已很显著
.

硼含量越高
,

剑偏低

1
.

塑料杯使用前必须先用去污粉擦 净
,

然后用工业盐酸冲洗
,

水洗
,

最后用 蒸馏水冲

洗
,

否则结果偏高
。

2
.

较强氧化剂和硝酸之类
,

最好不用
。

3
.

要在沸水浴上进行
,

但必须注意 不 得

使水浴干涸
,

否则塑料软化损坏
。

水浴锅要用

木制盖板
,

用金属盖板杯壁亦易熔化
。

4
.

蒸干去除氟时
,

注意杯壁有无 水 珠
,

壁上水珠要冲洗下去
。

5
.

测钾钠时移入容量瓶后
,

放置时 间 不

得超过四小时
。

五
、

今后方向及建淡

1
.

我们在生产实践中应用聚乙烯硬 塑 料

烧杯侧定过钾
、

钠
、

钙
、

镁
、

锰
、

磷等常见元

素
,

但预计凡在测定中不受氟离子直接或间接

影响的元素
,

都可以在塑料皿 中用氢氟酸或含

氟溶剂溶矿
。

2
.

当前我们所用的 塑料容器 是 市 售 100

毫 升烧杯
。

如果能制成低壁型的
,

可以加快蒸

发速度
,

避免氢氟酸在杯 口凝集
,

氨氟酸
一

叮以

驱除较净
,

还
一

可以节约原料聚乙烯
。

3
.

如采用聚四氟乙烯制的 塑料皿
,

一

可 以

耐温 3 0 0
O

C以上
,

氰离子的干扰 可以 消除


