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氯化钾生产工艺中钾的快速测定

沈彩娣 王瑞陵 王凤琴 吴国梁
�中国科学院盐期研究所

，
西宁 �� �����

撷氨霉素钾离子选择电极性能甚优
，

是现有电极精品之一
，

已有多种商品钾电极供选用
�

我们利用试剂撷氨霉素
，
以邻苯二钾酸二辛醋为增塑剂

，

制成了 ���膜钾电极
，

其性能与进 口

美国�������一��钾电极类似
，

而成本不到进 口 电极的 ��
，
已推广工厂商品化���

�

已用撷氨霉

素钾电极指示
，

以四苯硼化钠电位滴定法
、

样品加入法
、

标准比较法
、

标准加入法和 已知稀释一

标准加入法测定了各种样品中的钾含量 〔，一 ‘ 〕�

本报告用钾电极配合��������离子计
，

氯化镁为

离子强度调节剂
�

以样品加人增量法快速测定光卤石为原料生产氯化钾过程中各种样品的钾

含量
�

该法分析一样品约�����
，

与重量法或电位滴定法比较
，

相对偏差一般在 ��以内
，

适用

于生产工艺中的控制分析
�

原 理

将一定量的样品�可溶性固体 � 克或液体样品 �
、
���加入到一定量��

，

而�浓度为 �
，

的

标准 � 溶液中
，

由加人前后的电位差△���终一�始�和电极的响应斜率 �可算得样品中待测物

的含量 �
���〕�

对固样加入法 �
�

� �
�

���△��� 一 ��

对液样加入法 �
�

� �
，

���� ����△��� 一 �〕
式中 �一�����

�

样品加入增量法适用于稍高浓度的液样和较高含量的固样的测定
，

标准 � 液

的最低浓度为电极线性响应范围的下限
�

为使测定有较高准确度
，

在斜率校正和测定过程中温

度应保持一致 �样品加入后
，

待测物浓度宜增大二倍以上
，

离子强度不应有明显变化
�斜率校正

用标准 ��溶液或固体�尽可能与待测物一致
�

伍������是一种带微处理器的离子分析仪
，

功能较多
，

其中样品加入法 ����
，

由加入的体

积校正 �
、
��

、
��

、

���和 ����
，

分别为 �����固样加入法�
、
��八

、
����

、
�����和�������

���标准加入法�和 �� 可为增量法
，

也可以是减量法
，

只要按规定程序操作
，

可直接显示分析

结果
�

实 验

·

仪器和试剂

��������型离子计
，

参 比电极为带�
�

������ ���
�
琼脂盐桥的饱和甘汞 电极

，

撷氨霉素钾

��



电极自制川
�

标准 � 液
�

称取经烘干恒重的基准氯化钾 �
�

�����溶于 ������浓度为 �
�

������的

���
�

溶液中
�

氯化镁为 �� 级
，

应做空白试验
，

免用钾含量过高的产品
·

标准 �液
�

称取经烘干恒重的基准氯化钾 �
�

�����定容到�����

� 测定方法

氯化钾生产过程中各种样品的钾含量相差甚大
，

为便于测定
，

减少校正手续
，

适当改变

��������型离子计的操作方法
·

�
�

� 固样加入法

操作方式置����
，

��� 置 �
�

���
�

用于固体或粘稠样品的测定
�

操作如下
�

�
�

�
�

� 斜率校正

漂洗电极
，

擦干
，

置于�����标准 � 液中
，

按���������� ��钮
。

中速搅拌 ����
，

即按下

��� �����钮
，

加入称好的经烘干恒重的基准 ��� �
�

�����
，

搅动 ����
，

缓慢调节斜率拇指开

关 �������到 显 示 �
�

���
�

也 可 以 分 别 测 定 电极 对 �
�

������ ����
�

中 的 �
�

��� ��
一�

和

�
�

�� 义 ��一
�
����� ��� 溶液的响应电位

，

将电位差值输入到斜率开关中
·

�
�

�
�

� 样品测定

视样品钾含量准确称取 � ���
�

��一 �
�

�
，
含 ����

�

��一 �
�

���
�

漂洗电极
，

擦干
，

置于�����

标准 � 液中
，

按������������钮
，

中速搅拌 ����
，

即按��� ���
��钮

，

加入称好的固样
，

搅

动 ����
，

记录显示的读数 �
，

该样品含 �� 的百分数为���
�

�
�

� 液样加入法

用 ��八 或 ����
�

如液样钾含量很高
，

加入的体积小于 ��标准 � 液
，

可用����方式
，

操

作方法同固样加入法
，

加入的样品如为重量
，

计算同�
�

�
�

�
，

如为液体�
二

��
，

则该液样含 ��� 为

�����
、
���

�

�
�

�
�

� 斜率校正

操作方式置 ���� 或 ����
�

��� 置 �
�

����
�

漂洗电极
，

擦干
，
置于 ����� 标准 � 液中

，

按���������� ��钮
�

中速搅动 ����
，

即按��� �����钮
，

视操作方式����或����
，

加入

���或���标准 �液
，

搅动 ����
，

缓慢调节斜率姆指开关到显示 ��
�

����

�
�

�
�

� 样品测定

漂洗 电极
，

擦 干
，

置 于 ����� 标准 � 液 中
，

视 样 品钾 含 量 取 ���� 或 ���� 方 式
�

按

���������� ��钮
，

中速搅动 ����
，

即按��� �����钮
�

加入�������一�或���������液样
，

搅动 ����
，

记录显示的读数 �
�

该液样含 �� 为� ���
�

如该样密度为 �钡」其含 ���为

�����
�

结 果

� 电极性能

�
�

�
�

撷氨霉素钾电极的响应特性

以
�

�
�

������ ����
，
为离子强度调节剂

，

撷氨霉素钾电极对 ��� 的响应如图所示
�

线性下

限��又 ��
一

俪����
�

由于欲测样品的钾含量均不甚低
，

因而通用以�
�

��� ����������
�

������

�����为标准 � 液
�

对此标准 � 液
，

本法检测低限为固样一 ��
，

液样一���� ���
�

�
�

� 干 扰



样品中通常共存的 ���
、

��� 、

��
，� 、

��
，� 、

��
，� 、

��
，� 、

��一
和微量重金属离子等飞干扰测

定 较大量 ��羞一 有 负误 差
·

�����标准 � 中分别 加入下列 物 质
，

导 致 的 电位变化月
、
于

， ‘

士 �
�

���
� ������

，

�������
�

��
，
������

�

�����
�

��
，

������
�

��
，
�������

，

十八胺 �
�

���� �
�

���
，

����
�
�

�

��
�

��
，
������

�

�����目

图 钾电极对 ��

�

一���
、 �

浓度的响应

���
，
������

� ·

���� ��
·

所 以 只 要 加 入 的 样 品 含

���� 。
�

���
，

既使分别共存上述各量的物质
，

由共存物导

致的测定误差在 ��以 内
�

���
、

��
�
如同 ��

被测定
，

不

过 通 常 的 样 品 中 它 们 的 含 量 极 低
�

钾 电 极 的

�妙
，

洲才一�只 ��
一，，

共存 �倍的 ��才导致 �十 的测定误差

达���
，
因而过量的 ��才如预先以碱化加热法除去

，

可

消除干扰
�

待测物含��遏
一

��
�

���时
，

标准 � 液和标准 �

液宜用�
����

�

� 测定结果

氯化钾和硫酸钾生产过程中各种类型样品 �� 个��

个液样�利用本法测定结果与四苯硼钾重量法或电位滴

定法对照如下
�

相对偏差在 ��以内 �例
，
�一 �� �例

，

�一�� �例
，
�一�� �例

，
�

�

�� �例
，
�

�

���例
�

� 操作注意事项

测定在搅动下进行
，

未恒温
，

因而采用定时读数方

法
，

应尽可能使测定和校正条件相同
�

在温度变化大的环境中工作时
，

斜率校正应经常进行
，

通

常可以 �小时校正一次
�
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