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饱和卤水中大量 Li
+
存在对 K + 和 M g Z+

分析结果的影响

李 冰 宋彭生
(中国科学院青海盐湖研 究所

,

西宁 8 1 00 0 8)

摘 要 含钗海水体系中由于 iL
+
的介入使得 K 十 、

M g +2 的分析结果受到 一定程度 的影响
.

本

实验针 对这个问题进行 了一 系列 的条件实验
,

证 明大量 iL
+
存在对 K +

的分析结 果没有影响
J

而 对

M g Z +
的分析影响较大

.

此 种情苑 下对 M g Z+
的分析米用正 丁醉一 乙醉混合液掩蔽法 和二次沉淀法

分析
,

此法的相对误差不 超过 0
.

5 %
.
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前 言

我国青藏高原盐湖 卤水多属 iL +
,

N +a
,

K +
,

M g
’ +

// cl 一
,

s 川
一

,

b i r 歌 e
一H Z o 体系

,

积极开

展这种卤水的综合利用研究
,

发展 iL
、

B 的化学是我国盐湖化学的重要方向之一 而进行盐湖

卤水体系的相平衡研究
,

分析方法的准确与否直接影响着实验数据的可靠性
.

通常情况下
,

卤水 中的 K + 和 M g
Z +
的分析分别来用 四苯硼钠重量法川和 E D T A 络和滴定

法川测定
.

在我们所进行的含铿海水体系 ( iL +
,

N +a
,

K +
,

M g Z +
// c1 一

,

5 0 遏- 一H Z

o) 及多个次

级体系的研究中
,

由于 iL +
的介入

,

使得分析结果受到一定程度的影响
,

特别是大量 iL +
存在时

E D T A 络和滴定 M g
’ +
受到严重干扰

,

滴定终点不明显
,

结果偏高〔 3」
.

我 们在工作中注意到这

点
,

针对这个问题我们进行了一系列的条件实验 逐渐摸索出一套针对含铿海水体系的分析方

法
,

并将它有效地运用到实际工作中去
.

实验和结果
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.

试剂和溶液

1 % N a B ( e
。H S ) ;

溶液
: 1 0克 N a B ( e 。

H
。 ) 、 ( H e y l

,

进 口分装 ) 溶于水
,

稀释至 1 0 0 o m l
,

放置过

夜
,

用前过滤
.

K B ( e
6 H S ) 、

饱和溶液
: 3一 4克 K B ( e

6 H S ) ;

沉淀溶于 1 0 0 0m l 水中
,

强烈振荡并放置过夜 用

前过滤
.

1 : 1 0 o H A 。
溶液

: 10 m l 冰醋酸 (A
.

R 试剂 ) 溶于 1 0 0 0 m l 水中
,

摇匀
.

标准 K + : K 2 s 0
4

(G
.

R 试剂 ) 在 34 0 ℃灼烧四个半小时
,

取出置于干燥器中冷却约 45 分钟
,

称取 一 3 0 3 8克配制成 5 0 0m l 溶液
,

[ K +
] = 1

.

1 7 0m g / m l
.

7 3



标准 L i + ( 1 ” )
·

称取饱和 L i Z
s o

4
( G

.

R 试 剂
,

溶解度 2 5
.

7 6 % ) 4 7
.

7 0 6 0克 稀释 至 2 5 o m 一

[ L i + 〕= 6
.

2 0 6 6 m g / m l

缓冲溶液
:

称取 20 克 N H 4

cl (A
.

R 试剂 ) 溶于少量水中
,

加入 2 0m lN H 3 ·

H Z
o (A

.

R 试剂 )
,

用水稀释至 1 0 0 0 m l
,

该溶液 p H 七 10
·

标准 M g Z

+: 光谱纯 M g o 在 80 0℃灼烧五 小时
,

取出置于干燥器中冷却至室温后
,

称取

0
.

8 3 5 4克
,

少量水润湿后用 6m ol H cl 溶解转入 5 0 Om l 容量瓶中
,

摇匀
,

放置一昼夜
,

稀释 至刻

度
.

[ M g ’ + 〕= 1
.

0 0 7 5 m g / m l
·

铬黑 T 指示剂
:

0
.

2克铬黑 T 溶于 10 m l 缓冲溶液中
,

用 95 % 乙醇稀释至 1 00 m l
.

0
.

OSM E D T A 标准溶液
:

称取 1 8
.

7 2 1 4克乙 二胺四 乙酸二钠 (G
.

R 试剂 ) 溶于 1 0 0 0 m l 水

中
,

用标准 M g “十
标定

.

准确移取三份标准 M g
Z +

,

每份 20 m l
,

用水稀释至 1 0 0 m l
,

加 10 % N H 3 ·

H 2
0 调节 p H 约 7一 8

,

加 1 0m l 缓冲溶液
,

加 10 滴铬黑 T 指示剂
,

用 0
.

05 M E D T A 溶液滴至酒石

红色突变为天青色
.

[ E D T A 〕 =
( 2 0 / 5 0 0 ) 又 0

.

8 3 5 4 义 1 0 0 0

1 5
.

7 5 又 4 0
.

3 0 5
= 0

.

0 5 2 6 4m g / m l

标准 L i + ( 2 # ) : e
.

R 级 L i Z
e o

3

于 1 0 0一 1 0 5 ℃干燥至恒重
,

称取 2
.

6 6 2克
,

小心滴加 1 : I H e -

(防止溅失 ) 完全溶解后转入 5 00 m l 容量瓶中
,

放置一昼夜
,

稀释至刻度
.

该溶液浓度「iL + 〕、

l m g / m l

其它溶液按常规配制
,

所用试剂均为 A
.

R 级试剂
.

实验所用水均系 自来水经电渗析脱盐
,

再经混合床离子交换树脂处理后的二次蒸馏水
,

此水的电导率在 1
.

2 又 1 0 一 `
s / m 以下

.

2
.

实验和结果

(l ) 铿对钾分析的影响

取一定量的 K +
标准溶液

,

依次加入 0
、

2
、

5
、

1 0
、

1 5
、

2 0 m l 的 iL + (1
” ) 标准溶液

,

用四苯硼钠

重量法测定 K +
,

恒重后从 K B (C
。 H S ) 、

沉淀计算钾的测定值 (见表 1 )
.

从我们的实验看
,

分析结果的准确度均在 士 0
.

5 % 以内
,

甚至更好
.

iL +
浓度最高达到 K 十

浓度的 10 倍
,

可见大量 L +i 存在对 K + 的四苯硼化钠重量法没有 明显的干扰
,

测定的准确度均

在士 0
.

5 %以内
,

这种方法仍然是可信的
.

表 1 不同 L +i 量下 K +
的四苯硼钠重量法测定值

K + (m l ) K + (m g ) L i
一

卜 ( m l ) L i +

(m g ) L i + : K + K B (C
。H S ) ,

(重量比 ) ( m g )
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(2 ) 锉对镁滴定结果 的影响

在大量 Li +
存在时用 E D T A 络和滴定 M g Z+

受到 Li + 的严重干扰
,

滴定终点不明显
,

结果

偏高 3[]
.

翟宗玺等 3j[ 提出了用 1 :

10 正丁醇和乙醇混合液有效地抑止这种干扰的方法 但这种方

法只适用于铿量二倍于镁量之下
,

如果锉量大

表 2 不同 iL
+
量下 M g ’ 斗

的 E D T A 络和滴定分析结果

V M : 2 +

( m l )

L i十

(m g )

L i+ :

M g Z 斗

(重量比 )
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于镁量二倍以上
,

分析结果的相对偏差将大大超过允许范围
.

分别移取一定量标准 M g ’ +
溶液

,

依次加入一定量的 iL + (2
” ) 标准溶液

,

按 1 : 1 0( 体积 比 )

比例滴加正丁醇和 乙醇
,

稀释至 1 00 m l
,

用 10 % N H 3 ·

H Z
o 调 p H 为 7一 8

,

加 1 0m l 缓冲溶液
,

10

滴铬黑 T 指示剂
,

用 已标定的 E D T A 滴定至酒石红色突变为天青色
.

从上述的分析结果看
,

在 iL + 、

M g ’ +
共存时 M g “ +

的滴定受到 iL + 的严重干扰
,

当 iL +
量二

倍于 M g “ +
量之下时

,

采用 1 : 1正丁醇和乙醇的混合溶液掩蔽 iL +
,

E D T A 滴定 M g
“ +
可获得满

意结果
,

终点突变鲜明
,

分析结果的相对误差均在 0
.

5 %以内
.

当 iL +
量大于 M g

’ +
量二倍以上

时
,

滴定终点突变不明显
,

结果相对误差较大 (见表 2)
.

在这种情况下 M g ’ + 的分析必须采用二

次沉 淀的方法
.

方 法如 下
:

用 Z N N a o H 从 iL + 、

M g ’ + 混 合溶液 中沉淀出 M g (o H ) 2

(K
S p ~

1
.

s x 1 0 一 “ )
,

放置二小时后
,

用定量滤纸过滤
,

洗涤数次
,

尽量将 iL +
洗干净

,

沉淀连同滤纸一

并转入三角瓶
,

加水约 5 0 m l
,

滴加 ZN H cl 溶解
,

摇匀
,

放置一昼夜
,

加 1滴 0
.

1 % 甲基红
,

用 10 %

N H 。 ·

H 2
0 调 p H 约 7一 8( 此时溶液呈淡黄色 )

,

加 1 0m l 缓冲溶液
,

10 滴铬黑 T 指示剂
,

用 已标

定好的 E D T A 滴定至终点
.

结果的相对误差均在 0
.

5 %以内叫
.

结 论

1
.

含铿海水体系中极大量 iL +
存在对 K + 的四苯硼化钠重量法没有任何影响

,

此种方法

仍然是可信的
.

2
.

铿量在镁量二倍以下时可用 l :

10 正丁醇和无水 乙醇混合液掩蔽 iL +
对 M g

’ 十 E D T A

络和滴定的影响
; 而当 iL 十

量大于 M g ’ + 二倍以上时则必须用二次沉淀的方法分析 M g
’ +

.

方法

的相对误差均在 0
.

5 %以内
.
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