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中溶盐试验及质量控制
吴连荣 等

’

(铁道部第一勘浏设计院 )

提 要 本文描述了作者利用铁一院标准化后的管理样
,

以质控方式所作的对中溶盐试验全过程

的质量控制
。

提供了 ED T A 容量法测定中溶盐含量的方法
,

它比经典的质量法试验设备简单
,

适用

于现场
。

主题词 中溶盐 试验 质量控制

1 基本原理

土中石膏经盐酸浸提后
,

C a SO
;

中 5 0
; 2一

游离出来
.

与 aB
Z上

定量结合成 aB SO
;

沉淀
,

过量

的 aB
, +
再用 E D T A 标准溶液滴定

,

然后 由物
之+
的消耗量计算 5 0

; 2一

含量
,

再由 5 0
4 2一

含量换

算为土中石膏 ( aC S 0
4 ·

H刃 )的百分含量
。

但是在盐酸浸提中
,

土中的难溶盐也同时被破坏而

游离出 aC
, + 。

大量的 aC
’ 于

也要消耗大量的 E D T A 生成 E D T A 钙铬合物而影响测定
。

因此
,

在

测定之前
,

酸浸出液要进行除 C a Z十

预处理 (即用混合碱试剂沉淀 aC
Z + 、

M g
Z `

经过滤或沉降除

去 )
,

然后再进行测定
,

这尤其对碱性或石灰朴 !几吏为垂要
。

2 试剂配制

( 1 ) 0
.

2 5m o l / I
,

H C I 溶液
:

取浓 H C I ( 比重 1
.

1 9 ) 2 ] n l l
,

用纯水稀释至 11
才 。

( 2 ) 1 0% N H
3
H

Z
O 溶液

:

取浓 N H
3
H

:
0 4 0 0m l

,

用纯水稀释至 1 1
才 。

( 3 )刚果红试剂 (市售品或自制 )
:

溶解 0
.

5 9 冈lJ果红于 II
J

水中
,

加 C H
:
C O O H S滴

,

将溶

液温热后浸入滤纸
,

浸透后取出晾干
,

裁成细长条
。

( 4 )混合碱试剂
:

取 N a : CO
;

13
.

59
,

N a O H I鲍 分另!』溶于适量纯水中
,

然后使混合并继

续用纯水稀释至 500 m l
。

( 5 )氨缓冲溶液
:

取 N H
4
C I 6 7

.

5 9
.

1容于 ZOOm l 水中
,

再加入浓 N H
:
H

: )

( ) 5 7 Om l
,

继续用

水稀释至 11
。

( 6 )氨镁缓冲 i容液
:

取 N H
4
C I 1 7

.

5双
.

置于 SOOm l 量简中
.

力! I纯水 2 5 n 飞l
·

使 i容解后
,

再用浓

N H :
H

:
( ) 稀释至亥

`jJ变为
a
液

。

另取 M g 〔
’

l
: 6 H ( ) 一0

.

0 0 0 0 9
,

置于 S OO n l l 烧杯中
.

加适量纯 ;7J 了容

、
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解
,

再加入 E D T A
·

2H
2
0 18

.

3 170 9 (此时不溶解 )
,

为 b 液
。

然后在搅拌下将
a
液慢慢地加入

b 液中 (此时 b 液逐渐溶解 )加毕
,

将混合液移入 H
J

容量瓶中
,

用纯水稀释至刻度
。

( 7) 铬黑 T 指示剂
:

取 1 9 铬黑 T 试剂与 1。。g N a CI 互相混合
,

反复研磨使充分均匀
。

贮于

棕色广口瓶中
。

( 8 )0
.

02 5m ol I/
J

E D T A 标准溶液
:

取 99 E D T A 溶于适量热水中
,

待冷却至室温
,

用纯

水稀释至 11
, 。

然后用锌基准溶液标定
:

准确吸取 Z n , + 基准溶液 25
.

Oml 于锥形瓶中
,

加氨缓冲

溶液 2
.

5m l
,

摇匀
,

再加铬黑 T 指示剂少许
,

然后用待标定的 E D T A 滴定至呈现天兰色为终

点
,

记录 E D T A 消耗量 V
。: 。 :

,

, )
m l即得

c ( E D T A ) m o l / I
J

=
2 5

.

O X e ( Zn
Z +

V ( E D T A )

( 9) 锌基准溶渡
:

取预先在 1 05 C烘干 h2 的锌粉 (或粒 )l
.

7 0 0 0 9
,

置于 锥形瓶中
,

再 加入

l( + 1 ) H CI 溶液 20 一 3o iln
,

放在水浴上加热至全部溶解
,

取下待冷却后
,

彻底洗移入 I I
J

容量

瓶中
,

再用纯水稀释至刻度
,

计算即得

以 Z n Z

+) 基准溶液 m ol I/
,

一
M ( Z n )摩尔质量 g / m o l

_ g

6 5
.

3 8

( 10) aB 1C
2

标准溶液
:

取 12
.

5 9 aB CI
: ·

ZH
Z
O

,

使通过漏斗用水冲洗入 II
J

容量瓶中
,

待

溶解后
,

继续用纯水稀释至刻度
,

然后用 E D T A 标准溶液标定
,

记录 5
.

o m ol aB 1C
2

溶液、 V
R E

m l 的 E D T A 溶液
。

3 样品试验

( 1) 准确称取风干 土样约 1一 59 ( 视其含 量而 定 ) 于烧杯中
,

徐徐加入 0
.

25 m ol I/
J

H

lC l 00 ml
.

边加边搅拌 (当土中碳酸盐含量高
,

应继续加酸
,

直至无气泡产生为止 )
,

静置过夜
。

( 2) 将酸浸提液彻底洗滤入另一锥形瓶中
,

使洗液和滤液合并
。

( 3) 于滤液中加入刚果红试纸 1 片
,

用 10 % N H
3 ·

H
:
O 中和至刚果红试纸恰好变为红色

为止
。

( 4) 自中和后滤液中加入混合碱试剂 15 m l (视土中碱土金属和重金属离子含量而定 )
,

摇

匀
,

置于电热板上煮沸 10 而 n( 切匆溅出 )后取下
,

待冷却后
,

再彻底洗滤入 25 Om l容量瓶中
,

最

后用纯水稀释至刻度
。

( 5) 准确吸取定容后滤液两份各 s oml 于两个锥形瓶中
,

分别各投入刚果红试纸一片
,

用

0
.

25 m ol I/
,

H C I滴至刚果红试纸由红色转变为兰色为止
。

然后于其中一瓶多加 0
.

25 m ol / L

H 1C 5 滴
,

再用移液管准确加入 比1C
2

标准溶液 5
.

Oml
,

摇匀
,

静置 o
.

hs
,

再准确加入氯镁缓

冲溶液 5
.

Om l 和铬黑
`

r 指示剂少许
,

摇匀
,

再用 E D’ r A 标准溶液滴定至呈现天兰色为终点
,

记

下用量 V
: 。

于另一瓶中
,

直接加入氨缓冲溶液 2
.

sml 和铬黑 T 指示剂少许
,

摇匀
,

用 E D T A 标

准溶液滴定至天兰色为终点
,

记下用量 V 。

( 6 ) 另取土样 l 份
,

以 (土 + 水 )一 ( 1
一

卜5 )的比例制备水浸出液
,

并用 E D T A 标准溶液滴定

5 0
4 竺̀

含量
.

以 “ 表示
。
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4石膏含量的计算
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0 9 6 火 10 0 一 G 〕又 1
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式中 V
。

— 浸出液中 aC +2
、

M g Z +
消耗 E D T A 标准溶液用量

,

znI
;

V

~
aB CI

:

标准溶液加入相当于 E D T A 标准溶液体积
,

耐
;

V
E

— 过量 aB CI
:

标准溶液滴定时消耗 E D T A 标准溶液用量
,

iln
;

V

— 取盐酸浸出液的体积
,

m l ;

n 。

— 取土样
,

g ;

C ( E D T A )

—
E D T A 标准溶液浓度 m ol I/

J
;

25 0-一盐酸浸出液总体积
,

司
;

G

— 水浸出液中 5 0
` 2一
含量

,

% ;

1
.

7 9 2 2

— ( aC SO二 ZH ZO / 5 0
; ’ 一 )换算因数

。

5 注意事项

( 1) 钱镁缓冲溶液配制和使用量应相对准确
,

以便消除 E D T A 或 M g Z +
的过剩或不足而带

来误差
。

( 2 )加入混合碱试剂的量
,

可依土中 C a ’ + 、

M g ,十
和重金属离子的含量而定

,

但碱试剂的加

入不管过量与否
,

都要测定中和后浸出液的空白值 (即 aC
Z + 、

M g , +
等对 E D T A 标准溶液的消

耗量 ) v
ll 。

(3 )消除浸出液中金属离子的干扰
,

由于含量高
,

不宜用离子交换法除去
,

仅能用碱试剂沉

淀除去
。

6 质量控制图绘制及其使用方法

( l) 采用质控图时试样只需单样带上 1
、

2 个标准样同时平行测定
,

而不需双样平行测定
,

因此对大批量试样的测定可提高工效几乎接近一半
,

效益显著
。

一院备有企管的 5 种不同含量

的中溶盐标准样
,

并绘制了质量控制 图
,

图号 1一 5
,

目标值依次为 0
.

5士。
.

04 % ; 1
.

02 士 .0

1 0% ; 2
.

0 7士 0
.

2 0% ; 5
.

0 1士 0
.

2 2%
; 9

.

9 1士 0
.

6 8 %
。

( 2) 控制图的绘制方法
,

以控制图号 2 为例
,

控制图数据见表 1
,

图形见图 1
、

图 2
。

( 3) 质控图的使用
,

设取目标值为 1
.

02 士 。
.

10 %的中溶盐标准样 (或称管理样 )1 份与试样

按规定方法进行平行操作测定
,

标准样测定结果为 1
.

10 %
,

试用控制图检验其精密度和准确

度是否处于受控状态 ?

计算回收率 尸一 (

罐
,只 100 一 `。 7

·

“ %

将测定结果 X 一 1
.

10 %
;尸一 10 7

.

8%分别点入图 1
、

图 2
。

由图中此点所处位置
,

便可直观

地看出测定过程的精密度和准确度都落在中心线 ( CI
J

) 与警告限 ( U W I
J

)之间
,

说明测定处于

受控状态
。

试验结果是有效的
。

如果此点是落在上下控制限 ( U CI
才

或 I
才

C I
J

)之外
,

则说明测定过程 已失控
,

试验结果一律
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无效
,

应认真查 明失控的原 因
,

并重新取样试验
。

如果此点是落在控制限与警告限之间
,

则说明测定过程有导致失控的趋势
,

试验结果质量

较差
,

应注意查明原因及时纠正
。

注意每测定一次
,

按顺序点入图中
,

首次为点任)
,

如此积累重复
,

各点的重复应均匀地分布

在中心线的上下控制限内
,

如果发现连续重复 7 次
,

有 7 个点都落在中心线的同一侧 (尽管它

还处于警告限内 )
,

也说明测定过程已失控
,

这种失控可能是试验方法的系统误差造成的
,

应认

真检查重新标定质量控制图
。

表 1 :

中溶盐试验控制图数据

测测定方法
: ED T A 容量法 控制图号 222

1111 111 lll 222 333 444 555 666 777 888 999 l OOO l lll l 222 1 333 1 444 1 555 1666 l 777 l 888 l 999 2OOO

nnnnn
X

,,
0

.

g CCC 1
.

0 111 1
.

0 111 1
.

0 111 1
.

0 666 1
.

0 222 1
.

0仁仁1
.

0 333 1
.

0 666 1
.

0 999 1
.

0 666 1
.

O CCCn q 666

卜
·

9。。 1
.

1 222 0
.

9 6660
.

8 6660
.

9 666 1
.

0 999 0
.

9〔...

XXXXX
222

0
.

g EEE0
.

9 666 1
.

0 111 1
.

0 666 0
.

9 666 1
.

OCCC ,
·

。

{{{卜
·

9。。。
·

9

{{{
0

.

9 888 0
.

9666 1
.

OCCC 1
.

0 111 1
.

1 222 1
.

1 222 0
.

9 666 0
.

9 666 1
.

0 666 1
.

0 999 0
.

9 888

XXXXX 0
.

9 6 CCC0
.

98555 k o l CCC 1
.

0 3555 1
,

0 1000 1
.

0 4000 1
.

O6CCC 1 no 只只1
.

0 1000 1
.

0 3555 1
.

0 1CCC I n汽l
、、
0

.

9 8555 1
.

04 000 1
.

12CCC0
.

9 6CCC0
.

9 1000 1
.

o l GGG 1
.

09CCC0
.

97 C
}}}

-------------------
-

-

一一一一一
- - -

一一一一一一一一一一

ppppp 96
.

000 9 8
.

555 10 1
.

CCC 103
.

555 1 0 1
.

000 104
,

000 106
,

CCC 100
.

555 10 1
.

000 ! 03
.

555 10 1
.

CCC10 6
.

CCC 98
.

555 10 4
.

000 1 12
.

CCC 9 6
.

000 9 1
.

000 10 1
.

CCC I Og
.

CCC 9 7
.

000

均均值 万一 1
.

0 1 5 万~ 101
.

555

、、 、 ,
。

_
*

/ \
、 ` v _ v 、 2八

. , ` 。
_ 1 、

_
`、 ,、 。 。 _

`

/ \
、 ` , 、

_ 二 、 : /
, 、 ,

` _

_
1 、 _

, 二二

你你准麦 执 ~ V 乙 (入一入 厂 ,)/ l)
切一 1 , ~ .() ()5 匀 一 V 乙 (l, 一 /,) /

” `
(n 一 l) 一 4

·

777

保保证值 ( T ) 心以〕
, ·

ZH
:

O 几一 1
.

0()))

...

_
、 、

U C L 一一

怀怀准差 L C L 入 士族 一
.l2
士 .l()

555

控控制图

默 。 sZ
J

一 `
·

()2 士。。
UUU AL 戈士 一5

,

一 1
.

0 2士 O
·

0 555

LLL A LLL

UUU C LLL

回回收率
, 、 ,

万士毖
, 一 1i()

.

5士 14
.

111

七七七 LLL

UUU W I
JJJ

控控制图
, ~

.

万士 2 5
,

一 1() l
.

5士 9
.

丢丢
III
_

W LLL

UUU 了U
JJJ

PPP士 15
,

一 1 0 1
.

5士 4
.

777

LLL A L
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至十乃
盆 ,

.

, 7 U亡 L

___

乙二:
·

二于兰星
·

{{{
日日日

0 2 4 b 舀 ,0 ,z ,4 lb 16 20

仑: 1 价{号 2一 1 标那
_

偏准打制

厂厂
- -

一二刃三
.

万
.

二二人万
.

下
...

{{{ 入八 八八…,./’
’

\
.

” ”

八八___
·

井
:

一竺
:

·

望望
___

, 』月 口, , ^ ,口 久久

图 2 图号 2一 2 回收率控制

7 结论

( 1) 利用管理样采取质控图监控中溶盐试验全过程是有效的
,

可行的
。

并对于大批量试样

测定减少工作量
,

效益显著
。

(2 )中溶盐质控图用的标准样是由铁一院 6 人独立重复 m 次试验并通过统计检验的结果

(即本企业管理样 )
,

以此为背景来监控试样的测定质量
,

对误差的估计具有直观
、

准确
、

可靠的

特点
,

完全可以改善过去采用平行误差的不足
。

( 3) 中溶盐质控图
,

经过误差分析
,

我 fr] 认为完全可以满足工程检测的误差控制范围
,

与质
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量法相比较基本一致
。
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t i o n a l q u a l一t y m e t h o d
,
t h is m e t h o d 15 m u e h s xm p l e a n d a p P l ie a b l e f o r f i e ld t e s t s

.

K e y w o r d s me d i u n i 一 d i s s o l v e d s a l t ; t e s t ; q u a l i t y e o n t r o l

小奎奎奎奎奎奎奎奎奎奎奎奎

京九铁路淮滨淮河特大桥架通

1 9 9 5 年 1 月 18 日京九铁路阜阳至九江段的咽喉工程— 淮滨淮河特大桥架通
。

淮滨淮河特大桥全长 3 5 7 6
.

gm
,

为钢筋混凝土结构
,

是阜九段上最长的一座铁路双线

特大桥
,

也是京九铁路 14 项重点工程之一
。

承担该桥施工任务的大桥局中原桥梁工程总公司的干部职工
,

坚决贯彻铁道部
“

奋战

三年
、

铺通全线
”

的指示精神
,

打破常规
、

强攻硬上
、

精心设计
,

精心施工
,

艰苦奋斗
、

顽强拼个
全

奎小个搏
,

终于比原计划提前四个月架通
。

(陈 辛 )

于于于千干干于于于于于于干于于伞千干于令恤


