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摘要：硫酸钡重量法作为水泥中三氧化硫含量测定的基准法，实际操作中有许多因素影响其测定的准确

性，通过对操作过程中的细节及注意事项进行分析、探讨，以便能更好地进行操作，从而保证测定结果的

准确。
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引　言

水泥中的三氧化硫是用石膏或工业副产物———
脱硫石膏作为凝结时间调节剂而 带 入，适 当 的 含 量

对水泥有好的作用，但超过一定的 量 就 会 对 水 泥 造

成不良影响，甚至破坏水泥石的硬化结构，因此国家

标准对其含量有严格要求。水泥生产过程中会对出

磨水泥、出厂水泥的三氧化硫进行检测并控制，ＧＢ／

Ｔ１７６－２０１７《水泥化学分析方法》中，对水泥中三氧

化硫含量的检测方法有硫酸钡重量法、碘量法、离子

交换法、库 仑 滴 定 法 等，其 中 硫 酸 钡 重 量 法 为 基 准

法。因硫酸钡重量法受水泥成分、试验环境、试验条

件的影响较少、检测结果较为准确，通常被企业用于

出厂水泥三氧化硫的检 测。但 在 实 际 操 作 过 程 中，
也会有一些因素影响其准确性，需要注意并克服，从
而保证检测结果的准确。为 此，根 据 国 家 标 准 及 实

际操作对其进行分析、探讨。

１　硫酸钡重量法的基本原理

用盐酸分解水 泥 试 样 生 成 硫 酸 根 离 子，在 煮 沸

下氯化钡中的钡离子与其反应生 成 硫 酸 钡 沉 淀，经

过滤、灼烧后，得到纯净的 硫 酸 钡，称 取 硫 酸 钡 的 质

量并换算成三氧化硫的质量，最后 以 质 量 分 数 计 算

出水泥中三氧化硫的含量。

２　硫酸钡重量法的测定步骤

１）称取约０．５ｇ水泥试样，精确至０．０００　１ｇ，

置于２００ｍＬ或２５０ｍＬ的烧杯中，加入约４０ｍＬ的

水，搅拌使其完全分散。

２）在搅拌的情况下加入１０ｍＬ盐酸（１＋１），用
玻璃棒压碎块状物，然后放到电 炉 或 其 他 加 热 器 上

进行加热，煮沸并保持微沸５ｍｉｎ～１０ｍｉｎ。

３）用中速定量滤纸进行过滤，热水洗涤１０次～
１２次，将滤液及洗液一并收集于４００ｍＬ的烧杯中，
并加水稀释至溶液约２５０ｍＬ左右。

４）在烧杯 中 放 一 小 片 定 量 滤 纸 并 压 在 玻 璃 棒

的底下，盖上表面皿，将 溶 液 加 热 达 到 煮 沸 状 态，在

保持微沸状态下从烧杯口缓 慢 地、逐 滴 加 入１０ｍＬ
氯化钡溶液（１００ｇ／Ｌ），然后再继续微沸数分钟使反

应充分、形成硫酸钡沉淀。

５）将上述 溶 液 和 沉 淀 连 同 烧 杯 一 起 放 在 常 温

下静置１２ｈ～２４ｈ或放在温热处静置４ｈ以上，并

保持烧杯中溶液的体积在２００ｍＬ左右。

６）用慢速定量滤纸将溶液及沉淀进行过滤，最

后用胶头擦棒和烧杯中的小定量滤纸片擦洗烧杯及

玻璃棒，再用热水反复洗涤，用硝酸银溶液检验无氯

离子时，洗涤完毕。

７）将过滤 后 的 滤 纸 和 硫 酸 钡 沉 淀 一 并 移 入 已

灼烧恒量的瓷坩埚中，在电炉或加热器上进行灰化。

８）将完全 灰 化 的 沉 淀 连 同 瓷 坩 埚 放 入 高 温 炉

中进 行 灼 烧，在 ８００ ℃ ～９５０ ℃ 的 温 度 下 灼 烧

３０ｍｉｎ以上，从高温炉中 取 出 坩 埚，稍 稍 冷 却 一 会

后再放入干燥器中进行冷却，待 瓷 坩 埚 和 沉 淀 冷 却

至室温后进行称量。反复灼烧直至沉淀和瓷坩埚恒

量，并冷却至室温后再称量。

９）水泥中三氧化硫含量ｗ（ＳＯ３），按式（１）计算。

ｗ（ＳＯ３）＝ｍ１×０．３４３／ｍ×１００％ （１）
式中：ｍ１ 为灼烧 后 对 硫 酸 钡 沉 淀 的 质 量，ｇ；ｍ 为 称
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取的水泥试样 质 量，ｇ；０．３４３为 硫 酸 钡 对 三 氧 化 硫

的换算系数［１］。

３　操作中影响测定结果的因素

硫酸钡重量法 的 测 定 步 骤 相 对 简 单，但 在 实 际

操作的过程中存在着许多的影响 因 素，从 操 作 的 具

体情况以及操作过程的细节来看，影 响 硫 酸 钡 重 量

法测定三氧化硫结果准确的因素如下。

３．１　试样的称量

目前，大多数实验室使用电子天平，要注意所用

天平的水平和防震，以保 证 称 量 的 准 确；另 外，在 称

量时要注意周围空气的流动，以免影响称量。

３．２　试样溶解

将试样放入烧杯中，加水分散要充分，加入盐酸

（１＋１）搅拌并微沸５ｍｉｎ～１０ｍｉｎ，以保证试样全部

溶解、反应完全；同时，通过 微 沸 可 以 驱 尽 其 中 的 硫

化氢，避免硫化物干扰测定。

３．３　试样过滤

溶液过滤是将 溶 液 中 未 被 酸 溶 解 的 物 质 过 滤，
在过滤时用热水进行洗涤，一是洗 液 的 量 应 低 于 滤

纸的上边５ｍｍ，以防止过多从滤纸外侧流入滤液影

响结果；二是每次漏斗中的水滤完再进行下一次，保
证洗涤效果；三是洗涤的次数为１０次～１２次，最后

调整滤液体积在２５０ｍＬ左右，以使溶液为弱酸性。

３．４　氯化钡的加入

将滤液加热煮沸，玻璃棒下压一小片滤纸，防止

溶液溅出，同时在沉淀过滤时该滤 纸 也 可 以 用 来 擦

洗烧杯和玻璃棒；在溶液微沸状态 下 从 烧 杯 口 缓 慢

逐滴加入氯化钡溶液，继续使溶液 保 持 微 沸 状 态 数

分钟使沉淀能充分形成；在 稀、热 溶 液 中 继 续 沉 淀，

可使沉淀在溶液中的相对过饱和 度 保 持 较 低，以 利

于生成晶 形 沉 淀，同 时 也 有 利 于 得 到 纯 净 的 沉 淀。
在不断搅拌的同时缓慢滴加氯化 钡 溶 液，可 使 氯 化

钡溶液能迅速扩散，防止局部相对 饱 和 度 过 大 而 产

生大量小晶粒，影响沉淀的过滤或造成沉淀流失。

３．５　沉淀陈化

将溶液及沉淀在常温下静置１２ｈ～２４ｈ或温热

处静置４ｈ以 上，但 应 保 持 溶 液 体 积 在２００ｍＬ左

右；在放置期间使硫酸钡沉淀能得 到 进 行 充 分 反 应

并集聚，使小晶粒集聚变为大晶粒，不纯净的沉淀净

化为纯净的沉淀。因为在 条 件 相 同 的 情 况 下，小 晶

粒的溶解度要比大晶粒的大，陈化 过 程 的 目 的 不 仅

能使沉淀的晶粒变得大，而且能使 最 终 的 沉 淀 变 得

更纯净。

３．６　沉淀过滤

沉淀的过滤要 采 用 慢 速 定 量 滤 纸 进 行，以 保 证

硫酸钡沉淀能全部过滤，并防止细小沉淀流失；慢速

定量滤纸的质量在使用前要用 标 准 物 质 进 行 验 证，
以防止因滤纸的质量不好而影 响 测 定 结 果，某 实 验

室曾发现某段时间内的测定结果偏低且超出了不同

实验室误差范围很多，在查找原 因 时 发 现 是 慢 速 定

量滤纸的问题，改用两层滤纸进行过滤，测定结果与

标准物质结果接近，由此可见慢 速 定 量 滤 纸 选 择 和

验证十分重要，符合要 求 方 可 使 用；另 外，单 层 滤 纸

比双层滤纸过滤的结果略低，但过滤速度要快，所以

应根据标准物质的检测结果来确定。

３．７　沉淀洗涤

硫酸钡沉淀的 洗 涤 是 为 清 洗、去 除 吸 附 在 沉 淀

表面的杂质和混杂、残 留 在 沉 淀 当 中 的 溶 液。洗 涤

中使用热水进行洗涤，一是使过滤能较快进行，二是

能防止形成胶体。洗涤 沉 淀 的 目 的，既 要 将 硫 酸 钡

沉淀洗涤干净，又不能增加硫酸钡沉淀的溶解损失，
所以通常情况下采用“少量多次”和“尽量沥干”的洗

涤原则，也就是采用适当少的热水，分成多次进行洗

涤，且每次加水前，应使 前 次 的 洗 涤 水 尽 量 流 尽，这

样使洗涤效率提高，减少因洗涤 造 成 硫 酸 钡 沉 淀 溶

解；最后要用小滤纸及胶头棒来 清 扫 附 着 在 玻 璃 棒

及烧杯上的沉淀，减少 沉 淀 损 失；为 保 证 洗 涤 效 果，
通常洗涤８次～１０次并检验无氯离子为止；洗涤过

程中，热水的温度应控制在７０℃以下，太高可能会

使沉淀的溶解度加大影响测定 结 果；洗 涤 必 须 连 续

进行，一次完成，不能将沉淀放置太久［２］。

３．８　沉淀烘干

将滤纸连同沉 淀 一 起 放 入 已 恒 量 的 瓷 坩 埚 中，
并将滤纸 压 实，放 在 加 热 器 上 进 行 烘 干，使 滤 纸 灰

化。在此过程要防止滤纸着火，避免将沉淀带走；另
外在灰化时不能打开通风装置，防 止 灰 化 滤 纸 飘 逸

而影响测定结果；滤纸要充分灰化，因未燃尽的碳粒

在高温灼烧时，产生碳与硫酸钡 沉 淀 之 间 的 化 学 反

应，使部分硫酸钡沉淀被还原成硫化钡，造成最终测

定结果偏低。

３．９　沉淀灼烧

将灰化的沉淀连同瓷坩埚放入８００℃～９５０℃
的高温炉中灼烧。在此 过 程 中，要 注 意 高 温 炉 炉 壁

灰掉入、炉膛不干净粘附在坩埚上而影响测定结果，
同时要灼烧３０ｍｉｎ以上，反复灼烧直至沉淀恒量。

３．１０　沉淀称量

反复灼烧使沉 淀 恒 量 后，从 高 温 炉 中 取 出 瓷 坩
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埚，放入干燥器中冷却，不 能 放 在 空 气 中 冷 却，避 免

受到环境的影响；一定要使沉淀和 坩 埚 与 室 内 温 度

一致再进行称量，这样才能保证称量的准确，如果温

度偏高会使称量结果偏低，导致测定结果偏低。

４　结语

从上述硫酸钡重量法测定水泥的三氧化硫影响

因素中可以看出这些因素都会影响测定结果的准确

性，所以在实际操作中，检测人员要严格按照要求精

心操作，注意每个步骤的 细 节，如 天 平 的 水 平、慢 速

定量滤纸的选定、氯化钡的加入、沉淀的陈化、过滤、
洗涤、灰化、灼烧等步骤和 环 节，从 而 保 证 测 定 结 果

的准确，更 好 地 指 导 和 控 制 水 泥 生 产，使 水 泥 质 量

合格。 （编辑：王璐）
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