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钢中镍的快速分析——丁二肟直接光度法
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　　摘　要: 试样经酸分解后,经高氯酸发烟, 在有氧化剂存在的碱性介质中, 加入显色剂直接比色, 从而测定出钢

中镍的含量。方法简便、快速、实用, 具有较高的精密度及准确度。
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　　镍是钢中重要的合金元素之一,它可以提高钢

的机械性能, 增加钢的强度、韧性、耐热性、防腐蚀及

抗酸性、导磁性等。钢中镍的测定方法有多种, 光度

分析法是最常用的测定方法, 其中丁二肟光度法简

单、快速、准确,应用最广。虽然此法被广泛应用,但

该方法需分取比色,影响了分析速度,同时镍的测定

范围较小。本文提出了用盐酸、过氧化氢快速溶样,

在提高氧化剂浓度的情况下, 以水为参比, 无需分

取,直接进行显色测定镍的方法。应用该方法提高了

分析速度,扩大了测定范围( 0. 40 %～20. 0 % ) ,适

用于低、中、高合金钢。同时,就各种试剂用量对吸光

度的影响进行了试验, 其精密度和分析误差都达到

了国家标准允许的范围。

1　试验部分

1. 1　试剂与仪器

　　盐酸(密度1. 19)、过氧化氢( 30 %)、高氯酸(密

度 1. 67) ;

　　酒石酸钠- 氢氧化钠混合溶液: 将25 %的酒石

酸钠和 10 %的氢氧化钠溶液按( 3+ 2)体积混合配

制;

　　丁二肟- 乙醇溶液: 1 %; 过硫酸铵溶液: 10

%。

　　VIS- 7220型可见分光光度计。

1. 2　试验方法

　　称取试样 100～600 mg 于 100 mL 两用瓶中,

加盐酸、过氧化氢各 2 mL,待试样溶解后,加 2 mL

高氯酸, 加热冒烟至瓶底蒸干, 取下稍冷后加水 60

mL, 加酒石酸钠- 氢氧化钠混合溶液 20 mL,过硫

酸铵溶液 10 mL, 加丁二肟- 乙醇溶液 2 mL, 用水

稀至刻度;摇匀后,用 0. 5 cm 比色皿, 于530 nm 处,

以水为空白测定吸光度。

2　结果与讨论

2. 1　氧化剂的用量

　　试验发现, 提高过硫酸铵浓度,可使显色速度加

快, 放置 1 min 左右,络合物趋于稳定,可直接测定

且灵敏度较高。本文选择了 10 %的过硫酸铵溶液。

取同种标钢按试验方法操作, 只改变过硫酸铵用量,

对最佳用量进行试验,结果表明, 加入 5～10 mL 过

硫酸铵时吸光度最大且恒定。本试验选择 10 mL 10

%过硫酸铵溶液为氧化剂的最佳用量。

2. 2　丁二肟- 乙醇溶液的用量

　　试验表明,丁二肟- 乙醇的用量在 1～5 mL 时

测得吸光度最大且稳定。本试验选择 2 mL 为最佳

用量。

2. 3　显色速度及稳定时间

　　试剂加入且混匀后, 显色反应即可完成,放置 2

h 后, 其吸光度不变。

2. 4　工作曲线的绘制

　　取不同镍含量的标钢,按试验方法进行操作, 结

果表明,镍含量在 0. 4 %～20 %范围内曲线呈良好

的线性关系。

2. 5　干扰的消除

　　酒石酸钠可隐蔽钛、铁的干扰;乙醇的存在使锰

在显色液中少于 1. 35 mg 时不干扰测定; 应用高氯

酸冒烟进行溶样,可使试样在含量范围内铜、铬不干

扰测定。
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2. 6　方法的精密度和准确度

2. 6. 1　精密度试验

　　取编号为 BH0228、牌号为 1Cr 18Ni9T i的标钢

按试验方法进行了 8次平行测定,结果见表 1。由表

1可见,方法的精密度较好。

表 1　方法的精密度试验

测定值 / % 平均值 / % 标准含量 / % RSD %

10. 17

10. 23

10. 18

10. 15

10. 10

10. 20

10. 15

10. 18

10. 16 10. 13 0. 04

2. 6. 2　准确度试验

　　取不同镍含量的标钢按试验方法进行测定,结

果令人满意, 误差均在国家标准允许的范围之内,结

果见表 2。

3　结论

　　通过提高过硫酸铵的浓度, 将酒石酸钠与氢氧

化钠预先混合配制,不需分取直接比色等具体试验,

表 2　准确度试验

编号 标样牌号 标准含量/ % 测定结果 / %

BH0235 低合金钢 0. 521 0. 508( * 2)　0. 518

BH85-1 低合金钢 1. 80 1. 82　1. 83　1. 86

452 合金钢 2. 97 2. 99( * 2)　2. 95

94174 中合金钢 4. 93 4. 90　4. 93　4. 99

223 Cr18N i9Cu3T i 8. 85 8. 82( * 3)

BH0228 1Cr18N i9T i 10. 13 10. 15( * 2)　10. 11

TB90-02 Cr17Ni14Mo 14. 18 14. 21　14. 12　14. 15

7701 1Cr21N i17T i 17. 66 17. 64　17. 62　17. 60

对钢中不同的镍含量测定进行了研究。结果表明, 此

分析方法缩短了分析时间,加快了显色速度, 精密度

及准确度较高, 因而既适用于一般的成品分析,也适

用于炉前的快速分析。
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