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踢站合金中微段绒滩贾极上唇析测定法
*

梁 偷 珍
(中山大鬃化缪系 )

在文默中已有袱上屠析合金中主要粗成含量的方法
[1 一3 ,。

至焚屠析合金中微量撒臀

的工作简少
。

鹰用硫氰酸按比色测定微量截峙
,

大量接和钻存在曹引起干接作用
。

本文

用沉淤法事先将踢完全除去
,

然援用屠析法使微量截舆钻分雕
,

再用嚷酸提取分麟援的微

量戴
,

作此色测定
。

B ur st all 等 [4I 攫择通宜溶刻在抵上定性分雕戴
、

粘
、

镍
、

锰
。

L e w is 等[5j 在抵上屠析

钻
、

铜
,

戳援
,

逸行拯淤Nlj 定
,

华催度能建 土 3%
。

但赏混合溶液中的各核雕子的渡度差别

很大待
,

是否能得到同檬的举催度亦成简跟
。

本文的育麟桔果瓮明抵上屠析钻和截降
,

遗

受钻和截遵度的比例所限制
,

超遏一定的比例簌圃
,

举榷度就大篇降低
。

拢育肺拮果可以看到
,

表 l 指出钻的艳封含量直接影粤钻的 R 乡值 [8j (色斑前椽之 R

值)奥 R F
值

,

钻量增加
,

R 乡舆 R F
的教值也随之增加

,

特SlJ 是 R乡值的改燮大龄 R F
值的

改燮
。

表 2 拾出截钻各核比例混合溶液的 R 乡值
,

赏截的含量恒定待
,

增加钻量影馨截舆

姑的分雕
,

R乡值愈大(即钻量愈大)
,

分雕愈困蒸
,

此待蛾的援部拖畏尾
,

甚至有少部分舆

站重叠(兑表中割有横技的数攘)
。

表 3 指出截舆钻之比在 1 : 10 以下峙
,

直接患用比色法

mlJ 定截姑混合贰液中的微量擞能得举催的桔果 ; 如果截舆钻之比大龄 l : 1 0
,

就必须先用

屠析法分雕戳舆钻
,

然援比色测定
。

除姑量影馨外
,

溶液性置也影髻分麟的效果及测定的举催度
。

表 2 及 3 指 出
,

在

D 住re n 26 1 髓滤抵上分雕
,

在 6N 镬酸(育癸 A
.

R
.

) 溶液中
,

截舆钻之此篇 1 : 3 0 0 0 峙
,

截

典钻仍能够完全分敲
,

举催度篇 2
.

4 %
。

在 6N 盟酸和氯化纳 (E
.

Mer ck ) 鲍和溶液中以

及在 6N 翌酸
、

鲍和氧化纳及辛可寒溶液中
,

截舆钻的比例必需小焚 1 : 50 0
,

才能得到满

意的桔果
,

因篇氯化纳和辛可零的存在
,

使姑的 R乡值典 R 二
值大篇增加

,

精短色藉上截舆

钻简的距麒
,

业且截援部拖畏尾
。

滤袱除钝韶外
,

必需聚密舆均匀
。

在本寰麟中用 D 位re n 2 61 鱿(德圃)和团崖 l鱿(潘

踢 )滤抵作比较
,

由焚前者繁密和均匀
,

分敲的效果
,

速胁龄援者 (参阴表 2 ); 援者疏稀不

匀
,

不宜用粉本法
。

本法只通用龄微量戳的测定
,

在寅墩中所用的戴量谨焉 6. 1 7T
,

肯未作擞拯限滇度的

测定
。

* 19 5 了年五月
一

七 日收到
。
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操作手粗

债器的举偏
:
取高豹 25 厘米

,

直樱 18 厘米玻璃缸雨夔
,

缸内放一玻璃棒裂的支柱
,

上镜棉花
,

柱顶放培餐皿
,

在培鬓皿篷椽褂小玻架
。

此核装置可同峙放七倏规定大小的批

倏 (圆 l )
。

置 1 00 毫升溶酬 [丙酮(A
.

R
.

上海 ) :
滇盟酸

: 水 = 87 : 4 : 9] 「6]
龄缸底

,

棉花

柱舆缸底溶刻接阉
,

业使溶剩浸透棉花
,

培姜皿内盛满三分之二溶蒯
,

将雨缸口重叠
,

用

谬布密封
,

搁置四小特以上
,

使缸口充蒲鲍和溶例蒸氟
。

滤抵的虚理
:
将滚袱剪成竟 3

.

3 厘米
,

畏 45 厘米修状
。

除去推臂
,

方法有二
: (l) 将

滤抵的一端放入缸内培责皿中
,

另一端惑空
,

用同一溶例冲洗雨叠夜
,

在空氟中或 40
。

以

下烘乾 ; (2) 将滤抵浸入 0. IN 盟酸 (握蒸翻除擞 )中
,

每修滤袱需 80 一 1 00 毫升 0. IN 堕

酸
,

浸清至少五 日
,

取出用蒸馏水多次洗概援
,

在 40
。

以下烘乾
。
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上憋抵烽的小玻架 ; 2
.

培姜皿 ; 3
.

澹抵倏 ; 4 镜棉花的玻柱 ;

5
·

玻魏 ; 6
·

拭液起黝 ; 了 落液前拣 ; 8
·

玻璃缸 ; 9
·

腊布

傲的分敷
、

提取和测定
:
潍抵上端 10 厘米庭

,

作起默镖就
,

用吸管摘 0
.

01 毫升已知比

例滇度的截钻混合贰液
,

拭液斑黔的直樱不得超遏 1
.

5 厘米
,

侯斑黔乾援
,

将滤抵土端浸

入培费皿中 r注意避免溶例直接浸到分析贰液斑黔上
,

纸下端不可奥缸底溶喇接咽 )
。

放

入抵修须迅速
。

八小待援
,

溶倒前椽敲起默豹 30 厘米
,

取出滤抵在寨氟中乾燥
。

取其中

一倏用亚截氰化钾溶液喷射
,

在溶例前椽虚
,

颖出蓝斑痕(截 ); 雕起抬黯构 10 厘米
,

颖出

草青色斑痕 (钻 )
。

用染色斑抵倏作镖举
,

将其他平行莲行膺析的抵倏舆漂举抵修封照
,

(此待抵修上的雕子滇度必填舆漂举抵倏上的浪度相同 ) 雕钻斑黔下端 l 厘米的地方剪

下
,

下段谨含截
,

然援在截斑下端剪成雄形
,

将此抵碟怒褂在谨盛 0
.

IN 镬酸的培鬓皿上

(皿置密阴玻璃绩罩内)
,

抵倏的摊形尖端向下
,

用 0
一

IN 嚷酸淋洗十小峙
,

在小烧杯内收
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2
.

贵旅桔果

表 1 钻的含量封钻的尸 ; 值和 R F 值的影攀 (在稀璧酸介鬓中)
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(l) 以上各数雄焉三次测定的平均值 ;

表 2

(2 ) 落液中含擞量焉 6
·

1 7丫 ; (3 ) 在 D 位r e n 2 6 1 耽濡抵上淮行屠析
。

缴 和 钻 的 尸F 值 的 测 定

介介 宜宜 6N H C III

⋯
6N H C , + ‘和 N ·C ,, ⋯

6N H o l + 能和 N a e l +++

⋯⋯⋯⋯⋯ 辛可事(少量)))

谈谈谈
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I
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(l) 各 RI
F
值写三次测定的平均值 ; (2 ) 每一献教中含擞量写 6

.

1 7仁

(3 ) 割横换的数值表示擞在滤抵上拖有是尾
。

表 3 道接比色法及屠析俊比色法测定截含量的堆榷度之比教

FFF e : C ooo
道接比色法测定定 唇 析 法 分 雄 馒 比 色 法 al] 定定

DDDDDDD 位r e n 2 6 1鱿鱿 团 崖 1 耽耽
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.

25 (0
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·

8 ))) 6
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2 1 (o
·

6 ))) 5
·

9 1 (4
·

2 ))) 5
·
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1 ))) 6
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0 2 (2
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4 )))))))))
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.
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·

0 0 (4 5
·
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(l) 以上擞攘是四次测定的平均值 ; (2) 每一拭徽中翻含量焉 6. 1 7丫
,

级择此

滇度是因遇核渡度在比色箭露敏度的跪圆以内 ; (3 ) 括弧内焉相斯歌差(%)
。
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集 2 毫升洗提液
,

其中愿含全部截
。

篇保橙榷育知道已撅截遣留在抵上
,

取其中一修洗提

援的滚抵
,

用亚截氰化钾喷射
,

榆查
。

在每粗拭瑜中均同待作一空白贰墩
。

将小境杯中

所收集献液移入$lJ 度管中
,

加鲍和硫氰酸按溶液
,

使溶液袍骼猜篇 5 毫升
,

摇匀援
,

用

U ni ca m 光雷比色舒$ll 定截的滇度
。

锡钻合金中微量擞的测定

精催解衡粉状合金
,

用燕水碳酸钠熔融
,

趣加翌酸中和援
,

加遏量酸和辛可霉
‘叭 侠绮

完全沉溅焉踢酸
,

遏滤
,

将滤液浪精
。

吸取滤液龄虚理扭的滤抵上
,

每次加入 0
.

吐 一 口才2

毫升
,

待前一滴乾俊
,

才能加入次滴
。

如前述分麟和提取微量截
,

再用此色法测定其召量
。

摘 要

测定截
、

钻混合液中数微克的截(揣已事先用化季方法除去 )
,

如截钻之比焉 1 : 10 或

以下
,

可毋镇分潍
,

准行比色测定
。

如戴钻之比篇 l :
50 至 1 : 3 0 0 0

,

则用抵屠析援再比色

侧定
,

桔果良好(相货筷差焉 0. 3一3 % )
。

溶液中如简含其他化合物及滤抵之品臀均封屠

析分麓有影智
。

能榭 本文趣裘家奎教授熟荻鼓黝和提供育食意兑
,

镬此致榭
。
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2
.

9 %
,

1 1
·

8 %
,

3 3
·

1 %
r e sPe e tiv e ly

.

If ir o n a n d e o b a lt a r e s e Pa r at e d b e fo r e th e eo lo r im etr y
,

th e

a e eu r a e y 15 im Pr o v e d
.

F o r th e r a tio s o f ir o n to eo b a lt e q u a l to l : 5 0 u n til

1 : 3 0 0 0
,

th e r elat iv e e r r o r s o f th e r e su lt s a r e 0
.

3一3 %
.

T h e r e fo r e
,

w h e n th e

r a七10 o f ir o n to e o b a l七 e x ee e d s l : 1 0
, a se Pa r a tio n 15 n e ee ss a r y

.

T h e s e Pa r at io n o f ir o n a n d eo b a lt 15 in fl u e n e e d by th e m e th o d o f Pr e ei
-

Pita ti刀9 t u n g s te n
.

U s i刀9 hy d r o eh lo r ie a eid a s Pr e eiPita n t w h e n th e r a t io o f

ir o n to eo b a lt 15 1 : 3 0 0 0
,

th e y e a n b e s e Pa r a te d ele a r ly o n D ti r e n Pa Pe r N o
.

2 6 1
.

W h ile u s in g h y d r o e h lo r ie a e id a n d e in e h o n in e in s a tu r a t e d s o d iu m eh lo r id e

s o lu tio n a s Pr e e iPit a n t
,

ir o n a n d e o b a lt e a n n o t b e se Pa r a t e d ele a r ly e v e n a t a

r a t io l : 5 0 0
.

B e ea u se th e Pr e se n ee o f so d iu m e h lo r id e a n d e in e h o n in e in er e a se

th e R 尸 v a lu e o f e o b a lt a n d th e eo b a lt sP o t o v e r la Ps th e r e a r Pa r t o f th e ir o n
.

A e eu r a ey 15 a ls o a ff e ct e d b y th e n a t u r e o f th e p a p e r
.

D ti r e n p a Per N o
.

2 6 1

15 d e n s e a n d e v e n
.

A ee u r at e re su lts a r e o b t a in e d fo r s o lu tio n s in w h ieh th e

r a t io o f ir o n a n d eo b a lt 15 w it h in l : 3 0 0 0
.

W ith lo o s e a 刀 d u n e v e n Pa Per
,

th e

Io n g ta il o f ir o n a PPe a r s o n the PaPe r w h e n th e r at io o f ir o n t o e o b a lt 15

1 : 5 0 0
.

T h e re fo r e
,

th e la tt e r 15 n o t r e e o m m e 力d e d fo r th is se P a r a t io n
.

It 15 a ls o fo u n d th a t th e a ee u r a ey o f th e m eth o d 15 a ff e et ed by (1 ) th e

e o n ee n tr a t io n o f e o b a lt
,

(2 ) th e n a tu r e o f th e m e d iu m a n d a ls o (3 ) th e Pr o p e rty

o f th e Pa Pe r
.


