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EDTA滴定法测定钥铁及其合金中钥
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    关于铝铁中主量元素钥的分析[[I]，现有的8-经
基喳琳重量法123准确度虽高，但操作周期冗长;而
比色法的灵敏度远达不到分析要求，且相对误差很

大，因此，两者均不能适应厂矿快速、准确的分析要

求。EDTA滴定法测定钥铁及其合金中的钥，对于
10%-60写的钥含量的分析，做到了快速、准确，相

对误差小于1%0

1 试验部分

1.1 主要试剂

    EDTA溶液:0. Olmol·L-'，称取 EDTA

3. 72248,溶解于水中，移人1L容量瓶中，以水稀释
至刻度，摇匀。

    硝酸秘溶液:。.Olmol·L-'，称取Bl(NO3)3·
5H20 4.85078于250ml烧杯中，加人水50m1，硝酸

19m1，移人1L容量瓶中，以水稀释至刻度，摇匀。

    钥标准溶液:1. OOmg·ml-',称取预先于
500℃灼烧1h并冷却至室温的三氧化铝1. 50038于

250m]烧杯中，加人氢氧化钠5g，水50m1，加热溶解

后，移人11容量瓶中，以水稀释至刻度，摇匀，储于

塑料瓶中。

1.2 试验方法

    称取试样0. 1 g于150m]锥形瓶中，加人硝酸
(1+3) 10m1(难溶试样用王水溶解)，于电炉上低温

溶解后，加人硫酸((1+5) 5ml，低温蒸至冒浓硫酸

烟，取下冷却，以20m1水溶解盐类并煮沸lmin，冷
却后移人250ml容量瓶，以水稀释至刻度，摇匀。

若试样中含铬大于10a，可在试样溶解后加高氛酸
5ml,高温蒸至冒烟并滴加盐酸将六价铬挥除，然后

蒸至近干，再加人硫酸((1+5) 5ml，以下操作同上。

    分取母液loml于500ml三角瓶中(若高钨试

样，可在分取前干过滤去除钨酸)，加水20ml，然后
加人300g·L-‘酒石酸溶液5m1, 5馆·L-'氟化钠

溶液5ml，滴加200g·L-'氢氧化钠溶液，调节至

pH 11。准确加人0. Olmol " L-' EDTA溶液
20ml，滴人1g·L-'澳酚兰1滴，以硫酸((1+1)调节

至溶液由紫色变为亮黄色并过量 3̂-4滴;加人

long·L-'盐酸经胺溶液loml，在保持looml体积

的前提下煮沸15min，取下冷却。

    加人2g"L-‘二甲酚橙溶液1-V 2ml, 2g " L'

孔雀绿。.5ml，以。.Olmol·I;--‘硝酸韧标准溶液滴
定至由黄绿变为橙红。按下式计算:

MOMa )= 丁(V 一V,K)
m.叭/V

X 100%

  收.日期:2001-01-10

  52 ·

式中 T一一EDTA标准溶液对钥的滴定度，g.
              ml-'

      V,- EDTA加人量,ml

      VZ— 消耗硝酸秘的体积，ml

      V- 一母液总体积，ml

      叨，— 称样量，9
      K— 硝酸秘标准溶液相当于EDTA标准

            溶液的体积比

2 结果与讨论

2.1酸度的影响

    由于Bi(m)对EDTA的滴定在pH 0. 7̂-2. 0
之间的酸度下最为适宜[[27，因此，本法的滴定酸度选

pH 2[3] o
22 干扰元紊的消除

    Fe(If),Cu( II)对滴定产生的干扰，以100g·

L-̀盐酸轻胺掩蔽。Mn( II)对滴定产生的干扰，以

50g.L-'氟化钠掩蔽。W(VI),Cr(JQ)对滴定千扰
严重，可在高氯酸冒烟时滴加盐酸将其挥除;在蒸至
近干时，钨酸会沉淀析出，定容后干过滤去除。

    滴定溶液中残留的少量Ci(M),W(V[),Sn

(W),Ti( II)的干扰以300g.L-̀酒石酸加以掩蔽。

2.3 测定结果

    钥铁及其合金中钥的侧定结果见表1,
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        与时俱进，力求分析测试技术发展紧扣时代需求
第四届中国(广州)国际分析测试仪器展览会暨技术交流会有奖征文

    由广东省科学技术厅、中国生物工程开发中心、

中国生物工程学会主办，由理化检验、色谱、现代科

学仪器和户国生物工程杂志等单位支持，并由广东
省分析测试协会、广东省对外科技交流中心、广东省

分析测试中心和广东国际科技贸易展览公司共同承

力、的第四届中国(广州)国际分析测试仪器展览会暨

技术交流会将于2003年5月20---22日在广州中国

出口商品交易会展馆和中国大酒店举行。本次大会

作为广东省科学技术厅的科技活动月的重要内容从

1999年5月举办第一届以来，规模在不断发展壮
大，从最初的60多个展位发展到140多个展位，展

商数从最初的51个增加到102个(且外商比例在逐

渐加大)，学术会议从最初的15场增加到18场，专

业观众由2800多人增加到4800多人(非人次)。
    使与会者获得知识和有益的启迪是我们举办分

析测试交流会始终如一的宗旨，为此，2003年的交
流会将推出以下交流范围，希望社会各界踊跃投稿

和与会交流:

    1.毒品、毒物的先进检测技术和经验
    2.食品安全与食品分析

    3生化技术、生物制药、生物芯片与临床化学

    4.环境化学样品的监测技术

    5.药品、精细化学品的分析新方法

    6.分析测试仪器新产品、新技术
    大会组委会将根据会议交流现场反馈和参选征

文的质量评出专家'5}、新人奖和实用奖共3个奖项。
    国际分析测试技术研讨会联系人:广东省分析

测试协会张汉英先生，电话/传真:020-83500157,

E-mail: gczhy@hotmail. com.

    参展联系:广东国际科技贸易展览公司 王国

斌，刘伟斌。地址:广州市连新路171号广东科学馆

202室，邮编:510033，电话:020-83549125，传真:

020-83549078,E-mail:analysis@ste. corn. en,网11t

http://www. ste. corn. cn,

    表1样品测定结果

Tab. 1 A旧妙山ewR.目is of San甲如

(上接第51

鬃e
    标准值
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  表2 样品加标回收试脸

Test of recovery勿sfatdatd目did- ma山回

Titdmetry

  抚顺钢厂
  All-1H49

  上钢五厂
YSBC212495

吉林铁合金厂
  BHO314-2

吉林铁合金厂
      Mr1

  样号

Sample No

样品含lit
Content

  known

(m/u"7

侧得总盆
  Tatal

  arllC  unt

5.05        6.64 6.55      5.08 5.07

回收率
Recovery

  (%)

5. 08       3.83 7.95      5.04 5.20

59.16      64.75 63. 12   59.35 59.75

54.32

45. 17

(13.4[

43.05

25.00

25.00

25.00

25. 00

-/Kg

80.27

70.03

88.56

67.92

103.8

  99.4

100. 6

  99. 5

61.66      57. 44 56. 68    61.42 61.25
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