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快速准确测定钢中钥含量

长特三厂中试 杨道兴

    [摘 要】 通过实验详细研究了在硫酸介质中以钥(II)作催化别，杭坏血酸作还原剂，用硫

泉酸盐光度法测定钢中相含I时，硫酸的改度，磷酸浓度，硫氛酸盐的浓度，铁(m)的影响情况，得

出了一种快速准确测定姻中翎含I的分析方法，适宜A定铂含黄X0.05%的钢中铂含贵的测定。

1}rl 1t词1  W皿，硫似“硫酸的酸度 瓜I 多
    常用的测定钢中铝含量的硫氰酸盐光度

法有三种。一种是在硫酸和高氯酸介质中用

氯化亚锡作还原剂的方法，该方法准确度高，

但钒、钨、铜、钻的影响严重，其允许存在量很

小。第二种是在高氯酸介质中用抗坏血酸作
还原剂的方法，该方法稳定性很好。第三种

是在硫酸介质中用抗坏血酸作还原剂的方

法，其稳定性较第二种差。第二、第三种方

法，由于采用抗坏血酸作还原剂，因而钒、钨、
钻不影响，在高氯酸介质中铜的允许存在量

较大，在硫酸介质中铜的允许存在量与硫酸
的浓度有关。后两种方法，由于铁(m)还原

不彻底，铁(DI)的影响严重，第三种比第二种

较小。后两种方法采用三价铁离子作催化剂
加速铝的显色反应因而其准确度较差，只适

宜用基体和含量相近的标样作近似准确的分
析。我厂生产的钢，品种多，基体差异很大，

多数钢的钨、钥、钻、铜的含量高，因而，第一

种方.法适用范围小，后两种方法由于铁(m)

的影响，准确度较差，又难以满足分析要求。
鉴于用抗坏血酸作还原剂的情况下，除了铁

(1l[)之外，钢中其余元素皆不影响，对铝(VI)
与硫氛酸盐的显色反应，铜(II)的催化效果
比Fe(1H)好，且铜(II)形成硫佩酸盐配合物
的吸收对钥在测定可忽略不计，铁(m)在硫
酸介质中比在高抓酸介质中影响小以及硫酸

成本较低的特点，本文通过实验，得出了一种

在硫酸介质中以Cue十作催化剂通过增大抗

坏血酸用量，将Fe"的影响定量化的测定钢
中相含量的快速、准确测定方法。

1 主要试剂及仪器

    铝标液 0.0)000mg相(V[ )/lni,
}[ H2SO4 ] = 0. 00736M,[H3PO4]=0.

0006Mi
    铜标液 10. 2174mg Cue + /ml [ HC104 ]

=0. 011 M {

    铁标液 )0. 000mg Fe3+ /ml I [ HC104
=0. 6M}
    硫酸 (1:1)
    磷酸 )85%

    抗坏血酸 0.85 M

    硫氰酸铁 3.30 M
    722光栅分光光度计

2 试验方法

    显色液:于50毫升量瓶中加人钥标液
5.0。毫升，1.00毫升铜标液，摇匀。加人X1

毫升硫酸，摇匀。加人X2毫升磷酸，摇匀。
加人X3毫升铁标液，摇匀。加人X4毫升抗
坏血酸，摇匀。溶液冷至室温且紫色退为无

色加人y毫升硫氰酸馁，摇匀。用水稀至刻
度，摇匀。

    参比液:除不加铜标液和硫氰酸按外，其
余同显色液。

    室温放置30-40分钟后，于722光栅分

光光度计上，选取3cm比色皿 X = 450nm，以
参比液为参比，测其吸光度。

3 结果及讨论

    3.1在不含铁(m)情况下，铝的显色反
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应随硫氰酸盐浓度，硫酸浓度，磷酸浓度等的 同的x2分为at ,a2,司当y=5.00,x3=0.00,
变化之变化情况 x4=5.00时，控制不同的x1和x2测得的吸
    当y二4. 00, x3 = 0. 00, x4 = 5. 00时，控 光度为b(根据不同的x2分为b1,b2,b3f，见

制不同的x、和x2测得的吸光度为a{根据不 表to
    表1                            a, b与XI ,x2,y关系表
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    由表1可以看出，对于不同的x1, al和

a2相近，b,和玩相近，a3比a,和a2偏低，场

比b，和坑偏低。说明磷酸与钥( VI)和相
(V)有效强的配合能力，随着溶液中磷酸浓

度的增高，溶液的吸光度偏低。

    当x, > 9. 00时，a, , a2保持稳定，x,
10.00时，a3保持稳定。x,)8.00 b, ,姚，蚝

保持稳定。因此，对于不含铁或铁含量极低

的钢中钥含量之测定，当y = 4.00时，选择

x,>10.00。当v=5.00,选择xl>8.00可测
得准确结果。

    当x1=7.00一9.00时，a2, a3保持稳定，
因此，对于含铁的钢中钥的测定，为降低铁

(u)之影响，当Y二4.00时，可选择x1 =
7.00-9.00。当y = 5.00时，可选择X1=
8.00一10.000

    3.2铁(III)对相(VI)与硫氰酸盐形成
配合物的影响

    当X4二20.0,y=4.00时，对不同的Xl,

X2 n X3测得吸光度为。〔分为。1,C21C3,C4,C5

C6，见表20

表2 e与X1,X2,X3关系表

一百一一一甲犷一一一一一万一一一一一C3一一一一一百一一一
x,=7.00
x. =0.50

x, =7.00

-x=1:00 x,=9xz=10000
Ooo

1.00
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5.00
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    由表2可知，( C2一0.745), (c5一0.738)

几乎与X3成正比，而(C1一。.735)和(C4
0.730)与x3近似成正比。(c3 - 0. 746)和(c6

一0.741)与X3线性关系极差。因此，当v=

4.00时，可选择XI为7.00或8.00，最好选
择8.00。由表2有以下关系式:

    (c;一0.735)=0.0347x3

    ( C2一0.745)=0.0338x3

    ( ca一0.730)=0.0335x3

    ( c5一0.738)=0.0414x3

    当X4二20.0,y= 5.00对不同Xl,X2,X3
测得吸光度d(分为di,d2,d3,da,d5,d6)，见
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表30

    表 3 d与X1,X2,X3关系表
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    由表3可以看出，d:与X3之间规律性

差。其余当x3 = 1.00-5 .00时，Fe'十的影响
几乎与x:成正比，即(d，一0.755), (d2 -
0.755)，( d4一0.745)，( d5一0.745), (d6一
0.745)分别与x3几乎成正比。但从x3 =
0.00到x3=1.00，有一个较大的跳跃。因此

当Y二5.00时，宜选择x;为8.00或9.00，当
x2=0.50时对(d一0.755)，当x2=1.00时对

(d一0.745)。两者分别对X3进行过原点的
抛物线回归(用最小二乘法)有下列关系式:

    (d,一0.755)=一1.81 x 10-3褚+
0.0525x3

    (d2一0.755)=一3.205 x 10一3端+
0.0608x3

    ( d4一0.745)=一2.97 x 10-a端+
0.0554x3

    ( d5一0.745)=一2.245 x 10-3x3+
0.0697x3

    ( d6一0.745)=一3.446 x 10-3X3+

0.0865x3

    在进行样品分析时，设试样中的铁的百

分含量为Z,50毫升量瓶中的试样量为G

(mg)，将不同条件下的铁钥换算关系列在表
4(设1.00%Fe在不同条件下相应的钥的百

分含量为Ma%)e

4 样品分析方法

    称取试样0.1001〕一1.0000g(铝含量<

0.50%，称 1.0000gI钥含量 0.50%一
1.000%，称 0.5000gI钥含量 1.00%一

2.00%，称 0.2000g,钥含量 72.00%称
0.1000g)于250毫升广口烧杯中，加人适量

适当比例硝盐混酸低温加热至试样分解完全

后，加人10.0毫硫酸(r=1. 84), 10 . 0毫升
磷酸(X85%),5.0毫升(70一72%)高氯酸，
摇匀，加热至冒尽高氯酸烟，刚冒硫磷酸浓烟
时，取下冷至室温。加人50毫升水，摇匀。

加人煮沸至溶液澄清透明并持续10一20s,

取下，冷至室温。用水稀至100.00毫升，摇

匀，得母液。
    襄4  1.00%Fe与Mo%换算关系

                Mo%                Mo%

            Y=4.00           Y=5.00

1.00 % Fe

x,=7x2=0
00 2.犯x 10-1Z
5O

1.00%Fe

x2二7叨 2.32X 10-"Z
00

00 % Fe

x2=8x,=00050
2.27X 10-'Z 一5.98 x 10一'CZ' + 3.48 x 10-4Z

00%Fe

x,=8x2=10000
2.80X 10-iZ一9卯x10一2oGZ2十3.72X10- 'Z

1.00%Fe

:::;0050
一1.061 x 10-aGV+4.03 x 10-̂Z

1.00%Fe

z,=9
0000

一7.53 x 10一，GZ} + 4. 68 x 10-4Z

00%Fe

x, =10.00 一12.05x10-'GZ'i5.81 x10-̀Z
X2= 1-00

    显色液，分取5.00毫升或10.00毫升母

液于50毫升量瓶中，加人1.00毫升铜标液，
加人(1:1)硫酸〔控制量瓶中含有7.00一

9.00毫升(1:1)硫酸I，摇匀;于冷水浴中冷
至室温。加人20.00毫升0.85M抗坏血酸，

摇匀。加人4.00或5.00毫升M OM硫氛
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酸铁，摇匀。用水稀至刻度，摇匀。

    参比液:除不加铜标液和硫氰酸钱，其余
同显色液。

    室温放置35分钟后，于722光栅分光度

计上，选取1, = 450nm，适当大小比色llll,测其
吸光度。

    结果计算:三价铁的影响根据显色液中

硫酸、磷酸、硫氰酸馁的浓度情况，按表4换
算关系，换算为相应铝的百分含量，然后按一
般吸光光度换算结果。

5 方法检验

    用三个标样按样品分析方法分析，测得

如下结果，见表So
    表5 标样分析结果

样名 黔
179一2 25CrzMoV

BH1010-2 12Cr,,M.VSiTiB
    205 GR2.GH140 0._3371.1472.29

测得值
Ma %

0.339

1.155

2.28 0.3411.1492.295034
116
珊

    从表5可以看出，样品分析方法的准确

度和重视性皆很好，满足标准样品分析要求。
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弹簧钢是我厂今年大力开发和发展的钢种之

一，弹簧钢以剥皮材为主，弹簧钢生产工序相
对较多，生产控制点和控制环节比较多，对表

面及内在质量的要求较严，因此，整个生产环

节中容易出现问题的点相对增多，弹簧钢对

质量的稳定性提出的要求更加苛刻，因此，生
产环节的程序化、工艺操作的规范化尤为重
要，直接关系到我厂弹簧钢的发展前景和冷

拔分厂的今后的生产方向。

    结合我厂的实际情况，稳定质量应该从

头做起，首先，加大原材料的采购力度，对原

辅材料的质量从严把关，适当放宽货币采购

额度，尽可能将少量的资金用于采购质优价

廉的原辅材料，一切从真正能够降低成本为
出发点，在质量和价格矛盾时以质量为先，事

实证明，质量好的原辅材料对成材率，劳动强

度、消耗等降本空间是可以弥补采购质量好

的原材料所多支出的采购费用的。虽然，我

厂目前的采购形势依然严峻，但决不能牺牲
质量，牺牲质量会导致我厂成本上升，从而生

存形势更加严峻，进人恶性循环的怪圈。其

次，加强质量稳定的根本方法是加强现场控

制，加大工艺监督，严格操作规程，严肃操作

纪律，从严治厂。由于我厂的生产环节多，管

理部门多，职能交叉多，对产品的生产过程控

制松散，我厂质量控制点的实际作用不够明

显，质量监督的现场监控力量较弱，事后汇报

较多，这种现象对我厂提高质量水平，稳定质

量不利，因此，加强现场管理，加大现场质量
控制尤为重要，生产单位的经济效益应直接

和质量挂钩，以经济手段进行奖惩，产量、质

量、成本三条线进行考核，加大质量考核力

度，尽量从源头上杜绝质量间题的发生，质量

稳定和产品质量的好坏是反映一个企业生存

和发展的最简洁的尺子。再次，稳定质量必
须从加强领导质量意识开始，领导是一个单

位的组织者和工作的推动者，领导对质量问

题的重视可以带动整个单位对质盆的重视，

对质量和品种的重视不能只是停留在日头

上，应该体现在行动上.体现在平时的工作

中。从内部考核制度上将质量发展和质量稳

定作为一项重要内容，使得职工能够象关心

自己的收人一样关心质量，人人从自身作起，
稳定质量就不在是太难的事情了。

    质量稳定的根本意义在于能够切切实实

的降低成本，真真正正的抓住市场，抓住用

户，稳定质量、提高成材率所带来的巨大效应

是任何降本手段都不能比拟的。质量稳定就

是四厂信誉、客户、资金稳定的基础，也是四

厂扭亏解困的根本保证。
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