
坡 莫 合 金 的 化 学 成 份 分 析

许昌继电器厂 樊炎生

坡莫合金系高导磁率镍铁合金
,

是继电器铁芯和磁屏蔽的理想材料
。

我厂应用的坡莫合金牌号为 , 。 。‘ 。主要用于电抗器的补偿片
。

坡莫合金的 电 磁
性能国家颁有严格的检验标准

,

而其化学成份有生产单位保证
,

仅作为验收参考数据
。

由于这种原因
,

坡莫合金化学成份分析 目前国家没有统一的方法
。

近年来
、

我厂曾有坡
莫合金材料送检

,

鉴定其牌号
。

为此
,

试验者查阅有关资料
,

参考铁镍合金材料中镍及相

的分析方法
,

先后进行了
, ‘坡莫合金中镍

、

铂百分含量测定的试验工作
。

经 过

系统的方法
,

干扰因素的试验
,

最后拟定了坡莫合金化学成份的分析方法
。

一
、

相的测定 —硫氛酸钾比色法
钥在合金中与其它一些元素形成简单的和复杂的碳化 物多 如 。 , ,

等
。

它能增强钢的机械性能和强度而不减弱其可塑性和韧性
。

一 般 含 量 。

通常采用硫氰酸钾比色法
。 , 。‘坡莫合金大量镍的存在及其它试 验因素 的

影响
,

对铝的测定都产生严重干扰
,

使试验进行困难
。

当采用有效沉淀剂将镍沉淀分离

后
,

则试验顺利进行
。

具体试验情况如下

一 镍的分离试验

镍分离前
、

试样溶液不清晰
,

显色液色泽较铂标准溶液显色液深的多
,

且 随 时 何

的延长而加深多 这都是由于大量镍存在所造成的
。

当镍以丁二月亏沉淀分离后
,

试液变得

清晰透明
,

显色液色泽也与钥标准溶液 。 显色液色泽相近
,

分析结果 较为

理想
。

试验数据见表一
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二 打底液中不等量铁的除干扰试验
, 。 。 ‘坡莫合金中除

, 。两元素外
,

尚有 左右的铁元素存在
。

当 铝与

显色剂硫氰酸钾形成红色络合物时
,

铁在一定条件下也有与硫氰酸钾形成红色 络 合 物

的可能
,

这样就导致显色液消光值增高而影响锢测定结果的准确性
。

因此
,

打底液时应

考虑加入定量的纯铁粉
,

使打底液的铁含量与试样溶液铁含量 相一致
,

才能保

证测得 。 的准确性
,

试验情况见表二
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三 其它试验因素的影响

硫氰酸钾比色法侧定相
,

显色液的稳定性与试液的酸度
、

硫氰酸钾显色剂的浓度
,

还原剂的用量多寡有关
。

试液发色时应控制在 加入硫酸 毫升
,

还原

剂硫脉 毫升 接触剂硫酸铜
。

毫升 , 显色剂 硫氰 酸 钾

毫升 , 抗坏血酸 。 克
,

才能保证硫氰酸钥显色液在 分钟内 显 色 完

全
,

九十分钟内消光值无显著变化
。

四 分析方法

称取试样 克于 毫升三角烧瓶中
。

加入 王 水 , 二 毫

升
,

加热使其溶解
。

煮沸
,

驱逐氮的氧化物 , 冷却
。

加水 毫升
,

使盐类溶解 加入酒

石酸 或柠檬酸 溶液 。 毫升 加入浓氨水 新启封的 使试液呈弱碱性 以

石蕊试线或 试纸试之
。

如溶 液 混 浊
,

则需加热煮沸数分钟
。

以热水稀释 试液体

积至 钟毫升 试液温度控制在 。
“ 。

熟
一

不断搅拌下
,

边摇 动 边 加 八 丁 二肠

一 毫升
,

并过量 毫升
。

以试纸检查试液
。

将丁二厉镍沉 淀

溶液找于热处保温 一 分钟
。

以中速滤纸过滤
,

以氨木 和乃月 心洗涤沉淀

及滤纸 了 一功次
。

仔细合并滤液及洗涤液
,

弃去沉淀
。

加热煮沸滤液及洗涤浓至近干 ,

稍冷
,

加入硫磷混酸
‘

水 二 的 毫升 ① , 继

续加热至冒硫酸白烟数分钟
。

冷却
,

加水 毫升 加热煮沸
,

使盐类溶解
。

冷却
、

移试

浓于 帕毫升容量瓶中
,

以水稀释至刻度
,

摇匀备用
。

与此同时
,

称 克纯铁粉
,

加入王水 毫升
,

硫磷混酸 毫升
,

加热溶解
。

继续

加热至冒硫酸白烟数分钟
,

以破坏碳化物
。

冷却
,

加水 毫升
,

加热煮沸
,

使 盐 类 溶

解
。

冷却
、

侈试液于 毫升容量瓶中
、

加水至刻度
、

摇匀作铂标准打底浓用
。



吸取试样溶液
,

打底液 毫升各两份于 毫升容量瓶中
。

即时加铂标准溶液 吸。
。

② 毫升于打底浓中
,

分别处理于下

着色液 边摇动边沿瓶壁加入混合溶液 ③ 毫升
,

硫酸 毫升
,

硫氰酸

钾 溶液 毫升
,

稀释至体积
。

放置 一 分钟后比色
。

空白液 边摇动边加入混合溶液 毫升
,

硫酸 十 毫升
,

以水稀 释 至 体
积

,

摇匀
,

作空白的液比色
。

在 型分光光度计上进行比色
。

读取消光值并与标准溶液相比较
,

求得 。 。

比色条件 波长 微毫米

比色皿 厘米
,

注

①溶液加入 毫升硫磷混酸后
,

蒸发体积时应注 意掌握温度 , 煮沸时间过长变干涸
,

易生成不溶性盐

类
。

②相标准溶液 称取 克相酸钠于小烧杯中 , 加入少量水及硫酸 十 毫升 , 待溶液清晰后移

溶液于 。。毫升容量瓶中以水稀释至体积
,

摇匀
。

此溶液 毫升含相 毫克
。

用它配制相标

准打底液
。

③混合溶液的配制 取硫酸铜 肠 毫升
,

加入抗坏血酸 克
,

加水至 。毫升
、

待溶解后 , 边搅拌边

加入硫眼溶液 肠 毫升
,

混匀备用
。

二
、

擞的测定 — 容皿法

。 ‘

坡莫合金中镍是主量元素
,

除 左右的钥外 , 几乎不存在其它元 素
。

测定镍的经典方法为重量法
。

由于重量法操作条件要求严格
,

而且分析周期见长
,

随着

科学技术的不断发展
,

高含量镍的测定方法逐渐由络合滴定法所代替
。

为了避免由高含

量引起的系统误差
,

严格控制称样量则是相当必要的
。

本方法控制称样量为 克
,

这

样就大大减少了因滴定误差导致的镍含塑识谁
,

从而保证了试样中镍量测定的准确性
。

一 容量法测定镍的问题点是

试液酸度的调节与控制 首先应将试样溶液 调节在 范围内
,

控 制 试

掖温度 一
“ ,

在此条件下
,

使丁二脂与镍尽量络合产生沉淀
,

必要时还要 进 行 再

沉淀
,

使丁二肪镍与试液分离以达到排除其它元素干扰的目的
。

。

以硝酸及高氯酸将沉液溶解
,

重新调节酸度
,

使 , 在冷溶 液 中 使

与镍进行络合
,

选川紫脉酸铁为指示剂
,

直接滴定至终点
。

试样中的其它元素干扰则采用硝酸溶样
,

使 “ 十氧化为
,

避免 与丁二 月亏

产生共沉淀 , 继之以柠檬酸钱掩蔽
“ 十 ,

三乙醇胺掩蔽钥离子
,

其它元素在试 样 中 几

乎不存在
,

干扰可不予考虑
。

试验结果见下表

由表中可看出
,

无论镍标准溶液
,

还足试样
。 。 ‘坡莫合金

,

镍测定结果 误 差

在误差范围 士 内
、

证明
‘

容星法是测定镍量较适宜的方法
。
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三生竺匕 一二
一二 分析方法

精确称取 克试样于 毫升烧杯中
,

加入硝酸 十 毫升
,

加热 溶 解试

样
。

煮沸
,

除去氮的氧化物
,

稍冷
,

加入柠檬酸按 溶液 毫升 , 加水 毫升
,

加

热至 一
。

以氨水 十 和盐酸 十 溶液调节酸度使 二 ,

并

且使溶液温度保持在
“ 。

在不断搅拌下加入丁二脂 乙醇溶液 毫 升
,

继续搅拌一分钟
、

静置十分钟
。

以快速滤纸过滤
,

以水洗涤沉淀及滤纸七次以上
。

将沉

淀及滤纸一并小心移于 毫升三角烧杯中 ①
。

加浓硝酸 毫升
、

高氯酸 毫升 , 仔 细

加热至冒高氯酸白烟至瓶 口 ②
。

取下冷却
、

沿瓶壁加入水 毫升
,

三乙醇胺 十

溶液 毫升 , 用氨水 调节酸度至 二 。

冷却至室温
,

加 入 紫 脉酸

钱 ③指示剂少许 约 克 , 摇匀
,

以 标准溶液滴定至呈紫色即 为

终点
。

计算公式
。

式中

—毫升 标准溶液相 当镍的克数

—
消耗 标准溶液 的毫升数 ,

—试样
称重

。

往

①转移雄 纸及沉淀 时
,

应仔细洗涤滤纸
、

沉淀及原烧杯璧
。

最好用小块滤纸擦拭烧杯壁后
, 一并与原沐纸

移入于 毫三角烧瓶 中
。

②沉淀 以 酸
、

潜解加热
,

先有棕红色撼的载化物出现 , 此时应继续加热
, 直至白色抓

高 酸浓烟至瓶 口 为止
。

③紫脉酸按 指示剂的配制 , 称取。 克紫脉酸技与 克硫酸钾混匀研细
, 贮于磨 口瓶 中备用

。
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