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镀镍液中微量铁测定的研究

陈烨璞 陆潜秋 周 军 任春兰

(化学工程系 )

摘要 研究了镀镍液 中微量铁的测 定方法
。

采用 5
一

澳水扬基关光酮 ( 5
一

B S A F )为

显色剂
。

在 p H S
.

O~ 6
.

0 介质中
,

F e ( . ) 与 5
一

B S A F
,

C T M A B 形 成德定的三元配合

物
。

其最适 浏 定波长在 6 O 5n m
.

摩 尔吸光 系数
。 60 5
一 1

.

4 X 1 05
,

有色溶液 Z h 内稳定

不 变
,

线性范围 为 0一 7拼g / 25 m l
,

线性相 关来数 下~ 0
.

” 97
,

加入 回 收率在 97
.

7%

~ 1 03 %之 间
。

高含量的各种镀液成分以及 20 余种物质不 干扰测 定
。

主题词 三元配合物 ; 铁 ; 镍 ; 分光光度法 / 5
一

澳水扬基关光酮

中图分类号 0 6 5 7
.

3 2 1

0 前 言

铁 ( l )在电镀液 中的存在常对电镀产生不良影响
。

故及时准确测定铁 ( 班 )的含量非常

重要
。

传统的测定方法是在大量铁盐存在下
,

加氨水使铁沉淀为 F e ( O H )
: ,

过滤
.

洗涤
,

溶解

后再以 N a c N s 法进行比色测定〔 ’ 〕
。

此法操作步骤多
,

灵敏度又低
,

测定结果往往并不满意
。

作者采用 5
一

嗅水扬基荧光酮 ( 5
一

B S A F )
,

十六烷基三甲基澳化胺 ( C T M A B) 与 eF
3+ 形成三元

配合物进行比色测定
。

结果表明摩尔吸光系数达 1
.

4又 1俨
` 」

.

常用电镀液成分不干扰测定
,

无需沉淀
、

分离等前处理操作
,

测定了镀镍液
,

镀锌液等样品
,

结果令人满意
。

l 实验部分
1

.

1 主要试剂与仪器

1
.

0 0拜g / m l 铁 标 准液 (酸 度 0
.

o s m o l / L H C I ) ; 5
.

0 x 10 一 ` g / L S
一

B S A F
,

(将 5 0m g 5
-

B S A F 溶于乙醇中
,

1 o o m l 容量瓶定容 ) ; 5 x 1 0
一 ’
m o l / L C T M A B

,

(将 C T M A B 溶于含乙醇

2 0 %的蒸馏水中 ) ; 。
.

s m ol / L 醋酸
一

醋酸钠缓冲液
。

各试剂均为分析纯
,

水为二次蒸馏水
。

7 2 2 型光栅分光光度计
,

U V
一

24 0 型分光光度计
,

p H S
一

3 型精密酸度计
。

1
.

2 实验方法

吸取 1
.

o m l s
一

B S A F
,

5
.

o m l 缓冲液
,

1
.

o m l C T M A B
,

再加入所需量的含 F e ( . )溶液
。

用蒸馏水稀释至 25 m l 容量瓶刻度
,

摇匀静置 sm in
.

以试剂为参比
,

用 1。 m 比色皿在 6O 5 n m

处测定吸光度
。
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2 结果与讨论
2

.

1 吸收曲线

在 pH S
.

5的缓冲液中
,

试剂与铁以及几种主要显色离子形成配合物的吸收曲线见图 1
.

由图 1 可知
,

铁配合物 的有利测定波长在 6 o s n m 处
。

2
.

2 显色条件

分别进行了酸度
,

5
一

BS A F 用量
、

C T M A B 用量
、

显色时间以及显色温 度的试验
。

结果表

明
,

合适的显色条件是
: p H 为 5 ~ 6 ; 5

一

B S A F 用量为 0
.

8 ~ 2
.

0 m l ; C T M A B 用量为 0
.

8 一

2
.

o m l ; 显色稳定时间为 1 ~ 12 o m in
.

显色温度在 10 ~ 60 C范围内均快而稳定
。

综合考虑后作者选择 p H 为 5
.

5
,

5
一

BS A F 用量为 1
.

0m l
,

C T M A B 用量 为 1
.

Om l
,

显色

时间为 s m in
,

显色温度为室温
。

.2 3 配合物组成 z[]

分别用摩尔 比率法 ( A b eg g
一

oB dl a n d e r )
,

直线法 (S
a cn h e z )和斜率比法等三种方法分别

l /

卜一一一 一 一了一~
.0 `

!
,

少/
《 } 声 ;

”

,1z / {
”

,l1
/

}
5 40 5 6 0 5 8 0 60 0 6 20 6 4 0 6 6 0

蕊 ( n r n )

2
.

4 3
.

6 4
.

B S A F ( X 1 0一 7 m o l )

图 l 吸收曲线 图 Z F e
与 Bs A F的摩尔比率

I eF
+3

络合物的吸收 Z Ti
.+ 络合物的吸收 加入 F

e
s

·

g x zo一 Rn l o l

3 C u Z斗
络合物的吸收 4 M ò + 络合物的吸收

[F
e 3斗 〕 = 5拌 g /2 5 m l p H= 5

.

5

测得配合物为单核配合物
,

配合比为 eF ( . )
: 5

一

B S A F :
C T M A B 为 1 : 3 : 2 ; 三元配合物

中 F e( , )
一

5
一

B S A F 的配合稳定常数为 4
.

5 x 10 ’ 2 ,

F e( 瓜 )
一

C T M A B 的配合稳定常数为 4
.

3

X 1 0 g
.

见图 3
,

4
.

2
.

4 镀液主要成分及其他离子的影响

在实验条件下测定了镀镍液
,

酸性镀锌液 各成分的干扰情况
。

在保证测定误差不大于

5%的情况下
,

原镀液中各成分的最大允许量如下
:
( g / L 镀液 ) iN

’ 十
( 1 0 0 0 )

,

5 0 芝
一
( 1 0 0 0 )

,

氨

基磺 酸 ( 16 0 0 )
,

C I
一
( 2 0 0 )

,

十二烷基硫酸钠 ( 1 0 0 )
,

Z n Z+ ( 10 0 )
,

氨三 乙酸 ( 3 5 0 )
,

聚 乙 二醇

( 3 0 0 )
,

硫脉 ( 7 0 0 )
,

N H
4
C I ( 2 5 0 0 )

,

硼酸 ( 10 )
,

F e Z +
( 1 0 0 )

,

糖精 ( 2 0 )
,

B E 光亮剂 ( 1 0 m l / L )
.

由上可知
,

除硼酸外其余各成分存在浓度远小于干扰浓度
,

对测定没有影响
。

硼酸对显

色反应有增敏作用
,

使吸光度有所增大
。

但在实际工作中每个镀槽中硼酸 含量几乎是一常

数
,

其增敏作用也基本恒定
,

故不影响 F e( . )的定量测定
。
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图 3 直线法测定 eF 与 C T M A B 的配合比

n l
= 1

.
t g Q

= 0
·

5 4 ,

K 不 . = 2
.

3 x 10 一
1 0

X 1 0一 ` m o l / L

图 4 斜率比法测定 F e 一 B s ^ r
,
r e 一 C T M A B 配合比

l 改变 F
e ( 一 )的量

,
t g o ,

= 10 5

改变 BS A F 的量
.
r g a Z = 3

.

4 x z o `

改变 C T M A B 的量
, t g o 3 = 5

.

Z x 一。 `

其他共存离子的影响如下
: 拌g /m l 稀释液

C o ( 1 5 0 0 )
,

C a , 十 .

M g Z+
( 4 0 0 )

,

C d
’ 十

( 2 0 )
,

M o ( ” )
,

A l
’ + ,

T i ( 刊 ) ( 5 ) ; C
Z
O专

一

( 1 0 0 0 )
,

S C N 一
( 8 ) ; E D T A

,

F
一 ,

C IO不
,

P O : 均有干扰
。

.2 5 工作曲线与回收率

在 1
.

2 所述的体系中加入系列铁标准液
,

以试剂为参 比
,

测定吸光度
,

绘制工作曲线
。

得

其回归方程为 y 一 0
.

7 5 3 6二 一 0
.

0 0 3 0
,

线性相关系数为 0
.

9 9 9 7
,

线性范围为 o ~ 7拜.g

回收率试验如下进行
。

在若干份镀液样品中分别加入不同量 F e +3
,

然后各自稀释 1 00

倍
。

吸取稀释液 1
.

O Om l 作为试液
,

按 1
.

2 测定吸光度
。

结果如表 1
.

表 l 加人回收率试验

试液含铁

( 拜g )
平均值 标准偏差

加入标准铁
(产g )

实侧值
( 拌g )

一一
一一 co102.99101010

,乙介Jù1nj000011ù.11111,ú月了ùó,曰óó巴J亡J一h
.

…
.任`任亡J工h0ō匕OCō ù七ōh一bt了

.

…
.啥J崎ù匀ùó J

1
.

6 0

1
.

5 5

5 3 0
.

0 4 3 3
.

00

4
.

00

由表 1 可 知
,

本方法 回收率为 9 7
.

6% 一 10 3%
.

镀液样品 8 次重复测定值标准偏 差

0
.

0 4 3
,

精密度 良好
。

将镀液稀释 1 00 倍是因为本方法灵敏度特别高
。

一般当镀液中含 eF
’ 十
超过 5 0陀 /m l 时

有可能对镀层产生不良影响
,

而当 F e 3十

超过 20 0拼g /m l 将明显影响镀层质量〔 3 J
。

所以将镀液

稀释 10 0 倍
,

每次测定吸取稀释液 1
.

00 ml
,

其 含 F e 3 +

量正好在本方法工作曲线的线性范围

内
。

由于稀释倍数较大
,

有利于提高抗干扰能力
。
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