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络合滴定法测定低压流体输送用镀锌焊接钢管镀锌层重量

宋建华 殷晓梅 马艳洁 左文才 李庆娟

(山东省建筑科学研究院 济南 2 5 0 0 3 1 ,

摘 要 介绍 了利 用络合滴 定法厕
’

定低压流休输送用镀锌焊接钢骨镀锌 层重量 的 方法
.

试样 用

稀硫酸溶解
.

在 p H 值 1
.

5 ~ 2
.

0 的 弱酸性介质中
,

以磺基水杨酸钠为指标剂
.

用 E [)’r 入 滴 定 铁
.

调

p H 为 5
.

5
,

以 PA N 为指示剂
.

用 E D T A 滴定锌
,

由 E D T A 用量求 出锌的 重童
、

同 G B / T 3 (), l一 ‘. :‘

才法比较
.

试脸结 果满意
。

主题词 络合滴定 镀锌层 镀锌层焊接钢管

D E T E R M IN A T I()N O F T H E M A S S ()F Z IN C PI
J

A T IN G I
J

A Y E R ()F

W E I
J

D E D ST E E L PIPE B Y C H E L A T ()M E T R IC T IT R A T I()N

S o n g Jia n h u a ,

Y in X ia o m e i
,

M a Y a n jie
·

Z u o W en e a i a n d L i Q in g ju a n

(S为a n g d朋g R 。尸a
rc h In stit z‘r ,

of A r‘为it o c ru 。: 1 s c i, n c 尸
·

I , n a n 2 5 0 0 3 1 )

A b s tr a e t It 15 r e

卯
r t e d in this p a p e r th a t t he m a s s o f the z in e p la tin g la ye r o f w e ld e d s r e e l p rp e e a n

肠 d七
-

t e r m in e d b y e h e la t o m e t r ie t itra t io n
.

T he s a m Ple 15 t r e a t e d w it h d ilLrt e s : llft 一r ie a e id
.

盛r o n ( , 一in rhe 、。l、l : io n i、 f盛r s t

t it r a t e d 侧th E D T A a t p H 1
.

5一 2
.

0 w ith s 、, lfo s a lie y lie a eid a s in d ie a t o r
.

a n d z in e i、 t he n d e : e r m in e 〔1 in t he 、 n m 〔

s o lu tio n b y t irr a t in g w irh E D T A a t PH 5
.

5 u sin g P A N 月5 in diea r o r
.

F in a ]ly th e m a 、 5 o f r he : i, , e Pla rin g l。 乡
,
护r :、 (

、

。卜

e u la t ed b y t he fo

rm
、一la 9 1、

,
e n

.

R e s u ir s o b t a in
ed by th is m e th曰

a r e p r o v e d t o 阮
a e e 、. r a t e a n d r e lia ble

.

K e yw o r d s e h e lat o m e t r ie tit r a t io n Zi n e p la tin g la界
r

w
e ld e d s t e e l p ip e

镀锌焊接钢管镀锌层重量一般按 G B / T 3 0 91

一 9 3 进行测定
,

试验发现
.

该国标中的某些方面不

尽理想
。

首先
,

所用溶剂浓盐酸易挥发
.

有害人体
,

污

染环境 ;其次
,

锌与铁的电位差 (E分
‘

」

、 - 一 0
.

76 2 V
.

E 补
、 , , ,

二 一 0
.

4 4 V )相差太小
,

在溶解锌的过程中
,

部分铁随之溶解
,

虽然浓盐酸对铁有钝化现象及加

入缓冲剂三氯化锑
.

但仍有部分铁溶解而 使结果不

稳定 ; 另外
.

若镀锌管镀锌层不均匀或清洗不彻底
,

也会产生误差而影响试验结果
。

利用E D T A 络合滴

定法可克服以上缺点且结果稳定
、

准确
、

快速简便
。

lo s
o

C 供过 Zh 的基准试 剂 E D T A 1 1
.

1 6 75 9
.

置于

30 0 m l烧杯中
.

加水溶解后定容于 11
才

量瓶中
。

硫 酸 铜 标 准 溶 液 〔,了:

称 取 e u s ()
: ·

S H : (〕

7
.

4 8 8 9 溶于水中
,

加硫酸溶液 (1 + l ) 3
产一 4 滴

.

定容

于 ll
J

量瓶中
.

摇匀备 用
.

浓度待标
。

移取 E D T A 标准溶液 1 0 ~ 1 5 n i
l于 2 5 o n , l烧杯

中
,

加水稀至 lo o m l
.

用氨水 ( l + l )调溶液的 p H 谊

等于 5 左右
.

加乙酸
一

乙酸钠缓冲溶液 15 m l
,

盖上表

面皿
.

加热煮沸 lm in
.

稍冷后加 P A N 指示 剂 4 一 j

滴
.

用硫酸铜标准溶液滴定至亮紫色
。

l 试验部分

1
.

1 试剂

乙酸
一

乙酸钠 缓冲溶液
: p H 一 5

.

5
,

称无水乙酸

钠 1 2 4 9 溶于水中
,

加冰乙酸 10 m l
,

用水稀至 IL
。

磺基水杨酸钠溶液
: 1 0 09

·

L 一 ‘
.

称取磺基水杨

酸钠 z ()g 溶于 l o o m l水中
。

P A N 指 示剂
:
2 9

·

I
咨一 ’ ,

称取 PA N 「l
一

(2
一

毗陡

基
一

偶氮 )
一

2
一

蔡酚〕0
.

29 溶于 10 0 ml 酒精中
。

水为去离子水
,

试剂为分析纯或优级纯试剂
。

E D T A 标准溶 液
: 0

.

0 3 0 0 m ol
·

L 一 ’ ,

称取 已于
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女 一 汁二

二‘
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;
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式中 k

—
E D T A 标准滴定溶液与硫酸铜标准滴

定溶液 的体积比

Cc 咖
:

—硫酸铜标准溶液的浓度
·

m o l
·

l厂
’

C
E ,。

.
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—
一

E D T A 标准溶液的浓度
.

m o l
·

I
, ’

V ; 。, *

—
E D T A 标准溶液的体积

、

m l

V 。、
、

—滴定时消耗硫酸铜标准溶液的体积

1
.

2 试验方法

1
.

2
.

1 饭锌管锌含量 的测 定
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络合滴 定法测定低压流体输送 用镀锌焊接钢管镀锌 层重 袱

截取 20 ~ 30 m m 长的镀锌管
.

用无水 乙醇擦洗

干净
,

置干盛有硫酸溶液 (1 + 5 ) 10 o m l 的烧杯中
.

盖

上表面皿
.

反应 5一 sm in 后
.

取下表面皿
.

用洗瓶吹

洗
,

用玻璃棒翻动钢管
,

使之反应完全
.

待镀锌层全

部溶解
.

洗 出钢管
.

将溶液移入 2 50 m l的量瓶中
,

用

水稀释至刻度
,

摇匀备用
。

吸取上述溶液 1 0n
、
1 于 50 o m l烧杯中

,

用水稀

释至 50 m l 左右
,

加磺基水杨酸钠 l。滴
。

用盐酸 (1 十

l) 溶液和氨水 (1 十 I) 溶液调溶液的 p H 值等于 1
.

8
.

用 E D T A 标准溶液缓慢滴定
.

至亮黄色
.

记下读数
,

此读数为铁离子所耗 E D T A 的毫升数
,

向溶液中准

确加入 E D T A 标准溶液 20 m l
,

再加入 乙酸
一

乙酸钠

缓冲溶液 15 m l
.

盖上表面皿
.

加热 煮沸 lm in
.

取下

稍冷后
.

加 PA N 指示剂 3 滴
,

用硫酸铜标准溶液滴

定至亮紫色或宝石蓝色
。

l
,

2
.

2 计葬
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—单位面积上镀锌层的重量
,

g
·

m
一 ?

0
.
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—
与 1

.

o otr
:

E D T A 标准溶液相当的以

克表示锌 的质量
, :

—溶液稀释的倍数

D
.

d

—钢管 的外径
、

内径
,

m

h

—
钢管的长度

.

m

2 结果与讨论

2. 1 取料长度对结果的影响 [z]

截取同一规格 不同长度的镀锌管进行试验
,

试

验中发现取样 长 度小于 20 m m 误差很大
,

结果不

稳
.

而取样在 25 ~ 30 m lll
.

相对误差不超过 3 %
,

完全

满足试验要求
。

2
.

2 试验结果比较

对同外径
、

同一长度的镀锌钢管
,

用不同方法进

行测试并进行比较
.

其测试结果见表

表 不同方法测试结果

外径

(d / m m )

国标法 本法

(产 / g
,

m 一 )

外径 国标法 本法

(d / m m ) (p
‘

9
.
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一

一份一

一一
—

~

一 一

2 1
.

3

2 6
.

8

5 8 0 5 G 6

6 8 () 6 7 1

5 3 5 5 3 3

毛忿
.

3

4丁
.

只

弓匕
‘) 八之4
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一

,

从表中看出
.

两种方法所得结果差别不大
、

本法

可靠性很强
。

但在国标法测定中
.

镀锌管试样于浓盐

酸介质中随时间变化
.

铁溶解量亦随之增大
.

试样在

浓盐酸介质中 20 m in 以 内
,

铁溶解速度很快
.

溶解

量变化很大
,

在 G B / T 3、)9 1 一 93 中
.

并未规 定明确

的反应时间
,

仅以 氢气发生量的 多少为界限
.

使铁的

溶解量不一致而造成测定结果不稳定 但在络 含滴

定法测定中
,

不管试样浸于溶液中时间的长短
.

均在

滴定过程中首先将铁离子络 合完全
.

再滴定锌离子
.

故计算得出镀锌层的重量不会随时间有变化
。

其次
,

有些镀锌焊接钢管镀锌层不均 匀
.

或是清

洗不彻底
,

依据 G B / T 3 0 91 一 93 方法
.

将一些溶解

干盐酸介质的杂质或铁也并
,

\ 镀锌层的重量计 算
.

产生正误差
。

利用络合滴定法测定镀锌焊接钢管镀锌层的重

量
·

结果稳定
、

准确
、

快速
.

克眼 了 G B / T 3 0 91 一 蛇

方法 中试剂对环境的污染及由于部分铁的溶解而产

生的误差
。

虽然络 合滴定法受铝
、

钦等因素的干扰
.

但可通过调节 p H 值进行滴定校正
。
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问
:

过硫酸铁氧化法与高碘酸钾 (或钠 )氧化法相比究竟用哪种方法好 了 (均指加热显色的

条件 )

一
一浙 江 读者 汤 佳

答
:

两种氧化方法各有优缺点
。

过硫酸钱氧化法

的优点是氧化速度快
,

操作较简便
,

试剂的价格较便

宜
。

高碘酸盐氧化法氧化后的 M n O 不十分稳定
,

但

反应时间较长
,

试剂价朴较贵
。

有 人认为
.

过硫酸按

氧化所得 M n o 不稳定枉较差
,

但在优化的条件下操

作其稳定性也无甚 问题
。

一般而言
,

在 日常快速测

定
、

高速分析或 自动分析中采用过硫酸钱 获化法效

果较好
; 而在国内外 的标准方法中贝fJ几 乎全部采 用

高碘酸盐氧化法
。

所以
.

分析工作者应根据工炸的需

要选择合适的氧化剂及其反应条件
。
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