
! 引言
随着工业的发展和新材料的不断推出!大量比重较轻的

高强度铝"钛合金"复合材料等新材料在航空工业中得到推

广应用# 但飞机中重要承力结构件"连接件"紧固件和传动系
统零件等仍将大量应用高强度钢 $ 高强度钢具有高的比强
度%良好的疲劳性能和工艺性能!且价格低廉!特别是超高强

随飞机性能的不断提高!对制造关键承力件所用的高强度钢提出了更高的要求!向着超高强"高韧性和耐蚀的方向发展!相继

蕴育而生了 $%.() 超高强度钢 /0.&1!"23&’&! 和 24*+45&!!#24*+45&!!$"#$%&’()&"$*#+%,%具有优良的综合性能!使用强度
达到 &678+-9!断裂韧性不低于 &&!+-9&:&;"’同时还具有良好的抗疲劳"抗应力腐蚀性能’为保证合金的综合性能!对合金中的杂

质元素的含量要求严格!特别是痕量元素 -要求达到双零级$-!!<!!&=%’ 本文通过对目前国内外对合金中痕量元素 - 分析的主
要分析标准比较!结合 "#$%&’()&"$*#+%,超高强度钢不含>"(?"@9"A"@)"B*"2C 等干扰元素的特点!制定了以乙酸丁酯萃取磷
钼蓝光度法进行分析!不经沉淀分离!一步萃取的简便测试方法!测定痕量元素 - 下限为 !<!!&=!相对标准偏差 DEF 小于 #!=’

超高强度钢(痕量元素 -(分析方法
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度钢在航空产品上具有广泛应用前景 !"#$%!
为了满足现代航空航天材料的要求"先后发展了低合金

超高强度钢"中合金超高强度钢和高合金超高强度钢 !&#’%! 近
年来"随飞机性能的不断提高"国内外一直致力于超高强度
不锈钢的研究" 并取得了较大的进展" 开发的具有低 (#高
()#高合金超高强度不锈钢"该类钢具有优良的综合性能"主
要用于有抗腐蚀性能要求的超高强度构件 !*%! 由于合金中杂
质元素的含量对材料性能的影响是至关重要"新型超高强度
钢 对 化 学 组 成 的 要 求 愈 加 严 格 ! 新 近 开 发 的

+$(,"&-."+()$/,0 钢是一种含高 (,$"&1%#高 -.$"+1%的高
纯度超高强度钢"对杂质元素含量的控制十分严格"杂质元
素的含量大都已经要求到双零级"如 2!3433"1#56!343371
等"因此"准确地分析合金中含量甚微的杂质成了控制其冶
金质量的重要环节!
关于合金中痕量元素 2 的分析"目前美国$589/ 0$7$%#

国标 :;<9 ++$4’+&"=>>!>%#航标 ?; 7++34>&"==7!=%中的方法

均有各自的局限性! 例如"589/ 0$7$中测 56的方法下限虽
可达 3433$1"但需过滤 & 次"电解 " 次"萃取 " 次"还要用到
剧毒药品氰化钠! 同时"仪器分析法测量下限偏高"无法满足
+$(,"&-."+()$/,0 钢分析痕量元素 2 的要求"而且操作过程
极其繁琐"分析周期很长!
因此" 本文根据 +$(,"&-."+()$/,0 钢中不含 @#-A#9B

等难处理元素的特点"对于合金中痕量元素 2 的分析"参考
国标 :;<9 ++$4’+&"=>> 中的方法进行测试方法优化" 最终
确定了以乙酸丁酯萃取磷钼蓝光度法进行分析"在保证了准
确度的前提下"简化了繁琐的操作!

! 试验方法和仪器
!"! 试验设备与原理
试验仪器设备采用 *++型光栅分光光度计!
试验方法’在硝酸介质中 "磷与钼酸铵生成的磷钼杂多

酸以乙酸丁酯萃取后" 用氯化亚锡还原并反萃取至水相"于
波长 ’>3CD 处测量其吸光度 !*#>%!

!"# 试验试剂
试验试剂为盐酸 "优级纯"!E"4"=F<DG(盐酸’"H7(硝酸’

"I+(硝酸’"I+(将硝酸$优级纯"!E"4&+F<DG%煮沸"除去二氧
化氮"冷却后稀释(高氯酸"优级纯"!E"4’*F<DG(亚硝酸钠溶
液"浓度为 "33F<G(钼酸铵溶液 "浓度为 "33F<G(氯化亚锡溶
液"浓度为 "3F<G!称取 "F 氯化亚锡$8C(6+)+?+J%溶于 >DG 盐
酸中"用水稀释至 "33DG"即用即配(乙酸丁酯"分析纯!
磷标准溶液 5’浓度为 "33!F<DG! 称取 34&$=$F$精确

至!34"DF% 基准磷酸二氢钾 $K?+2J&%$预先经 "37"烘至恒
重%"用适量水溶解"加入 "3DG 硝酸"移入 "333DG容量瓶中"
用水稀释至刻度"摇匀!

磷标准溶液 ;’浓度为 +!F<DG! 移取 +3433DG 磷标准溶
液 5 置于 "333DG 容量瓶中"加 7DG 硝酸"用水稀释至刻度"
摇匀!

!"$ 试验分析步骤
!"$"! 试料量和空白试验
称取 +$(,"&-."+()$/,0钢 "43333F!
与试料的测定平行" 并按同样的操作步骤做空白试验!

各种试剂及用量与测定试料的试剂及其用量完全相同!

!"$"# 测定
将试料置于 "73DG 烧杯中"加入 $3DG 硝酸""3DG盐酸"

低温加热至试料完全溶解! 加入 "3DG 高氯酸"加热蒸发"冒
烟至烧杯内部透明并回流 7L’D.C"蒸发至近干"冷却!
加入 $3DG硝酸"加热溶解盐类"滴加亚硝酸钠溶液还原

铬$MN%至铬$NNN%并过量数滴"煮沸除去氮的氧化物"冷却至室
温(将溶液移入 "33DG 容量瓶中"用水稀释至刻度"摇匀!
自所得试液中移取 "3433DG 置于 "33DG 分液漏斗中"加

入 "7DG 乙酸丁酯#7DG 钼酸铵溶液"剧烈振荡 &3L’3O"静置
分层后"弃去下层水相"加 "3DG 盐酸"振荡 "7O"静置分层后"
弃去下层水相(加 "7433DG 氯化亚锡溶液"振荡 +3L$3O"静置
分层!
将水相移入 $PD 吸收皿中"以水为参比"于分光光度计

波长 ’>3CD处测量显色液的吸光度"减去空白试验溶液的吸
光度"在工作曲线上查出相应 2 量!
!"$"$ 工作曲线的绘制
移取 3#"433#+433#$433#&433#7433DG 的 2 标准溶液 ;"分

别置于 ’ 个 "33DG 分液漏斗中" 加 $DG 硝酸" 用水稀释至
"3DG"以下按 "4$4+ 中第 $ 步骤自加入 "7DG乙酸丁酯开始进
行"测量其吸光度并减去零浓度溶液的吸光度 "以 2 量为横
坐标"吸光度为纵坐标"绘制工作曲线!

!"$"% 分析结果的计算
按式$"%计算 2 的含量"有

2$Q%E !"#"3#$

!3
$"33 $"%

式中"!"为从工作曲线上查得的 2 量"!F(!3为显色试液中

所含的试料量"DF!

# 结果与讨论
由于 +$(,"&-."+()$/,0钢中 2 的含量较低" 首先采用

了航标 ?; 7++34>&"==7 中的*三氯甲烷#正丁醇萃取磷钼蓝
分光光度法+进行试验"测得国外样品中 2含量小于 3433"1"
约为 3433371! 由于采取增大称样量方法"试料量为 "43333F"
而此法又需沉淀分离"沉淀量非常大"所以操作异常繁琐"分
析周期长!

+$(,"&-."+()$/,0 钢不含 @#-A#9B#M#9.#R)#5O 等干
扰元素"可以在国标 :; ++$4’+&"=>>的基础上"确定了不经
沉淀分离"一步萃取的*乙酸丁酯萃取光度法+进行痕量 2 的
分析!

#"! 方法的准确度和精密度
称取国外样品 "43333F数份"分别加入 +!F<DG的 2 标准

溶液 7DG$"3!F"相当于 3433"31含量%#"3!F<DG 的 2 标准溶
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液 !"#$!!""!%"相当于 "&"!"’含量#"并以国外样品本身为
试样空白"按试验方法进行操作"测得结果见表 !$ 从表 ! 可
见 " 对于含量 "&""!"’的 (" 回收率可达 )*&"’ "+,- 为
)&./’" 对于高含量 "&"!"’的 (" 回收率达 !".&"’"+,- 为
!&0"’"效果较好$

!"! 样品应用试验
对 0123!.45!0261738 钢国外样%国产样%合成样品进行

了试验" 并且对样品及部分合成样品还进行了氯仿9正丁醇
萃取光度法对比"结果见表 0$ 可以看出"乙酸丁酯萃取分光
光度法可适用于 0123!.45!0261738 钢中痕量 ( 的分析"具
有较好的准确度和精密度"操作简便"分析周期快$

# 结论
本 文 以 国 标 :;<= 001&>0&!)// 为 基 础 " 制 定 的

0123!.45!0261738 钢中痕量 ( 的分析方法" 不经沉淀分离"
一步萃取"准确度%精密度完全满足需要$ 与 :;<= 001&>0&
!)// 和 ?; @00"&/&!))@ 的方法相比" 此方法具有快速%简
便的特点"节约了分析过程中的人力和物力$
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表 + , 的准确度和精密度!单位#-"

./01% + 2))3’/)4 /(5 6’%)7*78( 8& , 93(7:; -<

加入量 测得的回收量 平均值 精密度
平均

回收率
+,-
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表 ! !#=8+>?7+!=’#@8A钢和合成样品的试验结果!单位#-"
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样品
氯仿9正丁醇萃取
光度法

乙酸丁酯萃取

光度法
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&
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$推理小游戏%参考答案

根据张三和李四的供词的真伪# 可以将张平的死因列表
如下$
如果张三的供词是真的# 那么张平被李四所杀害或自杀

或意外事故%
如果李四的供词是真的#那么张平被谋杀或自杀%
如果张三的供词是假的#那么张平被谋杀但非李四所为%
如果李四的供词是假的#那么这是一场意外事故&
由于无论这两人的供词是真是假# 警察的两个假定覆盖

了一切可能的情况#又由于两个假定不能同时适用#所以只有
一个假定是适用的&
假设 ! 不能适用#因为如果这个假定能适用#则李四的供

词就不是实话& 所以只有假定 0 是适用的&
既然假定 0 是适用的#那李四的供词就不能是虚假的#所

以只有张三的供词是虚假的& 于是#张平必定是死于被谋杀&
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