
化学镀溶液分析 

第一节化学镀铜溶液分析 

   (一)硫酸铜的测定 

1．方法摘要 

    在微酸性溶液中，铜离子和碘化钾定量地反应生成碘，以硫代硫酸钠滴定，可测出铜含

量。以淀粉为指示剂 

 

    碘化亚铜能吸附碘，使终点不明显，因此加入碗氰酸铵，使碘化亚铜转化为溶解度更小

的硫氰酸亚铜，表面不再吸附碘素，可以敏锐地显示终点。 

 

  2．试剂 

  (1)1：1 硫酸。 

  (2)氟化氢铵，固体。 

(3)20％碘化钾溶液。 

(4)0．1mol 标准硫代硫酸钠溶液，见本篇附一 Fl．8。 

  (5)淀粉指示剂，见本篇附二 F2．15。 

(6)10％硫氰酸铵溶液。 

   3．分析步骤 

   用移液管吸取化学镀铜液 5mL，置于 25mL 锥形瓶中，加水 50mL，加 l：1硫酸 4mL～6mL，

使溶液呈微酸性，加氟化氢铵 2g～3g，加 20％碘化钾溶液 10mL，立即以 0．1mol 标准硫代

硫酸钠溶液滴定至淡黄色。加淀粉指示剂 5mL，滴定至蓝色将近消失，加 l0％硫氰酸铵溶液

10mL，再滴定至蓝色消失为终点。 

4．计算 

含硫酸铜 

 

式中：C 为标准硫代硫酸钠溶液的摩尔浓度；V 为耗用标准硫代硫酸钠溶液的体积(mL)；

0．2497 为 n 为试样的体积(mL)。 

(二)酒石酸钾钠的测定 

1．方法摘要 

    在酸性溶液中，高锰酸钾能定量地将酒石酸钾钠中的酒石酸氧化成二氧化碳，过量一滴

高锰酸钾使溶液呈红色，用以指示终点。 

    2．试剂 

    ①20％硫酸溶液。②0．02mol 标准高锰酸钾溶液，见本篇附一 Fl．5。 

    3．分析步骤 

    用移液管吸取化学镀铜溶液 10mL。置于 100mL 容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。吸取稀

释液 10mL，置于 250mL 锥形瓶中，加水 50mL、20％硫酸 15mL，加热至 70℃，用 0．02mol

标准高锰酸钾溶液滴定至淡红色，在 30s 内不褪色为终点(滴定时溶液温度必须保持 70℃左

右)。 

4．计算 



含酒石酸钾钠 

 

式中：V 为耗用标准高锰酸钾溶液的体积(mL)；T 为高锰酸钾溶液对酒石酸钾钠的滴定

度。5．附注 

    (1)本分析方法因溶液中有甲醛，结果偏高。 

    (2)准确称取一定量的酒石酸钾钠(分析纯)，按上述方法同样操作，以求出高锰酸钾溶

液的滴定度。 

(三)甲醛的测定 

1．方法摘要 

    镀液中甲醛与过量的亚硫酸钠生成氢氧化钠．以标准盐酸溶液滴定。 

 

    2．试剂 

    混合指示剂(配制方法见附注) 

①0．1mol 标准盐酸溶液，见本篇附一 Fl．2。②1mol 亚硫酸钠溶液。 

3．分析步骤 

    用移液管吸取化学镀铜溶液 5mL，置于 250mL 烧杯中，加水 5mL 及混合指示剂 1mL，用

0.1mol 标准盐酸溶液调至紫色转为蓝色。 

    另取 1mol 亚硫酸钠溶液 20mL、加混合指示剂 1mL、用 0．1mol 标准盐酸溶液滴定至紫

色消失呈黄绿色(要注意观察)。将以上二液混合，反应产生氢氧化钠，再以 0．1mol 标准盐

酸溶液滴定至蓝色为终点。 

  4．计算 

含甲醛 

 

式中：c 为标准盐酸溶液的摩尔浓度；V 为耗用标准盐酸溶液的体积(mL)；0．030 为 

n 为试样的体积(mL)。 

    5．附注 

    (1)在调节 pH 值时，由于颜色变化不太明显，特别是在调节亚硫酸钠时，需要加倍留意。

(2)此分析方法结果稍有偏低。 

    (3)混合指示剂(pH=9)，1 份 0．1％百里酚蓝(50％乙醇液)，与 3 份 0．1％酚酞(50％

乙醇溶液混合)。颜色由黄(酸性色)变绿再变紧(碱性色)。 

(四)氢氧化钠的测定 

1．方法摘要 

    因碳酸根于扰氢氧化钠的测定，加人氯化钡使生成碳酸钡沉淀分离，以酚酞作指示剂，

用标准盐酸溶液滴定。 

  2．试剂 

  ①10％氯化钡溶液。②酚酞指示剂，见本篇附二 F2．3。③0．1mol 标准盐酸溶液。见本

篇附——Fl．2。 

    3．分析步骤 

    用移液管吸取化学镀铜液 5mL，置于 250mL 容量瓶中，加水 50mL，加 l0％氯化钡溶液

20mL，加水稀释至刻度，摇匀，干纸过滤。用移液管吸取此滤液 50mL，置于 250mL 锥形瓶

中，加水 50mL 及酚酞指示剂数滴，用 0．1 mol 标准盐酸溶液滴定至红色消失(30s 不复现

为终点)。 



4．计算 

含氢氧化钠 

 

式中：c 为标准盐酸溶液的摩尔浓度；V 为耗用标准盐酸溶液的体积(mL)；0．040 

 

(五)氯化镍的测定 

1．方法摘要 

    镍在溶液中以氯化镍的形式存在，可用测定 C1
-
的方法定量地测定镍，以标准硝酸银滴

定氯离子，以铬酸钠为指示剂。 

 

    2．试剂 

①饱和铬酸钾溶液。②0．1mol 标准硝酸银溶液，见本篇附一 Fl．10。 

3．分析步骤 

    用移液管吸取化学镀铜溶液 5mL，置于 250mL 锥形瓶中，加水 50mL，加饱和铬酸钾溶液

3 滴～5 滴，以标准 0．1 mol 硝酸银溶液滴定至生成白色沉淀略带淡红色为终点。 

  4．计算 

含氯化镍 

 

式中：C 为标准硝酸银溶液的摩尔浓度；V 为耗用标准硝酸银溶液的体积(mL)；0．2367 为 

n 为试样的体积(mL)。 

第二节化学镀镍溶液分析 

一、镍的测定 

1．方法摘要 

    本法在盐酸溶液中用过氧化氢，氧化亚铁及低价磷酸盐，将溶液蒸至近干，以除去大量

盐酸及过氧化氢。然后在氨溶液中，以紫脲酸铵为指示剂，用 EDTA 溶液滴定。三乙醇胺和

Fe 在碱性溶液中生成稳定的络合物，以除去铁的干扰。 

    2．试剂 

    ①盐酸，相对密度 l．19。②30％过氧化氢。③三乙醇胺。④氨水。相对密度 0．89。

⑤紫脲酸铵(固体)。⑥0．05mol 标准 EDTA 溶液，见本篇附一 Fl．14。 

    3．分析步骤 

    用移液管吸取化学镀镍液 5mL，置于 300mL 锥形瓶中，加盐酸 2mL 及 30％过氧化氢 2mL，

煮沸并蒸发至近干，加水 100mL。如蒸发时有盐类析出，摇动使溶解。加人三乙醇胺 2mL，

氨水 12mL，紫脲酸铵少许。以 0．05mol 标准 EDTA 溶液滴定至由棕黄色转为紫色为终点，

近终点时滴定速度要慢些。    

  4．计算     

含硫酸镍 

 

式中：C 为标准 EDTA 溶液的摩尔浓度；V 为耗用标准 EDTA 溶液的体积(mL)；0．2808 为 



n,为试样的体积(mL)。 

二、次磷酸钠及亚磷酸钠的测定 

(一)方法一(硝酸铈滴定法)    ． 

方法摘要：在化学镀镍过程中，次磷酸盐发生下列反应： 

 

    反应生成的亚磷酸盐也具有还原性，但在化学镀镍溶液中，它不能像次磷酸盐一样将镍

还原，因此二者应分别进行测定。 

    在硫酸溶液中，当温度控制在 60℃以下时，高铈盐可以将次磷酸盐定量地氧化成亚磷

酸盐而氧化反应不再继续进行。 

 

    氧化反应在 60℃时需 30mm，在室温需数小时，氧化反应完成后，过量的高铈盐可以用

亚铁滴定，以试亚灵(Ferroin)指示反应终点。 

 

    根据高铈和亚铁的耗用量，可以计算出次磷酸盐的含量。 

    当温度升高至 80℃或 100℃时，氧化反应继续进行，次磷酸盐及亚磷酸盐均被高铈氧化

成正磷酸。 

 

    如果将次磷酸盐和亚磷酸盐在过量的高铈盐存在下煮沸 30min，氧化反应能定量地进

行。当用亚铁滴定过量高铈盐后，即可以测得次磷酸盐和亚磷酸盐的总量，再据以计算出亚

磷酸盐的含量。 

    镀液中常有的亚铁离子能使高价铈还原，对测定有干扰，但亚铁和高铈的氧化还原反应

瞬时完成，因此可在氧化次磷酸盐之前，先用高铈盐将亚铁氧化(试亚灵作指示剂)以消除它

的干扰。 

  1．次磷酸钠的测定 

    (1)试剂：①l：5 硫酸溶液。②试亚铁灵。③0．1mol 标准硝酸铈铵溶液。0.1mol 标准

硫酸亚铁铵溶液，见本篇附一 Fl．7。 

    (2)分析步骤：用移液管吸取化学镀镍液 5mL，置于 250mL 锥形瓶中，加 l：5 硫酸 l5mL

及试亚铁灵 l 滴，如溶液呈红色，表示有亚铁存在，逐滴加入 0．1mol 硝酸铈铵溶液至红色

消失(不计用量)。然后从滴定管中加人 0．1mol 标准硝酸铈铵溶液 25mL～30mL(每含

NaH2P02·H2O 1g／L，加入 1mL，再过量 15mL)，在 60℃水浴中放置 30min，冷却，加入试亚

铁灵 l 滴，以 0．1mol 标准硫酸亚铁铵溶液滴定至突然转红色为终点。 

(3)计算： 

含次磷酸钠 

 

式中：C1为标准硝酸铈铵溶液的摩尔浓度；V1为耗用标准硝酸铈铵溶液的体积(mg)；C2为标

准硫酸亚铁铵溶液的摩尔浓度；吃为耗用标准硫酸亚铁铵溶液的体积(mL)；0．053 为 

；n 为试样的体积(mL)。 

    2．亚磷酸钠的测定 



    (1)试剂：①l：5 硫酸溶液。②试亚铁灵。③0．1mol 标准硝酸铈铵溶液。④0．1mol

标准硫酸亚铁铵溶液，见本篇附一 Fl．7。 

(2)分析步骤：用移液管吸化学镀镍液 2．5mL，置于 250mL 锥形瓶中，加水 8mL，1：5

硫酸 l5mL 及试亚铁灵 l滴，如溶液呈红色，滴加 0．1mol 标准硝酸铈铵溶液至红色恰消失(不

计用量)。然后自滴定管加入 0．1mol 标准硝酸铈铵溶液 40mL～50raL(每含 NaH2P02·H201g

／L，加入 1mL， Na2HP031g／L 加入 0．5mL，再过量 l5mL)，将锥形瓶盖好，加热煮沸，用

小火保持沸腾 30min，并注意勿使过多的水分蒸发掉，冷却，加试亚铁灵 1 滴，以 0．1 mol

标准硫酸亚铁铵溶液滴定至突然转红色为终点。 

(3)计算： 

含亚磷酸钠 

 

式中：C1为标准硝酸铈铵溶液的摩尔浓度；V1为耗用标准硝酸铈铵溶液的体积(mG)；C2为标

准硫酸亚铁铵溶液的摩尔浓度；％为耗用标准硫酸亚铁铵溶液的体积(mE)；A 为溶液中

NaH2P02·H20 含 

 

    (4)附注： 

    ①上述次，亚磷酸盐的测定方法对含有柠檬酸盐之类的有机盐的溶液不适用，结果偏高

很多。②测定次磷酸钠盐时，水浴温应保持不超过 60℃，否则亚磷酸盐可能被氧化，使结

果偏高。③本法可在亚磷酸盐存在的情况下，直接测定次磷酸盐，使速度加快并结果正确。 

    (二)方法二(碘量法) 

    方法摘要：本法基于次磷酸和亚磷酸与碘在碱性和酸性溶液的不同反应，在酸性溶液中，

次磷酸能定量地被碘氧化，而亚磷酸则在数小时内仅小部分被氧化，但在碳酸氢钠溶液中，

亚磷酸钠能很快地被氧化完伞．而次磷酸则不起反应． 

 

    当亚磷酸存在时，次磷酸的测定包括两个步骤： 

    (1)将含次磷酸和亚磷酸的溶液，先在酸性溶液中用碘将次磷酸氧化成亚磷酸(氧化完全

需 10h 以上)，再以碳氢酸钠将溶液调节至碱性，使亚磷酸氧化成正磷酸，根据耗用碘量测

得次磷酸和亚磷酸总重。 

    (2)另取一份试样，在碳氢酸钠溶液中，用碘氧化亚磷酸，根据耗用碘量，测得亚磷酸

含量。(1)和(2)之差，即相当于次磷酸的含量。 

 

    1．次磷酸钠的测定 

    (1)试剂：①l：5 硫酸溶液。②0.1mol 标准碘溶液，见本篇附一 Fl．9。③碳氢酸钠(固

体)。④5％碳氢酸钠溶液。⑤醋酸。⑥0．1mol 硫代硫酸钠溶液，见本篇附一 Fl．8。 

    (2)分析步骤：用移液管吸取化学镀镍液 2．5mL，置于 50mL 碘量瓶中，加 l：5 硫酸 l5mL

及 0．1mol 标准碘溶液约 40mL(每含 NaH2P02·H201g／L，加入 1mL，NaHP0.1g／L，加 0．5mL，

再过量 15mL)。盖好瓶塞，放置 10h 或过夜，将溶液以冰水冷却(防止在中和时碘挥发掉)，

用以水调成浆状的碳氢酸钠中和，再加入 5％碳氢酸钠溶液 20mL，盖好瓶塞，放置 1h，将

溶液以醋酸酸化。以 0·1mol 标准硫代硫酸钠溶液滴定至淡黄色，加入淀粉指示剂约 2mL～



3mL，继续滴定至蓝色消失达 1min 为终点。 

   (3)计算 

含次磷酸钠 

 

式中：C1为标准碘溶液的摩尔浓度；v1为耗用标准碘溶液的体积(mL)；C2为标准硫代硫酸钠

溶液的摩尔浓度；V2为耗用标准硫代硫酸钠溶液的体积(mL)；A 为溶液中 Na2HP03含量(g／L)；

0·0241 为 

 

  2．亚磷酸钠的测定 0 

  (1)试剂：①5％碳氢酸钠溶液。②o．1mol 标准碘液，本篇附一 Fl．9。③醋酸。(0.1mol

硫代硫酸钠溶液，见本篇附一 Fl．8。⑤淀粉指示剂，见本篇附二 F2．5^    、 

    (2)分析步骤：用移液管吸取化学镀镍液 5mL，置于 50mL 碘量瓶中，加水稀释至 50mL，

加 5％碳氢酸钠溶液 20mL 及 0．1mol 标准碘溶 30mL-40mL(每含 NaHP031g／L，加入 1mL，再

过量 l5mL)，盖好瓶盖，放置 1h，开启瓶塞，以醋将溶液酸化，以 0．1mol 硫代硫酸钠溶液

滴定至淡黄色，加人淀粉指示剂 3mL，继续滴定至蓝色消失 1min 为终点。 

    (3)计算：    ． 

含亚磷酸钠 

 

式中：C1为标瘫碘溶液的摩尔浓度；V1 为耗用标准碘溶液的体积(mi)；C2为标准硫代硫酸钠

溶 液 的 麈 尔 浓 序 ： V2 为 耗 用 标 准 硫 代 硫 酸 钠 溶 液 的 体 积 (mL) ； 0 ． 063 为

 

 


