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代替GB 223. 21-82

主肠内容与适用范围

本标准规定了用5-Cl-PADAB分光光度法测定钻量。

本标准适用于碳素钢和合金钢中钻量的测定.测定范围;0.005 00o'v0.5000.

2方法提要

    试样经酸溶解后，在pH 7-8的溶液中，5-Cl-PADAB与二价钻生成的配合物经稀硫酸酸化后，呈

现稳定的紫红色，测量其吸光度。

试荆

盐酸(pl. 19 g/mL).
盐酸(1+1).

硝酸(pl. 42 g/mL).

硫酸(1+3).
硫酸一磷酸混合酸:将150 mL硫酸(p1. 84 g/mL)，缓慢倒入700 ml,水中，并不断搅拌，稍冷，再加

3

3.1
3.2
3.3
34
3.5
入150 mL磷酸印1. 69 g/mL),混匀。

3-6 氨水(1+1).

3.7 无水乙酸钠溶液(50YO).

3.8 柠檬酸铁溶液((1000).

3.9 4-C(5-氯一毗吮)偶氮-1,3一二氨基笨(5-Cl-PADAB)溶液(0.05%):称取0. 25 g5-Cl-PADAB置于
150 mL烧杯中，加人50 mL水，滴加10滴盐酸((3.2),微热溶解后，冷却至室温，移入500 mL容量瓶

中，用水稀释至刻度，混匀。

3.10 钻标准溶液

3.10.1 称取0.1000g金属钻(99. 9 以上)，置于150 mL烧杯中，加入15 mL硝酸(3.3),盖上表皿，
加热溶解后，冷却至室温，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀.此溶液1 mL含100 fig钻。

110.2 移取10. 00 mL钻标准溶液(3. 10. 1)置于200 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

1 mL含5 <<g钻。使用前配制。
110.3 移取 5. 00 mL钻标准溶液((3.10.1)置于250 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

1 mL含2 Wg钻。使用前配制。
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4 分析步骤

4.1 试样量

    称取0.100 0 g试样。

4.2 测定

4.2.1将试祥((4.1)置于100 mL烧杯中，加人10 mL硫酸一磷酸混合酸(3.5)，盖上表皿，微热溶解。滴
加硝酸(3.3)氧化，蒸发至冒硫酸烟 1̂-2 min。难溶于硫酸一磷酸混合酸(0.5)的试样，先用适宜比例的盐

酸0.1)一硝酸(3.3)混合酸溶解后，再加10 mL硫酸一磷酸混合酸(3.5)，加热燕发至冒硫酸烟。如仍有不
溶碳化物，小心滴加硝酸(3. 3)至碳化物全部分解，再燕发至冒硫酸白烟。取下稍冷。

4.2.2 加入20 mL水，微热溶解盐类。冷却至室温，移人容量瓶中(含钻量为。.005%一。.050%，移人

50 mL容量瓶中;大于。.050%-0.50环，则移入100 mL容量瓶中)，用水稀释至刻度，混匀。
4. 2.3 移取试液2份(含钻量为0. 0050a-0. 050%，移取10. 00 mL;大于 0. 050%一。.50%，移取

5. 00 mL)，分别置于50 mL容量瓶中，各加入5 mL柠檬酸按溶液(3.8)，分别按4.2.3.1及4.2. 3.2进

行。

4. 2.3.1 显色液:以氨水(0.6)调节溶液至pH7-8，加入5 mL无水乙酸钠溶液(3.7),2. 0 mL5-CI-
PADAB溶液((3.9)，在沸水浴中保温5 min，取出，流水冷却至室温，加20 mL硫酸((3.4)，用水稀释至刻
度，混匀。

4. 2. 3.2 参比液:加入与显色液调节pH7-8时所用的相近量的氨水((3. 6)，加5 mL无水乙酸钠溶液

(3. 7),20 mL硫酸(3.4),2,0 mL5-Cl-PADAB溶液(3.9)，用水稀释至刻度，混匀。
4.2.4将部分显色液移入吸收皿中(含钻量为0.00500-0.050̂o，用2-3 cm吸收皿;大于0.050%一

。.50%，用1-2 cm吸收皿)，以参比液为参比，在分光光度计上于波长570 nm处，测量其吸光度。

4.2.5 从工作曲线上查出相应的钻量。

4.3 工作曲线的绘制

    移取。. 00,0. 50,1.00,2.00,4.00,6.00 mL钻标准溶液，分别置于50 mL容量瓶中，各加入 5 mL

柠檬酸钱溶液0.8)。不加钻标准溶液的一份按4.2. 3.2操作，此为参比液。加钻标准溶液的A份，按

4.2.3.1操作，此为显色液。以下再按4.2.4操作。.

    以所得的各显色液的吸光度值为纵坐标，以相应的钻量为横坐标绘制工作曲线。
    注:如试样含钻量为 。. 005%-0. 050%，用钻标准溶液(3. 10.3);大子 0. 050%-0. 50%，则用钻标准溶液

          (3.10.2),

5 分析结果的计算

    按下式计算钻的百分含量:

COM =默X 100

式中:V— 试液总体积,mL;

    V,— 分取试液体积,mL;

    m,— 从工作曲线上查得的钻量'g;
      二— 试样量，9。

6 精密度

本标准的精密度是在199。年选择6个水平申8个实验室共同试验结果确定的。精密度见下表。
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水平范围，% cmim> 重 复 性 再 现 性 R

0.010-0.34 r=0. 000 779 0+0. 070 11 m R=O. 001 364+0.128 7 m

    如果两个独立测试结果之间的差值超过表中所列精密度函数式计算出的重复性或再现性数值，则

认为这两个结果是可疑的。
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      附 录 A

精密度试验原始数据

      (补充件)

表 A1

义 1 2 3 4 5 6

1

0.0100

0.0100

0.0090

0.0175

0.0170

0.0168

0. 0557

0.0563

0. 0556

0.121

0. 122

0. 123

0. 197

0.197

0.200

0.336

0. 335

0. 340

2

0.0090

0.0085

0.0095

0.0150

0.0160

0.0160

0.0565

0.0525

0. 0565

0. 121

0. 118

0. 118

0.188

0.186

0.178

0.320

0. 340

0.336

3

0.0106

0.0099

0.0107

0.0181

0.0184

0.0181

0.0550

0.0557

0.0550

0. 127

0.126

0. 126

0.194

0. 199

0. 196

0.341

0.340

0. 342

4

0.0132

0.0115

0.0130

0.0200

0.0200

0.0180

0. 0620

0.0560

0.0640

0. 146

0. 140

0. 142

0. 194

0. 206

0.208

0.352

0.354

0. 360

5

0.0096

0.0100

0.0100

0.0165

0.0160

0.0160

0.0545

0.0552

0. 0550

0. 122

0.123

0. 125

0.201

0.203

0. 203

0. 334

0.342

0.340

6

0.0116

0.0093

0.0112

0.0169

0.0157

0.0169

0. 0568

0. 0555

0.0565

0.120

0. 133

0. 134

0. 198

0. 185

0.183

0. 329

0. 302

0. 305

7

0.0109

0.0100

0.0105

0.0161

0.0165

0.0170

0. 0626

0.0604

0.0590

0. 130

0. 130

0. 130

0. 206

0. 212

0. 207

0.345

0.337

0. 355

8

0.0112

0.0105

0.0100

0.0165

0.0168

0.0155

0.0535

0.0520

0.0531

0. 122

0.120

0.135

0. 195

0.205

0.215

0. 348

0. 365

0. 346
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附 加说明 :

本标准由中华人民共和国冶金工业部提出。
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