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硫   铁

1 范圃

本标准规定 r硫铁 (Γcs)的技术要求、试蝓方法、捡蝓规则及包装、贮存、运蝓和啦鲮证明仍。
本标准适用 】

·
冶炼、铸逍用的硫铁 v

2 规范性引用文件

F91义件时 J=本 义件的应用煺必不 Ilf少的。凡矮注 H期的引用义件·仅沣 H期的版本适用 f-本义
件。凡踺不rF~"朗 的JJ丨 用史件 ,其擞新版本(包括所有的碜改申)通用 T-本文件。

(冫 B/′T36m 铁个金骑收、包装、储运、标芯和质蛱证明 ⒔的 ·般规定
G即
·I4010 钦含金化学分析用试样的采取和制锸
GI)/T8170 数们碜约规则圬汲限数使的茯示和判定
Gl讠 /t′ 13247 铁合金产晶桠度的取样和掩测方法

3 技术要求

3,1 牌号、化学成分
硫铁的牌刂、化学战分应符禽丧 1的规定勹

3,2 裰度

毓铁的拉度应符禽表 2的规定。

4 试骏方法

4.1 取样

按 CB/T4010规定的取样方汝进行。
4,2 倒样

试样的制备按 Gb′
'r′ 4o1o规定的制样方法进行。

表 1

化学成分范甾/%
脾 F,t

(Γ r

≤θ.⒛

≤θ.⒃

Ti lVn

Fc龆 s

reⅡ 9

23.O^-2?.0 ≤(0.o30 ≤ 1'o

≤ !,o≤、0。 030

注 :Cr、 '1、 、P、 Mn苓 介惫猥槲双力协议ⅡJ不仵为交货条件。

轻 2

枝 级     技躞/twn   {-ˉ -

ˉ̄ -- 灬̄一ˉ  ◆ -ˉ -̄-—     -ˉ¨。̄-。△-—ˉ
I    ∷    Io~sO   |
2      }      。、̌ :o      ∷

执度俏拌(厥擞分敬 )`′ %

饰 ⒈物 筛下物

筛t物≤$.0,擞 廴执度≤slln,t,I

筛 t物《s.θ ,擞人拉度
`托
nlrp.

筛 卜物《 1θ

饰卜物
`lo≤∶3
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4,3 化学成分分析

化学成分分析饨淡 3

4.4 杖皮检涮

粒度的取样和检测应符合 GI;/TI3247的 规定。

5 检验规则

5.t 质盘验收

硫钦的质磁验收应符舍 (jB/T36⒃ 的规定。

5,2 缚批

按闷牌盱硫禽磁桕近的儿炉锍铁缀成 ^批交货 ,每批皎擞应不超过 ⒛t,间批产品呻 ,批次内硫含镦

之落应不超过 2.0%。

6 包装、标志、贮存、运钿和质盘证明书

61 硫铁采朋铁桷或明缃袋包装 ,每桶净暖 sOkg或 100k8,每袋净嗄约 lO∞砾 ,也 ltf按篱方费求包装。
6,2 产品的钚志、贮存、运榆和质蠹证明 |l应符介 GB/T3650的规窟。

勇泛3

胖 I.t 充絮

s

Γe

分拼方法

技附录 Λ进衍

按附砍 B进彳f

o
〓

⒈

按附玻 C遴仔

按附9tr〉进衍

P 按附欢 E进和F

按附琅「进行
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跗 录 A
〈规范挂跗录 )

磙酸钡戚虽法溺定饿邋

A。 1 范囵

本方法规定 r硫酸钡霓睽法测定硫饮屮的硫禽擞。

本方法适9H【
′
硫铁屮质蚶分敬 20,09‘ ~35,o%锍潋的测定。

A.2 规范性引用文件

下列文件时 I1本 义件的应用煺必不 rlf少的b凡是注 L丨 期的引用义件 ,仪注日朋的版本适川于本义
件◇凡煺不注 H期的引用义件 ,其掇新版本 (包括所有的修改唯)适 9丨Ir本文僻。
GB/T‘!010 钦介畲化学分析川试样的采取和制备
GB/T⒃8z 分析灾验窜用水规格和试验方法
(芯/T8170 数俊碜约规则、极限数值的戊肉t和浏定

A.3原理

试料用碳暧钠 过筏化钠混禽熔刺熔触 ,将锍佤化为硫暧盐 ,水没取 ,过漶除丿t筏氧化物、碳睃盐苓

沉淀。在稀盐暧溶液屮加人氖化钡 ,使毓酸根定潋隹成硫暧钡沉淀 ,灼烧 ,称 擞硫暧钡、汁箅蹴的

禽擞。

A.0 试剂

F+分析过稷屮,仅使产H认 ,f的分析纯试猁和符含 G⒊T66gz规定的 :级及⊥级以~⒈纯度的水◇
A,4,1 碳梭钠⋯过墩化钠混禽熔刹 :ˉ份尢水碳谀钠 圬 讠份过氧化钠混匀。
A,4.2 盐酸 ,l}1。

A.4.3 篾瓴化钠溶yJt,药 0〃 1'。

A.4,4 硝酸银溶液 ,lO〃 1'。

A。 4,5 叩基橙溶液 ,18/I'。

A.4,6 氨化钡溶滚 ,lO0￠ 1'dOOg甄化钡溶 J=通蜇水中,过漶后用水稀释弪 Ⅱ冫,混匀氵
A.4,7 氖化钡 盐暧洗液:1g飙化钡溶于适擞盐漱(1+99)中 ,过漶后用攮酸〈l{")稀释下 lt'。
A.4.8 碳艘钠溶液 ,⒛〃 I'。

A。 5 试样

按 GB/T40I0的规定制备试样 ,试样应仑郎邋过 0.088:丫un筛孔 b

A,6 分析步吁

A,6,1 涮定次数

F。iˉ试样应称取两份试料进行测定。

A.6,2 称盘

称取 0.⒛g试样 ,槲确∮ 0。 α)018。

A,6,3 空白试验

随F,ˉl试料儆空白试验。
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A.6,4 测寇

A,6.4,1 试料分解

将试料麟于预先盛亻f48碳酸钠 过筏化钠混合熔剂的刚 【坩埚屮,Ⅱ扌「玻璃榉猊匀后、再啊盥¨层

熔刺,擞 于溅搬 I乜热板 l∶烘烙歪熔刺焦镟或变熙 ,移人 40θ℃∶的蠲滠炉屮 ,升温哐 750飞∷,熔触 lOmin~

15n】in,取 出 ,旋转坩埚 ,使熔质冷凝在坩埚疃上,冷却。坩埚外喈用水冲洗后 ,啜 l∶ sOOn1【 '烧杯屮 ,益

L莜 lnl lllL,川约 lOOn】 l'热水没取熔块 ,待反应俘止后 ,Ⅱl热水和稀盐暧洗净坩埚◇趁热灿I屮速漶纸过

滤 ,9Ⅱ热锬酸钠溶浓 (炖 Λ,4,8)洗 涤烧杯 4次 ~5次 ,洗涤汐t淀 7次 ~8次 ,滤 液收祭 r500Ⅱ、I'烧
杯巾。

A.6,4,2 沉淀

于滤液中加人 z滴 吓l答裰溶液 (地 Λ,4.5),川 盐艘〈呃 Λ,4.2)中 和 zih溶 液 r+t红 色,fll焖 盐酸(炖

A.4.2)和锇氓化钠溶液(吨 Λ.4.3)阙 9溶液刚好艹红色,加人 8Ⅱ11'盐暧(见 A.4.2〉 ,∫丨J水冲洗杯壁并稀
释赁 300:nI',仃不断搅拌 r滴加 lOmI.热的甑化钡溶浓(见 A,犭 .6〉 ,在低温电热板 ⒈保溢 2h,取 卜、放甓

过夜。

用加有少蟥滤纸浆的溲速定凝滥纸过漶 ,沉淀用甑化钡 锇酸洗液倾洗两次 ,将沉淀移至滤纸⒈,用

撩榉搌净饶杯 ,川溉水洗沉淀歪尢氟离 r〈用硝酸银溶浓捡俏 )。

A.6.4.3 称Ⅱ

将沉淀迕H滤纸移人已忸鲠的钔坩埚中,于溉温炉低瀛灰化 ,800℃ 灼烧 ∞min,取 出,置 Γ于燥器
屮,冷却命宦淞后称擞“反笈灼烧 ix扪檄。

A,7 分析结槊的计蔗

A,7,1 按式(Λ.l)计箅毓的顷蜮分数 :

tt、 (%) |-凵k⊥〃ρT(望L /PI3)|x花×1。。  ¨̈ ·̈̈ ·̈⋯̈ ·⋯⋯·(Λ.1)
″

式屮 :

羽l  坩埚的质嫩 ,唯位为克〈8);
PP|t  沉淀和坩埚的质潋,唯位为克(g);

r/I3  帘tJ试验中坩埚的琰嫩,唯位为克(g);

PPj‘   空白试验屮沉淀和坩埚的质嫩,眵位为宽(g):
P/d  试料腹盥 ,单位为克(只 );

如  O.I3⒎ ,锍暧钡换箅为锍的承敬。
A,7.2 录终缭果计箅

当所傅试样的两个仃效分析僚之左不人于表 A.l所规定的试样灾验蛮内允许茫时 ,以 fFˉ均值为履

终分析缭粜。敬值修约按 GB/T8170的规定进行。

A.8 允许毽

驳 A.冂 %(胰毖分敬 )

含嗽范涠 允许茫
饣  ˉ¨ ˉ_-— ˉ _        -ˉ —  ˉ -̄     —ˉ̄    -   ˉˉ  ̄ — -

20.o'¨ 28.0 ≤ζ0,40

28.O— :5.0 ≤≡0.60



YB∫ T0ss1-ˉ 2016

跗 录 B
(规范诖附录)

嚣铬懑钾滴定法涮定铁扳

B^1 范圈

本方法规定 r瞰铬梭钾滴定法测定硫铁中的铁潋。

本方法通用于硫钦屮质戆分敬≥20%铁嫩的测定。

B.2 规范住引用文件

F列 文件对 f本文件的应用娃必不町少的。凡腱沌 H瑚 的‘氵|用 攵件 ,仅注 H期的版本适用 J∶本文

件。凡煺不注Π期的引川文件 ,【t擞新版本(包括所有的修政唯)通川 l′本义件。

GB/T4010 铁禽畲化学分拼用试样的果取和制备
(冫B/T6682 分析文验室用水规格和试验方法
G”T8170 敌值修约规则、极限敌值的授示和判定

B,3 原理

试样川混合熔剂分解 ,篾化lly锡颀还原 ,以鹪酸钠为揩示剂 ,少丨Jt氨化钛将旖价钦还原为低价铁命
'丨

-

成
“
钩蓝
”
,加人硫澈谤艘混禽暧 ,以 工苯胺破暧钠为指力1刺 ,丿 {J碹铬酸钾标准溶液滴定 ,测定个钦盘◇禽

钒篮超过 0.5%时 ,不宜采用本方法。

B,4 斌猁

拄分析过稷屮,仅使用认llF的分析纯试猁和符合 GB/T6682规定的 -i级及∷级以 L纯肢的水◇
B,4.1 漉禽熔猁 :碳酸钠 100g、硝酸钾 7.碾、审漱 40g姘细混匀。
B,4.2 筏化馔:900`r灼挠后使l+l。
B.4.3 盐酸 ,r,=1· 19g/:nL。

B,4.4 辘裰赞酸漉仑酸 :将 300mI'饶暧 ,ρ -1。 泓夂/n1t',在搅拌 r缓馒泣人 400m1.水中 ,冉妇Ⅱ人⒃Om1'
磷酸 ,ρ  1.678/m△ ,溉匀。

B.4.5 ∷甑化钛溶漱 (l卜 19,:将 ∷飙化钛溶液(15g,100mI.~20￠ lOOn1I')用 盐狻(l+9)稀释 20格。
B.4,6 ∷苯胺磺酸钠溶液(sg/1'),0.5gˉ 苯胺磺暧钠溶∫ lOOml'碳漱钠 (2g/l')屮 。
B.4ˇ 7 鸽暧蚋溶液 ,2sO8/【 ':2比 钨酸钠溶于遇篮水屮 ,加 sm1冫 锛梭 ,`=1.70g/m1',用 水稀释△
100mI.,混 匀。

B.4、 8 镢化镝溶液 ,50g/1。 ,氨化 IlF锱溶浓,608/1':6g飙化嗽锱漭于⒛:nI'热盐暧 (ρˉ1.198`/ml')屮 、用
水稀释△ 100Π,I',力Ⅱ人 2g~3g金 髑饿。
B,4.9 蟊铬破钾标准溶液Ec(l/6κ

`C勹
07) 0.0soo0nlol/I']:将 预先在 150℃ 烘十 lh的 嗄锵暧钾(壤

准试刺)2.4s1sg溶 艹水 ,移人 1000mL容 擞瓶屮,用水稀释弪刻度 ,漉匀。

B‘ 5 斌粹

按 (iWT0l110的规定制备试拌Q试样应仑都邋过 0.llB8n、 n、 镛亻1。 预凫 lOs℃ ¨ t⊥ 0飞 :干焕 2h,11
r·燥器屮冷却嗄审瀛。

B,6 分析护Ⅱ

B.6,1 溺定次鼓
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冂 ^试样应称取两份试料进行测定。

B。 6.2 斌料馋

称取 0,⒛g试样 ,榴确争 0.tlllO1g。

B,6,3 测定

B6,3.1 分解
将试料甓 J=瓷坩埚屮砌田0。 sg混仑熔押l,混匀 ,移下卷成锥肜的滤纸屮,包成小包 ,盥 于垫有瓴化锬

的瓷坩埚中 ,十渤温炉 8s0℃∶~⒇0℃灼烧 5mln,取出 ,冷却.用小勺将熔块移人 ⒃On`I'锥 肜瓶屮 ,力Ⅱ人
⒛mI'袋化钠溶液(见 &饣。8〉 ,20:nI'盐酸(见 u4,3〉 ,加热下试样完仑溶解 ,溶解过稀巾应不浙漓加簌化

哑锡溶液 ,608/I',倮 持试液微鼓色 i并
"J补
加盐酸(见 I讠,4,3)。

B,6.3,2 还腰

加热燕发试液体积仑约 20mI',力Ⅱ人 10lJml'水 、ln、 I'锅暧钠溶浓(见 lk4.7),滴 加 i氨化钛溶液袋试

液哏蓝色。流水冷却侄室温。

B,6、 3,3 待试液峻色褪火后(如 垠蓝色不幼褪大,刂滴加亟铬澉钾标准溶浓襁灰),讧技Ⅱ加人 15m1'硫酸
磷酸漉个酸、5滴 :苯胺磺酸钠溶液(见 ⒒4.6),川亟铬酸钾标准溶浓(呃 B。 4,9)滴定 Thˉ穗定的紫红色为

终点。

B.7 缭躁的计捭

B,7.1 按式 (B,l〉 汁箅铁的质蛟分数 :

%(%)亲扦谎×l∞ ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯̈ ⋯(h1)/Pt

式屮 :

c-ˉ ~f~铬酸钾钚准溶液的浓度 ,唯位为璩尔每升(n、 ol/I.);

V -试样消耗皎铬暧钾标准溶液的体积 ,唯位为巍升(m【″);
叨  试样蠹 ,申位为克(g);
虑  55.85,铁 的胯尔质盘.睢位为克每毫升(8/mI')。

B.7,2 巢终缭果计捭

肖所僻试样的两个有效分析侥之旄不人于表 B.l所规定的试样灾验宇内允许落时 ,以 平均使为最终

分折结垠。数锒修约按 GB/'I· 8170的鹪定进行。

B,8 允许整

表 B.1 %(碱嫒分敬 )

20.0^ˇ 3s。 0

含擞范隅 允许皮

《0.Ⅱ

冫》3s,0 ≤0.3s
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蹄 录 C
(规疮性跗录 )

硫酶亚铁铍滴定法测定铬匝

C.1 范囵

本方法规定 F镟艘旺铁铵滴定法测定毓铁中的铬含擞。

本方法适川 J∶硫铁屮质键分数 O.1%`o,s%的 铬禽擞的测定。

C。 2 规葩桂引用文件

卜列文件对 ⒈本义件的应9H煺必不可少的。凡煺注冂期的引用文件 ,仅注 n期的版本适∫|j干本攵
件。凡胺不氵⒈H期的引丿lJ文仵 ,lt擞新版本(包括所有的碜改单)适

`|jJ=本

文件。
()I‘/T4010 饮含仑化学分析川试洋的采取和制备
G” T甾幽 分析戈蝓室用水规格和试验方法
(∶B/T81?0 敬值修约规则、极限效值的农示和判定

C。 3 原理

试料用过级化钠漉介熔剜熔触 ,住硝踉银仃夜下 ,fll过硫酸铵镦化铬至六价 ,川锇化钠还原 lol时瓴化

的锰 ,以 N苯代邻氨搔苯Iu攮为指闪t涮 ,∫|i锍暧,IP钦铵标准溶液漓定铬擞。

C.4 试剂

在分析过稷中,仪使用认町的分析纯试荆和符仑〈iB/T6682规定的 ∷级及 △级以⒈纯度的水。
C。 4,1 碳暧钠 过̄佤化钠混仑熔荆 :·份无水碳酸钠与∷份过氟化钠漉匀。
G4,2 锍暧饼酸混禽酸 :将 300ˇ n【 .硫暧(卩=1。 g.Ig//:n1')在 搅拌下缓燠泣人 400:1lI'水屮,弭加人 300n】 I'
磷时变(卩吁1,678/n、 I'),扪蓖‘J。

C,4.3 锍暧 ,l← l。

C,4,4 硝酸银溶液 ,lO〃 I'。
C,4,5 过硫黢铵溶液 ,200g/I',用 时屺制。
C.4.6 抵化钠溶液 ,508/L。
C.4‘ 冫 N苯代邻筏撼雅 1卩破溶液 ,拙

`/I冫
9每 】OOmI.溶浓禽0.钮 无水碳暧钠。

C,4,8 毓酸锸溶液 ,{08/L。
C.4。 θ 蔽铬酸钾钚准溶液fc(l/6κ

'(、
?(、 )-0。 Ol∞Omol/I'J:称 取颀先在 150℃ 十焕 lh诉 ,蟹 「11燥

器中冷却△室溉的磴铬暧钾(葵准试刺〉0.49⒅ g溶 于水,移人 l OrDOl×u'容 嫩瓶中,用水稀释is刻度,漉匀。
C.4.10 亚钦铵标准溶液配倒 :称取 3g蹴酸旺铁铵丨(NH彳 〉甘h(⒊、)。 ·6II?()l,溶 l,硫暧C5← 9s)中、
并lH锍酸稀释 ,ˉ t∞Om【',漉匀◇

C,4.q, 标定及指示猁校正 :

卜∷个⒃OmI″ 锯形瓶中,各加人 50n`I'税酸磷暧漉含酸,加热热发法铤贸硫睃烟、稍冷 ,匆Ⅱ水 sOmI',

冷却ih嚷瀛。加人 2s。 llOmI'邋铬酸钾标准溶液,用水稀释§200n`I.,川所配锎的藐暧lE铁铵溶浓漓定Ι

溶液轻淡潢色、加 3漓 N攀代邻镦媾枨lll暧溶浓(圮 C,4,7),继 镞滴定笾曲紫纟r色变为麂绿色为终点 ,渎
取所消耗铳破亚铁铵溶浓的巍丹数σ洱加人 2s.00n】∶'筻铬漱钾标准溶浓 ,洱用髋菝 t△~铁铵溶浪滴定仑

曲紫之r色变为麂绿色为终点。∷份亟铬暧钾钚准溶液所消耗的硫艘旺铁铵溶浓巍升效的落馊 ,不超过
(、 Os盯 IL●取英平均彼。
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按式 ((、 l)汁簿旺铁标准溶液的浓度 :

油阳ε讠丫⊥⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯ cd)
按式 ((`2)汁箅指示刺的技 lI值 :

v4 v‘ ^v冫  ⋯⋯⋯⋯¨⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯ (1′.2〉
式屮 :

〈ˉ 瑕铬暧钾标准溶液的浓玟 ,申位为臃尔每砷(nx)丨 /t');

ľ  加人眼铬酸钾标准溶液 ncJ体积 ,睢位为趱升(nd');
Vp  笫一次潲定所消耗碗梭姒铁铵溶浓体积的平均俏 ,唯位为蟪升 (rnI');
V`- 第二次漓定所消耗毓酸亚铁铵溶浓体积的Ψ均俏 ,啦位为蟪矸(rr、 I宀
V1  3滴指犭t刺的校 1Ⅱ值 ,唯位为耄歼(mI')。

C,5 试样

按 GI‘ /T4010的 规定制备试样。试样应个部通过 0,088Πun饰孔 '颀先 10s℃
~ll()`△ ∴燥 2h,卜

嫩器中冷却襞审Fd。

C,6 分析步哏

C。 6.1 涮定次故

lI,i一 试样应称取两份试料进行测定。

C.6.2 称丑

称取 0.508试样 ,撺确 zF· 0,0()Olg。

C,6.3 测定

C.6.3.1 试料分解

将试料瞰 J;颀先盛有 4g过缎化钠熔刺的低铬钦坩埚屮 ,川 卜玻璃梓淝匀后冉稷盗 -以熔剂 .潋 J∶电

热板上烘烙兔熔剂焦擞或变熙 ,移 人 40θ℃的ltJ瀛炉屮 ,升瀛裘 750℃ ,熔恐 3minˉ 5̄min,rI到 完个熔漪 ,

继续熔黜 2n“ n,取 出 ,旋转坩埚 ,使熔质冷凝伍坩埚锼 l∶ ,冷却。坩埚外啭卢Ⅱ水冲洗后 ,翳 I· sOOn】 I¨ 烧杯

屮 ,用约 lα )n1I'热水浸取熔块 ,蔽 上技渐服 ,待 反应俘 止后川热水洗净坩埚及获谢 ulL。 漓加硫酸 (吧

C。 ‘.3)f汐t淀食都溶解 ,湃加人 “〉:nI'碱暧磷暧漉个酸 ,丿丨l水稀释扌 200mI'。

C.6.3‘ 2 镫化
力Ⅱ4滴锍酸锸溶液 (见 G4.8),加 lOn、 l'硝酸银溶液 (见 (`4,4),2on】 1.过毓酸铵溶液 (兜 ⒍ 4ˇ 5),加 I

热煮沸笾钍满锰瞍红色 ,继绥煮沸 5ni:】 ,以分解过擞过毓酸铵。加 10n)I'飙化钠溶液 (见 (′ 1̌.6),煮 沸至

渤锸艘红色消失、甄化掇沉淀凝聚。漉水冷却至繁温。                            冫

C,6.3ˇ 3 滴定
加I ll,n11'锍 破《呃 C.1.3)、 3滴 N雉代邻镦蕻苯甲酸溶浓 (圮 C.逆。7),滴定众曲紫红色变为梵绿色为       

·

终点。

C。 7 缭猓的计茸

C,冫。1 按式 ((∶.3冫 讨箅铬的 lFtˉ擞分敬 :

η踟 /哏;舻虑枷 ⋯⋯ ⋯ ⋯ “ ⑴
式中 :

‘ˉ 旺钦标准溶液浓度 ,雒位为摩尔每升(mol/1');

Vl  滴定消耗旺钦标准溶液体积 ,睢位为窀升(nIl'冫 ;

8
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y氵  3滴 揩丬t涮的枚止值 ,单位为巍川(mL);
PPl  滴定溶浓屮的试料嫩,单位为克(g);

讫  17.$,I/3铬的睁尔质擒,单位为克每臃尔(8/mol)。

C,7,2 馒缭缭果计嚣

当所得试样的两个有效分析值之炬不大 J1技 C。 l所规定的试样父验室内允许族时 ,以 .F均 f良为嫩终

分折结梁。数值修约按 GI;/'Γ 8170的规定进衍。

C。 8 允许菠

表 C,1                  吖(砍擞分敌)

禽簸范H,i 允许虐

O lO`ˇ 0.3◇
`(O,O15

Ⅱ0,30`'().so
|

‘10.02s
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IJ 录 D
(规葩挂附录 )

二安畲比林甲煜光腱法涮定钛盘

D。 1 范围

本方法规定 r∷安撩比林甲烧光肢法测定髋铁中的钛含擞。

本方法适丿丨JF毓铁屮质趱分救 O.01%`O.o5%钛 禽嫩的涮定。

D2 规范性引用文件

F列文件对于本文件的应朋楚必不町少的。凡是氵⒈H明的引用文件 :仪沣 H瑚的版本适 9ll干 本攵
frl∶。凡是不注

"期
的引用文件 ,其羼新版本〈包Fjs所佰的修改唯)遇用 「本文件 v

(jB/T{0】 O 铁禽金化学分析焖试样的采取和制备
GWT6682 分析实验审Jlj水规辂和试喻 ,J法
(沾/T8170 敬便修约规则勹极限敬值的淡尔和刿定

D3 原理

试料川盐暧 、硝敌和焦锍暧钾分解 ,在 1,2mol/L~2,5Π 、ol/′ I'的盐暧介欣中 ,钛 、工安挎比林 I|I烷 -|∴

赋篮色络禽物 ,住波长 38snm处测掀其吸光砹 ,借此测定钛擞。

D.4 斌猁

在分析过稷屮 ,仪使用认町的分拼纯试刺和符禽 CB/T6682规 定的 i级及 :级以上纯腱的水。
Ⅱ冫‘4.1 焦兢酸钾。

D.4.2 锟陌炱,ρ =1.19g/mI'。

D.4‘ 3 盐睃 ,1+l。
1,.4.4 销酸 ,F9 1.128/n、 I'◇

D.⒋ 5 筏锇艘 ,ρ-1.lη∥mI'。
D。 4.6 ∶安昝 比林 叩烷溶液 ,50g/I',5g 1贫 裤比林 叩烧用 30ΠlI'盐暧 (1△ 1〉 溶解 ,丿Ⅱ水稀释 硬
1llrJm【 ',过滤 ,储 「棕色瓶中保存。

0.4.7 抗坏溆酸溶 lFt,cytly1'、 六l时配制。

D.4,8 钛标准溶液 :

称取顸先住 800℃∶灼饶 lh的 △辍化钛 (99.99%)0.1668gJ:铂 坩埚中 ,加 吣 焦硫菝钾 ,在 650℃∶

熔陋至漪麂 ,冷却后将铂坩埚放人 饣0()氵眦 烧杯屮 ,加 sOtll1'锍暧(1← 9),加 热溶钾 ,将铂坩埚洗净取

+I1。 溶浪冷却命室潞 ,移 人 1000mI'资 冁瓶屮、HΙ 锍酸 (1|9)稀 释至刻度,混匀◇此溶液 1,∞ mⅡ氵食
钛 100.0usy。

移取钛标准溶浓 扮.00mI'J:⒃0n`I'容擞瓶屮,用辘跛($|9s)稀释至刻度 ,混匀。此溶液 1.∞ n、L
禽钛 s。 l,【,u只 o

D^5 斌样

按 G【讠/T401o的煺定制备试样。试样应食鄱邋过 0.fJB8n、m筛孔。预先 lOs℃ ~l1o℃ r燥 21、 l∶
嵘器屮冷却粢室潞。

,()
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Ⅱ冫.6 分析步骡

D.6.1 测定次赦

同一试样应称取两份试料进行测定￠

D,6,2 斌料愚

称取 O,%试料 ,楠确饪 0,0()Olg。
D.6,3 空臼试验

称取 O。 30g纯铁随同试料儆空rl试 gO。

D。 6.4 nJ定

D,6.4,1 分解

将试料遏 l∶ 3()OmL'烧杯屮,力Ⅱ人少簸水湿润,加 人⒃nlI'盐梭(见 I),4.2)、 5mI'硝暧(呃 1),4,4),加

热藩发π小体积 ,取 卜,稍冷却 ,加人 20rnl'盐暧(呃 D,4、 3)和 ∞n、 I'水 ,舟Ⅱ热健盐炎溶解 :用馒遮漪纸过

沱△ 2sOnlIˇ 烧杯屮 ,掾净烧杯 ,用热盐漱(s{9s)洗烧杯和残滚各 :次 ,川热水洗残淹 5次 ~6次 ,漪液仵
为}液保存。

将漉纸连阍残淡鹭 J1铂坩埚中,灰化 ,加 蚀 焦硫暧钾 ,r6sO℃ 熔触 smin'ˇ lOmin,将 铂坩埚放人颀
先加热的 L液屮,澄取熔触物 ,刖水洗出铂坩埚 加̌热使盐类溶解 ,冷却凳蛮溉 ,移 人 lO0,n⊥ '容 邋瓶屮 ,以

水稀释△刻皮 ,混匀。

D.6,4,2 显色、翻Ⅱ

分取 lO.llllmI'试 液两份 l∴ 50mI.容 盥瓶屮i加 10ml冫 盐睃〈兑 n刂 .3)、 10:n1'抗坏 lnL暧 (见 【)4.7),

放谶 srnin。 ^份用水稀释笔刻庋 ,滋匀 ;夕I^份加 lOm【 '∷安替吡啉 llJ烷溶液(见 D。 4.7),川水稀释廷刻
度 ,溉匀,放 啜 20mi了1~‘OtYlln(⒛℃∴以上 ⒉)min,20℃ 以 「40了丫lin~60min)。 将邯分溶液移人 2cn、 ~3cm

吸收脱屮,以 ix加 :安符吡啉叩烷的溶液为参比,J=分光光肢汁波κ 38snm处测镦蔗吸光度 ,从置作曲
线 ⒈夜出棚应的钛嫩。

D,6.4.3 工作曲线的飨倒

移取 。n、 1~、 1.l,Omr',2,l|llmI冫 J● ∞nIL,1.00Ⅱ、【',5,lllJm1Ⅱ 钛标准溶踉 (o。 Orl`^g/ml冫 )分别簸 r加 仃
lO.⑴ n、 l'帘 Fl试验溶液的 ⒃nd'容 镦瓶中,加 Iθ了nI'抗坏血酸 (见 1).4.7),10mI.盐 暧 (圯 D。 4.3),放迈
s1Ytln。 除零浓度溶液外 ,加 l()mI'∷安替Ⅱ比啉甲锭溶液〈见 n`1.6〉 ,用水稀释△刎度 ,混匀 ,放赞 20min
~60rnin(20℃ 以-⒈ 20min、 2o℃以 F4θ:nin~G【,mln),将 部分溶液移人 2cm~3c:n吸 收 lll中 ,以零浓陂溶
液为务比,干分光光腱汁波长 385nm处 测邋其吸光庋、以钛嫩为横坐标 ,吸光度为纵坐标 ,绘 制工仵
曲线。

D,7 分析缭果的表述

D,7,1 按式 (I).1)汁箅钛的质擞分效 ;

z△、:〈 u/∶ )
沔
一
们
×100 (D.l)

式中 :

η  从̄ ⒈作曲线上奁傅的钛盥,萆位为蔸(g〉 氵
/,. 分̄取试液屮的试样蠹,锦位为克(8)。

D.7.2 稷终结果计蕊

、所僻试样的两个有效分析值之燕不大 r表 【λl所趣定的试样灾验室内允许偏旌时 :以 平均值为
敬终分拼绨屎。敬俄够约按 G〃T81m的舰定进行。

,I
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D.8 允许蓬

瑷 D,1 %i《胰磁分敬 )

含澉范髑 允n崖

O,θ 】()`ˇ 0,θ 3θ 《0,Oθ4

·廴:θ .CX丿 7
》0.03O`0.050
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附 录 E

(规范桂附录)

电珞耦畲豁溜子体原子发射光谙法(℃冫As法 )测庭碘盘

E.1 范圃

本方法娩定 r川 klI’ ΛEs法测定硫钦屮的锛含薮。

本方法适用 I∴疏铁屮质蟥分数 0。 Ol%`'0.lO%饼 键的测定。

E。 2 规范性引用文件

卜列义件对卜本文件的应用煺必不町少的。几屉汴Ⅱ湖的引∫lJ义件 .仅注冂期的版本通用于本文

件。凡足不注冂期的引用义件 ,其最新版本(包括所有的修改唯)通用于本义件。
()B/T4010 铁合畲化学分析用试样的采取和mHl备
(砧/T6682 分析实验室用水规格和试验方法
GIs/T8170 数值穆约规则 |j极限数值的枝示 fqyJl定

E。 3 原理

试料用盐酸溶解完全 ,冷却 ,定容,摇匀。配制磷校准溶液 ,:Ⅱ l’lasma l OlJrl剁 ICP Λ】Ⅱ 比潦仪 ,在选

定的仪貉 I∶作条件下 ,绘 G。l锑标准曲线 ,按顺序测擞试样 ,d刂标准曲线汁算出试样屮饼的浓度 ,然 斫汁锥

出燕 ri分含擞◇

E.4 试剂

狂分析过稷中,仪使川认nJ的分析纯试刹和符仑GI,''r6682规 定的 i级及Ι级以上纯庋的水。
E。 4.1 去溺f水。
E,4,2 盐酸 ,优级纯。

E.4,3 硝暧、优级纯。

E.⒋ 4 诀撩准溶液 ,lO00u8,/ml冫 。
E,4,5 高纯铁(R不少 r99.⒃ %)。

E.5 斌样

按 GI;/'I′ 4010的 规定猁备试洋,试样应全邯通过 0.117mm饰 扎。

E.6 分析步昏

E.6,1 测定次数

同一斌样应称取两份试料进衍测定。

E.6,2 称爨

猕取 0.⒛00g试样 ,箱确褒 0.0001g。

E.6.3 空白斌睃

随同试料做空 F∷l试验。

E,6.4 校准溶液的配制
⒒6.4.】  1oF^8/mI'磷 标准溶液的Fe制 :移取 lmI'lO00u8/m1'的 锛掭准溶浓于 100nII'猝 麟瓶中,加
5mI.浓硝酸 ,定容。
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E,6.4,2 称取 O.200o8漓纯铁 j=2sOtnI'烧 杯中 ,依次加硝暧 (l}l〉 5m1'、浓硝暧 5rn【 '、浓揪暧 5mI.,力Ⅱ
热△完个溶解 ,冷却后定容 j∶ IO0:丫【l冫 容嫩瓶 曳 中,然后 Fl移 2sn、置'(∷次)J,帘 腱瓶 s1、 △、战。移取
LOug./ml'磷标准溶浓 1mI'、 2mI'、 5m1.分别】容擞瓶 s}、 、、曳 巾 ,定容。s、 、Sl、 △、sI丹l于绘制标演曲

线 (佼准溶漱为绘制分析元紊标准曲线所俺要的钚准溶液 ,,t浓度范圃要狡被所分折尢絮的浓度范网 )。

E.6.5 斌样分解

称取 O,⒛ 00卩 试祥 j∶ 2s()n1I'烧杯屮,加 人 sOn〗 I'(l}l)盐 酸加热 ,使之完个溶解、冷却后 ,定 容 I∶

l⑾ n】I'容篮瓶中。

E,6.6 测丑

E,6.6.1 校准溶液

丸使∫Ⅱ零佼准溶液、并按lUFl序吸人桉准溶液 ,在每次吸人溶浓之阄吸人去肉了水。至少重笈测歇 2

次 ,取 2个渎效的 Vˉ均值。

E。 6.6.2 斌验溶液

校准溶液测嫩后 ,止 即测蟥试验溶液 ,每次测擞之间吸人去腐了水。试骏溶液至少应筻笈进行 2次。

E.7 分析缡桑的计撺

E.7.1 标淮曲钱法

从铰准溶液测出的光谱强肢使对妓jt紊的相应浓度绘制标准曲线 ,稂钳试蝓溶液的光谱强溲从钚准

曲线屮计箅浓度俄口

按式《E.1)汁馋分拼饼兑紊禽擞 :

uv(%〉“ρ名丫
v×
ll,ll ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·(E.D

″R

式中 :

ρ  试样溶液屮磷冗絷的浓度 ,唯位为傲克每巍升(u町 ml');
Fn  帘广l试辘溶液中磷兀寒的浓麽,唯位为擞克每巍升《ug/m1');
m  试料质蠹 ,唯位为窕(g);

 ̌ 校 i【和试验溶液的擞终体积 ,唯位为邋升(mI.)。
E.7.2 最终缭柒计奔

、所傅试样的两个有效分析使之嫠不大 「获 E.l所规定的试样实骑雀内允许燕时 ,以平均使为擞终
分析结垠。敌值修约按 Gl;'Ⅱ T8170的 规定进行。

E,8 允许骧

裘 E.1                  %〈 疲攮分效)

禽邋范羽 允许锒毖

o,0】 0^ˉ ()、 l() 《̀ 0.t,l)2s
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电硌耦舍箨甜子体腰子发射光潜法(ImAs法 〉测定锰噩

F.1 葩圃

本灯法规定
ˇ
r`Ⅱ Rv-AEs法 测定硫铁中的镒含镦。

本方法适川十硫铁屮质擞分敬 0.Os%^1,lll|%锰 嫒的Xll定 ◇

F,2 规范忮引用文件

F列义件对于本文件的应丿Ⅱ是必不可少的。几煺注 H期的lJ|川 义件 ,仅注 H期的版本通∫丨l廿 本义
件◇凡是不注Ιl期的tJl川 文件、苁簸新版本(包括所有的修改申)逋丿Ⅱ11本 义件 v

GI;/T4010 钦禽金化学分析∮Ⅱ试样的采取和制备
(记/T6682 分析灾验室用水规辂和试验方法
G【j/T8170 数俩修约规则与极限敬俄的丧刁1和 yll定

F,3 方法提要

试料∫ll捻暧溶解完个,冷却 ,定帘,摇匀。配制锰校准溶液 ,用 I`asΠⅥ1ooo猁 K∶ P ΛEs光游仪 ,狂选
定的仪槲 I∶作条件 「,绘制锸标准曲线 ,按顺∫r测 潋试样 ,曲钚准曲绒汁算 fl{试样中锰的浓度 ,然后汁鲜

出其盯分含jtl。

F,4 试荆

在分折过俚中 ,仅使用认可的分析纯试洌和符仑 GB/T6682规定的 :级及 i级以上纯庋的水。
F‘ 4.1 去脔 r水 。
「.42 盐敌 ,优级纯⌒
Γ,4,3 硝暧 ,优级纯 ,

r.4,4 馐标准溶液 ,1000ug/n`I'。

「,4.5 渤纯铁(R不少于99.99%)。

F,5 斌样

按 GⅣ T(4010的 艴定 sil备试样 ,试样应仑邮邋过 O147:nm筛 孔◇

F,6 分析步野

F、 6,1 涮定次敬

l:,ˉl一试样应称取两份试料进行测定。

F,6.2 猕盘

称取 0.20⑾ 8试摊 (描确至 0。 0001g)。

「,6,3 空白试验

随l,i试料做空白试验。

F‘ 6,4 铰准溶液的记例
F,6,4.1 IO0Ftg灿】I'锰杯准溶液的配铡 :移取 10mI¨ 10t,o〃 g· :】】1ˇ 的锰标准溶浓 I=IO0ml'容 llR瓶 屮 ,加
smI'浓硝硬、定容。
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F.6.4.2 称取 0.20l,08蹦 纯钦 r2sOml'烧 杯屮,侬次加硝暧 (1卜 l)5m【 J、浓硝酸 sⅡ ll'、 浓盐破 5n、【.,力Ⅱ
热下宠全溶解 ,冷却后定容 J1丨 00Π、I'容饪瓶 s)中 ,然 后湃移 25m1.(∶ 次 )干容母瓶 sI、 岛、轧。移取
l Ofllt只 /mI'锰标准溶浓 1mL、 srIll'、 lOlnI'分别 f容潋瓶 sl、 $、 s‘ 屮、定容。si、 sl、 辊、sl用 卜绘制标准
曲线 (校准溶液为绘 mHl分析,L絮钚准曲线所镄睽的钚准溶浓、lk浓腚范 ltl要 掇益所分析兀尕的浓躞范

⒈捌)。

F.6,5 试样分解

称取 0.200()仪 试样于 2sOn】 l'烧杯屮 ,力Ⅱ人∞mI'㈠ |l〉 盐酸加热 ,使乏宪个溶解 ,冷却后 ,定 容 于
l∞ m1'脊敏瓶中。

F,6.6 J日爨

「,6.6.1 技准溶液

先使用零校准溶浓 ,烨按顺序吸人佼准溶液,在每次吸人溶液之闷吸人去离 F水 。下少皎笈测檄 2
次 ,取 2个渎数的平均值。

F,66,2 斌验溶液
皎准溶液测妖后 ,讧蛩u测锇试验溶浓 ,每次测睽之问吸人火黼 r水。试验溶浓仑少应敢笈进行 2次 v

F,7 分析蜘躁的计捭

「,7,】 标准曲钱法
从枝准溶液搦 H:的光谱强溲值对lt亢絷的相应浓跤绘剞标准曲线 ,根锯试验溶液的光啭强度从标难

曲绒屮计箅浓度後。

按式 (「.1)汁箅锰元求含潴 :

v岫〈%)黯琶l卜
y×
l tl0 ·̈ ⋯̈ ¨̈ ¨̈ ¨· (Ir,l)

式屮 :

ρ  试样溶液中锾尢紊的浓溲 ,唯位为徼克每巍升(ug/m1· );
F·   帘白试验潜液中钰兑絮的浓rRˉ ,燕位为傲蔸每亳升(`火 8/′ m【 ');
/9a  试料瑛澉 ,荜位为竞(g〉 ;
V  佼Πl和试验溶浓的嫩终体积 ,萆位为巍升(mI')。
F,7.2 最终嫡果计茸

当所锱试样的两个有效分析值之走不大 卜谈「,1所规定的试样实骑窀内允许虔时 ,以 平均俏为嫩终
分析结梁。数馊修约按 GB/T8170的 规定进行。

F,8 允许崔

轻 F.1 %(痪 撖分效 )

含簇范羽 允许偏芷

o.OsO^ˇ 1.伙) ≤iO.020
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