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本标准遵守Gs 1467-7s《冶金产品化学分析方法标准的总则及 一般规定》。
木标准适用于电真空用钻粉，}、磷鼠的测定。测定范围:0.001一。.010%.

1 方法提要

    试样用硝酸、氢揪酸分解，以硼酸掩蔽氟离f,用高锰酸钾将亚磷酸氧化为磷酸。在硝酸介质}，，

磷酸离f-与fl I酸钱形成磷钊I黄杂多酸，用d-- J醉一三氯甲烷棍合溶液萃取，以氯化亚锡将磷乍}}黄还原
为磷III蓝并反萃取到水相【}，。Ii分光光度日700 nm处测W-其吸光度。
    钻从休尤I扰。待测溶液[I[含砷、钦、祝、铜、镍各1000微克不I-_扰测定。

2 试剂

  2.1 氢氟酸 (市fx;40%):高纯。

  2.2 盐酸 (比重1.19)。

  2.3 硼酸饱和溶液。

  2.4 硝酸 (1+1):将硝酸 (比重1.42)煮沸3一5分钟驭尽氮的氧化物后配制。
  2.5 高锰酸钾溶液 (4%)0

  2.6 亚硝酸钠溶液 (10%)。

  2.7 乍[{酸铁溶液 (10%)。

  2.8 氯化亚锡溶液 (L%):称取1克氯化亚锡，置」1{几燥烧杯「Ii，加人8毫升盐酸 (2.2)溶解，
用水稀释至100毫升，混匀。用时现配。
2.9

2.10

2.10

正J一醉一 二氯甲烷混合溶液 (1十3)。

磷标准溶液:

.1 称取0.4394克预先在105 - 110 0C烘1: 2小时的磷酸 几氢钾 (优级纯)，置l飞 250 升烧杯

中，用水溶解，移人10004升容量瓶[I]，用水稀释至刻度，Q匀。此溶液每毫升含100微克磷。

  2.10.2 移取10.00毫升磷标准溶液 (2.10.1),置于100毫升容量瓶!(、，用水稀释至刻度，混匀。此
溶液每毫升含10微克磷。

3 分析步骤

  3.1 称取0. 2000 tiu试样置f-100AJl铂IIIU I I.随同试样做空f,i.

  3.2 加人7毫升硝酸 ((2.4). 0.8一1毫升氢氟酸 (2.1)，待反应停止后加热使试样溶解。
  3.3 加人15毫升硼酸饱和溶液 (2.3),滴加高锰酸钾溶液 ((2.5)至试液呈紫红色并过量3一5滴，
加热煮沸2一3分钟，滴加亚硝酸钠溶液 (2.6)至紫红色消失，继续煮沸3-5分钟驭尽氮的氧化物。
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  3.4

  3.5

置分层

  3.6

置分层
  3.7

光)变 ,

取F冷却il室温，移人100.2;升分液漏巾II，使溶液休积约为45}升。
加人254'i升d-: j醉一 二氯甲烷棍介溶液 (2.9)、6毫升钥酸钱溶液 (2.7)，振荡1分钟，静

将有机相移人另 个100毫升分液漏 Ì-111，加人15.00毫升氯化IV N溶液 (2.8),振荡15秒，静

，弃去有机相。

将部分水相移入1 Yli米比色1!!1I IT，以随同试样牢自为参比，j分光光度计700 n-处测垦其吸

从 !作曲线 }几杏出相应的磷址.

4工作曲线的绘制

    移取0.00, 0.20, 0.50, 1.00, 1.50, 2.00毫升磷标准溶液 (2.10.2)，分别置于 一组100毫升铂皿
}，，加入7毫升硝酸 (2.4), 0.8一1毫升氢氟酸 (2.1)和15毫升硼酸饱和溶液 (2.3)，放置5̂-10分
钊、。移人100毫升分液漏")-'I.使溶液体积约为45毫升，以下从分析步骤3.5条IF始进行。以试剂空白为

参比，测W.其吸光度。以磷Fu为横坐标、吸光度为纵坐标绘制 }_作曲线。

5 分析结果的计算

    按下式计算磷的百分含U:

                                      P(%)

式，{，:。.— 从1一作曲线卜查得的磷量，克;

      m— 称样员，克。

    胡 1 __
=_ 入 1 uu

      刀刀

6 允许差

    实验室之间分析结果昨差值应不大于下表所列允许差。

含 磷 星 允 许 差

0.0010 -0.0030 0.0006

0.0030-0.0060 0.0010

一0.0060一0.0100 0.0015
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