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代替 GB 223. 3-81
      中方法 四

    本标准适用于铁粉、碳钢、合金钢、高合金钢中磷量的测定，不适用于含锭、钨钢。测定范围:0.01%

一0.06% .

    本标准遵守GB 1467-78((冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定》。

方 法提要

    磷在硫酸介质中与锑、钥酸按生成的络合物，用抗坏血酸还原为锑磷钥蓝，测量其吸光度。

    在显色液中存在Son饰,200pg错、硅，600pg铜、钦、钒，10mg锰，20mg镍、铁不干扰测定。铬(11 )

有影响，600pg铬(1B)不干扰，超过此量用盐酸挥除。砷用氢溟酸、盐酸挥除。钨、妮有干扰。

2 试剂

2门 高氯酸(pl. 67g/ml),

2.2 盐酸(p1. 19g/ml),
2.3硝酸一盐酸混合酸:一份硝酸(pl. 42g/mll和二份盐酸(2.2)混合。
2.4 硫酸(1+5),

2.5氢溟酸一盐酸混合酸:一份氢澳酸(pl. 49g/mll和二份盐酸(2. 2)混合。
2.6 抗坏血酸溶液(30a):用时现配。

2.7 钥酸钱溶液((2,0/),

2.8 酒石酸锑钾溶液((0.27 %,1m1含lmg锑)。

2. 9 亚硝酸钠溶液(10%),

2.10 淀粉溶液((1%):1g可溶性淀粉〔若淀粉中含磷量高.先用盐酸(5+95)充分搅拌洗涤，待下沉后
倾出酸液，用水洗至中性〕，用少量水润湿后，在搅拌下倒入100m1沸水，搅匀，煮沸片刻。用前加热至溶

液呈透明后，冷却至室温使用。

2. 11铁溶液:称取0. 4g纯铁(含磷0. 001%以下)用1 Oml盐酸(2. 2)溶解后，滴加硝酸(pl. 42g/ml)

氧化，加3ml高氯酸((2. 1)蒸发至冒高氯酸烟并继续蒸发至呈湿盐状，冷却，用20. Oml硫酸(2.4)溶解盐
类，冷却至室温，移入l00ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

2.12 磷标准溶液

2.12.1 称取。4393g基准磷酸二氢钾(KH2PO,),预先经105℃烘干至恒量，用适量水溶解，加5ml硫
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酸(2.4)移人loooml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液lml含l00pg磷。
2. 12.2 移取20. 00ml磷标准溶液(2.12.1),置于loooml容量瓶中，加5m!硫酸(2-4)，用水稀释至刻

度.混匀。此溶液lml含2kg磷。

3 分析步骤

3.1 试样量

    称取。，20oog试样。

3.2 空白试验

    随同试样做空白试验.

3.3 测定

13.1 将试样(3.1)置于 150m!烧杯中，加loml硝酸一盐酸混合酸(2. 3 )，加热溶解，加8m!高氯酸(2.

1)(需要挥铬的试样多加2-3ml高氯酸)蒸发至刚冒高氯酸烟，稍冷，加10m1氢溟酸一盐酸混合酸((2.5)

挥砷，加热至刚冒高氯酸烟，再加5ml氢澳酸一盐酸混合酸(2.5)再挥砷一次，继续蒸发至冒高氯酸烟〔如

所取试样中含铬超过5mg，则将铬氧化至六价后，分次滴加盐酸((2.2)挥铬〕至烧杯内部透明并回流3-
4min〔如试样中含锰超过2%，则多加3-4ml高氯酸((2.1)，回流时间保持15-20min)，继续蒸发至湿盐

状 。

13.2 冷却，加10m1硫酸(2.4)溶解盐类，滴加亚硝酸钠溶液(2.9)将铬还原至低价并过量1-2滴，煮

沸驱除氮氧化物，冷却至室温，移入loom!容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

    移取10. OOml试液二份，分别置于25ml容量瓶中。

3. 3. 3 加2. Oml硫酸(2.4),0.3ml酒石酸锑钾溶液(2.8),2ml淀粉溶液(2. 10),2ml抗坏血酸溶液

(2-6)(每加一种试剂均需摇匀。也可将所需用的硫酸、酒石酸锑钾及淀粉溶液按比例在显色时混合后一

次加入)。一份加5. Oml铝酸按溶液((2.7)(从容量瓶口中间加入，沾附在瓶壁上的铝酸按溶液需用水冲
洗，否则瓶壁上的相酸按因酸度低，将被还原成蓝色，造成测定误差)，摇匀，用水稀释至刻度，混匀。

3.3.4 另一份不加钥酸按溶液，用水稀释至刻度，混匀。

3.3.5 在20̂-30℃放置10min后，移入2-3cm比色皿中，以不加钥酸铁溶液的一份为参比，在分光光

度计上，于波长700nm处，测量其吸光度。减去随同试样空白的吸光度，从工作曲线上查出相应的磷量.

3.4 工作曲线的绘制

    移取0. 00,1. 00,2. 00,4. 00,6. 00,8. OOml磷标准溶液(2.12.2)，分别置于6个25ml容量瓶中，加

5ml铁溶液((2.11),以下按3.3. 3条进行。在20-30'C放置l Omin后，移入2-3cm比色皿中，以水为参
比，在分光光度计上，于波长700nm处，测量其吸光度，减去试剂空白的吸光度，以磷量为横坐标，吸光

度为纵坐标，绘制工作曲线。

分析结果的计算

按下式计算磷的百分含量:

P(YO)二mV-,. X:。。
            m �v,

式中 V,— 分取试液体积,ml;

      V— 试液总体积，ml;

      。，— 从工作曲线上查得的磷量，9;
      mo— 试样量，9。

精密度

本标准中所列精密度是在1986年由十个试验室对七个均匀分布在本方法测定范围内相同的均匀


