
中华人民共和国化学工业部部标准

工业循环冷却水污垢和腐蚀
HG 5一1605一 85

产物中酸不溶物、磷、铁、

铝、钙、镁、锌、铜含量测定方法

本标准适用于循环冷却水碳钢和不锈钢系统中污垢和腐蚀产物中酸不溶物、磷、铁、铝、钙、镁、锌、

铜含量的测定

第一篇 试样溶液的制备

1 方法提要

    试样经盐酸、硝酸分解后，再用高氯酸将硅酸胶体脱水成二氧化硅沉淀，与铁铝等某些不溶性化合

物残渣一起过滤分离。

2 试剂

2.飞 盐酸;

2.2 硝酸;

2.3 高氯酸;

2.4  1%硝酸。

3 试验步骤

3. 1 称取。.5g(称准至0. 000 2g)按HG 5-1601-85《工业循环冷却水污垢和腐蚀产物试样的调查、

采取和制备》制备好的两份试样，一份按HG 5-1602-85C(工业循环冷却水污垢和腐蚀产物中水分含量

测定方法》测定水分，另一份置于瓷增竭中，从低温加热至450'C，灼烧半小时，冷却后将残渣全部转移

到250ml烧杯中
12 慢慢加人30mL盐酸和l OmL硝酸，盖上表面皿，摇匀，在电热板或低温电炉上缓缓加热煮沸

20min，若仍有褐色或棕黄色残渣，可再加入20mL盐酸，煮沸至溶液清亮。
3.3 取下烧杯，稍冷加人20ml.高氯酸，再加热至冒浓厚白烟，将表面皿略为移开，继续缓缓加热冒烟

15̂  20min，切不可溶液蒸干。
3.4 从电热板或电炉上取下烧杯，冷却后加人50mL温水，煮沸，充分搅拌使杯上的盐类溶解，用中速

定量滤纸过滤，并将烧杯壁附着的沉淀全部转移至滤纸上，先用l%硝酸洗5次，再用热水洗8次，滤液

和洗液一并收集于250ml容量瓶中，加水稀至刻度，摇匀。此溶液称为试样溶液，作磷、铝、钙、锌、镁、铜

之测定用。沉淀留作酸不溶物的测定用。
    注:① 含碳酸盐较多的试样，应分批加人盐酸，以免产生大量二氧化碳气体，使溶液溅失。

        ② 上述溶解试样手续，均需在通风橱中进行。
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第二篇 酸不溶物的测定

4 方法提要

    试样用酸分解后，硅酸液体经高氯酸脱水产生二氧化硅沉淀，与铁、铝、钙等不溶性化合物一起经过

滤、洗涤灼烧至恒重等步骤，最后求出酸不溶物的含量。

5 仪器

5.1 高温炉 〕000̂-1 100 C;

5-2 温度控制器:1 000̂-1 200C;

5.3瓷1j11A : 20-30mL ,

6 试验步骤

    将“第一篇试样溶液的制备”所得的沉淀连同滤纸放人预先已恒重的琳锅中，在电炉上小心灰化至

Al纸烧尽，然后将增塌放入高温炉中在950-1。。。℃灼烧1h，取出，在空气中稍冷，至增坍壁暗红色褪

达，置于干燥器中冷却45min称量，再将柑祸放人高温炉内灼烧半小时，取出，按上述手续冷却后称重，

反复灼烧至恒重。

了 计算

    污垢和腐蚀产物中酸不溶物的含量X (%)按式((1)

X=
    W

G(1-T)

计算:

又100·..······-。..。·一 ” ”。···。，‘。。。，··⋯ (1)

式中 W

          G

          了’

一 残渣的重量，9;

一 试样的重量，9;

一试样的水分含量百分数。

8.1

容许差

  平行测定两个结果间的差数不应大于表1的规定
                                              表 1

酸不溶物的含量 两个结果的差值

2- 1Q 0. 08

25 40 0.70

8.2 取平行测定两个结果的算术平均值，作为试样的测定结果。

                          第三篇 五叙化二磷的测定

9 方法提要

  样品经酸分解后除去二氧化硅的滤液，在硝酸溶液中，正磷酸盐与钒酸铁，铝酸钱形成可溶性的磷
钒铝黄色络合物(P,O,，V,OS·2Mo0,·nH,O)。其最大吸收波长为315nm，通常在440nm处*4定吸光
度

试剂

飞。，13%对硝基酚水溶液;
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10.2 硝酸:

10.3 硝酸(1+2);
10.4 钥酸钱;

10.5 钒酸铰;

10.6 10%氢氧化钠水溶液;

10.7 磷酸 二氢钾。

11 准备工作

11.j 铝酸按钒酸按显色剂
    a，将2池铝酸铁溶于约150mL水中，加热至60 c溶解后，若溶液浑浊可通过中速滤纸过滤，再加

人100。工水和2ML硝酸
    h 将().75g钒酸铁溶于125mL水中，加热至60‘C,溶解后冷却，再加人125mL硝酸。将a,b两溶

液混合 并加人l00ml硝酸，混匀后保存在棕色瓶中
11.2 五氧化二磷标准溶液:称取。.191 7g(称准至0.。。。2g)经105̂-110̀C烘干的磷酸二氢钾，溶于

水中，转移至1L容量瓶中，用水稀至刻度，摇匀后备用，此溶液1mL含。lmg五氧化二磷
11.3标准曲线的绘制:准确吸取五氧化皿磷标准溶液0,1. 0, 3. 0,5. 0, 7. 0,10. OmL于50mL容量瓶

中，用移液管准确加人l OmL铝酸钱一钒酸铁显色剂，加水稀释至刻度，摇匀后静置15min，移人2cm比

色皿中，以试剂空白为参比在分光光度计_匕于波长440nm处，测定其吸光度。将测得的吸光度与溶液

浓度绘制标准曲线

12 试验步骤

12.1准确吸取‘第一篇试样溶液的制备”的试样溶液1. 5mLt磷系水质稳定剂)或5mL (非磷系水质稳
定剂) rW于50mL容量瓶中
12.2 加人2-4滴对硝基酚指T剂 用10%氢氧化钠溶液中和至溶液呈黄色，再滴加硝酸(1+2)至溶

液刚变无色，用移液管准确加人1 Oml铝酸按一钒酸钱显色剂，以下按“11. 3标准曲线的绘制”操作。

13 计算

污垢和腐蚀产物中五氧化二磷的百分含量X(J)按式(2)计算

X=
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                                    (2)

式中 t̀一 自标准曲线上查得的五氧化二磷量,mg;
      G— 试样重量，9;

      V-一分取试样溶液的体积，mL ;

      了’一 试样中水分的含量百分数。

容许差

1     7L氧化二磷含量在A% '̂12%范围内，平行测定两个结果间的差数不大于。35环。

取平行测定两个结果的算术平均值，作为试样的测定结果。
若显色温度低于15C需放置30min后才能显色完全.当案温变化较大时，标准曲线应重新绘制
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