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前 言

本标准是对YS/T 256-19948氧化钻》(原GB 6518-86)进行的修订。

在修订 中:

1)简化了氧化钻牌号的表示方法;

2)增加了T类产品的牌号，

3)对产品杂质含量作了加严处理，并增加了可将T类产品细化至45 pm供应用户的规定;

4)对氧化钻松装密度的测试方法作了新的规定。

本标准自实施之日起，同时代替YS/T 256-1994,

本标准中附录A,附录B,附录C,附录D,附录E,附录F,附录G均为标准的附录。

本标准由中国有色金属工业标准计全质量研究所提出。

本标准由中国有色金属工业标准计量质量研究所归口。

本标准由金川有色金属公司起草。

本标准主要起草人:刘东准。



中华人民共和国有色金属行业标准

YS/T 256-2000

氧 化 钻
代替 YS/T 256- 1994

Cobalt oxide

范围

本标准规定 了氧化钻 的要求 、试验方法、检验规则 、包装和质量证明书

本标准适用于供生产硬质合金 ，磁性材料 ，玻璃 、搪、陶瓷颜 、釉料及其他用途的氧化钻。

订货单(或合 同)内容

:，;
产品名称 ;

牌 号;

粒 度、杂质含量等特殊要求 ;

数量 ;

标 准编号 ;

其他 。

川
24
25

3 要求

产 品分类

氧化钻类别、牌号按表 1规定划分

表 1

类 别 牌 号 主 要 用 途

Y

YO

用于制造硬质合金，磁性材料Y1

Y2

T

TO

用于制造玻璃、搪、陶瓷颜、釉料T1

T2

3.2 化学成分

    氧化钻的化学成分应符合表2的规定。

3.3 物理性能

3.3.1 Y类氧化钻松装密度应不大于。. 6 g/cm%

3. 3. 2  Y类氧化钻粒度应小于250 um(通过60目标准筛网),T类氧化钻粒度应小于150 pm(通过

100目标准筛网)。

3.4 表面质量

    氧化钻为灰黑色粉末 ，应保持 干燥 洁净，无夹杂物

国家有色金属工业局2000-10-25批准 2001一03-01实施
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3.5 其他要求

3.5.1 需方如对氧化钻化学成分有特殊要求，可由供需双方协商。

3.5.2 经供需双方协商并在合同中注明，T类氧化钻也可细化至45 dam目供应用户

3.6 安全 防护

    氧化钻刺激呼吸道粘膜，进行接触氧化钻作业时，应注意防护

                                      表 2 氧化钻的化学成分

牌 号 YO Y1 Y2 TO T1 T2

化

学

成

分

C。 不小于 70. 0 70. 0 70.0 74.0 72. 0 70, 0

杂

质

含

量

不

大

于

Ni 0.05 A0.， 0.1 0.2 0.3 0.3

Fe 0.01 0.04 0.05 0. 2 0. 3 0. 4

Ca 0. 008 0.01 0.018

Mn 0. 008 0.01 0. 015 0. 04 0.05 0. 05

Na 0.004 0.008 0. 015

Cu 0. 008 0.01 0.05 0.04 0.1 0.2

Mg 0.01 0 02 0.03

Zn 0. 005 0. 005 0.01 0.01 0.05 0.10

Si 0. 01 0. 02 0. 03

Pb 0. 002 0.005 0. 005 0. 005 0. 005 0. 006

ca 0. 003 0.005 0.006

As 0. 005 0.01 0.01 0. 003 0. 005 0.005

S 0. 01 0.01 0. 05

4 试验方法

4.1 化学成分的仲裁分析按附录A、附录B、附录c、附录D、附录E、附录F的规定进行。

4.2 松装密度 的测定按附录 G的规定进行。

5 检验规则

5.1 检查与验收

5.1门 供方技术监督部门负责对产品进行检验，保证产品符合本标准规定，并填写质量证明书。

5门.2 需方应对收到的产品进行检验，如检验结果与质量证明书所载不符，可在收到产品之日起30日

内向供方提出，由供需双方协商解决;如需仲裁，仲裁取样在需方，由供需双方共同进行。

5.2 组批

    产品应成批提交检验，每批应由同一生产周期产出的氧化钻组成，批量不大于0. 5 t,

5. 3 取样 与制样

5. 3. 1 仲裁取样件数应为本批产品件数10000

5. 3.2 用探针取样器在每件产品中采取等量样品。每件取样应不少于100 g,

5.3.3 将样品混匀、缩分至200 g，均分为4份，分别供仲裁分析、备用及供需双方保存。

54 检验结果判定

5.4.1 化学成分分析仲裁结果与本标准不符时，该批产品为不合格。

5.42 物理性能与本标准不符时，该批产品为不合格。
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4.3 表 面质量与本标 准不符 时，该件产品为不合格。

6 包装、标志和质t证明书

6.1 氧化钻以双层塑料袋扎口封装后，置人铁桶中紧固桶盖密封，或以其他防潮、坚固、并便于装卸、贮

运的方式包装。

6.2 每件产品应注 明:

    a)供方名称、地址 ;

    b)产品名称和牌号;

    c)批号 ;

    d)净重 。

6.3 每批产品须附质量证明书 ，注明:

    a)供方名称;

    b)产品名称和牌号;

    c)批号 ;

    d)批重 ;

    e)分析检验结果和技术监督部 门印记 ;

    f)本标准编号;

    9)包装日期。
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        附 录 A

      (标准 的附 录)

亚硝 酸钻钾 贡f法测 定钻f

A1 范围

本方 法规定 了氧化钻 中钻量 的测定方法 。

本方法适用于氧化钻 中钻量 的测定 。测定 范围:65%--75%e

A2 方法提要

    在含有酒石酸的稀乙酸溶液中，钻[II」被亚硝酸钾氧化成钻[1〕，并形成不溶于乙酸的亚硝酸钻钾

沉淀 。过 滤，烘千，称量 。

A3 试荆和仪器

A3.1 盐酸(pl.19)，优级纯

A3.2 硝酸(pl. 42)，优级纯。

A3.3 硫酸(pl. 84)，优级纯

A3.4 酒石 酸

A3.5 丙酮。

A3.6 冰乙酸(川·05),

A3.7 氢氧化钾((100 g/l)。

A3. 8 亚硝酸钾(500 g/L):称取亚硝酸钾500 g溶于400 mL水中，并过滤于1L容量瓶中，用水稀至

刻度 ，摇 匀。

A3.9 亚硝酸钾洗涤液(30 g/L):称取亚硝酸钾30 g，溶于800 mL水中，加人8 mL冰乙酸(A3.6)，再
用水稀至1 L,摇匀。必要时过滤。

A3.10 乙醇洗涤液(80%),

A3.11 4号玻璃过滤柑竭 。

A4 分析步骤

A4.1 测定数量

    称取两份试样进行测定，其结果在规定误差范围内取其平均值。否则需要重新测定。

A4.2 试料

    称取。. 500 0 g试样。

A4.3 测定

A4. 3门 将试料(A4.2)置于400 mL烧杯中，用少量水润湿，加人40 mL盐酸(A3. 1)，加人10 mL硝

酸(A3.2)，低温分解试料，待试料完全分解并浓缩至体积约3 mL，加人5 mL硫酸(A3.3)，加热至冒尽

三氧化硫，取下，冷却。用少量水淋洗表面皿及杯壁，加水60 mI，搅拌，加热至煮沸，取下，冷却，加人约

2g酒石酸(A3.4)，搅匀。

A4. 3.2 用氢氧化钾溶液(A3.7)中和至少量氢氧化物沉淀，并用冰乙酸(A3.6)中和至氢氧化物沉淀

恰好溶解并过量8 mL，加热近沸，取下，在不断搅拌下慢慢加人70 mL亚硝酸钾溶液(A3.8)，充分搅拌

后，在水浴上保温0. 5 h，取下，冷却，放置4h以上。

A4.3.3 用 已称至恒量 的玻璃 t)$(A3. 11),减压 ，过滤。用亚硝酸钾洗涤液{A3. 9)4A 5 & .f7,0
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洗涤液(A3. 10)洗涤15次，最后用丙酮(A3.5)洗涤1次。

A4.3.4 将柑祸连同沉淀移入预先升至150'C烘箱中烘1. 5 h，取出，置于干燥器中冷却至室温后，称至

恒量

A5 分析结果的表述

按式(Al)计算钻的百分含量:

                Co(y,)一(m2 - m,二X0.1303 X100.....................⋯⋯(A1)

式中:。1— 玻璃过滤塔祸的质量，9;

      m2— 玻璃过滤增祸与亚硝酸钻钾的质量，9;

      勿。— 试料量，9;

0. 130 3— 亚硝酸钻钾换算成钻的换算因数。

A6 允许差

分析结果的差值应不大于表A1所列允许差。

                                            表 Al

钻 量

; 0

允 许 差

      0. 5

          附 录 B

        (标准 的附录)

原子 吸收分光光度法测定钠f

B1 范围

本方法规定 了氧化钻中钠 量的测定方 法。

本方法适用于氧化钻中钠量的测定。侧定范围:0.001%-0.02%,

B2 方法提要

    在盐酸介质中，以抓化艳作抑制剂，用原子吸收分光光度直接火焰吸收法测定钠量。

B3 试荆

B3.1 盐酸(pl. 19)，优级纯。

B3.2 氯化艳溶液(2 g/L):用光谱纯氯化艳配制。

B3. 3 去离子水。

B3.4 钠标准储存溶液:将氯化钠置于110'C的烘箱内烘干2h，取出置于干燥器中冷却至室温后称取

0. 254 2 g，置于150 mL石英烧杯中，用去离子水溶解后移人1L容量瓶中并用去离子水稀至刻度，摇

匀。此标准储存溶液1 mL含。. 1 mg钠。再移入塑料瓶中储存。

B3.5 钠标准溶液:移取5. 0 mL钠标准溶液置于100 mL容量瓶中，用去离子水稀至刻度，摇匀。此溶

液1 MI含5 pg钠。再移入塑料瓶中储存。

B4 仪器

B4.1 原子吸收分光光度计。

                                                                                                                                                                                                                                  0
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钠空』b阴极灯。

  工作波长

八户
‘

勺

‘

B4

叫
钠工作波长:589 nm,

分析步骤

7 测定数量

称取两份试样进行侧定，测定结果在规定误差范围内取其平均值。否则需重新测定。

2 试料

按表BI称取试样:

                                                表 B1

尸
﹄︺

‘

︺

‘

︺

B

B

B

钠 含量，% 试料B,a

< 0. 005 2. 000

0.005̂ -0. 01 1.000

> 0. 01 0.500

B5.3 空白试验

    随同试料做空白试验。

B5.4 测定

B5.4门 将试料((B5. 2)置于150 mL石英烧杯中.加人30 mL盐酸((B3. 1)低温溶解并蒸至近干，稍冷，

用去离子水(B3.3)淋洗石英表面皿及杯壁，加热煮沸。

B5.4.2 将上述溶液移人50 mL容量瓶中，用去离子水(B3.3)稀至刻度，摇匀。

B5.4.3 分别移取上述溶液5. 0 mL置于一组50 mL容量瓶中，各加4. 0 mL抓化艳溶液(B3.2)，分别

加人0,1.0,2.0,3. 0 mL钠标准溶液((B3.5)，用去离子水((B3.3)稀至刻度，摇匀。

B5.4.4 用钠空心阴极灯，工作波长589 nm，用原子吸收分光光度计直接火焰吸收法测量吸光度。以吸

光度 为纵坐标 ，钠量为横坐标绘制工作 曲线 。用该工作曲线外推 ，查得钠量 。

B6 分析结果的裹述

按式(BD计算钠 的百分含量 :

Na(%) X 100 .⋯，.⋯‘·..。·.·...····。二(Bl)

式中:m2— 试样含钠量，9;

      Ml— 空白含钠量，9;

      ma— 试料量，9。

B] 允许差

    两份试样平行测定结果的有效性按式(B2)判定:

                                        z,一 r2< 2.5s,·z

式中:凡— 单次测定的相对标准偏差，其值为0. 10;

  z,.5, — 两个平行侧定结果;

      T— 两个平行测定结果的算术平均值。

(B2)
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    附 录 C

    (标准的附录)

示波极谱 法测定 硫，

C1 范 围

本方法规定了氧化钻中硫量的测定方法。

本方法适用于氧化钻中硫量的测定。测定范围:0.005%-0.1%.

C2 方法提要

    以氢碘酸一盐酸一次磷酸为还原剂兼作试料溶剂。在蒸馏瓶中加热至沸使试料溶解，并使硫以硫化氢

形式还原、逸出。硫经重叠还原以保证还原完全。硫化氢在氮气流的载带下吸收于1 mol/L氢氧化钠，

0.2 mol/L盐酸经胺，0. 005%聚乙烯醇的吸收液。在示波极谱上，于一0. 5 1. 0 V区间记录硫离子的

阴极波峰电流值 。

    试样中共存0. 1 mg的铁、锰、锡、钙、硅等均不干扰测定。

C3 试荆

    整个 分析过程 中用 水均为三次离子交换水 ，并经石英容器蒸馏提纯 。

C3.1 盐酸(pl.19).

C3. 2 氢碘酸(经蒸馏提纯处理):500 mL氢碘酸加人2%次磷酸钠，放人蒸馏器中，蒸馏速度控制为

150 200 mL/h，弃去前段馏分，当沸点达125℃时，收集中段馏分，此时蒸出酸浓度约为7 mol/La

C3.3 次磷酸(含量大于50%),

C3.4 还原剂:300 mL提纯后的氢碘酸、200 mL盐酸、150 mL次磷酸混匀于还原剂提纯装置加热并

控制温度，使还原剂保持微沸，通氮下回馏5-S h，检查合格后使用，检查方法(C5)进行。还原剂配制后

2周内有效。

C3.5 吸收液:由1 mol/L氢氧化钠、0. 2 mol/L盐酸轻胺、0.005 0o聚乙烯醇溶液组成。

C3. 6 硫标准溶液:准确称取。. 543 5 g硫酸钾(预先在105℃干燥1 h)，加水溶于1L容量瓶中稀释至

刻度摇匀，待用。此溶液为1 mL含。.100 mg硫。

C3.7 纯氮(纯度)99.9%).

C3.8 洗气液

C3. 8.1 高锰酸钾((20 g/L)-抓化钡((50 g/L)溶液。

C3.8.2 氢氧化钠溶液(200 g/L),

C3.9  10,25,50 mL刻度比色管。

C4 仪器和设备

C4.1 线性单扫描示波极谱仪。附三电极系统:滴汞工作电极;双液接饱和甘汞电极(参比电极);铂辅

助电极。

C4.2 重叠还原装置(图CI).

C4. 3 洗气系统，装配顺序如图C2

C4.4 还原剂提 纯装 置(图 C3)e
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C- C

A一主还原瓶;B-贮液瓶，C一二次还原瓶;1-600 W螺状石英管加热器，由2 kW调压器控制温度;

2-300 W螺状玻璃加热器，由2 kW 调压器控制沮度;3一出口，接一聚乙烯毛细管，长约40 cm，直径

                                2-4 mm，出气 口处直径 1-1. 5 mm

                                            图 Cl

通还原燕馏装里

1-氮气瓶;2一空瓶;3-高锰酸钾 舰化钡洗涤液(03.8.1);

          4一氢氧化钠溶液(C3.8.2); 5一空瓶

                          图 C2
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扳气入口

          一升三颈瓶

图 C3 还原剂提纯装置

分析步骤

1 测定数量

称取两份试样进行测定，测定结果在规定误差范围内取其平均值。否则需重新测定

2 试料

按表cl称取试样:

                                              表 cl

﹄﹄
︺

仄

J

反

」

C

C

C

试样含硫 ，% 称样量，9 吸收液体积 ,.L

0. 005- 0. 05 0. 500 25.0

>0. 05-0. 10 0.100 50.0

C5.3 测定

C5. 3.， 称取0.100.0. 500 g试料于主还原瓶中(图c1中A)，将还原剂((C3.4)30 mL和5-8 mL分

别加人贮液瓶(图C1中B)和二次还原瓶(图cl中c)中。打开并调整氮气阀门，控制氮流速为大约

50 mL/min，接好吸收管，管内注人定量吸收液。

C5.3.2 启动二次还原加热器，控制温度，使还原剂保证微沸。

C5. 3. 3 将还原剂从贮液瓶(图c1中B)放人主还原瓶(图cl中A)，启动主还原加热器(图cl中1),

迅速升温，保证还原剂在5 min之内沸腾，注意随时调整温度，防止溶样反应激烈而引起的瀑沸。待溶样

完毕，使瓶内还原剂保持微沸

C5. 3. 4 试料溶毕15 min后停止加热，再过5 min，趁热短时间停止通氮2-3 s，利用冷缩原理，吸收液

自吸人到毛细管1 em左右的高度后继续通氮，反复2-3次后，取下吸收管，极谱测定。

C5.3-5 倒取部分吸收液于10 mL的电解池中，选用适当的电流倍率(以峰电流值大于满刻度荧光屏

的一半为宜)，于一。.50--l. 0 V区间进行测定，插人电极1 min后记录阴极波峰电流值。

C5. 3. 6 标准测定，准确量取两份同量的与试料中硫量相近的硫标准溶液(C3. 6 )，以下按C5. 3. 1-

                                                                                                                                                                      s
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C5.3.5进行。两份标准液极差不得超过4%，取其平均值作为标准溶液的峰值。

C6 分析结果的裹述

按式(CD计算硫的百分含量 :

S( X)={止m'xloo (C1)
公t.mo

式中:i,— 试样的峰电流值;

      i, 硫标准的峰电流值;

    m,— 硫标准的质量+g;

    mo— 试料量，9。

C7 允许差

两份试样平行测定结果的有效性按式(C2)判定:

                                    x,一x2< 2.58,·x (C2)

式中:S,— 单次测定的相对标准偏差(见表C2);

  z�zz— 两个平行测定结果;

王— 两个平行测定结果的算术平均值。

表 C2

试 样含硫范围，%

      S,值

0.005̂ -0.02 0.02̂ -0.1

0.04 0.02

                  附 录 D

              (标准的附录)

二乙墓二硫代红基甲酸银分光光度法测定砷t

D1 范 围

本方法规定了氧化钻中砷量的测定方法

本方法适用于氧化钻中砷量的测定。测定范围:0.0001%-0.005%.

D2 方法提要

    在酸性溶液中，用金属锌还原使砷化氢逸出，用DDTC-Ag三抓甲烷溶液吸收，反应后生成红色的
胶状银，于分光光度计波长510 nm处测量吸光度。

D3 试荆

D3.1 硝酸(p1.42).

D3.2 盐酸(pl. 19).

D3.3 无砷锌粒:直径约1-3 mm，用盐酸((1十1)和水冲洗表面，干燥后使用。

D3.4 碘化钾溶液(300 g/L).

D3.5 二氯化锡溶液(200 g/L):称取二抓化锡20 g，用20 mL盐酸溶解后用水稀至100 mL,
D3.6 乙酸铅脱脂棉:称取11. 8 g结晶乙酸铅溶于100 mL水中，加二滴乙酸.摇匀。将脱脂棉浸人此

液中Zh，取出在室温下晾于后备用。

    10
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D3. 7 二乙基二硫代氨基甲酸银(DDTC-Ag)三抓甲烷溶液((2.5 g/L):称取250 mgDDTC-Ag置于

250 mL棕色瓶中，加人97 mL三抓甲烷及3 mL三乙醇胺，充分振荡，放置过夜使其溶解完全，用脱脂

棉过滤于另一棕色瓶 中。

D3.8 砷标准贮存溶液:称取。. 132 0 g预先在100̂ -1500C烘1h并置于干燥器中冷至室温的三氧化

二砷基准试剂，置于100 mL烧杯中，加人5mL3%氢氧化钠溶液，微热溶解，加人20 mL硫酸(1+

，冷后移人1L容量瓶中，以水稀至刻度，摇匀。此溶液1 mL含100 kg砷。

9 砷标准溶液:移取10. 0 mL砷标准贮存溶液置于200 mL容量瓶中，用水稀至刻度，摇匀。此溶

mL含5 fag砷。

仪器

1 分光光度计。

2 砷化氢发生装置见 图 D1

50)
D3.
翻

D4

D4.
D4

1-橡皮塞;2-100 mL三角烧瓶;3一无砷锌粒;4-橡皮管;5一乙酸棉花;

      6-}8 mm玻璃弯管;7-5 mL比色管;8一出口直径(1 mm)

                    图 D1 砷化氢 发生装 置

分析步骤

1 测定数量

称取两份试样进行测定 ，其结果在规定误差范围 内取其平均值 。否则需重新测定 。

2 试料

按表 D1称取试样 。

                                                表 D1

‘

d

U

口

‘

d

D

D

D

砷含量 ，% 试样量，9

0. 000 1-0. 001 5 0. Soo

> 0. 001 5- 0. 005 0.200

D5.3 空白试验:随同试料作空白试验。

D5.4 测定

D5. 4. 1 将试料 (D5. 2 )置于 200 mL烧 杯中，加人少 量水润湿 ，加人 30 mL盐酸 (D3.2),10 mL硝 酸

(D3. 1)加热使试料溶解完全并蒸发至体积约1 mL，冷却。

D5.4.2 加人10 mL盐酸(D3.2)，摇匀后移人锥形瓶中并用约20 mL水洗表皿及杯壁。然后往锥形瓶

中加人3 mL碘化钾溶液(D3.4),3 mL二氯化锡溶液(D3.5),3-4 g无砷锌粒(D3.3)，立即塞紧瓶塞，

使发生的砷化氢经洗滤球导人盛有4mLDDTC-Ag三氯甲烷溶液(D3.7)的吸收瓶中，在室温下反应

40 min。取下导管，用少量三氯甲烷洗涤导管，洗液并人吸收液中，并用三氯甲烷稀至10 mL，摇匀。

                                                                                                                                                          11
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D5. 4. 3 将部分溶液(D5.4.2)移人1 cm吸收皿中，在分光光度计波长510 nm处测量吸光度。从工作

曲线上查出相应的砷量。

D5.4.4 工作曲线的绘制

    移取0,1.0,1.5,2.0,2.5,3.0 mL砷标准溶液(D3.9)分别置于一组锥形瓶中，加人10 mL盐酸

(D3.2).20 mL水，以下按D5.4-2,D5.4.3进行。以砷量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

D6 分析结果的表述

    按式(Dl)计算砷的百分含量:

                                      As(0o)=

式中:MI— 自工作曲线上查得的砷量，9;

      。。— 试料量，9

D了 允许差

m,m�X 100 (D1)

    两份试样平行测定结果的有效性按式(D2)判定:

                                        石 一 Xz< 2.5S,·s

式 中:S.— 单次测定 的相对标准偏差 ，其值为 0. 10:

(D2)

x�z2— 两次平行测定结果;

    X- 两个平行测定结果的算术平均值。

          附 录 E

        (标准的附录)

原子吸收分光光度法测定锡t

E1 范围

    本方法规定 了氧化钻中锡量的测定方法。

    本方法适用于氧化钻中锅量的测定。侧定范围:0.003%一。. 006% ,

E2 方法提要

    在硝酸介质中，采用直接火焰原子吸收分光光度法测定锡量。

E3 试剂

E3.1 盐酸(pl.19).

E3.2 硝酸(p1. 42),

E3. 3 硝酸(1+19).

E3.4 锅标准储存溶液:称取。.50008金属铜((99. 9%以上)置于200 mL烧杯中，加人约20 mL硝酸

(1+2)，低温分解完全。冷却后移人1L容量瓶中并用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1 mL含0. 5 mg锅。

E3.5  4g标准溶液:移取10. 0 mL锅标准储存溶液置于1L容量瓶中，加人50 mL硝酸(1+19)，用水

稀至刻度，摇匀。此溶液1 mL含5 },g福。

E4 仪器

E4.1 原子吸收分光光度计。

    12



YS/T 256-2000

E4. 2 锡 空心阴极 灯。

E4. 3 比色管:25 mL

E4.4 工作波长

    锅工作波长:228.8 nm,

E5 分析步骤

E5.1 测 定数量

    称取两份试样进行测定，测定结果在规定误差范围内取其平均值。否则需重新测定。

E5.2 试料

    称取试样。500 g,
E5.3 测定

E5.3门 将试料(E5. 2)置于200 mL烧杯中，加人20 mL盐酸(E3.1),5 mL硝酸(E3.2)，低温分解样

品至完全并蒸 至湿盐状 ，加人 10 mL硝酸(E3. 3)，加热溶解盐类 ，冷却 。

E5.3.2 将上述溶液用少量水移入比色管(E4.3)中并用硝酸(E3. 3)稀至刻度，摇匀。

E5. 3. 3 用锅空心阴极灯(E4.2)在228. 8 nm工作波长下，用原子吸收分光光度计直接火焰原子吸收

法测量吸光度 ，从工作曲线上查出相应的锡量。

E5. 3. 4 基体溶液的配制与标准曲线的绘制

E5. 3.4.1 称取4份氧化钻(含IA<0. 000 1%)，每份0. 500 g，分别置于200 mL烧杯中，各加人20 mL

敬酸(E3.1),5 mL硝酸(E3. 2)低温分解样品并蒸至湿盐状，加人10 ML硝酸(E3.3)，加热分解盐类，

冷却。

E5.14.2 将上述溶液用少量水移人一组比色管中并分别加人。,1. 0, 2. 0, 3. 0 mL锡标准溶液

(E3.5)，用硝酸(E3.3)稀至刻度，摇匀。

E5. 14. 3 用镐空心阴极灯在228.8 nm工作波长下，用原子吸收分光光度计直接火焰吸收法测量吸

光度 。以吸光度 为纵坐标 ，锅量为横坐标绘制工作曲线。

E6 分析结果 的表迷

按式(El)计算镐的百分含量:

Cd(%，一篡X 100 ........··················一(E1)

式中:舰— 试样中含锡量，9;

      m,— 试料量，9。

E了 允许差

    两份试样平行测定结果的有效性按式(E2)判定:

                                        x,一 z2< 2. 5S,·5

式中:S— 单次测定的相对标准偏差，其值为。.10;

  xl,s2— 两个平行测定结果;

      至一一 两个平行测定结果的算术平均值 。

(E2)
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                      附 录 F

                (标准 的附录)

发射光谱法测定锌、镍、铁 、铜 、铅、镁、锰 、钙及硅

F1 范围

本方法规定了氧化钻中下列杂质元素的测定方法。

本方法适用于测定氧化钻中下列含量范围的杂质元素 :

      元素名称 含量 ，%

            Zn               0.001 .0.02

            Ni               0.005一 0. 50

            Fe               0.005̂ 0.50

            Cu               0.005一 0.20

            Pb               0.001- 0.01

          Mg               0.001̂ 0.20

            M n               0.001- 0.20

            Ca               0.006̂ 0.02

            Si               0. 001一 0. 05

F2 方法提要

    以碳 酸钡为缓 冲剂 ，用直流 电弧激发光谱 ，三标 准试样法测定 杂质。

F3 试剂和材料

F3.1 碳酸钡:光谱纯。

F3.2 显影液和定影液 :按 光谱感光版说 明书配制 。

F3.3 光谱感光版:灵敏度12士s(紫外工型)或灵敏度20士5(紫外II型)。

F3. 4 石墨电极:直径6 mm，光谱纯。试样电极车制成直径4 mm、深4 mm的孔穴，对电极车制成顶端

直径3-4 mm的截锥体。

F3.5 氧化钻光谱分析标准物质。

F4 仪器和设备

光栅摄谱仪。

直流电源及高频引弧装置。

测微光度计 。

光谱电极 车床。

月
..

门
艺

恤
︺

月
﹃

 
 
 
 
 
 

.

…

月
q

J
口
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月
q

月
勺

F

F

F
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F5 分析步 骤

1 称取两份试样(每份2. 0 g)分别和1. 0 g碳酸钡((F3.1)置于玛瑙研钵中研磨 10 min,混匀。

2 粉状氧化钻标准物质按F5. 1处理。

3 将试样(F5. 1)及标准物质((F5. 2)按同等压力嵌人试样电极孔穴中。

4 将试样电极作为阳极，对电极作为阴极，按表F1条件摄谱。

‘
d

l
卜口

‘
口

‘
d

F

F

F

F
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表 F1

放电形式 仪器条件 电学参数 曝光时间 感光版

直流电弧

阳极激发

  缝宽 0. 005一0. 008 mm三透

镜照明系统三阶梯光谱减光器

中间光阑3.2 mm电极距3 mm

电压 230 V

  电流 6A

无预始曝光

  40--50 s

紫外 工型或

紫外 H型

    注:试样及标准物质(标准物质不得少于 4点)在同一块感光版上摄谱。每一份试样及每一点标准物质分别摄 3条

        谱图。

F5.5 感光版的处理:按光谱感光版说明书进行。

F5.6 用测微光度计在试样及标准物质的光谱图中测量分析线及内标线的换值黑度。

    使用的分析线、内标线及测定的含量范围见表F2,

                                                    表 F2

分析元素 分析线,10-' nm 内标线(钻)10- nm 测定 范围，肠

Zn 3 345.0 3 344. 2 0. 001-0.02

Ni
3 002.5

3 003.6

2 975. 4

7 975. 4

0. 005-0.05

0. 01- 0. 50

Cu 2 492. 2 2 561.2 0.005-0. 20

Fe
2 719. 0

3 067.2

2 787.0

2 975,4

0.005- 0.05

0. 01- 0. 50

Pb 2 833. 1 2 787. 0 0.001-0.01

M9
2 802. 7

2 779. 8

2 787.0

2 787.0

0.001̂ -0.01

0. 01- 0. 20

M n
2 794.8

2 949.2

2 787.0

2 975. 4

0.001̂ -0.02

0. 01̂ -0. 20

Ca 3 179.3 2 975.4 0.006- 0.02

Si
2 516.1

2 881. 6

2 561. 2

2 787.0

0.001̂ -0.01

0. 01̂ -0. 05

F5.7 依据 测量的换 值黑度 计算分 析线对 的换值 黑度差 △P，并按三 份平行 光谱 图测定求 出平均 值

△尸。

    用标准物质的换值黑度差AP与相应的含量对数log‘绘制分析曲线，以试样的换值黑度差△P从

相应元素的分析曲线上查出含量对数，求出含量

    以两 份试样 平行测 定的算 术平均值作 为测定结果 。

F6 允许差

    两份试样平行测定结果的有效性按式(F1)判定:

                                        XI一 =2< 2. 58.·x

式中:S.— 单次测定的相对标准偏差(见表F3) ;

  x,xz— 两个平行测定结果;

      z— 两个平行测定结果的算术平均值。

(F1)
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表 F3

分析元素
下列含量范围(%)的5，值

0. 001---0. 005 0.005^0.01 0.01- 0.1 0.1̂ 0.5

锌 0.15 0.10 0.10

镍 0. 15 0.10 0.10

铁 0.15 0.10 0.10

铜 0.15 0.10 0.10

铅 0. is 0.10

镁 0. is 0.15 0.10 0.10

锰 0.15 0.10 0. 10 0.10

钙 0. is 0.10

硅 0.15 0.15 0.10

  附 录 G

  (标准的附录)

松装密度的测定

定义、单位与符号

1 定义

松装密度:在规定条件下，自由装填容器所得的粉末密度。

2 单位 与符号

闷.
I

J
.
.

司
.
1

G

G

G

量的名称 符 号 单位名称 单位符号

松装密度 尸 克每立方厘米 8/m'

质量 刀 了 克 B

体积 V 立方 厘米 cm'

G2 方法提要

    将受检样品放人与产品要求相应网目的筛网上，在外力作用下，试样均匀落人已知体积的量杯中将

量杯充满 ，呈松散状态，然后称量杯 中试样质量 ，计算松装密度。

G3 操作

G3.1 将试样均匀加人筛网上，用毛刷轻轻刷动，使试样通过筛网均匀落人量杯中，直到杯口有试样溢

出为止 。

G3.2 用直尺沿杯口将试样刮平，并应避免摇晃、振动量杯，以免震实或带出试样。

G3.3 轻轻振打杯壁，使试样下沉，并清洁量杯外壁

G3.4 称量量杯 中试样 质量 。

G4 测定 结果表述

按式(G1)计算松装密度
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尸一 m/V (G1)

式中:P— 试样松装密度，H/cm';

      m— 试样质量，9;

      V 量杯体积，cm%


