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前 言

本标准等同采用国际标准 ��������������钢 硼含量的测定 姜黄素光度法��并增加附录 �对
标准中有关引用标准部分加以说明�
本标准与原国家标准 ��ð ���2�������� 中第三部分的主要差异�本标准采用铝合金托分解试样

�����2�������
�

采用电热板分解试样

�����
�

在�钢铁及合金化学分析方法�总标题下�包括若干独立部分�本标准为第 ��部分�
本标准自实施之日起�代替 ��ð ���2��������� 钢铁及合金中硼量的测定 第三部分 姜黄素直

接光度法��
本标准的附录 ��附录 ��附录 ��附录 �和附录 �都是提示的附录�
本标准由国家冶金工业局提出�
本标准由全国钢标准化技术委员会归口�
本标准主要起草单位�钢铁研究总院�
本标准主要起草人�田 玲�崔秋红�
本标准 ����年 �月首次发布�
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���前言

����国际标准化组织�是世界各国标准团体的联合组织�通常通过 ���技术委员会进行国际标准
的制定工作�对技术委员会建立的项目感兴趣的每一成员有权参加此委员会�与 ���有联系的国际组
织�政府和非政府组织也可参加工作�在电工标准化事务方面 ���与国际电工委员会 ���� �密切合作�
被技术委员会采纳的国际标准草案�分发给团体委员投票�参加投票的团体成员至少 ���赞成才

能作为国际标准出版

��������
�

国际标准是由 ��� ����ð 技术委员会钢铁化学成分测定方法 ���分技术委员会制定�
本标准第二版是对第一版 ��������������� 进行了技术修改�取消并代替第一版�
本国际标准附录 �至附录 �均为提示的附录�

s�
此为试读,需要完整PDF请访问: www.ertongbook.com
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代替 ��ð ���2�������� 中第
三部分

国家质量技术监督局����3���3���批准 ����3���3���实施

� 范围

本标准规定了姜黄素直接光度法测定钢中硼含量�
本方法适用于钢中 �2�������'�ð ���������'� '�ð'��及非合金钢中 �2�������'�ð ���������'�

�'�ð'��硼含量的测定�

� 引用标准

下列标准所包含的条文�通过在本标准中引用而构成为本标准的条文�本标准出版时�所示版本均
为有效�所有的标准都会被修订�使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性 ���� 和

���的成员支持目前有效的国际标准注册

������3�������
�

实验室玻璃仪器�滴定管�第一部分�基本要求

����������� 实验室玻璃仪器�单标移液管

������������ 实验室玻璃仪器�单标容量瓶

������������ 分析实验室用水规格及检验方法

�������3������� 测量方法和结果的精度�准确度和精密度��第一部分�通则及定义

�������3������� 测量方法和结果的精度�准确度和精密度��第二部分�确定标准测量方法重现
性和再现性的基本方法

�������3������� 测量方法和结果的精度�准确度和精密度��第三部分�标准测量方法精密度的
中间测量

������������� 钢和铁�测定化学成分的取样及制样

� 原理

将试料溶于盐酸�硝酸�用磷酸�硫酸在 ����分解硼化合物�如氮化物��在乙酸3�乙酸盐缓冲介质
中�硼酸与姜黄素形成有色化合物�在波长 �����处进行光度测量�

� 试剂

分析过程中�除特殊说明外�应使用认可分析纯和硼含量很低的试剂及 �������中规定的 �级水

�2��
�

纯铁�不含硼或已知残余硼含量

�2��
�

一水次磷酸钠 ���� ������� ��
�2��

�
盐酸�e�约 �2������ð �

�



�2�� 硝酸�e�约 �2������ð
�2��

�
硫酸�e�约 �2������ð

�2��
�

磷酸�e�约 �2������ð
�2��

�
乙酸�不含乙醛�e�约 �������ð �
为检验乙酸是否含乙醛�于 ����烧杯中加 ����乙酸�e�约 �2������ð �和 ��� 高锰酸钾溶液

���ð��� 不含乙醛时�溶液将保持高锰酸钾的紫色�否则 �����后�将变为棕色

�2��
�

乙酸3�硫酸混合酸�用水冷却�边搅拌边将硫酸��2���慢慢注入等体积的乙酸��2���中

�2��
�

乙酸3�乙酸铵缓冲溶液�溶解 ����乙酸铵于 �����水中�加 �����乙酸��2����将溶液过滤于

������聚丙烯容量瓶中�用水稀释至刻度�混匀

�2���
�

氟化钠溶液����ð��
贮存于聚丙烯瓶中

�2���
�

硼标准溶液

�2���2�� 贮备液�每升相当于 �2�����硼�
称取 �2������原硼酸��������精确至�2�������于�����烧杯中�加大约�����水溶解�将溶

液定量转入 �����单标容量瓶中�用水稀释至刻度�摇匀�贮存于聚丙烯瓶中�
此贮备液 ��� 含 �2������硼

�2���2��
�

标准溶液�每升相当于 �2������硼�
移取 ��2�����贮备液��2���2���于 ������单标容量瓶中�用水稀释至刻度�摇匀�贮存于聚丙烯

瓶中�
用前配制�
此标准溶液 ��� 含 �2��M��硼

�2���
�

姜黄素乙酸溶液��2����ð��
称取 �2�����姜黄素������ ��� ������� ����� ������于聚丙烯或石英容器中�加 ����乙酸

��2����混匀�在 ���水浴中加热�不断搅拌�完全溶解后�冷却�转移于 �����聚丙烯容量瓶中�用乙
酸稀释至刻度�混匀�

� 仪器

使用不含硼的聚丙烯或石英器皿�这些器皿经乙酸��2���淋洗后�用水洗净�干燥�所有玻璃量器均
应符合 ������3���������或 �������规定的 �级�
通常使用普通实验室仪器及下列仪器

�2��
�

带石英表面皿的石英烧杯�������外部尺寸�直径 �����高 ����
�2��

�
聚丙烯容量瓶�容积 ����������

�2��
�

铝合金托�带有放置 �����石英烧杯的孔�通过表面与电热板接触加热�简图参见附录 ��提示
的附录��
注�孔的尺寸应与所用石英烧杯尺寸相符�

�2�� 分光光度计�适合在 �����处�用 ���吸收皿测定溶液的吸光度�

� 制样

按照 ��������或适当的钢国家标准进行制样�
所用屑的尺寸应小于 ��� �

� 操作步骤

�2�� 试料

�

��ð� ���2��������



根据硼含量�称取试料量�精确至 �2�������如下�
��含量��2�������'�ð ���������'� '�ð ��'� 约为 �2�����
��含量��2������'�ð ���������'� '�ð ��'� 约为 �2�����
对镍�钴合量大于 ����'�ð'��的钢种�试料量约为 �2����

�2��
�

空白试验

与试料分析平行�用同样的试剂�条件�分析操作�稀释�根据所用试料量��2����对同量的纯铁��2���
进行分析�由此得到空白溶液的吸光度��Ā��和空白补偿液的吸光度��Ā����
�2�� 测定

�2��2�� 试液的制备
将试料��2���置于 �����石英烧杯��2���中�加 ����盐酸��2�������硝酸��2����盖上石英表面

皿��2����置于室温溶解�
注�为避免高温时硼可能损失�置于室温溶解是很重要的�
溶解完全后�小心加入 ����磷酸��2�������硫酸��2����
加热至产生硫酸白烟�将反应烧杯放在铝合金托��2���孔中�置于 ����热源上加热 ������产生白

烟后�小心盖上石英盖�为防止杯壁附着颗粒�不时晃动烧杯�
注�用量程 ������的温度计�浸入含同量溶解试剂的烧杯中�校准热源以得到��������的温度�
取下烧杯�冷却�往糊状溶液中加 ����水�加热�搅拌溶解�

注意��加入 ����水后�必须小心加热�以防突然溅出损失试液�
然后�小心加入 ��� 盐酸��2����加热至沸�加 ��一水次磷酸钠��2����小心微沸 ������
取下烧杯�冷却�将溶液定量转移到 ����聚丙烯容量瓶��2���中�用水稀释至刻度�混匀

�2��2��
�

有色络合物的形成

�2��2��2�� 移取 �2�����试液��2��2���于 �����预先洗净并干燥的聚丙烯容量瓶��2���中

�2��2��2��
�

边摇边加入下列试剂�混匀时应避免与瓶塞接触

�2�����
�

乙酸3�硫酸混合酸��2����应避免移液管与容量瓶颈�壁接触�混匀

�2�����
�

姜黄素乙酸溶液��2�����盖上瓶塞�混匀�放置 �2����使发色完全

�2�����
�

磷酸��2����使显色稳定�摇匀�放置 �����
��2�����

�
乙酸3�乙酸铵缓冲溶液��2����溶液变成桔黄色�盖上�摇匀�准确放置 �����

�2��2��
�

补偿液的制备

移取�2�����试液��2��2���于�����预先洗净并干燥的聚丙烯容量瓶��2���中�加�2����氟化钠
溶液��2����至瓶底�仔细混匀�放置 ���
以下操作按 �2��2��2��进行

�2��2��
�

光度测定

以水为参比�调节分光光度计吸光度为零�用 ���吸收皿�于波长 �����处�对显色液��2��2���和
补偿液��2��2���进行光度测定�
由此测得试液吸光度��Ā�和补偿液吸光度��Ā���
注�为了在加入 ��2�����乙酸3�乙酸铵缓冲溶液后�并准确放置 �����后测定所有溶液的吸光度��2��2����建议将

��个容量瓶分成 �组测定�实际上�当全部一次测定时�因不能严格控制放置时间�溶液变浑浊�而得到错误的
结果�

�2�� 校准曲线

�2��2�� 校准溶液的制备
将数份��2�����2�����纯铁��2���置于一系列 �����石英烧杯中�对硼含量 �2�������'�ð ��

��������
'�

'�ð'��和硼含量高于 �2�������'�ð'��的�分别按表 �和表 �加入相应体积的硼标准溶液�
以下操作按 �2��2����2��2����2��2��进行

�2��2��
�

光度测定

以水为参比�调节分光光度计吸光度为零�用���吸收皿�于波长�����处�对加与不加氟化钠溶

�

��ð� ���2��������



液的校准液进行光度测定�参见 �2��2��中注��
�2��2�� 校准曲线的绘制
加与不加氟化钠溶液的校准液吸光度的差值减去空白液相应的差值得净吸光度�
由净吸光度与相应的硼微克数作通过原点的直线�

� 结果表示

�2�� 净吸光度计算
测定的每个校准液吸光度的差值减去相同条件下所得的空白液的差值�对测定硼含量的净吸光度

由式���计算�
�Ā�� ��Ā� �Ā��� ��Ā�� �Ā��� �������������

式中��Ā���测定硼含量的净吸光度�

�Ā��试液的吸光度�

�Ā���空白液的吸光度�

�Ā���试液补偿液的吸光度�

�Ā����空白补偿液的吸光度

�2��

�
计算硼含量

利用校准曲线��2��2����将净吸光度转换为相应试液中硼的质量�'����以 M��表示�
按式���计算硼含量 ����以质量百分数表示�

����
'��

����
���
'� � ������

'��

���'�� ����� �����������

式中�'����试液中硼的质量 M��� �
��'� 试料质量��2������

�������纯铁��2���中硼的质量百分含量�当不影响准确度时�可忽略不计��
表 � 含硼量 �2�������'�ð ����������'� '�ð'��的校准溶液

硼标准溶液��2���2���体积

��

相应硼质量

M��

试样中硼含量

��'�ð'��

��� � �
�2��� �2�� �2�����
�2��� �2�� �2�����
�2��� �2�� �2�����
�2��� �2�� �2�����

��空白

表 � 含硼量 �2�������'�ð ����������'� '�ð'��的校准溶液

硼标准溶液��2���2���体积

��

相应硼质量

M��

试样中硼含量

��'�ð'�

�2���

�

�试料 �2����试料

��� � � �
�2��� � ������ ������
���� �� ������ ������
����� �� ������ ������
����� �� ������ ������
����� �� ������ ������

��空白

�

��ð� ���2��������
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�2�� 精密度
本标准精密度试验对非合金钢中低硼含量�以 �个水平�在 �个国家 ��个实验室进行�对钢中较高

硼含量�以 �个水平�在 �个国家 ��个实验室进行�每个实验室对每个水平硼含量测定 �次�
注

� �次测定中的两次测定是在 �������3��规定的重复性条件下进行�即由同一实验员�用同一仪器�相同的实验条

件�同一校准�在最短的时间内进行测定�

� 第三次测定由注 �中的实验员�用同一台仪器�在不同时间�不同天��用新的校准进行�
所用试样列于附录 ��提示的附录�中表 ��和表 ���
根据 �������第 �部分�第 �部分�第 �部分�分别在相应的应用范围内�对非合金钢中低硼含量�

用 �个水平试样所得到的数据�钢中较高硼含量�用 �个水平所得到的数据结果进行统计分析�
结果表明�硼含量与实验结果的重复性界限�,��和再现性界限���和 ����间呈对数关系�汇总于表 �

和表 �中�数据图示由附录 ��提示的附录�给出�
注 ��由第一天所得结果�按 �������3��计算重复性界限�,��和再现性界限�����由第一天所得的第一个结果和第二

天所得的结果�按 �������3��计算实验室内的再现性界限������

��������� �ð 个国家 ��个实验室�对 �个硼水平试样�用同样的方法试验�精密度结果列于附
录 ��提示的附录�中表 ��供参考�

表 � 硼含量 �2�������'�ð ����������'� '�ð'��的精密度数据

硼含量

��'�ð'��

重复性界限 再现性界限

,� �� ���

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

表 � 硼含量 �2�������'�ð ����������'� '�ð'��的精密度数据

硼含量

��'�ð'��

重复性界限 再现性界限

,� �� ���

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

������ ������� ������� �������

� 实验报告

实验报告应包括下列内容�
��所有辨别样品�实验室及分析数据所需的内容�
��引用本标准所用的方法�
��结果及其表达形式�
��测量过程中观察到的异常现象�
��任何本标准中未规定的操作�或任何可能影响结果的操作�

�

��ð� ���2��������



附 录 �
�提示的附录�
铝合金托图示

���

��
��

���

��
��

�

P�

�

���

P��
��

P��
�

��

��根据所用烧杯的尺寸确定孔径

��

�
孔高最好与所用烧杯中液面高度相同�

图 �� 铝合金托图示
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��根据所用烧杯的尺寸确定孔径

��

�
孔高最好与所用烧杯中液面高度相同�

图 �� 铝合金托图示
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附 录 �
�提示的附录�

国际合作试验附加资料

����年�由 �个国家的 ��个实验室对 �个非合金钢样进行国际合作分析试验结果得到表 ��
试验结果在 ����年 �月 ��� ����ð��ð � ����� 文件报出�
图示精密度数据见附录 ��图 ����
所用试样列于表 ���

表 �� 实验室间试验所得详细结果

试 样

硼含量���'�ð'�� 精密度数据

认可值
测定值 重现性值 再现性值

����� ����� ,� �� ���

������3����

�纯铁
�������

�
�� �2������ �2������ �2������ �2������ �2������

�������
�电解铁

�2������ �2������ �2������ �2������ �2������ �2���
�

���

���� ����3��
�纯铁

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

��������
�纯铁

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

������3��
�非合金钢

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

注�������同一天的平均值�������不同天的平均值

��
�

精密度计算不包括 ������3��试样数据�因为此试样硼含量范围超出了本标准适用范围

��
�

非认可值

����年�由 �个国家 ��个实验室对 �个钢样进行国际合作分析试验结果得到表 ��
试验结果在 ����年 �月 ��� ����ð��ð � ����� 文件�修订本�报出�
图示精密度数据见附录 ��图 ����
所用试样列于表 ���

表 �� 实验室间试验所得详细结果

试 样

硼含量���'�ð'�� 精密度数据

认可值
测定值 重现性值 再现性值

����� ����� ,� �� ���

���� ���3����

�高速钢
�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����

�
��

���� ���3����

�高纯铁
�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����

�
��

��� ���
�低合金钢

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

�
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表 ��� 完�

试 样

硼含量���'�ð'�� 精密度数据

认可值
测定值 重现性值 再现性值

����� ����� ,� �� ���

������ð�
�低碳钢

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

��� ���3��
�不锈钢

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

��� ���3��
�低合金钢

�2����� �2������ �2������ �2������ �2������ �2����
�

��

������3��
�低碳钢

�2����� �2������ �2������ �2������ �2����� �2�����
�

������ð�

�

�碳素钢�
�2����� �2����� �2����� �2������ �2����� �2�����

注�������同一天的平均值�������不同天的平均值

��
�

精密度计算不包括���� ���3��和���� ���3��试样的数据�因为此试样硼含量范围超出了本标准适用范围

附 录 �
�提示的附录�
精密度数据图示
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������������������������
式中��������一天内所得硼含量的平均值���'�ð ��'�

�������不同天所得硼含量的平均值���'�ð ��'�
图 �� 硼含量�����与重现性值�,��及再现性值���和 ����间的对数关系
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������������������������
式中��������一天内所得硼含量的平均值���'�ð ��'�

�������不同天所得硼含量的平均值���'�ð ��'�
图 �� 硼含量�����与重现性值�,��及再现性值���和 ����间的对数关系

附 录 �
�提示的附录�

附加欧洲国家精密度试验

表 ��给出欧洲国家精密度试验结果�
所得数据表明硼含量与重现性值�,��和再现性值���和 ����之间呈对数关系�汇总于表 ���

表 ��

试样类型
硼含量

��'�ð'��

重现性值

,�

再现性值

�� ���

非合金钢�� �2������ �2������ �2������ �2������

非合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

非合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

非合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

非合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

非合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

合金钢 �2������ �2������ �2������ �2������

��从硼含量统计参数关系计算中剔除
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表 ��

硼含量

��'�ð'��

重现性值

,�

再现性值

�� ���

�2����� �2������ �2������ �2������
�2����� �2������ �2������ �2������
�2����� �2������ �2������ �2������
�2����� �2������ �2������ �2������
�2����� �2������ �2������ �2������
�2����� �2������ �2������ �2������

��,��������������������

�����������������������

������������������������

附 录 �
�提示的附录�
关于引用标准的说明

�� 容量玻璃仪器

标准中规定�所有玻璃量器均应符合 ������3���������或 �������的 �级��参照相应的国家标
准 ��ð ������������ 实验室玻璃仪器 滴定管����ð ������������ 实验室玻璃仪器 单标线吸量

管����ð ������������ 实验室玻璃仪器 单标线容量瓶�执行�

�� 试验用水

标准中规定�分析过程中�除特殊说明外�仅用认可分析纯和含硼量很低的试剂及 �������中规定
的 �级水���������������分析实验室用水 规格及检测方法�中规定的 �级水为�无机�有机和悬浮
物很少�适宜作灵敏分析�包括原子吸收光谱分析法 ���� �和痕量组分的测定�例如�应采用多次蒸馏�
或去离子化或反渗析后再蒸馏制备��
具体指标�电导率�����������ð��新制备水��氧化物氧���含量�������ð��吸光度

����������比色皿���2��������加热蒸发后残渣����ð���氧化硅 ���� ��含量��������

�� 制样

标准中规定�按照 ��������或适当的钢国家标准进行制样��参照 ��ð ���������� 钢的化学分

析用试样 取样法及成品化学成分允许误差�等适当的国家标准执行�

�� 方法精密度统计

方法精密度统计除 �2��中注外�还可参照 ��ð ���������� 执行�

��
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