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前  言

  本部分为GB/T6730的第73部分。
本部分按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本部分由中国钢铁工业协会提出。
本部分由全国铁矿石与直接还原铁标准化技术委员会(SAC/TC317)归口。
本部分起草单位:广东出入境检验检疫局、防城港出入境检验检疫局、上海出入境检验检疫局、冶

金工业信息标准研究院、宝山钢铁股份有限公司、武汉钢铁集团公司、马鞍山钢铁股份有限公司、鞍钢集

团钢铁研究院、中山大学、梅特勒-托利多公司、瑞士万通中国有限公司。
本部分主要起草人:郑建国、彭速标、苏彩珠、黄文娴、肖前、翟翠萍、卢振国、钟志光、罗明贵、

陈智鹏、黎香荣、闵红、陈自斌、于成峰、闻向东、邵梅、凌晓霞、杨本华、王一凌、亢德华、邹小勇、赵荌荌、
王中光。
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铁矿石 全铁含量的测定

EDTA光度滴定法

警告:使用本部分的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分并未指出所有可能的安全问题。
使用者有责任采取适当的安全和健康措施,并保证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

GB/T6730的本部分规定了EDTA光度滴定法测定铁矿石中全铁含量。
本部分适用于天然铁矿、铁精矿和人造块矿,包括烧结矿和球团矿中全铁含量的测定。测定范围

(质量分数)为30%~72%。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB/T6379.2 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分:确定标准测量方法重复

性与再现性的基本方法

GB/T6730.1 铁矿石 分析用预干燥试样的制备

GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T10322.1 铁矿石 取样和制样方法

3 原理

试料在少量氢氟酸助溶下,采用盐酸硝酸混合溶液微波消解法分解,冷却,用氢氧化钠溶液调节试

液pH=1,用乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液滴定,光度电极确定滴定终点,计算全铁含量。

4 试剂

除非另有说明,在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

4.1 高纯铁,纯度≥99.99%。

4.2 盐酸硝酸混合溶液,量取15mL硝酸(ρ=1.42g/mL),45mL盐酸(ρ=1.19g/mL)和40mL水,
混匀。

4.3 氢氟酸溶液,1+100。移取1mL氢氟酸(ρ=1.13g/mL),加入100mL水,放入塑料瓶中。混匀。

4.4 氢氧化钠溶液,100g/L。称取100g氢氧化钠,溶于800mL水中,冷却至室温,稀释至1000mL。
存于塑料瓶中。

4.5 乙二胺四乙酸二钠(C10H14N2Na2O8,简称EDTA)标准滴定溶液,0.1mol/L。

4.5.1 配制

称取40g乙二胺四乙酸二钠,加800mL水,加热溶解,冷却,稀释至1000mL,混匀。储存于塑料

瓶中。
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4.5.2 标定

称取0.10g(精确至0.00002g)高纯铁(见4.1)放入100mL烧杯中,加入10mL盐酸硝酸混合溶

液(见4.2),1mL氢氟酸溶液(见4.3),盖上玻璃表面皿,摇匀,水浴加热至完全溶解。用10mL水分多

次洗涤表面皿和烧杯内壁。加入1mL磺基水杨酸溶液(4.6)和25mL氢氧化钠溶液(见4.4),摇匀。
放入水浴槽(水温≥80℃)中加热20min。趁热将烧杯放于自动电位滴定仪滴定台上,插入复合玻璃

pH电极和光度电极。在不断搅拌下,用氢氧化钠溶液(见4.4)调节试液的酸度至pH=1。设置好滴定

参数,设定最大终止体积为20mL。运行滴定程序,用EDTA标准滴定溶液(见4.5)滴定,滴定终点时

消耗的EDTA标准滴定溶液体积记为VS。平行测定4份,极差不大于0.00015mol/L,结果取平均值。

EDTA标准滴定溶液的浓度按式(1)计算:

cEDTA=
m×1000
55.847×VS

…………………………(1)

  式中:
cEDTA ———EDTA标准滴定溶液浓度,单位为摩尔每升(mol/L);

m ———高纯铁的质量,单位为克(g);
VS ———滴定终点时消耗的EDTA标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL);

55.847———铁的摩尔质量,单位为克每摩尔(g/mol);

1000 ———体积的换算系数。
滴定体积保留到小数点后三位,计算结果保留五位有效数字。

4.6 磺基水杨酸指示剂溶液,10%。称取10g磺基水杨酸(C7H6O6S·2H2O),溶于80mL水中,稀释

至100mL。储存于棕色试剂瓶中。

5 仪器

5.1 自动电位滴定仪:分辨率0.1mV,附录A给出了典型滴定曲线。
5.2 20mL自动滴定管:加液的体积分辨率最少为1/10000。

5.3 复合玻璃pH电极。

5.4 520nm耐酸碱光度电极。

5.5 分析天平:感量0.01mg。

5.6 微波消解仪:温度控制,可编程。

6 取样和制样

6.1 实验室试样

按照GB/T10322.1进行取制样。一般试样粒度应小于100μm。如试样中化合水或易氧化物含量

高时,其粒度应小于160μm。

6.2 预干燥试样的制备

充分混匀实验室试样,缩分法取样。按照GB/T6730.1在105℃±2℃下干燥试样。

7 分析步骤

7.1 试料量

称取0.10g试样,精确至0.00002g。
2

GB/T6730.73—2016



按照附录B中的程序,对同一预干燥试样,至少独立测定2次,取其平均值。
注:“独立”是指再次及后续任何一次测定结果不受前面测定结果的影响。本分析方法中,此条件意味着同一操作

者在不同的时间或不同操作者进行重复测定,包括采用适当的再校准。

7.2 空白试验

随同试料做空白试验。

7.3 测定

7.3.1 试料分解

将试料(见7.1)放入100mL聚四氟乙烯消解罐中,加入10mL盐酸硝酸混合溶液(见4.2),1mL
氢氟酸溶液(见4.3)(当SiO2≥20%,可多加1mL氢氟酸溶液)。盖上罐盖,装入微波消解仪中。设定

消解温度为190℃,升温时间为20min,消解保持时间为20min。消解完成后冷至室温,取出消解罐,
用10mL水分多次洗涤消解罐盖和罐壁。加入1mL磺基水杨酸溶液(见4.6)和25mL氢氧化钠溶液

(见4.4),摇匀。放入水浴槽(水温≥80℃)中加热20min。

7.3.2 滴定

趁热将消解罐放于自动电位滴定仪滴定台上,插入复合玻璃pH电极和光度电极。在不断搅拌下,
用氢氧化钠溶液(见4.4)调节试液的酸度至pH为 (1.0±0.2)。设置好滴定参数,设定最大终止体积为

20mL。运行滴定程序,用EDTA标准滴定溶液(见4.5)滴定,滴定终点时消耗的EDTA标准滴定溶液

体积记为V。

8 分析结果计算及其表示

8.1 结果计算

按式(2)计算铁矿中全铁的含量,以质量分数w 计,数值用%表示:

w=
cEDTA×(V-V0)×55.847

m×1000 ×100% …………………………(2)

  式中:

w  ———全铁的含量(质量分数);

cEDTA ———EDTA标准滴定溶液浓度,单位为摩尔每升(mol/L);

V ———试料溶液消耗EDTA标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL);

V0 ———空白溶液消耗EDTA标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL);

m ———试料的质量,单位为克(g);

55.847———铁的摩尔质量,单位为克每摩尔(g/mol);

1000 ———体积的换算系数。
滴定体积表示到小数点后第三位,计算结果表示到小数点后两位。

8.2 分析结果的确定和表示

同一试样两次独立分析结果差值的绝对值如不大于重复性限r值,则取其算术平均值作为分析结

果。如果两次独立分析结果差值的绝对值大于r 值,则按附录B的规定追加测量次数并确定分析

结果。
滴定体积保留小数点后第三位,分析结果按GB/T8170修约,将数值修约到小数点后第二位。
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9 精密度

依据GB/T6379.2,对8个实验室6个水平测试数据统计得出方法的精密度(见表1)。

表1 精密度 %(质量分数)

水平 重复性限r 再现性限R

30~72 0.20 0.25

10 试验报告

试验报告应包括下列信息:

a) 测试实验室名称和地址;

b) 试验报告编号和发布日期;

c) 本部分编号;

d) 试样本身必要的详细说明;

e) 分析结果;

f) 测定过程中存在的任何异常情况和在本部分中没有规定的可能对试样分析结果产生影响的任

何操作。
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附 录 A
(资料性附录)
典型滴定曲线

A.1 滴定曲线1(见图A.1)

图 A.1 滴定曲线(+字处为滴定终点-折线模式)

A.2 滴定曲线2(见图A.2)

图 A.2 滴定曲线(BP2处为滴定终点-折线模式)
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附 录 B
(规范性附录)

试样分析结果接受程序流程图

  试样分析结果接受程序流程图见图B.1。

图B.1 试样分析结果接受程序流程图
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