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      铁矿石化学分析方法

原子吸收分光光度法测定钙和镁量

UDC

GB 6730.14-86

Methods for chemical analysis of iron ores

The flame atomic absorption  spectrophotometric

method for the determination of calcium and

                magnesium content

    本标准适用于铁矿石、铁精矿、烧结矿和球团矿中钙和镁量的测定。测定范围:钙。.03一1.50%t
  镁0.005~1. 20 00/a o

    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》。

  1方法提要

    试样以盐酸一硝酸分解，蒸干，酸不溶残渣经氢氟酸处理后，以碳酸钠熔融，与主液合并。在一

  定酸度下，以氯化银为释放剂，于原子吸收分光光度计，波长钙422. 7 n m,镁285.2 n-处，以空气-
  乙炔火焰，分别进行钙和镁的测定。

X,试剂

    分析中应使用优级纯试剂。一切试剂不允许贮存于带有胶木盖或橡皮塞的容器内，并不得与此类
制品接触。

  2.1 碳酸钠 (无水)。

  2.2盐酸 (P 1.198/ml)。
  2.3 盐酸 (1+3)。

  2.‘ 盐酸 (5+95)。
  2.5石肖酸 (P 1.428 'ml)。
  2.6 硫酸 (1+1)。

  2.7 氢氟酸 (P 1.I5g'ml)。
  2.8抓化P.溶液(10%):取50g氯化V,, (SrCI:·6 H20)以适量水溶解后，以水稀释至500-1,
据匀。如所用抓化银非优级纯，可按下法进行提纯:取约150 g抓化铭 (SrCI:·6 H2O，分析纯或化

麟纯)于500 ml烧杯中，以尽可能少的水于约60℃在搅拌下使其全溶，以中速滤纸过产于600-1烧杯中，
鼎做洗涤，在室温下放置至有少鼠结晶析出。然后，一边搅拌，一边加乙醉约100ml，此时有大量抓
准视晶体出现。以较大耐酸漏斗进行减压过滤，并以乙醉充分洗涤4一5次，然后移至适宜器皿中，
于洁净环境下晾卜，贮于瓶中备用。
  2.9钠溶液:称取509无水碳酸钠于600-1烧杯中，加水约250 ml溶解。在搅拌下缓缓加人盐酸
  (I十1，约需155m])，汽至pH值约为4 (pH试纸检杳)。微沸2一3 min,除去二氧化碳，冷却，
·以水稀释至500m1,棍匀。此溶液I ml含碳酸钠100击g。在应用时，也可进行适当稀释。
  2.10底液:称取109高纯铁J-300 ml烧杯中.以50m1盐酸 (2.2)湿热溶解后，小心滴加硝酸

'(2.iW/1
5)至氧化作用停止，并在80 C左右旅In稠浆状.沿杯壁加人40ml盐酸(2.3)使之全溶。冷却，

l000ml容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液1 ml含铁lomg。在应用中，也可进行适当稀
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释，但须补足相应盐酸 (2.3)之量。
  2.11钙标准溶液

  2.11,.1称取。.43709预先在105'C烘过1h，并已于干燥器中冷却的碳酸钙 (高纯试剂)于300 m l
侥杯中，加水约lop ml ,覆以表皿，小心滴加loml盐酸(2.2)，缓缓溶解完全后，微沸片刻，冷至室
温，移人250 ml容盈瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液1 ml含。.70m9钙。
  2.11.2移取50.00-1钙标准溶液(2.11.1)于500 ml容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液
  l ml含0.070 m9钙。
  2.12 镁标准溶液

  2.12.1一’称取。.24879预先在800℃灼烧过并巳于干燥器中冷却的氧化镁 (高纯试剂)'Y 300 ml烧杯
中，覆以表皿，加loml盐酸 (2.3)溶解，移人250 ml容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液1 ml
含。.60m9镁(也可用。.15009高纯金属镁代替氧化镁，但溶解时须缓慢进行)。
  2.12.2 移取5.00m,镁标准溶液 (2.12.1)于500 ml容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液
1 ml含0, 0060 m9镁。

趁仪器

    原子吸收分光光度计，配备有空气一乙炔燃烧器，钙、镁空心阴极灯。
    所用原子吸收分光光度计均应达到下列指标。
    最低灵敏度:工作曲线中所用等差系列标准溶液中浓度最大者，其吸光度应不低于。.300.

    主作曲线线性:工作曲线顶部20%浓度范围的斜率值(表示为吸光度的变化)在同样方法测定时，
与底部20浓度范围的斜率值之比，不应小于0.7.

    最低稳定性:工作曲线中所用浓度最大的标准溶液与浓度为零者经各自多次测定，所得之标准偏
差，相对于最高浓度吸光度平均值求得的变异系数，应分别小于1.5%和。.5%。最低稳定性变异系数

的计算公式见附录B。

4试样

  4.1 一般试样粒度应小于loo gm,如试样中结合水或易氧化物质含f高时，其粒度应小于160 9 M.

  4.2预干澡不影响试样组成者应按GB 6730.1-86 ((铁矿石化学分析方法 分析用预干燥试样的
制备》进行。

与 分析步骤

  $'.1一测定数f
    同一试样，在同一试验室，应由同一操作者在不同时间内进行2、4次测定。

  5.2 试样f
    称取0.20008试样。

  5.3 空白试验
  5.3.1随同试样做空白试验，所用试剂须取自同一试剂瓶。空白试验的操作。须先加人一定量的高
纯铁或铁溶液，使其量与所取试样的含铁量相接近。

  5.3.2 在操作之前，应以盐酸((2.2)清洗所用器皿。
  5.3.3 钙、镁的空白总最不应太高，以低于相当测定范围的下限为宜。

  5.3.4操作中应时刻注意器皿、环境的洁净，严防空白值增大，必要时可增加空白试验的个数。
  5.4 校正试验
  随同试样分渝同类型(指分析步骤相一致)的标准试样，
  5.5侧定
  ⋯. ，19样的分解
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  5.5.1.1将试样((5.2)置于200 ml烧杯中，以少许水湿润摇散，加15ml盐酸(2.2),覆以表皿。
.在近沸或微沸下加热溶解，并以玻璃棒搅起附着于杯底的残渣。至溶解作用停止后(此时，杯底的黑
牡色颗粒应全部或基本消失)，加2司硝酸(2.5)，缓缓蒸发至近干，继于105℃左右热至千涸。冷
冶，加JOml盐酸(2.3)。
  5.5.1.2浸演唱碑亥9，以玻璃棒搅起附着于杯底的残渣，在70一90'C温热1一2 min(勿取下表皿)，
使可溶盐类全溶，然后加20ml热水，热至微沸，立刻取下，以巾速滤纸加适I纸浆过滤(滤前，以热
盐酸(2.4)及热水先后各预洗两次，并弃去洗液，洗净烧杯〕于300 ml烧杯中，以擦棒及热水擦除杯
伪残渣并洗净烧杯，继以热盐酸(2.4)洗残渣及溥纸两次(每次须控制洗液la约为loml )，再以热水
挑3一4次，滤液在70一80℃浓缩至约50m1，做为主液保存。
:二‘.5.1.3如试样含氟，则将试样(5.2)置于200 ml聚四氟乙烯(PTFE)烧杯(1,，加少许水湿润

摇散，加15 ml盐酸((2.2)，覆以PTFE杯盖，‘在近沸或微沸下加热溶解，至溶解作用停止后，
加2 ml硝酸(2.5)，缓缓蒸发至近干时，除去杯盖，加3 ml高氯酸(P 1.679 '-1 )，继续蒸发至大
_盆白烟产生，冷却，以少量水冲洗杯壁，再加热至白烟冒尽为止。冷却，加loml盐酸(2.3)，以下
按5.5.1.2进行。空白试验亦同样处理。
  5.5.2 残渣的处理

    将残渣及滤纸置于铂增塌中，灰化，在约700℃灼烧10一15min，冷却后，以水湿润，滴加4滴硫
酸(2.6)，加5 ml氢氟酸(2.7)，缓缓加热，直至白烟冒尽。然后于约700℃灼烧2、3 min,冷却，
加1.0009无水碳酸钠(2.1)，在喷灯上于约1000℃左右进行熔融，并不时转动柑祸，使残渣熔融完个。
熔融物冷却后，以水将咐1,m外部充分洗净，置人主液中，温热下浸取熔融物，以尽可能少的水洗出柑
锅，此时，溶液应呈清亮状态。移人100 m l容量瓶中，冷至室温，加5.0 ml氯化德溶液(2.8)，以水
巍释至划度，混匀。
    、注:如试样含社、硫酸钡等组分较高，rx'取熔融物后溶液浑浊，可用慢速滤纸加纸浆过滤.温水洗3次的方式除

        去浑浊物 (必要时可再次过滤)，直至溶液清亮。如滤液休积增大，可适当温热浓缩之。空白试验亦同样处

          理。

  5.5.3 试液的分取

    按表1移取试液于另一个100 ml容最瓶中，并补加相应盐酸(2.3)和氮化视溶液(2.8)，’以水稀
醉至刻度，混匀，即为待M9试样溶液。

                                      表 1 试液分取量表

阅定组分 含盈范围
    % s31}>tml 相当试样里

      B

盐酸 (2.3)加人睦
          ml

氯化德 (2.8)加人rA
          ml

钙

0.030-0.18 不分取 0.2000 一 0 0

>0.18.0.35 40.00 0.0800 4.80 3.00

>0.35.0.70 25.00 0.0500 6.00 3.75

>0.70-1.50 20.00 0.0400 6.40 4.00

0.0050-0.03 不分取 0.2000 0 0

>0.03-0.12 25.00 0.0500 6.00 3.75

>0.12-0.30 10.00 0.0200 7.20 4.50

>0.30-0.60 5.00 0.0100 7.60 4.75

>0.60-1.20 ‘，·。。‘20k 100 0.0040 8.00 4.90
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  5.5.4 测f吸光度 · \
    在原子吸收分光光度计上，于波长钙422.7 n m或镁285.2 n m，以空气一乙炔火焰，用水调零，分别

测量钙和镁的吸光度。先用钙或镁1二作曲线系列浓度最大的溶液喷测，并调节火焰状态和燃烧器位置，
以达到最大吸光度。然后按浓度由低到高的顺序，依次喷人钙和镁的工作曲线系列溶液和待测试样溶
液及空白试验溶液，每一溶液喷测均以水调零，并至少重复喷测两次，记下获得的稳定读数，求得各
自平均吸光度。
  5.6 工作曲线的绘制

  5.6.1移取0.00, 1.00, 3.00, 5.00, 7.00, 9.00 ml钙标准溶液(2.11.2)，分别置于一组100m1
容量瓶中，加8.0 MI盐酸(2.3)，然后据表1所移取的试液，加入与待测试样溶液中的铁最及钠 (相

当于磷酸钠)量相近的铁溶液〔即底液(2.10)〕及钠溶液(2.9)各一定量，最后加人5.0m1抓化钮
溶液 (2.8)，以水稀释至刻度，混匀。
  5.6.2 移取0.00, 2.00, 4.00, 6.00, 8.00,  10.00m1镁标准溶液 (2.12.2)，分别置于一组loom]
容量瓶中，加8.0m1盐酸(2.3)，然后据表1所移取的试液，加人与待测试样溶液中的铁量及钠 (相
当于碳酸钠)量相近的铁溶液〔即底液(2.10)〕及钠溶液(2.9)各一定量，最后加人5.0m]抓化钮
溶液 (2.8)，以水稀释至刻度，混匀。

  5.6.3 工作曲线系列每一溶液的平均吸光度减去零浓度溶液的平均吸光度，为钙或镁工作曲线系列
溶液的净吸光度。以钙或镁浓度为横坐标，净吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。
  5.7 将试样溶液的平均吸光度和随同试样空白溶液的平均吸光度，从工作曲线上分别查出各自的钙
或镁的浓度，!+g /ml,

6 分析结果的计算

  6.1 按式 (1)计算钙或镁的百分含量:

Ca或Mg(in )=
CZ一C,

切 X 100
K.................................(1)

式中:l, Z— 从r_作曲线巨查得的试样溶液中钙或镁浓度，pg ml;
      C,— 从C作曲线E查得的随同试样空白溶液巾钙或镁浓度，WK m1;
      。— 测hi溶液相当的试样量，9;

K— 由公式K
100

100一A
所得的换算系数 (如使用预干燥试样，则K二1)

    GB 6730.3-86《铁矿石化学分析方法 重ii法测定分析试样中吸湿水量》

    吸i6水质FL百分数。

分中侧eiti勺验收:

，A是按

测定得到的

6.2平了r 5?析同类型标准试样所得的分析值与标准值之差不大于表2或3所列的允许差时，则试样
分析值有效，否则无效，应重新分析。分析值是否有效首先取决于平行分析的标准试样的分析值是否

与标准值一致。

    当所得试样的两个有效分析值之差，不大于表z或3所列允许差时，则可J’-以‘I;均，计算为最终
分析结果。如二者之差大于允许差时，则应按附录A的规定.进行追加分析和数据处理。
  6.3 最终结果的计算:

    试样的有效分析值的算术平均俏为最终分析结果。平均值计算至小数第五位，并按数字修约规则
的规定修约至小数第飞fs1t或第 一{旅

7 允许差
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表 2 %

钙 殷 标样允许差 试样允许差

0.030-0.100 士0.008 0.010,

0.100-0.500 士0.020 0.030

_,0.自!~‘扭1 士0.n5 0.08

}阳i-1从〕
                                                                                    一

                    士日.08

}
0.12

%

  、、卜

镁 欣 标样允许羞 试样允许差

0.005-0.010 土0.001 0.002

\0.oto-0.050 士0.003 0.005

、0.050- 0.100 士0.007 0.010

>0.10-0.50 土0.02 0.03

10.50-1.20 士0.06

‘

                0.08

. 氛化物系数

    按式(2)、(3)计算氧化钙或氧化镁百分含量:

                            CaO(%)二1.3992 x Ca(%) (2)

Mg0(%)二1.6582 x Mg(%)···“·········“··”··········“·⋯ 3)
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    附 录 ^

脸收试样分析位程序
    (补充件)

.护即表z成S中所列允许差。
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        附 最 曲

最低称定性变异系数的计算公式
          (补充件)

最高浓度标准溶液与零浓度溶液吸光度的变异系数计算公式如下:

:。二100尹                     2: <C-C二.一....⋯⋯”.......⋯⋯“:、。:)
      C 研 . 月一I

    100 /任丽丁石厂
00二一件于尸 /— ”二“.⋯. “..⋯. “.⋯ ““.’ ‘廿2，

      C 、/ ”一1

式中:Sc - 最高浓度标准溶液吸光度的百分变异系数，
      Sn - 零浓度标准溶液吸光度的百分变异系数;
      C— 最高浓度标准溶液吸光度的平均值，
      C- 最高浓度标准溶液吸光度，
      万— 零浓度溶液吸光度的平均值，

      0— 零浓度溶液吸光度;

      ”— 测量次数。

附加说明:

本标准由中华人民共和国冶金工业部提出。
本标准由包头钢铁公司负责起草。
本标准由太原钢铁公司钢研所起草。
苯标准主要起草人黄兰芳、唐泽信.


