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方法提要

、铁精},r p I球IrIG.̀IN认量的N11定。测定范M: 1.20一9. 00 ",o 0

金产品化学分折方法标准的总则及 一般规定》。

    试样用过'A化钠熔融，水浸，过滤在适当的rot,性溶液

气认卜，以硫氰酸欲为指卜剂，用硫酸铁Y?}标准溶液滴定

，川Fiiili将四价饮还原为 :价认，在保护

借此测定认:，1

    饥及人扫).l mg的 IA化钨干扰钦的测定。经碱熔，水浸，过滤分离，(1l1 k-千扰。

2 试剂
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  2.6  lilt酸 (P 1.844'-1)。

  2.7 硫酸 (1 + 1)。

  2.6 硫酸 (5+95)0

  2.9 硫磷TEelti:将150-1硫ft (2.6)在搅拌下缓慢注人700 m1水k1，再加150 m 1磷酸 (P 1.70
4' ml)

  2.10 从喊化钠溶液 (200%)

  2.11 城碱化钠溶液 (2%)。
  2.12 抓化亚锄溶液 (10%):称取104氯化、IV锡，溶解在20m1盐酸 (2.3)中，用水稀释至l00ml。

  2.13 抓化求饱不fl溶液。

  2.14 硫氰酸锨溶液 (50%)。

  2.15 _苯胺磺酸钠溶液 (0.2%)。

  2.16 重铬酸钾标准溶液 (0.001667 mot / I):称取0.49039  (0.003333mo1 / I称取0.98069或
。004167 m。卜I称取1.22584)预先在1500C烘}几1h的重铬酸钾 (基准试剂)，溶于水，移人1000 m I容

4!瓶扫，用水稀释至刻度，混匀。
  2.17 硫酸铁按标准溶液:根据试样钦含量按表1配制不同浓度的硫酸铁钱标准溶液。
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钦，叭 硫酸铁铁标准溶液，m司

2- 3.5

.:二:.

0.o100

11.0200

0.02n0

    称取4.808硫酸铁&C N线Fe(S04)2·12H20)(0.01-01一I)，C (t1 I配制0.02mol!和0.025-01
I则分Ylj称取9.609和12.009硫酸铁按〕，置f"1000 m I烧杯}，，,J[1500-1水，。漫慢JJI{入SU m,硫酸(2.6),

加热溶解，滴加3一5滴高锰酸钾溶液(0.1 % ),煮沸，冷却后，用水稀释至1000-1 ,混匀，此溶液
约为0.01 mol r1 o

  2.17.1 标定:

  2.17.1.1 移取20.00-1硫酸铁按溶液 (2.17),置J-2 50-1锥形瓶中。
  2.17.1.2 加IOml盐酸 (2.3),加热近沸，滴加氯化亚锡溶液 (2.12)至溶液无色再过411一2滴，

流水冷却，力1110 m I氯化汞饱和溶液(2.13),混匀，放置2一3 min，加JOml硫磷混酸 (2.9)，用
水稀释至约loom,，加5滴二苯胺磺酸钠溶液 (2.15)，以重铬酸钾标准溶液 (2.16 )滴定至溶液紫色
不消失为终点。同时标定三份，取平均值。
  2.17.1.3 指示剂空白测定:分别吸取5.00和10.00m1硫酸铁钱溶液 ((2.17)各一份，置1-250 m I

锥形瓶中，各以硫酸 (2.8)稀释至20m1
                                    vo

，以F按2.17.1.2进行。按式 (1)计算指示剂空白值:

=v。一(v、一vv)····································⋯⋯

式 }::

  2.17

式中:

v,— 指示剂空I'M, ml;
厂。一洲〕.()0ml硫酸铁镶标准溶液 (2.17)消耗重铬酸钾标准溶液的体积，mI;

vn- 10.00硫酸铁钱标准溶液 (2.17)消耗重铬酸钾标准溶液的体积，ml。
.2 擂式 (，)计算硫酪件沈标准溶液 (2.17)浓彦:

_ (v、一v。)C，
七 =—

                    v

(1)

(2)

C- 硫酸铁钻标准溶液浓度，mol / I;
}̀ I- 标定时消耗重铬酸钾标准溶液的体积，ml;

v，— 指示剂空白值，ml;
r I- 'Y.铬酸钾标准溶液的浓度，mol / 1;
V- 移取硫酸铁钻标准溶液(2.17)的体积，ml。

3 仪器

  3.1 封闭装置:用氮气 (或
    氮气保护气氛装置 (如图)

二氧化碳)做保护气氛。
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    a.   1氮气瓶。
    b.   2缓冲瓶。
    c.   3焦性没食子酸碱性溶液洗涤瓶;将]09焦性没食子酸溶于30m1热水{}!，用轨氧化钾溶液

(60%)稀释至200 m I。
    d.   4连几亚硫酸钠的碱性溶液洗涤瓶;将50g连 几亚硫酸钠溶于200-1水，}，，加goml氧城化钟

溶液( 509氢氧化钾溶于70ml水中)和49葱醒 2磺酸钠。此溶液新鲜时为血红色，失效后为恰色，可

根据颜色来判断溶液的使用程度。
    e. 5装有待分析溶液的锥形瓶。
    f.   6滴定管。

  32 磁力搅拌器。

4 试样

  4.1一般试样粒度应小于100km，如试丰朴扣结合水或易氧化物质含址高时，粒度应小少1604im。

制4.2}Il})
预干燥不影响试样组成者应按GB 6730.1-86 ((铁{d.石化学分析方法 分析用预干燥试样的

进行。

1 分析步骤

  5.1测定数a
    同 ‘试样，在同 一试验室，应由同一操作者在不同时间内进行2一斗次测定

  5.2 试样It
    称取0.25009试样。

  5.3 空白试验
    随同试样做空白试验，所用试剂须取自同 一试剂瓶。

  5.4 校正试验
    随同试样分析同类型 (指分析步骤相一致)的标准试样

  5.5 测定

  5.5.1试样的分解
    将试样 (5.2)置于刚玉塔锅中，加约39过氧化钠 (2.1)，在约700'C熔融5一10m] n.冷却，rV 3

400 ml烧杯中，用loom,温水浸取，洗出琳祸。

  5.5.2 分离
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    向浸取的溶液巾，加10 ml氢氧化钠溶液 (2. 10),加热煮沸至无小气池，以，I'速定k{滤纸过滤
沉淀川板 YI化钠溶液 ((2.n)洗4一5次，弃去滤液。

  5.5.3 滴定

    将保留的琳涡，置于原烧杯中，加30 m1盐酸 (2.4)浸洗，取出钳锅用水洗净，将溶液加热，丝

热'9+J在分离过滤的沉淀t溶解沉淀。溶液收集在预先盛有20MI硫酸 (2.7)的'500-1锥11}瓶}卜 川热
盐酸 (2.5)洗净原烧杯及滤纸至无铁离子 〔用硫氰酸盐 (2. 14)检查)o

    向锥形瓶内加20mI盐K- (2.3)再加水至体积约为150m] ,加热X50 -- 60'C'取F,加39' 101. : }'. -.'.. 2

析成小块放入溶液{，)，并通人氮气 (或几氧化碳)进行还原 (反应太剧烈时可稍冷却)待识箔完全帐
川后，煮沸使溶液清亮，冷却至室温，加5m1硫氰酸钱溶液 (2. 14 ),在磁力搅拌器(3.2)搅 二下，用
硫酸铁锥标准溶液滴定至稳定的褐红色为终叔(从还原}干始至滴定完毕始终在保护气执卜剑户

铂箔需使用纯度99.5写左右的二级品纯度太高反应速度慢，如随同试样空白溶液经还)('. ,' TR今ff

种招'm不宜使用

三价钦极不稳定，易被空气氧化，保护气氛的印困系统要经A检查不应141'气和1Y塞

滴定时当三价I}}i的紫色变浅后，滴定速度咬缓慢，近终占时须逐滴滴定C

则此

6 分析结果的计算

  6.1 按式 (2)计算钦的I']分含量:

Ti(%)
(V一!T� )C x 0.04788
— x

                        即卫
loo x K ..........···⋯⋯ (2

G'--一滴定消耗硫酸铁馁标准溶液体积，ml;

6'、一 空白试验滴定所消耗硫酸铁按标准溶液体积，ml
C 硫酸铁钱标准溶液浓度;

().04789- 1 m1 1 mol

      ，— 试样是, 4;

硫酸铁按标准溶液相当于钱的克数;

K— 由公式K 100loo-A所得换算系数‘“口使’们预不J、‘丫则入一I)，1显ti
          GB 6730.3-86《铁0,石化学分析方法 重量法侧定分析试样lii吸涅水{,'t >i i{,DI定得

          到的吸湿水的质欲百分数。

分析值的验收

卜
!

成0

为

    当平行分析同类)}p标准试样所得的分析值与标准值之差不大于表2所列的允许差}I r,则试样分沂
旋有效，否则尤效，应重新分析。分析值是否有效首先取决犷平行分析的标准试样的分析俏是否‘、‘小
准值 一致。

    当所得试样的两个有效分析仇之差，不大于表2所列允许差时，则可f-以平均.计算为最终分析
结果。如 几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:

    试样有效分析值的算术平均值为最终分析结果。平均值计算至小数第四位，井按数丫修约规则吮
规定修约至小数第二位。
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7 允许差

表 2 %

认 节 标样允许差 试样允许差

20 - 3..50 士0.04 0.06

>3.50一〔i. ;0 土0.07 0.10

)6 污0~9.0吸) 士0.09 0.12

8 氧化物系数

    按式 (3)计算 一喊化钦百分含4:
                          T'O2(%)二1.668 x Ti(%) 。···。。····。·⋯奋·················。一 (3)

弓7R



GB 6780.23-88

    附 录 A

验收试样分析值程序
      (补充件)

。r即表2，{，所列允许差。

579
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    附加说明:

    本标准F加巾华人民共和国冶金上_业部提出。

    木标准由包头钢铁公司负责起草。

    木标准山攀枝花钢铁公司钢研所起草

    木标准牛要起草人罗汗华、}i朴。
    自本标准实施之F起，原冶金}_、{比部部标准Y B 506一65 ((钒钦磁铁矿化学分析方法》;仆钦的测定

作废。


