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    铁矿石化学分析方法

二苯基碳酸二脐光度法测定铬量

Methods for chemical analysis of iron ores

The diphenyl carbazide photometric method

for the determination of chromiumcontent
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本标准i}, I子“B1467一78 产nCI:化学分析方法标准的总则及 般规定》。

方法提要

    试样用碱熔分解，水Fx取，干过滤，取邵分清液，在硫酸 (()I 1 0.025'"01  I )介J"'l!II，六价铬
‘ 一术1PN酞 一明‘日戎可滚性的紫!r色络合物。在545 n m处测4?其吸光度。借此测定格〕
    帆对木法白}扰。‘匕钒狱小于200P9 时，"J在显色后放俄30 min消除 I扰;当钥」以大厂200 PK或钒

比铬人}0了泪时，须用8J=从咋琳-一氯}尸烷萃取分离

2 试剂

  2.1 过城化钠。

  2.2 {双酸钠 (无水)。

  2.3 硫酸 (2 mol I)。

  2.4  8一0}k吟琳 (0.25 0a):乙酸 (2 mol -1 )溶液
  2.5 碱甲烷。

  2.6 一苯从碳肤 几脐乙醉溶液 (0.25 ):称取49邻苯 甲酸醉置J一 250m1烧杯中，加人t00m1龙
水乙醉，在水浴}_温热溶解;再称取0.251;几长从碳肤 _饼溶解J卜述溶液III。用时现配 (放阴暗处))a

  2.7 对{1肖),L酚溶液 (0.1%)。
  2.8 铬标准ifs液

  2.8.1称取5.65788M!先经150'C烘1h的重铬酸钾 (基准试剂)j_烧杯r$i，加水溶解，移入1000,",
容鼠瓶‘}，，用水稀释至刻度，混匀。此溶液lml含2000.0"铬。

  2.8.2移取20.00-1铭标准溶液 (2.8.1),置J12000- I容量瓶，}，洲水稀释至刻度，混匀。此溶
液lml含20.0,19乍各。

3 试样

  3.1

  3.2

制备》

般试样粒度应小Floo I-，如试样中结合水或易氧化物质含量高时，粒度应小于160 um o

预I.燥不影响试样组成者应按GB 6730.1-86 ((铁矿石化学分析方法 分析用预卜燥试样的
处行。

4 分析步骤

  4.1 测定数量
    同 试样，在同一试验室，应山同 操作者在不同时间内进行2一4次测定
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4.2 试样a
  按表1称取试样。

表 1

铭 以,1〔 试 样 量，9

0.010-0.0.50 0.5000

0.050-0.100 0.2000

删

-
撇

()-100 - 0 0.2000

日 3(山 -0 0.2000

    1 ..一

  4.3 空白试验

    随同试样做空臼试脸。所用试X19须取自14 一试剂瓶。

  4.4 校正试验

    随同试样分析同类q4(指分析步骤相 一致)的标准试样。

  4.5 测定

  4.5.1试样的分解
    将试样( 1.2)'N于预先加有。5K尤水碳酸钠 (2.2)的20m1刚f.WMIt'，加29过氧化钠 (2.1),

71e匀，:}一FH少继过氧化钠 (2.1)覆盖表而，于700一750'C熔融5~7 min，冷却。
  4.5.2 浸取

    将M涡置于400-1烧杯中，用温水役取，洗出钳祸。保持溶液体积约200-1 ,煮沸20-30min,
取F冷至室温，移人250 m I容级瓶}:，用水稀释至刻度，混匀。
  4.5.3 试液的分取及处理

  4.5.3.1用中速滤纸干过滤于250m1烧杯中，按表2分取试液。
                                                表 2

格 适.% 分 取 试 液 徽，.1

0.010-0.0150 50.00

0. 050 - 0. 100 50.00

‘).飞011-(;.300 25.00

日t3川、~〔)吕00 10.00

4.5.3.2 将分取试液首于1110 m I容61瓶中，加1滴对硝基酚溶液 (2.7),用硫酸 (2.3)中和至a

色退去
  4.5

.过{1i5.0mI，H{水稀释全约goml。加人3m1
3.3 试样含勺、L人于200119或钊、L比铭人10倍时，

一苯基碳fvi一阱 (2.6),用水稀释至刻度，混匀。

按卜述操作分离;将分取试液置1125-1分液漏

户回，，加1滴对峭).\酚溶液 (a_7),用硫酸 (2.3)调全尤色，内过量4一5滴 (此时溶液PI I约4),加

人3 I!Rj 9 汗从昨琳 (2.4)+ 7Lti匀。加人3一5m卜 氯甲烷 (2.5)>振荡1 mi rr,分层后，弃去有机
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Al.  LIl此{t}萃取生次。111)1113 --5M1氯甲烷(2.5)洗涤水相 一次，弃去有机相，将水相滤人loom,
ti :,,, )IIL I I I.川少''I 'r lil分液漏 }及滤纸6一8次，补加5.Oml硫酸 (2.3), FH水稀释至约8oml，加人

乍

45.

5.

5

渐吸肤 叭乙配洛液 (2.6),用水稀释至刻度 混匀。此时I一作曲线的绘制也应同样处埋

测量

4.1 故置3Uminli9，将泪3乡)洛液移人2 Cm LL色1111 L}1 a

4.2 以随同试样的空自为参比，f-分光光度计波长545 nm处测最其吸光度。从}_作曲线 I:查

川

4

4

4

别

川相应的格以

4.6

4.‘

00

工作曲线的绘制

  称取日5000 g含铭

7.50, 10.(川。12.50

小I一().002M,的铁6试样数份，分yjI按4.5.1进行。各)it{人0.00, 2.50,

15.00. 17.00, 20.00 MI铬标准溶液 (2.8.2)以卜分另I」按4.5.2进行

4.6.2 试‘夜的分取及显色
    「过滤，少}取滤液50.o-1 ，以I'4"}4.5.3.2-4.5.4.2进行。以试剂空白为参比，I一分光光度计波

氏15 nm处测}�且吸光度。以铭鼠为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制r:作曲线。

5 分析结果的计算

5.1 格的i'分含v+:按卜式计算:

Cr(%)
。V

m. . V, x不1Ex
10oxK

式，}，:。.--一从 !_作曲线匕查得的铬量，vg;

      m- 试样}}i, K;

厂— 试液总体积，ml;
Vi-一 分取试液体积，ml;

K—      iti公式K loo V-A Ji得的换算系数(如使用预}燥试样汉帐=1)，A是按GB 6730.3-86

            《铁犷石化学分析方法 重V法测定分析试样中吸湿水量))测定得到的吸Tal%水质量百分

              数。

  52 分t) I和It的验收:

    当平fi川于析同类lu标准试样所得的分析值与标准值之差不大士1表3所列的允许差时，则试样分析

值子〕效，否则无效，应重新分析。分析值是否有效首先取决厂平行分析的标准试样的分折伯是否与标

准仇 致。
    当所得试样的两个有效分析值之差，不人于表3所列允许差时，则可予以平均.计算为最终分析

结呆，如 一者之Y_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。

  5.3 录终结果的计算:
    试样有效分PIIII的算术平均值为最终分析结果。平均值计算至小数第八位，并按数字修约规则的

规定修约乍小数第饭位。
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‘ 允许差

表 3

洛 以 标 样 允 i'h 以  ?T 分

0. m 0一 0.050 土(】.吃w2

0.050- -0.100 上0.004 0‘{川乌

卜0. I00- 0. 500 一0.00N 0.rnu

6{7
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    附 录 A

验收试样分析值程序
      (补充下牛)

附加说明:

术标准山.{，华人民共和国冶金工业部提出。

本标准山包头钢铁公司负责起草。
本标准由I)Li北有色金属地质勘探公司地质研究所、包头钢铁公司脚难失研川-)I起
本标准主要起草人张风摘、赵步华、宙淑芳。

·r即表3III所列允许差。


