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1 方法提要

    6I-pH 5的乙酸盐介)归11,钻tj5 CI  PADAB形成YI1成为1:2的fC色络合物，加入盐酸后，转变
为稳定的酒红色络合物。在波长570 nm处，侧u其吸光度，借此测定钻。
    铜、镍和铁也'j,5 CI  PADA13,日戊了〕色络介物，在沸水浴中加热时，铜和镍的有色络合物被

破坏，而钻的络合物不被破坏。大.�.铁的}扰.在加显色剂前的溶液ill，加入磷酸及在沸水浴I加热

条件卜，可以消除其影响。

2 试剂

  2.1 过板化钠。

  2.2 盐酸 (P 1.194 ml):优级纯a
  2.3 盐酸 〔1+1):优级纯。

  2.‘ 盐酸 (1十9):优级纯。

  2.5磷酸 (15+85):优级纯。
  2.6 氢氧化钱 (1+1)。
  2.7 乙酸钠溶液(5011.):称取509结品乙酸钠，溶厂水并稀释至100 ml，如浑浊须过滤后使用。

  2.8  9 〔(5氯 2一毗咤)偶氮〕-1.3 一氨从苯(简称5 CI               PADAB,或钻试剂)乙醇溶液
(0.05%):称取0.10095-Cl-PADA13士-250ml f几燥的烧杯中，加180 ml无水乙醉，搅拌使溶解

(如有不溶物，可放置过夜或N于温水‘Ii lh，仍不溶可过滤)，并用无水乙醉稀释至200-1，移入

干燥的棕色瓶中贮存。

  2.9钻标准溶液
  2.9.1称取0.10009金属钻 (99.9%)，置于250 ml烧杯中，加1Oml硝酸 (1+1)，)ill热溶解后，

加5 ml硫酸 (1+1)，继续加热至冒浓厚白烟5一8 min，取下，冷却。加人15一20-1水，摇动
溶液，加热煮沸2一3 min,冷却至室温。移人l000ml容量瓶中，用水冲洗烧杯，并稀释至刻度，混

匀。此溶液1 ml含100.0 Itg钻。
  2.9.2移取10.00-1钻标准溶液 (2.9.1)置于1000-1容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液
1 ml含1.0119钻。
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3 试样

3.1 一般试样粒度应小f100 F1 m，如试样中结合水或易氧化物质含量高时，其粒度应小于16011111
3.2 预千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顶千馒试样的'111

备》进行。

4 分析步骤

4.1 测定数皿

  同一试样，在同一试验室，应山同一操作者在不同时间内进行2一4次测定。
4.2 试样盆

  按表1称取试样。

表 1

钻量，% 试样fa.,9 分取试液，ml

0.005-0.010 0.2000 2(J.00

>0.010-0.050 0.2000 10.00-5.(川

>0.050-0.10 0.1000 10.00一s.川

  4.3 空白试脸

    随同试样做空白试验，所用试剂须取自同一试剂瓶。

  4.4 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。
  4.5 测定

  4.5.1试样的分解
    将试样((4.2)，置于25ml刚玉增祸中，加2一3g过氧化钠(2.1)混匀，再以1g覆a表面。在

700 0C左右熔融5一lo min。取出摇动，冷却后将其放人250-1烧杯中，从杯嘴注入25一30m1温水，

待剧烈作用停止后，用少量热盐酸(2.4)洗出增竭，煮沸5一lomin，冷却。加15一20ml盐酸(2.3)，
加热至沉淀溶解后，煮沸5一lomi n，冷却。分别用氢氧化铁(2.6)和盐酸(2.3)调至氢氧化铁沉淀恰
好溶解，煮沸2一3 min,冷至室温，移人loom]容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。
    注:形成钻-5一CI-PADAB络合物的酸度很重要(本法要求pH 5.o土0.7),因此在用氢氧化铁和盐酸调节溶液

        酸度时，当大部分氢氧化铁沉淀溶解后，每加1滴盐酸 (2.3)均应充分摇动并放置片一刻，直至氢缎化铁沉

        淀恰好溶解为止(此时溶液应为pH 2左右)。

  4.5.2  Nil
  4.5.2.，用中速滤纸干过滤，按表1移取部分溶液置于50ml容量瓶中，加1 ml磷酸(2.5) >摇动

溶液并放置2一3 min.
  4.5.2.2加4 ml乙酸钠溶液(2.7)，混匀，准确加入1.0m, 5一CI一PADAB乙醇溶液(2.8)，
混匀。将容量瓶放入沸水浴中加热5 min，取出，放置2一3 min(放置后的溶液温度不应低于500C),

在不断摇动下加15ml盐酸 (2.3)，以流水冷却至室温，用水稀释至刻度，混匀 (应避免太阳光直接

照射溶液)。
  4.5.2.3 将部分溶液移人2 cm比色皿中，以随同试样空白为参比，于分光光度计波长570 nm处，

测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的钻fit.
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    注 在一般情况下，饮不姑flllfl测定，至口侧量吸光度前发现钦水解使溶液浑浊时，可4 ffi新分取试液.如磷n-以前加

        ZITll氟化钾溶液 ( 1011)，可消除I 0 mg-氧化铁的影响。但绘制工作曲线时.须加人相同最的板化钾

  4.6 工作曲线的绘制
    移取0.00, 1.00, 2.00,  4.00.... -10.00ml钻标准溶液(2.9.2)，分别置{一'i,A50m1容牡瓶1"，

用水稀释至1Oml.各加I ml磷酸(2.5),摇动溶液，放置2一3 mi n,以F按4.5.2.2进行，将部分
溶液移人2 cm比色皿中，以试剂空白为参比，j-.分光光度计波长570 n m处，测碳其吸光度。以钻缝
为横坐标，吸光度为纵坐标绘制下作曲线。

5 分析结果的计算

  5.1 按卜式计算钻的百分含量:

                            co(环)

式中:in:一一从工作曲线上查得的钻W
        in--一 试样星,  K;

二一一止n,一2止一-、
  m·犷 x 106

i (10 x K

协9;

I' 试液总体积，ml;

厂 一 分取试液体积，ml;

K一 一由公式K
1(l0

100一A
所得的换算系数

    按GB 6730.3--86《铁矿石化学分析方法

      的吸湿水质量百分数。

分析值的验收:

(如使用预下燥试样，则入几!)，汗是

重敏法测定分析试样中吸湿水yi ))测定得到

5.2

    当平行分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十平行分析的标准试样的分析谊是否与标

准fi'i一致。

    41所得试样的两个有效分析值之差，不大1-表2所列允许差时，则可予以平均，训算为最终分析

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

  5.3 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六位，并按数字修约规则的

规定修约至小数第四位或第三位。

6 允许差

表 2

钻 鼠 标样允许差 试样 允许 差

0.00150 - 0.0100 土0.0007 0.0009

0.0100-0.050 士0.002 0.003

_0.050-0.100 士0.004 0.005



      附 录 A

验收试样分析值程序

      (补充件)
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