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本标准遵守‘“1467-78《冶金产品化学分析方法标准的总则及 一般规定》。
本标准适用于电真空用铭粉中钙及镁量的测定。测定范围:钙0.10-0.70%,镁0.005 0.100 % o

1 方法提要

    试样用氢氟酸溶解，在氢氟酸介质.}，通过阳离于交换树脂柱，氟钻酸络离r随溶液流出交换柱，
而钙、镁阳离子则被吸留在树脂卜。钙、镁经用盐酸洗脱后用原f吸收分光光度法测定。试样中共存
的杂质元素均不 f=扰测定。

2 试剂

  2.1 氢氟酸 (市售40%):优级纯。

  2.2 氢氟酸 (1+99)。

  2.3 盐酸 (比重1.19):高纯。

  2.4 盐酸 (1+1)。

  2.5 盐酸 (1+2)。

  2.6 盐酸 (1+3)。

  2.了 钙标准溶液:

  2.7.1 称取2.4973克碳酸钙溶解于25毫升盐酸 ((2.4)中，煮沸除去几氧化碳，冷却后用水移人1000

毫升容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液每毫升含1000微克钙。
  2.7.2 移取10.00毫升钙标准溶液 (2.7.1),置于100毫升容量瓶中，加4毫升盐酸 (2.6)，用水稀

释至刻度，混匀。此溶液每毫升含100微克钙。
  2.8 镁标准溶液:

  2.8.1称取。.1000克高纯镁，置于300毫升烧杯iii，加15毫升盐酸 (2.4)微热溶解后冷却，用水将
溶液移人1000毫升容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液每毫升含100微克镁。

  2.8.2 移取10.00毫升镁标准溶液 (2.8.1),置于100毫升容量瓶中，加4毫升盐酸 (2.6)，用水稀

释至刻度，混匀。此溶液每毫升含10微克镁。

  2.9 聚苯乙烯型磺酸基阳离子交换树脂 (60-100月)。

    将树脂置于聚乙烯杯中，用水浸泡4一6小时，将水滤尽。用盐酸 (2.4)及泡4一5次，每次1小时

以上，将盐酸滤尽。再用氢氟酸 (2.2)浸泡2-3次，每次1小时左右，将氢氟酸滤尽。用水洗数次
以除去氢氟酸，浸泡在水中待用。
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3 仪器

  3.1 离r交换季{(见卜图):山、}佗透明聚乙烯S̀i制成，布年的底部热以聚乙烯ff，将待用的交换树脂
(2.9)装入价内至树脂牛日石为120.7;米。用盐酸 (2.5)洗涤交换#1:流出液.}】不含钙、镁离1(将流
出液调至所需盐m酸度后内用原r吸收法检杏)，再川水洗t III性待用。

离r交换村
一聚乙烯竹 (内径10毫米);2一离了交换树脂;a一聚乙

    烯丝、4一乳胶竹和螺旋臾;5一细聚乙m rf

3.2 原了吸收分光光度计:附有钙、镁空心阴极灯。

4 分析步骤

  4.1 称取0.2000克试样置于120毫升带盖的聚乙烯杯;);。随同试样做空白。
  4.2 加10毫升水、1.0毫升氢氟酸 (2.1),盖f几杯盖，待反应停止后置上热水浴，}‘加热至试样溶解，
取F，用水稀释至90毫州，冷却至室温。

  4.3 将10毫升氢氟酸 ((2.2)通过待用交换柱，将试液以每分钟1一2毫升的流速通过交换柱。然后

每次用约10毫升氢氟酸 (2.2)洗涤8次，再每次用约10毫升水洗涤4一5次，直至流出液呈，}‘性。
  4.4 用100毫升盐酸 (2.5)以每分钟2一3毫升的流速洗脱吸留在树脂}.的钙、镁离f-。用200毫升烧

杯收集洗出液。
    注:洗脱钙、镁离广时盐酸 (2.5)的适用a,与选用树脂的粒度、交换柱的内径及树脂柱的尚度等有关。因此新

        装成的交换柱使用前，应先取1毫升钙标准fill液 <z.}.1)及1毫升镁标准溶液 (2.811),置I聚乙烯杯.}，，

        加0.4毫升氢氟酸 (2.1)用水稀释i}. 90毫升，通过离子交换村，然后用盐酸 (2.5)洗脱。做淋洗曲线实验。

  4.5 将流出液加热蒸发至恰 卜，稍冷，加人5毫升盐酸 (2.6)，放置片刻，加人5毫升水，低温加
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热溶解盐类，取下，冷却至室温。用水将溶液移人50毫升容量瓶中并稀释至刻度，混匀。
    注:当钙含徽大于0.25%,镁含量大于0.025%时，可分取25.00毫升;当钙含量大于0.5%,镁含量大于0.05%时，

        可分取10.00毫升试液移人另 个50毫升容量瓶中，补加盐酸 (2.6)，使以水稀释至刻度混匀后的盐酸酸度

          为2.5% (体积比)。

  4.‘ 在原f-吸收分光光度计422. 7 nm和285.2 nm、在空气一乙炔火;CI11,与标准系列溶液同时进行
测定。以水调零分别测量钙、镁的吸光读数，减去各自的空白吸光读数，从上作曲线上查出钙及镁的

量。

5 工作曲线的绘制

    移取0.00, 1.00, 2.00, 3.00, 4.00, 5.00毫升钙标准溶液 (2.7.2)和0.00, 1.00, 2.00. 3.00,

4.00, 5.00毫升镁标准溶液 (2.8.2)，分别置于 一组50毫升容量瓶iii，各加5毫升盐酸 (2.6)，用水

稀释至刻度，混匀。与试样同时测量钙和镁的吸光读数，减去试剂空白，以钙、镁的浓度为横坐标、
吸光读数为纵坐标绘制工作曲线。

6 分析结果的计算

    按下式计算钙及镁的百分含量:

Ca (Mg)%
c x v x 10一6

二— x 100
                州

式中:C— 从「作曲线上查得的钙或镁的浓度，微克/毫升;

      V— 被测溶液的体积，毫升;

      二— 被测溶液所相当的称样量，克。

了 允许差

    实验室之间分析结果的差值应不大于表1和表2所列允许差。

表 1

含 钙 量 允 [If 差

0.10-0.20 0.03

>0.20-0.30 0.05

:、0.30 -0.40 0.06

>0.40-0.50 0.08

i0.50-0.70 0.10

表2

含 镁 量 允 许 差

0.005-0.020 0.003

>0.020-0.030 0.005

> 0. 030 -0. 040 0.005

>0.040-0.050 0.008

>0.050-0.070 0.010

>0.070-0.100 0.015
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    附 录

仪器 工作 条 件

    (参考件)

使用WYX一401型原子吸收分光光度计的工作条件如下:

二专逛光源 NE-Knm灯电流
  毫安

增益
空气流量

  升/分

乙炔流量

  升/分

燃烧器高度

    毫米

狭缝频带宽度

      埃

钙
钙空心

阴极灯
422.7 5 2 4.8 1.2 5 2

镁
镁空心

阴极灯
285.2 5 1 4.5 1.0 5 2

工作时应根据所使用仪器选择适当条件。

附加说明:
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