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代替GB 1376-78

    本标准适用于铁矿石、铁情矿、烧结W一和球团(J'一中钒量的测定。测定范围:0.025-0.300%o
    本标准遵守GB 1467-78《冶金产品化节分析方法标准的总则及 一般规定);o

1 方法提要

    试样用碱熔后，以水瞪取过滤，吸取部分滤液，在3.5-5.Omol/I盐酸介质中，钒(V)与N-
苯甲欣苯肚生成能被三氯甲烷萃取的紫红色鳌合物，于波长530 n m处，测量其吸光度。借此测定钒量。

2 试剂

  2.1 混合熔A: 3份过饭化钠与1份研细的无水碳酸钠混匀。
  2.2 硫酸钠 (无水)c
  2.3盐峻(P 1.199/ml)。
  2.4 欲酸 (1+ I)。

  2.5 硫酸 (P 1.848/ ml)。
  2.6 硫酸 (1+1)。

  2.7 亚硫险钠溶液 (3'。):用时现配。

  2.8 高锰酸钾溶液 (1%)a
  2.， 氢氧化钠溶液 (211,10)。

  2.10 铜溶液:称取0.3939硫酸铜 (C us O,·5Hz0)溶于100-1水中。
  2.11   N一苯甲酸苯基)7hA ( EIi试剂BPHA)三氯甲烷溶液 (0.1%):称取。.59BPHA置于50-1
烧杯中，用少量三城甲烷溶解后，移人500蒯容过瓶礴，.以三氯甲烷稀释至刻度，混匀。
  2.12 钒标准溶液

  2.12.1称取0.2679g预先在105'C烘干1h的fi氧化二钒 (99.91/0)，置于100-1烧杯中，加5m1硫酸
(2.6)微热溶解后。移人250 m I容Id瓶中，冷至室温，以水稀释至刻度，混匀。此溶液1ml含。.600
mg勺屯。

  2.12.2 移取25.00 m 1饥标准溶液 (2.12.1)置于1000 m 1容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶
液lml含15.011g钒。

3 试样

  3.1 一般试样粒度应小于100 pm，如试样中结合水或易氧化物质含量高时，其粒度应小于16011m-
  3.2 预干燥不影响试样组成者应按GB 6730.1-86《铁矿石化学分析方法 分析用预干燥试样的
制备》进行。

分析步骤

国家标准局1986一0一19发布 1987一08一0，实施

                            I



GB 6730. 31-86

4.1 测定数量

  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2一4次测定。
4.2 试样量

  按表1称取试样。
                                              表 1

钒 量,% 试 样 a, g 试 液 分 取 量，ml

0.025-0.085 0.5000 50.00

>0.085-0. 150 0.5000

                                                                                            .

25.00

一>0. 150 - 0. 300 0.2500 25.00

  4.3 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。
  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I“刚玉钳圳，}，加29混合熔剂 (2.1).混匀后再覆盖29，由低温逐渐升温至700 C,

熔融1Omin,取出，小心摇动，冷却。放人250-1烧杯中，加约50-1热水浸取，低温加热至微沸并保
持5 min(随同试样空白溶液!}的过氧化氢分解时间可稍长些，至冒大气泡为止。如溶液中有高价锰
存在，加数滴乙醉使之退色)，使过氧化氢分解。取下冷至室温，用水洗出柑A〔洗涤柑祸可加几滴盐
酸 (2.4 ),浸取后溶液体积应在80ml左右〕，用慢速定量滤纸加少许纸浆过滤，用氢氧化钠溶液(2.9)

洗涤沉淀3一4次，滤液收集丁250-1容以瓶‘}，作为主液 (主液体积控制在120-1以内)保留。
  4.5.2 残7杳的处F1?

    沉淀连同滤纸放回原增锅中，灰化，在约800℃左右灼烧10- -20min，冷却后加人49混合熔剂(2.1),
按}:述操作熔融，浸取 (洗出柑祸后溶液体积应在80m1左右)，过滤。用氢氧化钠溶液 (2.9)洗涤沉

淀8一1(1次，滤液合井于舰液中，用水稀释至刻度，混匀。
  4.5.3 测量

  4.5.3.1 按表1移取..IS分试液于125-1分液漏斗中，加lml铜溶液 (2.10).3 m1硫酸 (2.6),摇
动使}A'r<t化铝沉淀溶解，补加水至体积为54m1，边摇边滴加高锰酸钾溶液 (2.8)至呈微红色，之后再
过垦1滴〔如分取的试液中含铬髦大于0.2 mg时，则应在高锰酸钾氧化之前加亚硫酸钠溶液 (2.7)还
原至黄色消失，然后再进行氧化。A锰酸钾洛液的过剩量应控制在。.06一。.10m,之间〕，混匀。
  4.5.3.2 放置lmin。边摇边加26 m 1盐酸 (2.3),混匀。冷却后加10.0-1袒试剂BPHA三氯甲烷
溶液 ((2.11),振荡1 min，待分层后将有机相放入预先置有3一49硫酸钠 ((2.2)的带塞的「燥比色管
中，充分振荡，放置4h。将部分溶液移人0.5cm比色皿 (若比色皿外壁被沾污，则需用无水乙醇擦净，
否则会引起偏差)中。
  4.5.3.3 以随同试样的空白为参比，于分光光度计波长530 n m处，测量其吸光度，从工作曲线上
查出相应的钒量。

  4.6工作曲线的绘制
    移取0.00, 1.00, 2.00, 3.00, 4.00, 5.00, 6.00,        7.00,  8.00 ml钒标准溶液(2.12.2)，分

别置于一组预先加人30ml水的125-1分液漏斗中，各加lml铜溶液 (2.10).2ml硫酸 ((2.6)，补加水
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至体积为54ml，加2滴高锰酸钾溶液 (2.8),混匀。以下按4.5.3.2进行。将部分溶液移人0.5cm比色
皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长530 nm处测量其吸光度，以钒量为横坐标，吸光度为纵
坐标，绘制工作曲线。

分析结果的计算

5.1按式 (1)计算钒的百分含量:

V (%)二
m·厂,x100

x100xK (1)

式中:。，— 从工作曲线上查得的钒量，wB;
        。— 试样量，9;

      Y— 试液总体积，ml;

      V,— 分取试液体积，ml;

    “一蚁式K=淤9所得撇盯数‘如使枷催麟，贝价1), A是邵”6730.3-86
            《铁矿石化学分析方法 重量法测定分析试样中吸湿水量》测定得到的吸湿水质量百分  数。

  5.2 分析值的验收:

    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2所列允许差时，则可予以平均，计算为最终分析
结果。如二者之差大于允许r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五位，并按数字修约规则的
规定修约至小数第三位。

6 允许差

                                              表 2 %

钒 量 标 样 允 许 差 试 样 允 许 差

0.025-0.055 士0.003 0.004

>0.055-0.120 士0.004 0.006

)0.120--0.160 士0.006 0.008

>0. 160 士0.009 0.012

氧化物系数

按式 (2)计算五氧化二钒百分含量:

                        V205(%)=1.7858 x V (%) (2)
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    附 录 A

验收试样分析值程序
      (补充件)

巾r即表2中所列允许差。
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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。
本标准由中国有色金属工业总公司华东地质勘探公司研究所起草。
本标准主要起草人潘兆荣，姚卿德。
自本标准实施之日起，原冶金工业部部标准YB 506-65((钒钦磁铁矿化学分析方法》中钒的测定
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