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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准代替ＧＢ／Ｔ３０４４—２００７《白刚玉、铬刚玉　化学分析方法》，与ＧＢ／Ｔ３０４４—２００７相比，主要

技术变化如下：

———修改了分析试样的制备（见第３章，２００７年版的第３章）；

———增加了三氧化二铁测定的磺基水杨酸比色法（见６．２）；

———增加了Ｘ射线荧光光谱分析（熔铸玻璃片法）（见第１１章）；

———增加了电感耦合等离子体原子发射光谱分析（见第１２章）。

本标准由中国机械工业联合会提出。

本标准由全国磨料磨具标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ１３９）归口。

本标准起草单位：郑州磨料磨具磨削研究所有限公司、郑州玉发高新材料有限公司、淄博金纪元研

磨材有限公司、山东鲁信四砂泰山磨料有限公司。

本标准主要起草人：张仪、陈学彬、何世尊、丁建平、徐纪凤、张林州、袁全忠、丁捷、王敏。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ３０４４—１９８９、ＧＢ／Ｔ３０４４—２００７。

Ⅰ
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白刚玉、铬刚玉化学分析方法

１　范围

本标准规定了白刚玉、铬刚玉磨料及结晶块中灼减（或灼增）、二氧化硅、三氧化二铁、氧化钾、氧化

钠、三氧化二铬、氧化钙、氧化镁、三氧化二铝的测定方法。

本标准适用于白刚玉、铬刚玉磨料及结晶块化学成分的测定。

本标准不适用于因使用后而发生成分变化的产品。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ４６７６　普通磨料　取样方法

３　分析试样的制备

３．１　结晶块试样

取具有统计代表性的结晶块，破碎至完全通过网孔基本尺寸为２ｍｍ的筛网，用磁铁（每一磁极的

磁通量为３．５×１０－２ｍＷｂ～４．５×１０
－２ｍＷｂ，两磁极磁通量之差不大于０．３×１０－２ｍＷｂ）吸出并去除粉

碎中带入的铁质。混合均匀，用四分法缩分至１０ｇ～２０ｇ。继续用刚玉研钵研细至全部通过网孔基本

尺寸为１０６μｍ的筛网。混合均匀，装入试样袋，于１０５℃～１１０℃的烘箱中烘干１ｈ，取出，放入干燥器

中，冷却备用。

３．２　磨料试样

按照ＧＢ／Ｔ４６７６进行取样和缩分。

粒径大于１０６μｍ的磨料，先缩分至１０ｇ～２０ｇ，再用刚玉研钵研细至全部通过网孔基本尺寸为１０６μｍ

的筛网，混合均匀，装入试样袋，于１０５℃～１１０℃的烘箱中烘干１ｈ，取出，放入干燥器中，冷却备用。

粒径不大于１０６μｍ的磨料，缩分至１０ｇ～２０ｇ，装入试样袋，于１０５℃～１１０℃的烘箱中烘干１ｈ，

取出，放入干燥器中，冷却备用。

４　灼减（或灼增）的测定

４．１　分析步骤

称取试样约１ｇ，精确至０．０００１ｇ，放入预先在１１００℃高温炉中灼烧至恒重的铂坩埚中，记下坩埚

加试样的质量，盖微启，置于１１００℃的高温炉中灼烧１ｈ，取出，置于干燥器中冷却，称重，反复灼烧至

恒重，反复灼烧时保温时间为２０ｍｉｎ。

４．２　分析结果的计算

灼减的质量分数狑（Ａ），数值以％表示，按式（１）计算：

１
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狑（Ａ）＝
犿ａ－犿ｂ

犿０

×１００ …………………………（１）

　　式中：

犿ａ———灼烧前坩埚加试样的质量，单位为克（ｇ）；

犿ｂ———灼烧后坩埚加试样的质量，单位为克（ｇ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）。

计算结果精确到０．０１。

如果灼增，则灼增的质量分数狑（Ｂ）按式（２）计算：

狑（Ｂ）＝
犿ｂ－犿ａ

犿０

×１００ …………………………（２）

４．３　允许误差

允许误差应符合表１的规定。

表１

试验室
允许误差

％

同一试验室 ±０．０２

不同试验室 ±０．０３

５　二氧化硅的测定

５．１　比色法

５．１．１　适用范围

此方法适用于二氧化硅含量小于５％的样品分析。

５．１．２　原理

试样用硼砂碳酸钠混合熔剂分解后，在０．０８ｍｏｌ／Ｌ～０．３２ｍｏｌ／Ｌ的盐酸介质中，加钼酸铵使硅酸

离子形成硅钼杂多酸，用ｌ，２，４酸（１氨基２萘酚４磺酸）还原剂将其还原成钼蓝，在分光光度计上于

７００ｎｍ波长处，测量其吸光度。

５．１．３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

５．１．３．１　硼砂碳酸钠混合熔剂：称取两份硼砂与一份无水碳酸钠于玛瑙研钵中研细，混匀，贮存于塑料

瓶中。

５．１．３．２　盐酸：（１５＋８５）。

５．１．３．３　钼酸铵溶液（５％）：称取５ｇ钼酸铵溶于水中，用水稀释至１００ｍＬ，放置２４ｈ后过滤使用。若

出现沉淀，应停止使用。

５．１．３．４　酒石酸溶液（５％）。

５．１．３．５　１，２，４酸还原剂溶液：称取ｌ，２，４酸０．１５ｇ，无水亚硫酸钠０．７ｇ，亚硫酸氢钠９ｇ溶于水中，用

水稀释至１００ｍＬ，贮存于塑料瓶中。该溶液的使用期为１４天。

２
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５．１．３．６　二氧化硅标准溶液：０．０５ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１０００℃灼烧过的二氧化硅（高纯试剂或光谱纯试剂）０．１０００ｇ于铂坩埚中。加无水碳酸

钠（基准试剂）２ｇ仔细混匀，再覆盖０．５ｇ，送入高温炉中，在８６０℃～９００℃熔融２０ｍｉｎ，取出，旋转坩埚，

使熔融物附于坩埚内壁上，冷却，洗净外壁，在聚四氟乙烯烧杯中用热水浸出，冷却后移入１０００ｍＬ容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀后，立即移入清洁而干燥的塑料瓶中贮存，备用。１ｍＬ此溶液含二氧化硅

０．１０ｍｇ。

用移液管移取上述二氧化硅标准溶液（０．１０ｍｇ／ｍＬ）１００ｍＬ放入预先盛有盐酸（２ｍｏｌ／Ｌ）１０ｍＬ

的２００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，１ｍＬ此溶液含二氧化硅０．０５ｍｇ。

５．１．３．７　空白溶液：取４ｇ混合熔剂（５．１．３．１）放入铂坩埚中，在１０００℃的高温炉中熔融２０ｍｉｎ，取出，

洗净坩埚外壁，以１００ｍＬ盐酸（５．１．３．２）加热浸出，移入２５０ｍＬ容量瓶中，冷却后用水稀释至刻度，

摇匀。

５．１．４　仪器

分光光度计。

５．１．５　分析步骤

５．１．５．１　工作曲线的绘制

用移液管移取空白溶液（５．１．３．７）８份各２５ｍＬ，分别放入８个１００ｍＬ的容量瓶中，用微量滴定管

依次加入二氧化硅标准溶液（５．１．３．６）０．００ｍＬ，０．２０ｍＬ，０．５０ｍＬ，１．００ｍＬ，１．５０ｍＬ，２．００ｍＬ，

３．００ｍＬ，５．００ｍＬ，加水至６０ｍＬ，调节试液温度至２０℃～２５℃，加入钼酸铵溶液（５．１．３．３）５ｍＬ，放置

１０ｍｉｎ，加酒石酸溶液（５．１．３．４）２０ｍＬ，加１，２，４酸还原剂溶液（５．１．３．５）３ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀，

放置３０ｍｉｎ，用水作参比，在分光光度计上于７００ｎｍ波长处，用２ｃｍ比色皿测其吸光度，减去空白吸

光度后，与相应的二氧化硅质量相对应，绘制工作曲线。

５．１．５．２　试液的制备

称取试样约０．５ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中。加入混合熔剂（５．１．３．１）３ｇ，搅拌均匀后，再加

入混合熔剂（５．１．３．１）１ｇ，将坩埚送入１０５０℃的高温炉中，熔融１ｈ，取出，旋转坩埚，使熔融物附于坩埚

内壁上，冷却后，用水洗净坩埚外壁，放入盛有近沸的１００ｍＬ盐酸（５．１．３．２）的２５０ｍＬ烧杯中，于砂浴

上加热浸出，用水洗出坩埚及盖，冷却后，移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１．５．３　测定

移取２５ｍＬ试液（５．１．５．２）置于１００ｍＬ容量瓶中，加水３５ｍＬ，调节试液温度至２０℃～２５℃，加

入５ｍＬ钼酸铵溶液（５．１．３．３），放置１０ｍｉｎ，加２０ｍＬ酒石酸溶液（５．１．３．４），加１，２，４酸还原剂溶液

（５．１．３．５）３ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀，放置３０ｍｉｎ，用水作参比，在分光光度计上于７００ｎｍ波长处，

用２ｃｍ比色皿测其吸光度，减去空白试验的吸光度后，于工作曲线上查出二氧化硅的质量。

５．１．６　分析结果的计算

二氧化硅的质量分数狑（ＳｉＯ２），数值以％表示，按式（３）计算：

狑（ＳｉＯ２）＝
犿１犞

犿０犞１
×１００ …………………………（３）

　　式中：

犿１———分取试样溶液中自工作曲线上查得的二氧化硅的质量，单位为克（ｇ）；

３
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犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果精确到０．０１。

５．２　重量法

５．２．１　适用范围

此方法适用于二氧化硅含量大于５％的样品分析。

５．２．２　原理

试样经硼砂碳酸钠熔融分解，用硫酸浸出并蒸发至冒白烟使硅酸脱水，经灼烧而成二氧化硅。然

后用氢氟酸处理使二氧化硅以四氟化硅形式除去，氢氟酸处理前后的质量差即为沉淀中二氧化硅的量。

５．２．３　试剂

５．２．３．１　氢氟酸（不小于４０％）。

５．２．３．２　硫酸：（１＋４），（１＋１），（２＋９８）。

５．２．３．３　硼砂碳酸钠混合熔剂（见５．１．３．１）。

５．２．４　分析步骤

称取试样约０．５ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中。加入混合熔剂（５．２．３．３）３ｇ，搅拌均匀后，再加

入混合熔剂（５．２．３．３）１ｇ，加盖，将坩埚送入１０５０℃的高温炉中，熔融１ｈ，取出，旋转坩埚，使熔融物附

于坩埚内壁上，冷却后，用水洗净坩埚外壁，放入盛有近沸的１００ｍＬ硫酸（１＋４）的２５０ｍＬ烧杯中，加

热溶解熔块，洗出坩埚及盖。

小心蒸发溶液至冒三氧化硫白烟，冷却。加１００ｍＬ水，煮沸溶解盐类，用无灰中速滤纸过滤，用热

的硫酸（２＋９８）洗净滤纸及沉淀。滤液收集至２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，此滤液Ａ用于

三氧化二铁、三氧化二铝、氧化钙、氧化镁的测定。转移滤纸和沉淀于铂坩埚中，低温灰化，再逐渐升温

至１０００℃，灼烧１ｈ，取出，于干燥器中冷却，称重，反复灼烧至恒重。

加水１滴～２滴润湿沉淀物，再加氢氟酸（５．２．３．１）１０ｍＬ，硫酸（１＋１）２滴～３滴，小心蒸干，于

１０００℃灼烧约１５ｍｉｎ，取出，于干燥器中冷却，称重，反复灼烧至恒重。

５．２．５　分析结果的计算

二氧化硅的质量分数狑（ＳｉＯ２），数值以％表示，按式（４）计算：

狑（ＳｉＯ２）＝
犿′

犿０

×１００ …………………………（４）

　　式中：

犿′———沉淀物经氢氟酸、硫酸处理后损失的质量，单位为克（ｇ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）。

计算结果精确到０．０１。

５．３　允许误差

允许误差应符合表２的规定。

４
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表２ ％

含量范围
允许误差

同一试验室 不同试验室

≤０．１０ ±０．０２ ±０．０３

＞０．１０～０．２５ ±０．０３ ±０．０４

＞０．２５～０．５０ ±０．０４ ±０．０６

＞０．５０～２．００ ±０．０６ ±０．０８

＞２．００～５．００ ±０．０８ ±０．１０

＞５．００ ±０．２０ ±０．３０

６　三氧化二铁的测定

６．１　邻菲罗啉比色法

６．１．１　原理

三价铁离子用盐酸羟胺还原成二价铁离子，在ｐＨ２～９的范围内加入邻菲罗啉，与二价铁离子形成

橙红色的络合物，于５１０ｎｍ波长处测其吸光度，从而测定三氧化二铁含量。

６．１．２　试剂

６．１．２．１　空白溶液（见５．１．３．７）。

６．１．２．２　酒石酸溶液（５％）。

６．１．２．３　盐酸羟胺溶液（５％）。

６．１．２．４　邻硝基苯酚指示剂溶液（０．１％）。

６．１．２．５　氨水：（１＋１）。

６．１．２．６　盐酸：（１＋１）。

６．１．２．７　邻二氮菲溶液（０．１％）：称取０．１ｇ邻二氮菲溶于１０ｍＬ乙醇（９５％）中，用水稀释至１００ｍＬ。

６．１．２．８　三氧化二铁标准溶液：０．０２５ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１１０℃烘干２ｈ的三氧化二铁（高纯试剂或光谱纯试剂）０．２５００ｇ，置于３００ｍＬ烧杯

中，加盐酸（６．１．２．６）４０ｍＬ，加盖表面皿，于低温砂浴上加热溶解，待完全溶解后，冷却，移入１０００ｍＬ

容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，备用。１ｍＬ此溶液含三氧化二铁０．２５ｍｇ。

用移液管移取上述三氧化二铁标准溶液（０．２５ｍｇ／ｍＬ）１００ｍＬ，放入１０００ｍＬ容量瓶中，加盐酸

（６．１．２．６）８ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀，即为三氧化二铁标准溶液。１ｍＬ此溶液含三氧化二铁

０．０２５ｍｇ。

６．１．３　仪器

分光光度计。

６．１．４　分析步骤

６．１．４．１　工作曲线的绘制

用移液管移取空白溶液（６．１．２．１）９份各２５ｍＬ，分别放入９个５０ｍＬ容量瓶中，用微量滴定管依次加
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入三氧化二铁标准溶液（６．１．２．８）０．００ｍＬ，０．２０ｍＬ，０．４０ｍＬ，１．００ｍＬ，２．００ｍＬ，４．００ｍＬ，６．００ｍＬ，

８．００ｍＬ，１０．００ｍＬ，加酒石酸溶液（６．１．２．２）５ｍＬ，用移液管加入盐酸羟胺溶液（６．１．２．３）２ｍＬ，邻硝基苯酚

指示剂（６．１．２．４）２滴，用氨水（６．１．２．５）调至黄色，再用盐酸（６．１．２．６）调至黄色刚消失，再过量３滴，加邻二氮

菲溶液（６．１．２．７）５ｍＬ，摇匀，于沸水浴中加热５ｍｉｎ，取出，冷却，用水稀释至刻度，摇匀，用水作参比，在分

光光度计上于５１０ｎｍ波长处，用１ｃｍ比色皿测量其吸光度，减去空白试验的吸光度后，与相应的三氧化

二铁质量相对应，绘制工作曲线。

６．１．４．２　测定

用移液管移取试液（５．１．５．２）或滤液Ａ（５．２．４）２５ｍＬ于５０ｍＬ容量瓶中，加酒石酸溶液（６．１．２．２）５ｍＬ，用移

液管加入盐酸羟胺溶液（６．１．２．３）２ｍＬ，邻硝基苯酚指示剂（６．１．２．４）２滴，用氨水（６．１．２．５）调至黄色，再用盐酸

（６．１．２．６）调至黄色刚消失，再过量３滴，加邻二氮菲溶液（６．１．２．７）５ｍＬ，摇匀，于沸水浴中加热５ｍｉｎ，取出，冷

却，用水稀释至刻度，摇匀，用水作参比，在分光光度计上于５１０ｎｍ波长处，用１ｃｍ比色皿测量其吸光度。减

去空白试验的吸光度后，于工作曲线上查出三氧化二铁的质量。

６．１．５　分析结果的计算

三氧化二铁的质量分数狑（Ｆｅ２Ｏ３），数值以％表示，按式（５）计算：

狑（Ｆｅ２Ｏ３）＝
犿２犞

犿０犞１
×１００ …………………………（５）

　　式中：

犿２———分取试样溶液中自工作曲线上查得的三氧化二铁的质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果精确到０．０１。

６．２　磺基水杨酸比色法

６．２．１　原理

在ｐＨ８～１１的氨性溶液中，三价铁与磺基水杨酸生成稳定的黄色络合物，于４２０ｎｍ波长处测其吸

光度，从而测定三氧化二铁含量。

６．２．２　试剂

６．２．２．１　空白溶液（见５．１．３．７）。

６．２．２．２　磺基水杨酸溶液（１５％）。

６．２．２．３　氨水：（１＋１）。

６．２．２．４　三氧化二铁标准溶液：０．０２５ｍｇ／ｍＬ（见６．１．２．８）。

６．２．３　仪器

分光光度计。

６．２．４　分析步骤

６．２．４．１　工作曲线的绘制

用移液管移取空白溶液（６．２．２．１）９份各２５ｍＬ，分别放入９个５０ｍＬ容量瓶中，用微量滴定管依次
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加入三氧化二铁标准溶液（６．２．２．４）０．００ｍＬ，０．２０ｍＬ，０．４０ｍＬ，１．００ｍＬ，２．００ｍＬ，４．００ｍＬ，６．００ｍＬ，

８．００ｍＬ，１０．００ｍＬ，加磺基水杨酸溶液（６．２．２．２）１０ｍＬ，边摇动边滴加氨水（６．２．２．３）至溶液出现稳定的

黄色，并过量２ｍＬ，冷却，用水稀释至刻度，摇匀，用水作参比，在分光光度计上于４２０ｎｍ波长处，用

１ｃｍ 比色皿测量其吸光度，减去空白试验的吸光度后，与相应的三氧化二铁质量相对应，绘制工作

曲线。

６．２．４．２　测定

用移液管移取试液（５．１．５．２）或滤液Ａ（５．２．４）２５ｍＬ于５０ｍＬ容量瓶中，加磺基水杨酸溶液（６．２．２．２）

１０ｍＬ，边摇动边滴加氨水（６．２．２．３）至溶液出现稳定的黄色，并过量２ｍＬ，冷却，用水稀释至刻度，摇

匀，用水作参比，在分光光度计上于４２０ｎｍ波长处，用１ｃｍ比色皿测量其吸光度。减去空白试验的吸

光度后，于工作曲线上查出三氧化二铁的质量。

６．２．５　分析结果的计算

三氧化二铁的质量分数狑（Ｆｅ２Ｏ３），数值以％表示，按式（６）计算：

狑（Ｆｅ２Ｏ３）＝
犿２犞

犿０犞１
×１００ …………………………（６）

　　式中：

犿２———分取试样溶液中自工作曲线上查得的三氧化二铁的质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果精确到０．０１。

６．３　允许误差

允许误差应符合表３的规定。

表３

试验室
允许误差

％

同一试验室 ±０．０２

不同试验室 ±０．０３

７　氧化钾、氧化钠的测定

７．１　火焰光度法

７．１．１　原理

试样用硼酸分解，其中的钾、钠与硼酸作用，生成硼酸钾、硼酸钠，以稀盐酸浸出、分离残渣后，用火

焰分光光度法测定氧化钾、氧化钠的含量。

７．１．２　试剂

７．１．２．１　硼酸：一级试剂。

７
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７．１．２．２　盐酸：（３＋９７）。

７．１．２．３　氧化钾标准溶液：０．０２ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１１０℃烘干２ｈ的氯化钾（高纯试剂）０．１５８３ｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加水溶解，移入

１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，即为氧化钾标准溶液。１ｍＬ此溶液含氧化钾０．１０ｍｇ。

用移液管移取５０ｍＬ上述氧化钾标准溶液（０．１０ｍｇ／ｍＬ）放入２５０ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻

度，摇匀。１ｍＬ此溶液含氧化钾０．０２ｍｇ。

７．１．２．４　氧化钠标准溶液：０．２０ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１１０℃烘干２ｈ的氯化钠（高纯试剂）０．３７７２ｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加水溶解，移入

１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，即为氧化钠标准溶液。１ｍＬ此溶液含氧化钠０．２０ｍｇ。

７．１．２．５　空白溶液。

取８ｇ硼酸（７．１．２．１）溶于水中，加盐酸２ｍＬ，移入２５０ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。

７．１．３　仪器

火焰分光光度计。

７．１．４　分析步骤

７．１．４．１　工作曲线的绘制

用移液管移取空白溶液（７．１．２．５）９份各２５ｍＬ，分别放入９个１００ｍＬ容量瓶中，用微量滴定管依

次分别加入氧化钾标准溶液（７．１．２．３）、氧化钠标准溶液（７．１．２．４）０．００ｍＬ，０．５０ｍＬ，１．００ｍＬ，２．００ｍＬ，

３．００ｍＬ，４．００ｍＬ，６．００ｍＬ，８．００ｍＬ，１０．００ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。在火焰光度计上选择适当的

工作条件，测定其检流计值犳（犻），减去空白试验的检流计值后，与相应的氧化钾质量、氧化钠质量相对

应，分别绘制工作曲线。

７．１．４．２　测定

称取试样约０．５ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中，与２．５ｇ硼酸（７．１．２．１）混合，再加入０．５ｇ硼酸

（７．１．２．１），加盖，盖微启，外套一大小适宜的瓷坩埚，于明丝电炉上加热，待大部分水分逐去后，将铂坩埚

送入９８０℃的高温炉中熔融３０ｍｉｎ，取出，冷却，洗净坩埚外壁，于２５０ｍＬＧ型烧杯中，用热的盐酸

（７．１．２．２）１００ｍＬ加热浸出，移入２５０ｍＬ容量瓶中，冷却后，用水稀释至刻度，摇匀，待残渣沉淀后，干

过滤，取部分滤液在火焰分光光度计上，用绘制工作曲线相同的工作条件测定其检流计值犳（犻），减去空

白试验的检流计值后，于工作曲线上分别查出氧化钾的质量、氧化钠的质量。

７．１．５　分析结果的计算

氧化钾的质量分数狑（Ｋ２Ｏ），数值以％表示，按式（７）计算：

狑（Ｋ２Ｏ）＝
犿３×２．５

犿０

×１００ …………………………（７）

氧化钠的质量分数狑（Ｎａ２Ｏ），数值以％表示，按式（８）计算：

狑（Ｎａ２Ｏ）＝
犿４×２．５

犿０

×１００ …………………………（８）

　　式中：

犿３———自工作曲线上查得的氧化钾的质量，单位为克（ｇ）；

犿４———自工作曲线上查得的氧化钠的质量，单位为克（ｇ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）。

计算结果精确到０．０１。
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７．２　原子吸收分光光度法

７．２．１　原理

试样用无水四硼酸锂在１０５０℃进行熔融，熔融物用盐酸浸出，制备成试液，用原子吸收分光光度

计测出吸光度，用标准曲线法计算结果。

７．２．２　试剂

７．２．２．１　无水四硼酸锂。

７．２．２．２　盐酸：（１５＋８５）。

７．２．２．３　氧化钾标准溶液（见７．１．２．３）。

７．２．２．４　氧化钠标准溶液：０．０２ｍｇ／ｍＬ。

用移液管移取１００ｍＬ氧化钠标准溶液（７．１．２．４）置于１０００ｍＬ容量瓶中，稀释至刻度，摇匀，贮存

于塑料瓶中。１ｍＬ此溶液含氧化钠０．０２ｍｇ。

７．２．２．５　三氧化二铝基体溶液。

称取经１１００℃灼烧１ｈ后的三氧化二铝（光谱纯试剂）约０．２ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中，

加无水四硼酸锂（７．２．２．１）２ｇ混合后，再加无水四硼酸锂（７．２．２．１）０．５ｇ，加盖，盖微启，将坩埚送入１０５０℃

的高温炉中熔融３０ｍｉｎ，熔融物用盐酸（７．２．２．２）８０ｍＬ加热浸出，冷却，移入２５０ｍＬ容量瓶中用水稀

释至刻度，摇匀，贮存于塑料瓶中备用。

仪器

７．２．３　原子吸收分光光度计。

７．２．３．１　钾空心阴极灯。

７．２．３．２　钠空心阴极灯。

７．２．４　测定用标准溶液系列的配制

用移液管移取三氧化二铝基体溶液（７．２．２．５）９份各２５ｍＬ，分别放入９个５０ｍＬ容量瓶中，用微量

滴定管依次加入氧化钾标准溶液（７．２．２．３）、氧化钠标准溶液（７．２．２．４）０．００ｍＬ，０．５０ｍＬ，１．００ｍＬ，

２．００ｍＬ，３．００ｍＬ，４．００ｍＬ，６．００ｍＬ，８．００ｍＬ，１０．００ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀，贮存于干燥的塑料

瓶中。

７．２．５　仪器测定条件

仪器测定条件见表４。

表４

辐射源 波长ｎｍ 狭缝 ｍｍ 火焰类型

钾空心阴极灯 ７６６．５ ０．１ 空气乙炔

钠空心阴极灯 ５８９．０ ０．１ 空气乙炔

　　注：实验室可根据不同仪器类型选择合适工作条件。

７．２．６　分析步骤

称取试样约０．２ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中，加无水四硼酸锂（７．２．２．１）２ｇ，混匀，再加无水
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四硼酸锂（７．２．２．１）０．５ｇ，加盖，盖微启，将坩埚送入１０５０℃的高温炉中熔融３０ｍｉｎ，熔融物用盐酸

（７．２．２．２）８０ｍＬ加热浸出，冷却，移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。用移液管移取２５ｍＬ

此试液，放入５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。同时作空白试验。

按照选定的仪器工作条件调整仪器，空心阴极灯预热２０ｍｉｎ，点燃火焰，燃烧正常后，调节空气和

乙炔流量，用水喷雾，调整零点，然后用标准溶液系列和试液进行喷雾，读取相应的吸光度。同一份溶液

重复测定，由测定标准溶液的吸光度的平均值和标准溶液浓度系列，绘出吸光度浓度标准曲线。根据

试液的吸光度与空白的吸光度之差，直接在标准曲线上查出试液中氧化钾的质量、氧化钠的质量。

７．２．７　分析结果的计算

氧化钾的质量分数狑（Ｋ２Ｏ），数值以％表示，按式（９）计算：

狑（Ｋ２Ｏ）＝
犿３犞

犿０犞１
×１００ …………………………（９）

　　氧化钠的质量分数狑（Ｎａ２Ｏ），数值以％表示，按式（１０）计算：

狑（Ｎａ２Ｏ）＝
犿４犞

犿０犞１
×１００ …………………………（１０）

　　式中：

犿３———分取试样溶液中自工作曲线上查得的氧化钾的质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———测定氧化钾或氧化钠分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿４———分取试样溶液中自工作曲线上查得的氧化钠的质量，单位为克（ｇ）。

计算结果精确到０．０１。

７．３　允许误差

允许误差应符合表５的规定。

表５ ％

含量范围
允许误差

同一试验室 不同试验室

≤０．２５ ±０．０４ ±０．０５

＞０．２５～０．５０ ±０．０５ ±０．０７

＞０．５０～１．５０ ±０．０７ ±０．１０

８　三氧化二铬的测定

８．１　比色法

８．１．１　原理

试样与混合熔剂共熔后用水浸出，于碱性溶液中，借铬酸盐本身的黄色进行分光光度法测定，以求

出三氧化二铬的含量。
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８．１．２　试剂

８．１．２．１　氢氧化钠。

８．１．２．２　硼砂碳酸钠混合熔剂（见５．１．３．１）。

８．１．２．３　三氧化二铬标准溶液：０．２５ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１１０℃烘干２ｈ的重铬酸钾（基准试剂）０．４８３９ｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加水溶解后，移

入１０００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，１ｍＬ此溶液含三氧化二铬０．２５ｍｇ。

８．１．２．４　空白溶液。

取８ｇ混合熔剂（８．１．２．２）于铂坩埚中，将铂坩埚送入１０００℃的高温炉中熔融２０ｍｉｎ，取出，洗净

坩埚外壁，在３００ｍＬ烧杯中，用热水浸出熔块，洗出坩埚后，加氢氧化钠４ｇ，稍冷移入２５０ｍＬ容量瓶

中，冷却后用水稀释至刻度，摇匀，备用。

８．１．３　仪器

分光光度计。

８．１．４　分析步骤

８．１．４．１　工作曲线的绘制

用移液管移取空白溶液（８．１．２．４）７份各２５ｍＬ，分别放入７个５０ｍＬ容量瓶中，用微量滴定管依次

加入三氧化二铬标准溶液（８．１．２．３）０．００ｍＬ，１．００ｍＬ，２．００ｍＬ，４．００ｍＬ，６．００ｍＬ，８．００ｍＬ，１０．００ｍＬ，

用水稀释至刻度，摇匀。用水作参比，在分光光度计上于４２０ｎｍ波长处，用２ｃｍ比色皿测量其吸光

度，减去空白的吸光度后，与相应的三氧化二铬质量相对应，绘制工作曲线。

８．１．４．２　测定

称取试样约０．５ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中，加３ｇ混合熔剂（８．１．２．２），搅拌均匀后，再加混

合熔剂（８．１．２．２）１ｇ，加盖，盖微启，将坩埚送入高温炉中，经１０６０℃～１１００℃熔融１ｈ，取出，旋转坩

埚，使熔融物附于坩埚内壁上，冷却后，洗净坩埚外壁，置坩埚于３００ｍＬ烧杯中，用１００ｍＬ沸水于砂浴

上加热浸出，待熔块完全浸出后，洗出坩埚及盖后，加氢氧化钠（８．１．２．１）２ｇ，于砂浴上微沸２０ｍｉｎ，取

下，移入２５０ｍＬ容量瓶中，冷却后，以水稀释至刻度，摇匀（有沉淀时干过滤）。用水作参比，在分光光

度计上于４２０ｎｍ波长处，用２ｃｍ比色皿测量其吸光度，减去空白的吸光度后，于工作曲线上查出三氧

化二铬的质量。

８．１．５　分析结果的计算

三氧化二铬的质量分数狑（Ｃｒ２Ｏ３），数值以％表示，按式（１１）计算：

狑（Ｃｒ２Ｏ３）＝
犿５×５

犿０

×１００ …………………………（１１）

　　式中：

犿５———分取试样溶液中自工作曲线上查得的三氧化二铬的质量，单位为克（ｇ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）。

计算结果精确到０．０１。

８．２　原子吸收分光光度法

８．２．１　原理

试样用无水四硼酸锂在１０５０℃进行熔融，熔融物用盐酸浸出制备成试液，六价铬用无水亚硫酸钠
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还原成三价铬后，用原子吸收分光光度计测出吸光度，用标准曲线法计算结果。

８．２．２　试剂

８．２．２．１　无水四硼酸锂。

８．２．２．２　盐酸：（１５＋８５）。

８．２．２．３　无水亚硫酸钠溶液（２％）。

８．２．２．４　三氧化二铬标准溶液：０．０５ｍｇ／ｍＬ。

准确称取在１１０℃烘干２ｈ的重铬酸钾（基准试剂）０．０９６８ｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加水溶解后，移

入１０００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，１ｍＬ此溶液含三氧化二铬０．０５ｍｇ。

８．２．２．５　三氧化二铝基体溶液（见７．２．２．５）。

８．２．３　仪器

８．２．３．１　原子吸收分光光度计。

８．２．３．２　铬空心阴极灯。

８．２．４　测定用标准溶液系列的配制

用移液管移取三氧化二铝基体溶液（８．２．２．５）８份各２５ｍＬ，分别放入８个５０ｍＬ容量瓶中，用微量

滴定管依次加入三氧化二铬标准溶液（８．２．２．４）０．００ｍＬ，１．２０ｍＬ，２．００ｍＬ，２．８０ｍＬ，３．６０ｍＬ，

４．４０ｍＬ，５．２０ｍＬ，６．００ｍＬ，加入无水亚硫酸钠溶液（８．２．２．３）２ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。

８．２．５　仪器测定条件

仪器测定条件见表６。

表６

辐射源
波长

ｎｍ

狭缝

ｍｍ
火焰类型

铬空心阴极灯 ３８７．９ ０．１ 空气乙炔

　　注：实验室可根据不同仪器类型选择合适工作条件。

８．２．６　分析步骤

称取试样约０．２ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中，加无水四硼酸锂（８．２．２．１）２ｇ，混匀，再加无水

四硼酸锂（８．２．２．１）０．５ｇ，加盖，盖微启，将坩埚送入１０５０℃的高温炉中熔融３０ｍｉｎ，熔融物用盐酸

（８．２．２．２）８０ｍＬ加热浸出，冷却后，移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。用移液管移取此试

液２５ｍＬ，放入５０ｍＬ容量瓶中，加无水亚硫酸钠溶液（８．２．２．３）２ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。同时作

空白试验。

按照选定的仪器工作条件调整仪器，空心阴极灯预热２０ｍｉｎ，点燃火焰，燃烧正常后，调节空气和

乙炔流量，用水喷雾，调整零点，然后用标准溶液系列和试液进行喷雾，读取相应的吸光度。同一份溶液

重复测定，由测定标准溶液的吸光度的平均值和标准溶液浓度系列，绘出吸光度浓度标准曲线。根据

试液的吸光度与空白的吸光度之差，直接在标准曲线上查出试液中三氧化二铬的质量。

８．２．７　分析结果的计算

三氧化二铬的质量分数狑（Ｃｒ２Ｏ３），数值以％表示，按式（１２）计算：
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狑（Ｃｒ２Ｏ３）＝
犿５犞

犿０犞１
×１００ …………………………（１２）

　　式中：

犿５———分取试样溶液中自工作曲线上查得的三氧化二铬的质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果精确到０．０１。

８．３　允许误差

允许误差应符合表７的规定。

表７ ％

含量范围
允许误差

同一试验室 不同试验室

≤０．５０ ±０．０４ ±０．０５

＞０．５０～１．００ ±０．０５ ±０．０７

＞１．００～２．５０ ±０．０７ ±０．１０

９　氧化钙的测定（原子吸收分光光度法）

９．１　原理

试样用硼砂碳酸钠混合熔剂熔融分解后，熔融物用盐酸浸出，加入释放剂氯化锶，消除铝对钙的干

扰，测出吸光度，用标准曲线法计算结果，由于氯化锶不能完全消除铝的干扰，故在标准系列溶液中加入

相同量的三氧化二铝。

９．２　试剂

９．２．１　氯化锶溶液（１０％）：称取氯化锶（ＳｒＣｌ２·６Ｈ２Ｏ）１６８．２ｇ溶于水中，用水稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

９．２．２　盐酸：（１５＋８５），（１＋１）。

９．２．３　硼砂碳酸钠混合熔剂（见５．１．３．１）。

９．２．４　三氧化二铝基体溶液。

称取在１１００℃灼烧１ｈ后的三氧化二铝（光谱纯试剂）约０．５ｇ，精确至０．０００１ｇ，置于铂坩埚中，

加混合熔剂（９．２．３）３ｇ，搅拌均匀，再覆盖１ｇ混合熔剂（９．２．３），加盖，盖微启，将坩埚送入１０５０℃的高

温炉中熔融３０ｍｉｎ，取出，熔融物用盐酸（１５＋８５）１００ｍＬ浸出，冷却后，移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀

释至刻度，摇匀。

９．２．５　氧化钙标准溶液：０．１０ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１１０℃烘干２ｈ的碳酸钙（基准试剂）０．８９２４ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加水５０ｍＬ，滴加

盐酸（１＋１）至完全溶解后，再过量２滴～３滴，加热煮沸，逐去二氧化碳，冷却后，移入５００ｍＬ容量瓶

中，加水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含氧化钙１．００ｍｇ。

用移液管移取上述氧化钙标准溶液（１．００ｍｇ／ｍＬ）５０ｍＬ，放入另一个５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释
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至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含氧化钙０．１０ｍｇ。

９．３　仪器

９．３．１　原子吸收分光光度计。

９．３．２　钙空心阴极灯。

９．４　测定用标准溶液系列的配制

用移液管移取三氧化二铝基体溶液（９．２．４）９份各２５ｍＬ，分别放入９个５０ｍＬ容量瓶中，用微量滴

定管依次加入氧化钙标准溶液（９．２．５）０．００ｍＬ，０．２５ｍＬ，０．５０ｍＬ，１．００ｍＬ，１．５０ｍＬ，２．００ｍＬ，

３．００ｍＬ，４．００ｍＬ，５．００ｍＬ，加氯化锶溶液（９．２．１）５ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。贮存于干燥的塑料

瓶中。

９．５　仪器测定条件

仪器测定条件见表８。

表８

辐射源
波长

ｎｍ

狭缝

ｍｍ
火焰类型

钙空心阴极灯 ４２２．７ ０．１ 空气乙炔

　　注：实验室可根据不同仪器类型选择合适工作条件。

９．６　分析步骤

用移液管移取试液（５．１．５．２）或滤液Ａ（５．２．４）２５ｍＬ，放入５０ｍＬ容量瓶中，加氯化锶溶液（９．２．１）

５ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。同时于相同条件下作一空白试验。

按照选定的仪器工作条件调整仪器，空心阴极灯预热２０ｍｉｎ，点燃火焰，燃烧正常后，调节空气和

乙炔流量，用水喷雾，调整零点，然后用标准溶液系列和试液进行喷雾，读取相应的吸光度。同一份溶液

重复测定，由测定标准溶液的吸光度的平均值和标准溶液浓度系列，绘出吸光度浓度标准曲线。根据

试液的吸光度与空白吸光度之差，直接在标准曲线上查出试液中氧化钙的质量。

９．７　分析结果的计算

氧化钙的质量分数狑（ＣａＯ），数值以％表示，按式（１３）计算：

狑（ＣａＯ）＝
犿６犞

犿０犞１
×１００ …………………………（１３）

　　式中：

犿６———分取试样溶液中自工作曲线上查得的氧化钙的质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果精确到０．０１。
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９．８　允许误差

允许误差应符合表９的规定。

表９ ％

含量范围
允许误差

同一试验室 不同试验室

≤０．５０ ±０．０５ ±０．０８

＞０．５０～１．００ ±０．０７ ±０．１０

１０　氧化镁的测定（原子吸收分光光度法）

１０．１　原理

试样用硼砂碳酸钠混合熔融分解后，熔融物用盐酸浸出，加入释放剂氯化锶，消除铝的干扰，测出

吸光度，用标准曲线法计算结果，由于氯化锶不能完全消除铝的干扰，故在标准系列溶液中加入相同量

的三氧化二铝。

１０．２　试剂

１０．２．１　氯化锶溶液（见９．２．１）。

１０．２．２　三氧化二铝基体溶液（见９．２．４）

１０．２．３　盐酸（密度１．１９ｇ／ｃｍ
３）。

１０．２．４　氧化镁标准溶液：０．０５ｍｇ／ｍＬ。

准确称取经１０００℃灼烧１ｈ后的氧化镁（高纯试剂或光谱纯试剂）０．２５００ｇ，置于烧杯中，加水２０ｍＬ，

盐酸（１０．２．３）５ｍＬ，加热溶解，冷却后，移入５００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含

氧化镁０．５０ｍｇ。

用移液管移取上述氧化镁标准溶液（０．５０ｍｇ／ｍＬ）５０ｍＬ，放入另一个５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含氧化镁０．０５ｍｇ。

１０．３　仪器

１０．３．１　原子吸收分光光度计。

１０．３．２　镁空心阴极灯。

１０．４　测定用标准溶液系列的配制

用移液管移取三氧化二铝基体溶液（１０．２．２）９份各２５ｍＬ，分别放入９个５０ｍＬ容量瓶中，用微量

滴定管依次加入氧化镁标准溶液（１０．２．４）０．００ｍＬ，０．２０ｍＬ，０．４０ｍＬ，０．８０ｍＬ，１．５０ｍＬ，２．００ｍＬ，

３．００ｍＬ，４．００ｍＬ，５．００ｍＬ，加氯化锶溶液（１０．２．１）５ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。贮存于干燥的塑料

瓶中。

１０．５　仪器测定条件

仪器测定条件见表１０。
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表１０

辐射源
波长

ｎｍ

狭缝

ｍｍ
火焰类型

镁空心阴极灯 ２８５．２ ０．１ 空气乙炔

　　注：实验室可根据不同仪器类型选择合适工作条件。

１０．６　分析步骤

用移液管移取试液（５．１．５．２）或滤液Ａ（５．２．４）２５ｍＬ，放入５０ｍＬ容量瓶中，加氯化锶溶液（１０．２．１）

５ｍＬ，用水稀释至刻度，摇匀。同时于相同条件下作一空白试验。

按照选定的仪器工作条件调整仪器，空心阴极灯预热２０ｍｉｎ，点燃火焰，燃烧正常后，调节空气和

乙炔流量，用水喷雾，调整零点，然后用标准溶液系列和试液进行喷雾，读取相应的吸光度。同一份溶液

重复测定，由测定标准溶液的吸光度的平均值和标准溶液浓度系列，绘出吸光度浓度标准曲线。根据

试液的吸光度与空白吸光度之差，直接在标准曲线上查出试液中氧化镁的质量。

１０．７　分析结果的计算

氧化镁的质量分数狑（ＭｇＯ），数值以％表示，按式（１４）计算：

狑（ＭｇＯ）＝
犿７犞

犿０犞１
×１００ …………………………（１４）

　　式中：

犿７———分取试样溶液中自工作曲线上查得的氧化镁的质量，单位为克（ｇ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

计算结果精确到０．０１。

１０．８　允许误差

允许误差应符合表１１的规定。

表１１ ％

含量范围
允许误差

同一试验室 不同试验室

≤０．５０ ±０．０５ ±０．０８

＞０．５０～１．００ ±０．０７ ±０．１０

１１　犡射线荧光光谱分析（熔铸玻璃片法）

１１．１　适用范围

此方法适用于二氧化硅、三氧化二铁、氧化钾、氧化钠、三氧化二铬、氧化钙、氧化镁含量的测定。

此方法的测量范围应在校准曲线覆盖范围内。
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１１．２　原理

将试样熔铸成玻璃样片，用Ｘ射线荧光光谱仪进行测量，根据标准样片各元素强度与其氧化物成

分含量之间的校准曲线计算出试样中各元素对应氧化物成分的含量。

１１．３　试剂

１１．３．１　熔剂

１１．３．１．１　熔剂制备

熔剂为Ｌｉ２Ｂ４Ｏ７和ＬｉＢＯ２按质量比２∶１均匀混合而成。

１１．３．１．２　熔剂灼减校正

每次配制的熔剂取２份，各１ｇ，在１０５０℃下灼烧１４ｍｉｎ，按式（１）分别计算灼减，取灼减量大者犔

校正熔剂用量。

按式（１５）计算校正因子犉：

犉＝
１００

１００－犔
…………………………（１５）

　　称取未灼烧熔剂量为应称取已灼烧熔剂量乘以犉。如果测定的灼烧减量不大于０．５％，也可不

校正。

１１．３．２　脱模剂

溴化铵溶液：２０％。

１１．４　仪器

１１．４．１　犡射线荧光光谱仪

波长色散型Ｘ射线荧光光谱仪，装配有能准确测量Ｓｉ、Ｆｅ、Ｋ、Ｎａ、Ｃｒ、Ｃａ、Ｍｇ等元素的激发光源、

分光晶体、计数器等。

１１．４．２　熔样皿

熔样皿用非浸润的铂合金（可用Ｐｔ／Ａｕ９５％／５％）制成。如带盖子，盖子应用铂合金（不限于非浸

润合金）制成。

１１．４．３　铸型模

用非浸润的铂合金（可用Ｐｔ／Ａｕ９５％／５％）制成。底部尺寸应满足所使用Ｘ射线荧光光谱仪样品

盒对样品的尺寸要求。铸型模和熔样皿可以合二为一。

１１．４．４　熔样炉

能加热到１０５０℃～１１００℃，控温允许误差不大于１５℃的电阻炉或高频感应炉。

１１．４．５　自动熔样机

用于玻璃片的自动制备，样品台应能自动摇摆、旋转，温度应能控制到１０５０℃～１１００℃，控温允

许误差不大于１５℃。
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１１．５　分析步骤

１１．５．１　熔铸玻璃片

１１．５．１．１　要求

样品应被熔剂全部溶解，熔铸的玻璃样片无结晶现象、表面光滑平整、流动性好、易脱模。

１１．５．１．２　混合

按照熔剂和试样稀释比为３∶１，称取熔剂（１１．３．１）３．６００ｇ（若需进行灼减校正，应按１１．３．１．２称取

未灼烧熔剂量）和经过灼减（或灼增）的试样１．２００ｇ，转入熔样皿（１１．４．２）内混合均匀，加入２滴～４滴

的脱模剂（１１．３．２）。

１１．５．１．３　熔融

将装有混合试料的熔样皿（１１．５．１．２）放入已升温至１０５０℃的熔样炉（１１．４．４）中，熔融１４ｍｉｎ，熔融

过程中每隔２ｍｉｎ，应转动或摇动熔样皿使粘在壁上的小熔珠和样品进入熔融体内，将气泡赶尽，并使

熔融物均匀。若使用自动熔样机（１１．４．５）熔融样品，程序应设置为静止熔融４ｍｉｎ，样品台摆动熔融

５ｍｉｎ，样品台摆动、旋转熔融５ｍｉｎ，以保证赶尽气泡、熔融物均匀。

１１．５．１．４　浇铸

将熔样皿中熔融试样（１１．５．１．３）倾入已加热至８００℃的铸型模（１１．４．３）中。将铸型模移离火焰，冷

却，然后将已成型的玻璃样片与铸型模剥离。试样在熔样皿中熔融后直接成型的应在冷却前摇动熔样

皿，赶走气泡。

１１．５．１．５　样片保存

取出样片，在非测量面粘上标签，放于干燥器内保存，防止吸潮和污染。测量时应拿样片的边缘，以

避免Ｘ射线测量面的沾污。

１１．５．２　校正

１１．５．２．１　背景校正

对于常量元素可选择测量一个或两个背景。若能通过其他手段保证检测结果满足本标准允许误差

要求，可不测量背景。

１１．５．２．２　仪器漂移校正

通过测量监控样品校正仪器漂移。若能通过其他手段保证检测结果满足本标准允许误差要求，可

不进行仪器漂移校正。

１１．５．２．３　校准曲线的绘制

选择白刚玉、铬刚玉标准样品（或内控标准样品）作为校准样品绘制校准曲线，每个元素都应有一个

具有足够的其氧化物成分含量范围又有一定梯度的标准系列。如上述标样不能满足时，应加配适当人

工配制标准样品进行补充。

标准样品玻璃样片制备过程按１１．５．１进行，其Ｘ射线强度的测定按１１．５．３进行。

绘制校准曲线，得到各元素Ｘ射线强度与其对应氧化物成分浓度的二次方程或一次方程，二次方
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程式可通过最小二乘法计算。求出校准曲线常数犪、犫、犮，得到校准曲线公式（１６），必要时应对有谱线重

叠干扰的元素进行元素间干扰效应校正，可采用理论α系数、基本参数法等方法进行校正，并保存在计

算机的定量分析软件中。现在很多设备均内置定量分析软件，自动拟合校准曲线、自动进行干扰效应

校正。

狑ｓ（犻）＝犪犐
２（犻）＋犫犐（犻）＋犮 …………………………（１６）

　　式中：

狑ｓ（犻）———标准样品（或内控标准样品）中元素犻对应氧化物成分的质量分数，％；

犐（犻）———元素犻的Ｘ射线强度的数值，单位为ｋｃｐｓ；

犪、犫、犮———校准曲线常数。

１１．５．３　测定

１１．５．３．１　设备准备

将Ｘ射线荧光光谱仪（１１．４．１）预热使其稳定。调节至确定的管电压和管电流。根据Ｘ射线荧光光

谱仪的型号选定工作参数。

１１．５．３．２　测量监控样品

设置监控样品名，测量监控样品中分析元素的Ｘ射线强度。监控样品中分析元素的参考强度应与

标准样品在同一次开机中测量，以保证漂移校准的有效性。

１１．５．３．３　测量样品

启动定量分析程序，输入样品名，测量样品中分析元素的Ｘ射线强度，从校准曲线上找出对应的分

析元素的氧化物成分的质量分数狑Ａ（犻）［或狑Ｂ（犻）］。必要时应在测量未知样品前，测量标准样品，确认

其检测结果误差满足标准要求。

１１．６　分析结果的计算

各元素对应氧化物的质量分数狑（犻），数值以％表示，按式（１７）和式（１８）计算：

狑（犻）＝狑Ａ（犻）×
１００－狑（Ａ）

１００
…………………………（１７）

狑（犻）＝狑Ｂ（犻）×
１００＋狑（Ｂ）

１００
…………………………（１８）

　　式中：

狑Ａ（犻）［或狑Ｂ（犻）］———灼减（或灼增）试样中元素犻对应氧化物成分的质量分数，％；

狑（Ａ） ———按式（１）计算的试样灼减的质量分数，％；

狑（Ｂ） ———按式（２）计算的试样灼增的质量分数，％。

计算结果精确到０．０１。

１１．７　允许误差

各成分允许误差应符合表２、表３、表５、表７、表９、表１１的规定。

１１．８　质量保证和控制

应用标准样品或监控样品至少每三个月校核一次本方法标准的有效性。当过程失控时，应找出原

因，纠正错误后，重新进行校核。
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１２　电感耦合等离子体原子发射光谱分析

１２．１　适用范围

此方法适用于二氧化硅、三氧化二铁、氧化钾、氧化钠、三氧化二铬、氧化钙、氧化镁含量的测定。

各成分的测定范围见表１２。

表１２

成分
质量分数

％

ＳｉＯ２ ０．００５～０．５０

Ｆｅ２Ｏ３ ０．００５～０．５０

Ｋ２Ｏ ０．００５～０．５０

Ｎａ２Ｏ ０．００５～１．００

Ｃｒ２Ｏ３ ０．００５～３．００

ＣａＯ ０．００５～０．５０

ＭｇＯ ０．００５～０．５０

１２．２　原理

试样用四硼酸锂高温熔融分解后，试液引入氩气等离子体中，选定合适的仪器工作条件，用电感耦

合等离子体发射光谱仪测定待测元素发射的特征波长的谱线强度，对照标准工作曲线确定待测元素的

含量。

１２．３　试剂

１２．３．１　氩气：９９．９９５％

１２．３．２　过氧化氢：密度１．１０ｇ／ｍＬ，优级纯。

１２．３．３　盐酸：密度１．１９ｇ／ｍＬ，优级纯。

１２．３．４　盐酸（１＋９）溶液：量取盐酸（１２．３．３）与水按体积比１∶９稀释。

１２．３．５　盐酸（１＋３）溶液：量取盐酸（１２．３．３）与水按体积比１∶３稀释。

１２．３．６　四硼酸锂：优级纯。

１２．３．７　四硼酸锂溶液：１０ｇ／Ｌ。

称取１．０ｇ四硼酸锂（１２．３．６），加入５０ｍＬ盐酸溶液（１２．３．４），微热使其溶解，冷却，移入１００ｍＬ容

量瓶中，摇匀。

１２．３．８　铝标准溶液：１０ｍｇ／ｍＬ。

准确称取１．００００ｇ高纯铝（９９．９９％），置于２５０ｍＬ烧杯中，加入４０ｍＬ盐酸溶液（１２．３．５），煮沸至

清亮，如溶解不完全，可加入适量过氧化氢（１２．３．２），冷却，移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀。１ｍＬ此溶液含铝１０ｍｇ。

１２．３．９　硅标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

称取０．２１３９ｇ于１０００℃灼烧过的二氧化硅（高纯试剂），置于铂坩埚中。加１ｇ四硼酸锂混匀，于

１０００℃加热至完全熔融，旋转坩埚，使熔融物附于坩埚内壁上，冷却，洗净外壁，在聚四氟乙烯烧杯中

０２
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用热水浸出，冷却后移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，贮存于聚乙烯瓶中。１ｍＬ此溶液

含硅０．１０ｍｇ。

１２．３．１０　钠标准溶液：０．２ｍｇ／ｍＬ。

称取０．５０８ｇ于５００℃～６００℃灼烧至恒重的氯化钠，置于１００ｍＬ烧杯中，加水溶解，移入１０００ｍＬ

容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，贮存于聚乙烯瓶中。１ｍＬ此溶液含钠０．２ｍｇ。

１２．３．１１　铁标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

准确称取０．１４３０ｇ于１０５℃～１１０℃烘干２ｈ的三氧化二铁（高纯试剂），置于２５０ｍＬ烧杯中，加

盐酸（１２．３．３）４０ｍＬ，加盖表面皿，于砂浴上加热溶解，待完全溶解后，冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用

水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含铁０．１ｍｇ。

１２．３．１２　钙标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

准确称取０．２４９７ｇ于１０５℃～１１０℃烘干２ｈ的碳酸钙（基准试剂），置于２５０ｍＬ烧杯中，加水

５０ｍＬ，滴加盐酸（１２．３．５）至完全溶解后，再过量２滴～３滴，加热煮沸，逐去二氧化碳，冷却后，移入

１０００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含钙０．１ｍｇ。

１２．３．１３　镁标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

准确称取０．１６５８ｇ于１０００℃灼烧１ｈ的氧化镁（高纯试剂），置于烧杯中，加水２０ｍＬ，盐酸

（１２．３．３）５ｍＬ，加热溶解，冷却后，移入１０００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含镁

０．１ｍｇ。

１２．３．１４　钾标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

准确称取０．１９０７ｇ于５００℃～６００℃灼烧至恒重的氯化钾（基准试剂），置于１００ｍＬ烧杯中，加水

溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含钾０．１ｍｇ。

１２．３．１５　铬标准溶液：１ｍｇ／ｍＬ。

准确称取２．８２８９ｇ于１０５℃～１１０℃烘干２ｈ的重铬酸钾（基准试剂），置于１００ｍＬ烧杯中，加水

溶解后，移入１０００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。１ｍＬ此溶液含铬１ｍｇ。

１２．３．１６　混合标准溶液Ｉ。

分别移取硅、铁、钾、钠、钙、镁等６种单元素标准溶液（１２．３．９～１２．３．１４）各１０．００ｍＬ于１００ｍＬ容

量瓶中，稀释至刻度，摇匀。贮存于塑料瓶中。此溶液供测定白刚玉样品中硅、铁、钾、钠、钙、镁用，此溶

液各元素浓度见表１３。

１２．３．１７　混合标准溶液Ⅱ。

分别移取硅、铁、钾、钠、钙、镁、铬等７种单元素标准溶液（１２．３．９～１２．３．１５）各１０．００ｍＬ于１００ｍＬ

容量瓶中，再稀释至刻度，摇匀。贮存于塑料瓶中。此溶液供测定铬刚玉样品中硅、铁、钾、钠、钙、镁、铬

用，此溶液各元素浓度见表１３。

表１３

混合标准溶液编号

混合标准溶液各元素浓度

μｇ／ｍＬ

Ｓｉ Ｆｅ Ｃａ Ｍｇ Ｋ Ｎａ Ｃｒ

Ｉ １０ １０ １０ １０ １０ ２０ ０

Ⅱ １０ １０ １０ １０ １０ ２０ １００

１２．４　仪器

１２．４．１　高温炉

最高工作温度不低于１０００℃。

１２
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１２．４．２　电感耦合等离子体原子发射光谱仪

应符合下述性能指标：

ａ）　波长

　　可供参考的待测元素波长见表１４。

表１４

分析元素 Ｓｉ Ｆｅ Ｃａ Ｍｇ Ｋ Ｎａ Ｃｒ

波长１／ｎｍ ２５１．６１１ ２５９．９４０ ３９３．３６６ ２８０．２７０ ７６６．４９１ ５８８．９９５ ２６７．７１６

波长２／ｎｍ ２５０．６９０ ２３９．５６３ ３９６．８４７ ２７９．５５３ ７６９．８９７ ５８９．５９２ ２８３．５６３

　　注：考虑到不同厂家，不同型号的仪器存在个体差异，具体参数可根据仪器的实际情况选择而定。

　　ｂ）　短期稳定性

　　测量１０次各待测元素标准水溶液（浓度大于检出限１００倍）发射线的绝对强度，其相对标准偏

差应不大于２．０％。

ｃ）　工作曲线特性

　　各待测元素工作曲线的相关系数犚 应不小于０．９９９。

１２．５　分析步骤

１２．５．１　工作曲线标准溶液的配制

取混合标准溶液（１２．３．１６或１２．３．１７）０ｍＬ，１．００ｍＬ，２．００ｍＬ，５．００ｍＬ，１０．００ｍＬ分别放入一组

１００ｍＬ容量瓶中，加１０ｍＬ盐酸溶液（１２．３．４），再加入４．００ｍＬ铝标准溶液（１２．３．８），加入４０ｍＬ四硼

酸锂溶液（１２．３．７），用水稀释至刻度。各元素含量见表１５。

表１５

加液量

ｍＬ

Ｓｉ

μｇ／ｍＬ

Ｆｅ

μｇ／ｍＬ

Ｃａ

μｇ／ｍＬ

Ｍｇ

μｇ／ｍＬ

Ｋ

μｇ／ｍＬ

Ｎａ

μｇ／ｍＬ

Ｃｒ

μｇ／ｍＬ

０．００ ０．００ ０．００ ０．００ ０．００ ０．００ ０．００ ０．００

１．００ ０．１０ ０．１０ ０．１０ ０．１０ ０．１０ ０．２０ １．００

２．００ ０．２０ ０．２０ ０．２０ ０．２０ ０．２０ ０．４０ ２．００

５．００ ０．５０ ０．５０ ０．５０ ０．５０ ０．５０ １．００ ５．００

１０．００ １．００ １．００ １．００ １．００ １．００ ２．００ １０．００

１２．５．２　试液制备

称取０．２ｇ试样，精确至０．０００１ｇ，将试样与１．０ｇ四硼酸锂（１２．３．６）混匀，置于铂金坩埚中，加盖，

将坩埚送入１０５０℃的高温炉中，熔融１ｈ，取出，旋转坩埚，使熔融物附于坩埚内壁上，冷却后，用水洗

净坩埚外壁，放入盛有１００ｍＬ近沸的盐酸溶液（１２．３．４）的２５０ｍＬ烧杯中，加热溶解熔块，洗出坩埚及

盖。移入２５０ｍＬ容量瓶中，冷却后，用水稀释至刻度，摇匀。随同试样做空白试验。

２２
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１２．５．３　工作曲线的绘制

按照试验要求和仪器情况，启动电感耦合等离子体原子发射光谱仪，设置仪器工作条件。点燃等离

子体炬焰，待炬焰稳定３０ｍｉｎ后，按顺序测定混合标准溶液系列（１２．５．１）的光谱强度。以光谱强度为犢

轴，以标准溶液中各被测元素的浓度（μｇ／ｍＬ）为犡 轴，得到各元素的工作曲线，并作线性回归，计算相

关系数，相关系数应符合１２．４．２ｃ）的规定。若相关系数犚＜０．９９９，则重新配制混合标准溶液系列，绘制

工作曲线。

１２．５．４　测定

按照１２．５．３所设定的仪器条件，测定空白溶液和试液中各被测溶液的光谱强度，依据工作曲线，由

计算机自动计算各被测元素的浓度。若样品数量多时，可在样品测量间隙插入标准样品做控制样，以控

制分析结果的准确性。

１２．６　分析结果的计算

各元素对应氧化物的质量分数狑（犻），数值以％表示，按式（１９）计算：

犠（犻）＝
（犮－犮０）犞

犿０×１０
６ ×犓×１００ …………………………（１９）

　　式中：

犮 ———试料溶液中各被测元素的浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犮０ ———空白溶液中各被测元素的浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———试验溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犓 ———单质元素转化为其氧化物的系数，见表１６。

计算结果精确到０．０１。

表１６

元素 ＳｉＳｉＯ２ ＦｅＦｅ２Ｏ３ ＣａＣａＯ ＭｇＭｇＯ ＫＫ２Ｏ ＮａＮａ２Ｏ ＣｒＣｒ２Ｏ３

转化系数 ２．１３９３ １．４２９７ １．３９９２ １．６５８３ ２．４０９２ ２．６９５９ １．４６１６

１２．７　允许误差

各成分允许误差应符合表２、表３、表５、表７、表９、表１１的规定。

１３　三氧化二铝的测定

１３．１　直接计算白刚玉中三氧化二铝的质量分数（适用于杂质总量不大于３％的刚玉样品分析）

白刚玉中三氧化二铝的质量分数狑（Ａｌ２Ｏ３），数值以％表示，按式（２０）计算：

狑（Ａｌ２Ｏ３）＝１００－［狑（Ａ）＋狑（ＳｉＯ２）＋狑（Ｆｅ２Ｏ３）＋狑（Ｋ２Ｏ）＋

狑（Ｎａ２Ｏ）＋狑（ＣａＯ）＋狑（ＭｇＯ）］ …………………………（２０）

１３．２　直接计算铬刚玉中三氧化二铝的质量分数

铬刚玉中三氧化二铝的质量分数狑（Ａｌ２Ｏ３），数值以％表示，按式（２１）计算：

３２
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狑（Ａｌ２Ｏ３）＝１００－［狑（Ａ）＋狑（ＳｉＯ２）＋狑（Ｆｅ２Ｏ３）＋狑（Ｋ２Ｏ）＋狑（Ｎａ２Ｏ）＋

狑（ＣａＯ）＋狑（ＭｇＯ）＋狑（Ｃｒ２Ｏ３）］ …………………………（２１）

１３．３　乙二胺四乙酸（犈犇犜犃）容量法测定三氧化二铝（适用于杂质总量大于３％的白刚玉中三氧化二铝

的测定）

１３．３．１　原理

在弱酸性溶液中，三价铝离子与ＥＤＴＡ生成中等强度的络合物，此反应进行缓慢，不能直接用于滴

定，应采用返滴定。即先加入过量的ＥＤＴＡ标准溶液，调整ｐＨ 值在２．３左右，加热使三价铝离子与

ＥＤＴＡ完全络合，再调整ｐＨ至５～６，以二甲酚橙为指示剂，用锌盐标准溶液滴定过量的ＥＤＴＡ，溶液

由黄色变为橙红色为滴定终点。

三价铁离子在此条件下也一起与ＥＤＴＡ络合，在计算时扣除即可。

１３．３．２　试剂

１３．３．２．１　氨水：（１＋１）。

１３．３．２．２　盐酸：（１＋１）。

１３．３．２．３　甲基橙指示剂溶液（０．０５％）。

１３．３．２．４　六次甲基四胺溶液（１５％）。

１３．３．２．５　二甲酚橙指示剂（１∶１００）：称取二甲酚橙指示剂０．５ｇ与氯化钠５０ｇ在玛瑙研钵中研细

混匀。

１３．３．２．６　钙试剂羧酸钠盐指示剂（１∶１００）：称取钙试剂羧酸钠盐０．５ｇ与氯化钠５０ｇ在玛瑙研钵中研

细混匀。

１３．３．２．７　ＥＤＴＡ标准溶液：０．０５ｍｏｌ／Ｌ。

称取ＥＤＴＡ１８．６１ｇ于４００ｍＬ烧杯中，加水２００ｍＬ，低温加热溶解，冷却后，过滤到１０００ｍＬ容

量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

标定：

准确称取在１１０℃烘干２ｈ的碳酸钙（基准试剂）１．７８４８ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加水５０ｍＬ，滴加

盐酸（１３．３．２．２）至完全溶解，并过量２滴～３滴，加热煮沸，逐去二氧化碳，冷却后，移入１０００ｍＬ容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，１ｍＬ此溶液含氧化钙１．００ｍｇ。

用移液管移取上述氧化钙标准溶液（１．００ｍｇ／ｍＬ）５０ｍＬ于３００ｍＬ锥形瓶中，加水１００ｍＬ，氢氧

化钠（２０％）１０ｍＬ，摇匀，加适量钙试剂羧酸钠盐指示剂（１３．３．２．６），用制备的ＥＤＴＡ标准溶液滴定至纯

蓝色为终点，并在相同条件下做空白试验。

ＥＤＴＡ标准溶液对氧化钙的滴定度按式（２２）计算：

犜ＣａＯ＝
犿

犞２
…………………………（２２）

　　式中：

犜ＣａＯ———ＥＤＴＡ标准溶液对氧化钙的滴定度，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

犿 ———氧化钙的质量，单位为克（ｇ）；

犞２ ———滴定时消耗ＥＤＴＡ标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

１３．３．２．８　硫酸锌标准溶液：０．０２５ｍｏｌ／Ｌ。

称取硫酸锌（ＺｎＳＯ４·７Ｈ２Ｏ，优级纯）７．２ｇ于２５０ｍＬ烧杯中，加水１００ｍＬ搅拌溶解，滴加硫酸（１＋１）使

其清亮，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

标定：

由滴定管准确放取ＥＤＴＡ标准溶液（０．０５ｍｏｌ／Ｌ）１０ｍＬ于２５０ｍＬ锥形瓶中，加水５０ｍＬ，六次
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甲基四胺溶液（１３．３．２．４）５ｍＬ，二甲酚橙指示剂（１３．３．２．５）适量，以配制的硫酸锌标准溶液滴定至由黄

色变为微橙红色为终点。

按式（２３）计算：

犓′＝
犞３

犞２
…………………………（２３）

　　式中：

犓′———１ｍＬＥＤＴＡ标准溶液相当于硫酸锌标准溶液的体积的数值；

犞３———滴定消耗硫酸锌标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———所取ＥＤＴＡ标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

硫酸锌标准溶液对三氧化二铝的滴定度按式（２４）计算：

犜Ａｌ２Ｏ３＝
犜ＣａＯ×０．９０９１

犓′
…………………………（２４）

　　式中：

犜Ａｌ２Ｏ３
———硫酸锌标准溶液对三氧化二铝的滴定度，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

犜ＣａＯ ———ＥＤＴＡ标准溶液对氧化钙的滴定度，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

犓′ ———１ｍＬＥＤＴＡ标准溶液相当于硫酸锌标准溶液的体积的数值；

０．９０９１———由氧化钙换算成三氧化二铝的系数。

１３．３．３　分析步骤

用移液管移取试液（５．１．５．２）或滤液Ａ（５．２．４）２５ｍＬ于２５０ｍＬ锥形瓶中，加水５０ｍＬ，加ＥＤＴＡ标

准溶液（１３．３．２．７）２５ｍＬ，摇匀，加１滴甲基橙指示剂（１３．３．２．３），用氨水（１３．３．２．１）调至黄色，再用盐酸

（１３．３．２．２）调至刚呈微红色，并过量两滴，以水吹洗瓶壁，加热微沸３ｍｉｎ，以流水冷却至室温，加１０ｍＬ

六次甲基四胺（１３．３．２．４），二甲酚橙指示剂（１３．３．２．５）适量，用硫酸锌标准溶液（１３．３．２．８）滴定至由黄色

变为微橙红色为终点。

１３．３．４　分析结果的计算

三氧化二铝的质量分数狑（Ａｌ２Ｏ３），数值以％表示，按式（２５）计算：

狑（Ａｌ２Ｏ３）＝
（犞２犓′－犞３）犞×犜Ａｌ２Ｏ３

犿０犞１
×１００－狑（Ｆｅ２Ｏ３）×０．６３８３ …………（２５）

　　式中：

犞２　　———加入ＥＤＴＡ标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犓′ ———１ｍＬＥＤＴＡ标准溶液相当于硫酸锌标准溶液的体积的数值；

犞３ ———滴定消耗硫酸锌标准溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试验溶液的总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犜Ａｌ２Ｏ３
———硫酸锌标准溶液对三氧化二铝的滴定度，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）；

犿０ ———试样的质量，单位为克（ｇ）；

犞１ ———分取试液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

０．６３８３———三氧化二铁换算成三氧化二铝的系数。

计算结果精确到０．０１。

１３．４　允许误差

允许误差应符合表１７的规定。

５２

犌犅／犜３０４４—２０２０



表１７

试验室
允许误差

％

同一试验室 ±０．２５

不同试验室 ±０．３０

１４　试验报告

试验报告至少应给出以下几个方面的内容：

———试样名称；

———所使用的标准（本标准编号）；

———所使用的方法；

———分析结果；

———观察到的异常现象；

———试验日期。

６２

犌犅／犜３０４４—２０２０




