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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ３２８６《石灰石及白云石化学分析方法》共分为１０个部分：

———第１部分：氧化钙和氧化镁含量的测定　络合滴定法和火焰原子吸收光谱法；

———第２部分：二氧化硅含量的测定　硅钼蓝分光光度法和高氯酸脱水重量法；

———第３部分：氧化铝含量的测定　铬天青Ｓ分光光度法和络合滴定法；

———第４部分：氧化铁含量的测定　邻二氮杂菲分光光度法和火焰原子吸收光谱法；

———第５部分：氧化锰含量的测定　高碘酸盐氧化分光光度法；

———第６部分：磷含量的测定　磷钼蓝分光光度法；

———第７部分：硫含量的测定　管式炉燃烧碘酸钾滴定法、高频燃烧红外吸收法和硫酸钡重量法；

———第８部分：灼烧减量的测定　重量法；

———第９部分：二氧化碳含量的测定　烧碱石棉吸收重量法；

———第１０部分：二氧化钛含量的测定　二安替吡啉甲烷分光光度法。

本部分为ＧＢ／Ｔ３２８６的第１０部分。

本部分按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本部分由中国钢铁工业协会提出。

本部分由全国钢标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ１８３）归口。

本部分起草单位：鞍钢股份有限公司、山西太钢不锈钢股份有限公司、冶金工业信息标准研究院。

本部分主要起草人：邓军华、于媛君、亢德华、李化、王臖、张道光、王晓远、刘伟、王海丹、唐艳秀、

乌静、徐永林、王一凌、刘冬杰。
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石灰石及白云石化学分析方法

第１０部分：二氧化钛含量的测定

二安替吡啉甲烷分光光度法

警示———使用本部分的人员应有正规实验室工作实践经验。本部分未指出所有可能的安全问题，

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

１　范围

ＧＢ／Ｔ３２８６的本部分规定了用二安替吡啉甲烷分光光度法测定二氧化钛含量的方法。

本部分适用于石灰石、白云石中二氧化钛含量（以ＴｉＯ２ 量计）的测定，也适用于冶金石灰中二氧化

钛含量的测定。测定范围（质量分数）：二氧化钛含量０．００５０％～０．３０％。

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／Ｔ２００７．２　散装矿产品取样、制样通则　手工制样方法

ＧＢ／Ｔ６３７９．２　测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）　第２部分：确定标准测量方法重复

性与再现性的基本方法

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ７７２９　冶金产品化学分析　分光光度法通则

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ／Ｔ１２８０６—２０１１　实验室玻璃仪器　单标线容量瓶

ＧＢ／Ｔ１２８０７—１９９１　实验室玻璃仪器　分度吸量管

ＧＢ／Ｔ１２８０８—２０１５　实验室玻璃仪器　单标线吸量管

３　原理

试样用碳酸钠硼酸混合熔剂熔融，稀盐酸浸取。分取部分试液，在盐酸介质中，用抗坏血酸还原

铁，钛离子与二安替吡啉甲烷生成黄色络合物，于分光光度计３８５ｎｍ波长处测量吸光度，计算二氧化

钛的质量分数。

４　试剂

除非另有规定，仅使用分析纯试剂。

４．１　水，ＧＢ／Ｔ６６８２，三级及以上或其纯度相当的水。

４．２　混合熔剂：２份无水碳酸钠和１份硼酸研细混匀，用磨口瓶贮存备用。

４．３　焦硫酸钾。

４．４　盐酸，ρ≈１．１９ｇ／ｍＬ。

１
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４．５　硫酸，ρ≈１．８４ｇ／ｍＬ。

４．６　盐酸，１＋３。

４．７　硫酸，１＋９。

４．８　硫酸，５＋９５。

４．９　抗坏血酸溶液，２０ｇ／Ｌ，用时配制。

４．１０　二安替吡啉甲烷溶液，５０ｇ／Ｌ，用盐酸（１＋１１）配制。

４．１１　二氧化钛储备液，１００μｇ／ｍＬ。

称取０．１０００ｇ预先在１０００℃灼烧１ｈ并于干燥器中冷却至室温的二氧化钛（９９．９９％），置于铂

坩埚中，加入６ｇ～８ｇ焦硫酸钾（４．３）置于高温炉中，升温于７５０℃经１０ｍｉｎ～２０ｍｉｎ熔融完全后取

出，冷却后将熔融物随坩埚一起移入２５０ｍＬ烧杯中，加入６０ｍＬ硫酸（４．７），加热使熔融物溶解，将

坩埚用硫酸（４．８）洗净，取出。溶液冷至室温后移入１０００ｍＬ容量瓶中，用硫酸（４．８）稀释至刻度，

混匀。

４．１２　二氧化钛标准溶液，１０μｇ／ｍＬ。

移取５０ｍＬ二氧化钛标准溶液（４．１１）于５００ｍＬ容量瓶中，用硫酸（４．８）稀释至刻度，混匀。

５　仪器

５．１　单标线容量瓶、分度吸量管和单标线吸量管应分别符合ＧＢ／Ｔ１２８０６—２０１１中准确度等级Ａ级、

ＧＢ／Ｔ１２８０７—１９９１中准确度等级Ａ级和ＧＢ／Ｔ１２８０８—２０１５中准确度等级Ａ级的规定。

５．２　铂坩埚，容积≥３０ｍＬ。

５．３　高温炉，温度适用于１００℃～１１００℃，控温精度为±１０℃。

５．４　分光光度计，符合ＧＢ／Ｔ７７２９的规定，１８０ｎｍ≤波长≤１０００ｎｍ，吸光度犃ｍａｘ≥１．０００。

６　制样

６．１　按照ＧＢ／Ｔ２００７．２的规定制备试样。

６．２　试样应加工至粒度小于０．１２５ｍｍ。

６．３　石灰石、白云石试样分析前在１０５℃～１１０℃干燥２ｈ，置于干燥器中冷却至室温。

６．４　冶金石灰试样的制备应迅速进行，制成后试样立即置于磨口瓶或塑料袋中密封，于干燥器中保存，

分析前试样不进行干燥，应当天进行称取试样。

７　分析步骤

７．１　测定次数

对同一试样，至少独立测定２次。

７．２　试料量

按表１称取试料量，精确至０．０００１ｇ，对冶金石灰，应快速称取试料。

２
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表１　试料量及分取量

二氧化钛含量（质量分数）／％ 试料量／ｇ 分取量／ｍＬ 比色皿／ｃｍ 校准曲线

０．００５０～０．０４０ ０．５０ ２５．００ ３ 见７．７．１

＞０．０４０～０．３０ ０．２０ １０．００ ３ 见７．７．２

７．３　空白试验

随同试料做空白试验，所用试剂须取自同一试剂瓶。

７．４　试料分解和试液制备

试料（７．２）放入铂坩埚（５．２）中，加入３ｇ混合熔剂（４．２）混匀，再覆盖１ｇ～２ｇ，将铂坩埚置于炉温低

于３００℃的高温炉（５．３）中，盖上铂盖（留一缝隙），逐渐升温至９５０℃～１０００℃熔融１０ｍｉｎ取出，转动

铂坩埚，使熔融物附着于坩埚壁上，冷却。用水冲洗坩埚外壁，将铂坩埚和盖置于２５０ｍＬ烧杯中，加

６０ｍＬ盐酸（４．６），盖上玻璃表面皿，低温加热浸出熔块，用水洗净玻璃表面皿、铂坩埚和盖。低温加热

至溶液清亮，冷却至室温，移入１００ｍＬ容量瓶，用水稀释至刻度，混匀。

注：如果试液出现硅酸沉淀，可用快速滤纸干过滤后进行显色操作。

７．５　显色

按表１分取试液于５０ｍＬ容量瓶中，加５ｍＬ抗坏血酸溶液（４．９），混匀，放置３ｍｉｎ～５ｍｉｎ，加

５ｍＬ盐酸（４．４）混匀，加５ｍＬ二安替吡啉甲烷溶液（４．１０），用水稀释至刻度，混匀。室温不低于２０℃

时放置２０ｍｉｎ，室温低于２０℃时放置４０ｍｉｎ～６０ｍｉｎ。

７．６　测量

将显色液移入３ｃｍ比色皿中，以空白溶液显色液为参比，于分光光度计３８５ｎｍ波长处测量吸光

度，在校准曲线上计算试液中二氧化钛的质量。

７．７　校准曲线的绘制

７．７．１　移取２５．００ｍＬ空白溶液（７．３）到一组５０ｍＬ容量瓶中，分别加入０ｍＬ、０．５０ｍＬ、１．００ｍＬ、

１．５０ｍＬ、２．００ｍＬ、３．００ｍＬ、５．００ｍＬ和７．００ｍＬ二氧化钛标准溶液（４．１２），以下按７．５～７．６进行显色

和测量操作，测量吸光度，以吸光度为横坐标、二氧化钛的质量为纵坐标绘制校准曲线。

７．７．２　移取１０．００ｍＬ空白溶液（７．３）到一组５０ｍＬ容量瓶中，分别加入０ｍＬ、０．５０ｍＬ、１．００ｍＬ、

１．５０ｍＬ、２．００ｍＬ、３．００ｍＬ、５．００ｍＬ和７．００ｍＬ二氧化钛标准溶液（４．１２），以下按７．５～７．６进行显色

和测量操作，测量吸光度，以吸光度为横坐标、二氧化钛的质量为纵坐标绘制校准曲线。

８　分析结果计算及其表示

８．１　分析结果的计算

二氧化钛的含量以质量分数狑ＴｉＯ２
计，数值以％表示，按式（１）计算：

狑ＴｉＯ２＝
犿１×１０

－６

犿×
犞１

犞

×１００ ……………………（１）

３
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　　式中：

犿１———由校准曲线求得分取试料溶液中二氧化钛量的质量，单位为微克（μｇ）；

犿 ———试料的质量（见表１），单位为克（ｇ）；

犞１———分取试料溶液体积（见表１），单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试样溶液总体积（７．４），单位为毫升（ｍＬ）。

８．２　分析结果的确定和表示

同一试样两次独立分析结果差值的绝对值如不大于重复性限狉值，则取其算术平均值作为分析结

果。如果两次独立分析结果差值的绝对值大于狉值，则按附录 Ａ的规定追加测量次数并确定分析

结果。

分析结果按ＧＢ／Ｔ８１７０中四舍六入五单双的规则进行修约，数值保留小数点后二位有效数字。

９　精密度

精密度数据是在２０１８年由９个实验室对二氧化钛含量的７个不同水平试样进行共同试验确定的。

每个实验室对每个水平的二氧化钛含量在重复性条件下独立测定３次。共同试验数据按ＧＢ／Ｔ６３７９．２

进行统计分析，统计结果表明二氧化钛质量分数与其重复性限狉和再现性限犚 间呈对数关系，函数关

系式计算结果汇总于表２。精密度试验的原始数据参见附录Ｂ，精密度数据图示参见附录Ｃ。

表２　精密度

二氧化钛含量犿（质量分数）／％ 重复性限狉 再现性限犚

０．００５０～０．３０ ｌｇ狉＝０．８０１０ｌｇ犿－１．４６８３ ｌｇ犚＝０．８４９２ｌｇ犿－１．１８９７

　　在重复性条件下，获得的两次独立分析结果差值的绝对值不大于重复性限狉，出现大于重复性限狉

的概率不大于５％。

在再现性条件下，获得的两次独立分析结果差值的绝对值不大于再现性限犚，出现大于再现性限犚

的概率不大于５％。对冶金石灰试样，不做实验室间再现性限的要求。

１０　试验报告

试验报告应包括下列内容：

ａ）　识别样品、实验室和分析日期等资料；

ｂ）　执行标准（本部分编号）；

ｃ）　遵守本部分规定的程度；

ｄ）　分析结果及其表示；

ｅ）　测定中观察到的异常现象；

ｆ）　本部分未规定的操作，或任何可能影响结果的操作。

４
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附　录　犃

（规范性附录）

试样分析结果接受程序流程图

试样分析结果接受程序应符合图Ａ．１的流程规定。

图犃．１　试样分析结果接受程序流程图

５
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附　录　犅

（资料性附录）

精密度试验原始数据

精密度数据是在２０１８年由９个实验室对二氧化钛含量的７个不同水平试样进行共同试验确定的。

每个实验室对每个水平的二氧化钛含量在重复性条件下独立测定３次。测量的原始数据见表Ｂ．１。

表犅．１　精密度试验原始数据

实验室
水平数

１ ２ ３ ４ ５ ６ ７

１

０．００５８３ ０．０１３６ ０．０２３４ ０．０４１１ ０．０８３４ ０．１２４ ０．２８６

０．００６００ ０．０１５０ ０．０２４３ ０．０４３２ ０．０８３２ ０．１１８ ０．２９４

０．００６２２ ０．０１４５ ０．０２４０ ０．０４０４ ０．０８１５ ０．１２２ ０．２９５

２

０．００６０３ ０．０１４８ ０．０２３１ ０．０４１４ ０．０７３０ ０．１１６ ０．３００

０．００６１０ ０．０１４７ ０．０２２９ ０．０４１８ ０．０７３５ ０．１２０ ０．３０２

０．００５９７ ０．０１４５ ０．０２３５ ０．０４１５ ０．０７４０ ０．１１８ ０．３０４

３

０．００５８５ ０．０１３３ ０．０２４６ ０．０４３８ ０．０７９２ ０．１１６ ０．３０２

０．００６１６ ０．０１３５ ０．０２４８ ０．０４３３ ０．０７８５ ０．１２２ ０．２９４

０．００５９６ ０．０１３８ ０．０２５８ ０．０４２１ ０．０７８１ ０．１２０ ０．２９６

４

０．００５９４ ０．０１５２ ０．０２４２ ０．０４２２ ０．０７９２ ０．１２３ ０．２９８

０．００６１３ ０．０１３９ ０．０２４１ ０．０４２１ ０．０７６２ ０．１２１ ０．２９６

０．００５９８ ０．０１４３ ０．０２３８ ０．０４１８ ０．０７８８ ０．１１８ ０．２９８

５

０．００５８７ ０．０１５５ ０．０２４２ ０．０４７２ ０．０８１１ ０．１２５ ０．２９０

０．００５５０ ０．０１５７ ０．０２４１ ０．０４４５ ０．０８１９ ０．１２５ ０．２９０

０．００５５２ ０．０１５４ ０．０２３８ ０．０４５４ ０．０８２１ ０．１２７ ０．２８６

６

０．００６２０ ０．０１３９ ０．０２２８ ０．０４６４ ０．０８００ ０．１２０ ０．２８４

０．００６００ ０．０１４２ ０．０２４２ ０．０４４８ ０．０７７１ ０．１２４ ０．２８５

０．００６２０ ０．０１４７ ０．０２３ ０．０４３１ ０．０７９０ ０．１２５ ０．２８９

７

０．００５５７ ０．０１４４ ０．０２２６ ０．０４２７ ０．０７７６ ０．１０８ ０．２７８

０．００５４６ ０．０１５１ ０．０２３４ ０．０４４８ ０．０７６１ ０．１１３ ０．２８７

０．００５６８ ０．０１３８ ０．０２４３ ０．０４３１ ０．０７９３ ０．１１９ ０．２９６

８

０．００５８６ ０．０１３８ ０．０２４３ ０．０４２５ ０．０７６８ ０．１２１ ０．２９７

０．００５８１ ０．０１４５ ０．０２４５ ０．０４２８ ０．０７７５ ０．１１８ ０．２９４

０．００５９６ ０．０１３４ ０．０２３９ ０．０４３１ ０．０７９４ ０．１２２ ０．２９６

９

０．００５５９ ０．０１００ ０．０２３９ ０．０４２２ ０．０７６２ ０．１２６ ０．２９７

０．００５１０ ０．００９６ ０．０２５１ ０．０４０９ ０．０７３３ ０．１２５ ０．３０４

０．００５８２ ０．００９９ ０．０２３８ ０．０４１２ ０．０７４６ ０．１２７ ０．２９４

６

犌犅／犜３２８６．１０—２０２０



附　录　犆

（资料性附录）

精密度数据图示

二氧化钛含量（质量分数）与重复性限（狉）和再现性限（犚）的对数关系见图Ｃ．１。

图犆．１　二氧化钛含量与重复性限（狉）和再现性限（犚）的对数关系图
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