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月组 吕

    本标准代替HG/T 3554-1981((氨合成催化剂化学成分分析方法》。

    本标准与HG/T 3554-1981相比主要变化如下:

    — 将标准的范围进行了修改;

    — 增加了安全提示;

    — 增加了过硫酸按的加人量(原标准第4,5章;本标准第5,6章);

    — 将百分比浓度改为以克每升表示;

    — 增加了氧化钻质量分数的测定(见第18章)。

    本标准由中国石油和化学工业协会提出。

    本标准由全国肥料和土壤调理剂标准化技术委员会化肥催化剂标准化分技术委员会(SAC/

TC105/SC1)归口。

    本标准起草单位:南北集团研究院。

    本标准主要起草人:郑京荣、冯俊婷、郭含英、李辉、龚世斌。

    本标准于 1981年首次发布为化学工业部部颁标准，标准编号HG 1-1430-1981;于1997年转化为

推荐性化工行业标准，标准编号HG/T 3554-1981;本次为第一次修订。
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氨合成催化剂化学成分分析方法

范 围

    本标准规定了氨合成催化剂化学成分分析方法。

    本标准适用于氨合成催化剂及其他相同组分催化剂中的总铁(Fe)、二价铁与三价铁比值(Fe'+ /

Fe3+ ) ,氧化钾(K20),氧化钙(CaO)、氧化镁(Mg0)、三氧化二铝(A1203)、二氧化硅(SiO2)、二氧化钦

(TL02)、磷(P)、氧化钡(BaO)、四氧化三钻(C03 Oq)的测定。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 6003. 1-1997 金属丝编织网试验筛(eqv ISO 3310-1’1990)

    GB/T 6682 分析实验室用水规格和实验方法(GB/T 6682-1992,neq ISO 3696，1987)

    HG 3550 氨合成催化剂

    HG/T 3696.1-2002 无机化工产品 标准滴定溶液的制备
    HG/T 3696.2-2002 无机化工产品 化学分析用杂质标准溶液的制备

    HG/T 3696.3-2002 无机化工产品 化学分析用制剂及制品的制备

3 一般规定

    安全提示— 本标准中使用的部分试荆具有毒性或腐蚀性，部分操作具有危险性。本标准并未揭

示所有可能的安全问题，使用者操作时应小心谨慎并有责任采取适当的安全和健康措施。

    本标准所用试剂和水在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和GB/T 6682中规定的三级水。试

验中所用的标准滴定溶液、杂质标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按HG/T 3696. 1-

2002, HG/T 3696.2-2002, HG/T 3696.3-2002的规定制备。

4 采样

4.1 实验室样品

    按 HG 355。中的采样规定取得。

4.2 试样

    将实验室样品混合均匀，用四分法分取约100 g，在钢臼内破碎研细。再用四分法分取约50 g，用玛

瑙研钵研细，使试样全部通过 150 t}m试验筛(符合 GB/T 6003. 1-1997中R40/3系列)，放人称量瓶

中，置于干燥器内，备用。

    注:粉碎试样所用钢臼内部应干燥、清洁、无锈斑，粉碎试样前应用少量试样在钢臼内研磨二次，以清洗钢臼。粉碎

试样的过程应尽量短，以减少试样暴露在空气中的时间

4.3 试料溶液的制备

4.3.1 试剂

4.3.1.1 盐酸

4.3.1.2 高氯酸。

4.3.1.3 盐酸溶液 :2+98,
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4.3. 1.4 硫磷混酸:量取150 mL硫酸注人盛有700 mL水的烧杯中，冷却后再加人150 ML磷酸，摇匀。

4.3. 1.5 硝酸溶液:1+1,

4.3.2 操作步骤

4.3.2. 1 试液A的制备

    称取约。.5g试样(4.2)，精确至 。. 000 1 g，置于 250 mL烧杯中，用水润湿，加 10 mL盐酸

(4.3.1.1)，盖上表皿，加热(切勿沸腾)。待试料完全溶解后，用水冲洗表皿及烧杯壁，加水 50 mL-

100 mL，用中速滤纸过滤，用盐酸溶液((4.3.1.3)洗涤滤纸8次，用水洗涤滤纸至中性。将滤液及洗液

移人250 mL容量瓶中，冷却至室温，用水稀释至刻度，摇匀。

4.3.2.2 试液 B的制备

    称取约 2.5g试样(4.2),精确至 。.0001 g，置于 250 mL烧杯中，用水润湿，加 20 mL盐酸

(4.3.1.1)，盖上表皿，加热(切勿沸腾)。待试料完全溶解后，用少量水冲洗表皿及烧杯壁，加人20 mL

高氯酸((4.3.1. 2)，架起表皿，在沙浴(或可调温电炉)上加热蒸发至冒高氯酸白烟，继续蒸发至烧杯内溶

液体积小于10 mL时(不要蒸干)取下冷却。加人约100 mL热水，加热使可溶性盐全部溶解并煮沸

取下用中速定量滤纸过滤，用热的盐酸溶液((4.3.1.3)洗涤沉淀至无铁离子，再用温水洗涤至无氯离子。

将滤液及洗液移人250 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。保留滤纸上的沉淀E，用于二氧化硅质量

分数的测定

4. 3. 2. 3 试液C的制备(仅供含钻试样分析钻)

    称取约0.1g试样(4.2)，精确至0. 000 1 g，置于150 mL锥形瓶中，加10 mL盐酸(4.3. 1.1)，加热

溶解，蒸至近干。再加人10 mL硫磷混酸((4.3.1.4)，继续加热并滴加硝酸溶液((4.3.1.5)氧化，直至冒

白烟时取下锥形瓶，稍冷后加人少量水，使盐类溶解，移至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，干

过滤 。

5 总铁 (Fe)质A分数 的测定— 乙二胺 四乙酸二钠 (EDTA)滴定 法

5. 1 原 理

    在溶液pH 1.3̂ 2,温度为50 0C -70℃条件下，以磺基水杨酸为指示剂，用乙二胺四乙酸二钠

(EDTA)络合滴定试料溶液中的三价铁 二价铁(Fe'+)预先用过硫酸钱氧化为三价铁<Fea+)后被络合

滴定 。

5.2 试 剂

5.2.1 氯乙酸溶液:200 g/L,

5.2.2 过硫酸钱溶液 200 g/Lo

5.2.3 磺基水杨酸溶液:200 g/L

5.2.4 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液:c(EDTA)二。.02 mol/Lo

5.3 分析步骤

    量取10. 00 mL试液A(4.3.2.1)，置于250 mL烧杯中，加人 100 mL沸水、10 mL氯乙酸溶液

(5. 2.1),0. 5 mL磺基水杨酸溶液(5. 2. 3),1 mL过硫酸钱溶液(5. 2. 2)，在保持溶液50 ̀C -70℃条件

下，用乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液((5. 2. 4 )滴定至溶液由紫色变为亮黄色即为终点。

5.4 结果计算

    总铁(Fe)的质量分数W,，数值以%表示，按式(1)计算:

W ,
  Vcm

m X1000
X 100=

Vcm

m xlo
(1)

式中 :

V— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液((5.2. 4 )体积的数值，单位为毫升(mL) ;

c一一 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol/工，);
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m— 分取试料质量的数值，单位为克(g);

M‘一 铁摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/mol) (M=55. 85).

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于。.40%,

6 二价铁与三价铁比值(Fez十/Fe'+)的测定— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)滴定法

6.1 原理

    在溶液pH 1.3̂ 2,温度为50 0C--70℃条件下，以磺基水杨酸为指示剂，用乙二胺四乙酸二钠

(EDTA)络合滴定试料溶液中的三价铁。二价铁用过硫酸钱氧化为三价铁后，在同样条件下用乙二胺

四乙酸二钠(EDTA)络合滴定 二价铁与三价铁分别消耗乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液的体积比，

即为试样中二价铁与三价铁的比值。

6-2 试荆

6-2.1 盐酸 。

6.2.2 氯乙酸溶液:200 g/La

6.2.3 磺基水杨酸溶液:200 g/L,

6.2.4 过硫酸馁溶液:200 g/L,

6.2.5 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液(约为0. 05 mol/L):称取20. 0 g乙二胺四乙酸二钠(EDTA),

用1。。。mL水加热溶解，冷却，摇匀。

6.3 分析步骤

    称取刚研细的约。5g试样((4.2)，精确至。. 000 1 g，置于250 mL锥形瓶中，加少量水润湿，加

10 mL盐酸((6.2.1)，在锥形瓶上加一短颈漏斗.然后加热，勿沸，使试料完全溶解。用水冲洗漏斗及瓶

壁，迅速冷却至室温，加水至约200 mL,混合均匀。

    量取约10 mL上述溶液，置于250 mL烧杯中，加约150 mL沸水，10 m工氯乙酸溶液((6.2.2),0.5 mL

磺基水杨酸溶液((6.2.3)。用乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液(6.2.5)滴定至溶液由紫色变为亮黄色为终

点。记取第一次滴定时乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液((6.2.5)消耗体积。接着在溶液中加人1 mL过硫

酸钱溶液((6.2.4)，搅拌均匀，再次用乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液((6.2.5)滴定，滴定终点颜色与第一次

滴定终点相同，记取第二次滴定时乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液((6.2.5)消耗体积。

    在全部滴定过程中，被滴定溶液的温度应控制在50 0C -70℃之间。
6一4 结果计算

    二价铁与三价铁的比值(Fee十/Fe'+ ) r，按式((2)计算:

(2)姚
-VI

 
 
一一

式 中:

一第一次滴定时乙二胺四乙酸二钠((EDTA)溶液(6.2.5)体积的数值，单位为毫升(mL) ;

一 第 二次滴 定时乙二胺 四乙酸二钠 (EDTA)溶 液(6.2.5)体积 的数值 ，单位为毫升(mL).

vl

叭

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于。.03,

7 氧化钾(K2 ())质且分数的测定— 火焰光度法(仲裁法)

7一1 原理

    用硝酸将试料溶液中的二价铁氧化为三价铁，在微酸性条件下，以尿素水解沉淀分离除去铁、铝等

共存元素的干扰，用火焰光度法测定钾。

7-2 试 剂

7.2.1 尿素。

7. 2.2  A 醉溶 淋 .1+ 1_
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7.2.3 氨水溶液:1+1.

7.2.4 氧化钾(K20)标准溶液(1 mg/mL):称取1. 583 g于500 0C - 600℃灼烧至恒重的氯化钾溶于

水，移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

7. 2. 5 氧化钾(KZ0)标准溶液(200 lxg/mL);量取氧化钾(KZ0)标准溶液(7. 2. 4) 20. 00 m L，置于

100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。贮于聚乙烯塑料瓶中。

7.3 仪器

    火焰光度计:附有钾干涉滤光片。

7.4 分析步骤

7.4. 1 工作曲线的绘制

    取六个 100 ml一容量瓶，分别加入氧化钾(K20)标准溶液(7. 2. 5) 0 mL, 2. 00 mL, 4. 00 mL,

6. 00 mL,8. 00 mL,10. 00 mL，各加3g尿素((7.2.1)，用水稀释至刻度，摇匀

    按仪器工作条件，以不加人氧化钾(K20)标准溶液的空白溶液调零，测定溶液钾谱线发射强度。

    以上述溶液中氧化钾的质量为横坐标，对应的发射强度值为纵坐标，绘制工作曲线。

7.4.2 测定

    量取50. 00 mL试液A(4.3.2.1)，置于250 mL烧杯中，加20 m工水、4 mL硝酸溶液((7.2.2)，加热

至沸。取下，在不断搅拌下滴加氨水溶液((7.2.3)至沉淀刚出现，加3g尿素(7.2.1)，盖上表皿，加热煮

沸约30min(煮沸过程中应补加水，以保持溶液体积约80 ml.)使沉淀凝聚。取下，冷却至室温，移人100

mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，干过滤。

    按7.4.1中第二段的规定测定滤液钾谱线发射强度，从工作曲线上查得被测溶液中氧化钾的质量。

7.4.3 结果计算

    氧化钾(K20)的质量分数Wz，数值以%表示，按式((3)计算:

W 2
m, X 10-6

          刀 赴

又 100 ···，，， (3)

式 中:

MI— 从工作曲线上查得的氧化钾质量的数值，单位为微克(Kg);
*— 分取试料质量的数值，单位为克(9)。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于0.07%a

8 氧化钾(K2())质f分数的测定— 高 抓酸钾称f 分析法

8. 1 原理

    在试料溶液中加人高氯酸蒸发脱水，加无水乙醇使钾生成高氯酸钾沉淀，而其他干扰物质生成的高

氯酸盐不沉淀。

8.2 试剂和材料

8.2. 1 高氯酸。

8.2.2 饱和高氯酸钾乙醇溶液:加2.0mL高氯酸于1 000 mL无水乙醇中，加高氯酸钾至饱和状态，

用前干过滤。

    奋告— 热的高抓酸与有机物接触会发生爆炸，相关操作应小心。

8.2.3 玻璃过滤柑涡:P30(G3)-P7(G4)o

8.3 分析步骤

    量取50. 00 mL试液B(4.3.2.2)，置于100 mL烧杯中，加20 mL高氯酸(8.2.1)，在沙浴(或可调

温电炉)上加热蒸发至冒浓白烟约40min，使烧杯内溶液体积保持在约15 m工，取下完全冷却后，加人40

ml_饱和高氯酸钾乙醇溶液(8.2.2)，充分搅拌，放置30min，用已在 130 0C ̂-140 'C烘至恒重的玻璃过

滤增涡(8.2.3)抽滤，用饱和高氯酸钾乙醇溶液(8.2.2)洗涤沉淀6次，抽干。
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    将柑祸放人烘箱中逐渐升温至130 0C -140℃后，烘40min，取出放人干燥器内冷却至室温后称量，

直至恒重。

8.4 结果计算

    氧化钾(K2 ())的质量分数W3，数值以%表示，按式(4)计算:

                        W。一m止丝卫塑X 100.....................⋯⋯，......⋯⋯(4)

式中:

mi 烘至恒重的高氯酸钾沉淀质量的数值，单位为克(9);

。— 分取试料质量的数值，单位为克馆);

0. 339 9— 高氯酸钾换算为氧化钾的系数。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于。.10%0

9 氧化钙〔CaO)质f分数 的测定— 原子吸收分光光度法(仲裁法)

9.1 原理

    用原子吸收分光光度计，使用空气一乙炔火焰，在波长422. 7 nm处，测定试料溶液中的钙。共存元

素铁、铝、硅干扰测定，加人氯化鳃予以消除

9.2 试剂

9.2. 1 盐酸溶液 1+le

9.2.2 氯化铭溶液(SrC12·6H20): 150 g/L,

9.2.3 氧化钙(CaO)标准溶液(lmg/ML):称取1. 785 g于105 0C一110℃干燥至恒重的碳酸钙

(CaCO3) )置于烧杯中，用水润湿，加盐酸溶液(9. 2. 1) 20 mL,溶解完全后移人1 000 ml容量瓶中，用水

稀释至刻度，摇匀。贮于聚乙烯塑料瓶中。

9.2.4 氧化钙(CaO)标准溶液(100 fg/mL)量取氧化钙(CaO)标准溶液(9.2.3)10.00mL，置于

100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

9.3 仪器

    原子吸收分光光度计:附有钙空心阴极灯

9.4 分析步骤

9.4. 1 工作曲线的绘制

    取六个 100 mL容量瓶，分别加人氧化钙(CaO)标准溶液( 9. 2. 4) 0 mL, 2. 00 mL, 4. 00 ml,,

6. 00 mL,8. 00 mL, 10. 00 mL，各加2 ml -氯化银溶液(9.2.2),l mL盐酸溶液(9.2.1)，用水稀释至刻

度 ，摇 匀。

    按仪器工作条件，用空气一乙炔火焰，以不加人氧化钙(CaO)标准溶液的空白溶液调零，于波长

422. 7 nm处测定溶液的吸光度。

    以上述溶液中氧化钙的质量为横坐标 对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线。

9.4.2 测定

    量取10.00 ml试液A(4.3.2.1)，置于100 ml容量瓶中，加2 mL氯化铭溶液(9.2.2)，用水稀释至刻度，

摇匀 按9.4.1中第二段的规定测定溶液的吸光度，从工作曲线上查得被测溶液中氧化钙的质量。

9.5 结果计算

    氧化钙((Ca())的质量分数Wa,数值以%表示，按式(5)计算:

Wa
,n j X 10

          刀 i

只100二 (5)

式 中 :

。: 一从工作 曲线上 查得的氧化钙质量的数值 ，单位为微克〔Fig) ;
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    m— 分取试料质量的数值，单位为克(9)。

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果。氧化钙质量分数在1. 00 % - 4. 00%时，平行测定结果

的绝对差值应不大于 。.10 :氧化钙质量分数在 1.00%以下，平行测定结果的绝对差值应不大

于0.07%.

10 氧化钙(CaO)质f分数 的测定— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)滴定法

10. 1 原理

    在近中性条件下，用六次甲基四胺和氨水沉淀分离试料溶液中的铁、铝、钦等干扰元素。在溶液

pH13条件下，以酸性铬蓝K-蔡酚绿B为指示剂，用乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液滴定溶液

中的钙。溶液中残留的干扰离子，用三乙醇胺和铜试剂隐蔽。含钡试样中钡的干扰用硫酸钠沉淀予以

消除 。

10.2 试剂

10.2.1 无水硫酸钠。

10.2.2 铜试剂。

10.2.3 氯化馁洗涤液:在10 g/L氯化钱溶液中滴加氨水至pH7,

10.2.4 氢氧化钾溶液:200 g/L

10.2.5 氨水溶液 1+1a

10.2.6 六次甲基四胺溶液:200 g/Lo

10.2.7 三乙醇胺溶液:1+1,

10.2.8 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液:c(EDTA)=0. 02 mol八。

10.2.9 酸性铬蓝K-蔡酚绿B混合指示剂:称取。.2g酸性铬蓝K , 0. 34 g蔡酚绿B与100 g硫酸钾混

合研细，贮存于磨口瓶中。

10.3 分析步骤

    量取25. 00 mL试液B(4. 3_ 2. 2)，置于250 m工烧杯中，加水至约100 mL，加热至沸，在不断搅拌下

加人六次甲基四胺溶液(10.2. 6)至溶液pH 5-v6，再用氨水溶液(10. 2.5)调至pH 7-8。加人无水硫

酸钠(10.2.1)0.2g(如试样不含钡不加)，再次加热煮沸，趁热用中速滤纸过滤，用氯化钱洗涤液

(10.2.3)洗涤沉淀10次，滤液及洗液置于500 mL烧杯中，加水至约250 mL

    在上述溶液中加5m工三乙醇胺溶液(10. 2. 7),0.05 g铜试剂(10.2.2)，再滴加氢氧化钾溶液

(10.2. 4)，使溶液pH约13，加约。.1g混合指示剂(10.2.9)，用乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定

溶液(10.2.8)滴定至溶液由红色变为蓝色为终点。该溶液记为溶液D,

    操作中pH值均用广泛试纸测试

    注:如需要同时用乙二胺四乙酸二钠((EDTA)滴定法测定镁，应保留溶液D.

10.4 结果计算

    氧化钙的质量分数Ws，数值以%表示，按式((6)计算

W:
  铸 M

m 又 1000
义 100=

VcM

m x10
(6)

    式中 :

    V-一 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液(10. 2. 8)体积的数值，单位为毫升(mL) ;

    c— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mal/ L) ;

    m— 分取试料质量的数值，单位为克(g) ;

    P，一氧化钙摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/mol) (M=56. 08).
    取平行测定结果的算术平均值为测定结果。氧化钙质量分数在1.00%-4.00%时，平行测定结果

绝对差值应不大于。.1000;氧化钙质量分数在1.00%以下 平行测定结果绝对差值应不大于。. 07%}
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11 奴化镁(Mg0)质f分数的测定— 原子吸收分光光度法(仲裁法)

11.1 原理

    用原子吸收分光光度计，使用空气一乙炔火焰，于波长 285. 2 nm处，测定试料溶液中的镁。共存元

素铁、铝、硅干扰测定，加人氯化铭予以消除。

11.2 试剂

11.2.1 盐酸溶液:1+1e

11.2.2 氯化惚溶液(SrC12·6H20) :150 g/Lo

11.2.3 氧化镁(Mg0)标准溶液(1 mg/mL):称取1. 000 g于800℃灼烧至恒重的氧化镁(Mg0)。置

于烧杯中，用水润湿，加20 mL盐酸溶液(11.2.1)，待完全溶解后移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至

刻度，摇匀，贮于聚乙烯塑料瓶中。

11.2.4 氧化镁(Mg0)标准溶液(10 pg/mL) :量取10. 00 mL氧化镁(Mg0)标准溶液(11.2.3)，置于

1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

11.3 仪器

    原子吸收分光光度计:附有镁空心阴极灯。

11.4 分析步骤

11.4.1 工作 曲线的绘制

    取六个100 ml容量瓶，分别加人氧化镁(Mg0)标准溶液(11. 2. 4) 0 mL, 2. 00 mL, 4. 00 mL,

6. 00 ml.,8. 00 mL,10. 00 mL，各加2 mL氯化银溶液(11. 2. 2),l mL盐酸溶液(11.2.1)，用水稀释至

刻度，摇匀。

    按仪器工作条件，用空气一乙炔火焰，以不加人氧化镁(Mg0)标准溶液的空白溶液调零，于波长

285. 2 nm处测定溶液的吸光度。

    以上述溶液中氧化镁的质量为横坐标，对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线。

11.4.2 测定

    量取10. 00 mL试液A(4.3.2.1)，置于100 mL容量瓶中，加2 ml氯化铭溶液(11.2.2)，用水稀释

至刻度，摇匀。按11.4.1中第二段的规定测定溶液的吸光度，从工作曲线上查得被测溶液中氧化镁的

质 量。

”.5 结果计算

    氧化镁(M琳))的质量分数WS，数值以%表示，按式(7)计算:

一 m, X 10-s ___W6= — 入luu 二

                      刀 王

(7)

式中 :

m— 从工作曲线上查得的氧化镁质量的数值，单位为微克(1,g) ;

。— 分取试料质量的数值，单位为克(9)。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果绝对差值应不大于。.05%.

12 氧化镁(MgO)质f分数的测定— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)滴定法

12. 1 原 理

    将乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液滴定分析氧化钙后的溶液，调至溶液PH10再继续用

乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液滴定分析氧化镁，溶液中的各种干扰在滴定分析氧化钙之前

已经消除。

12.2 试荆

12.2.1 扮 醉 溶 液 .1+ 1
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12.2.2 氨一氯化钱缓冲溶液(pH}10):称取27. 0 g氯化钱，溶于水，加175 mL氨水，稀释至500 mLe

12.2.3 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液:c(EDTA)=0. 02 mol八

12，3 分析步骤

    取10.3测定氧化钙质量分数后的溶液D,滴加盐酸溶液(12.2.1)中和，使溶液颜色由蓝色依次变

为紫红色、蓝色，直至红色(pH5)。加人氨一氯化钱缓冲溶液(12. 2. 2) 30 mL，用乙二胺四乙酸二钠

(EDTA)标准滴定溶液(12. 2.3)滴定至溶液由红色变为蓝色即为终点

12.4 结果计算

    氧化镁(MgO)的质量分数W7，数值以%表示，按式(8)计算:

W 7
  Vcm

m 沐 1000

          铸M
八 luu一 -

              m 入 1u

(8)

式中 :

V— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液(12. 2.3)体积的数值，单位为毫升(mL) ;

c— 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mot/L) ;

m— 分取试料质量的数值，单位为克(9);

M 氧化镁摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/moD (M=40-31).

取平行测定结果的算术平均值为测定结果.平行测定结果绝对差值应不大于。05%0

13 三氧化二铝(A1203)质i分数 的测定— 乙二胺 四乙酸二钠(EDTA)滴定法

13.飞 原理

    将试料溶液加人到过量氢氧化钠中沉淀分离铁、钦等共存元素，铝则以铝酸根形式全部溶解于溶液

中。在微酸性溶液中，加人过量乙二胺四乙酸二钠((EDTA)络合铝和残存的其他金属离子，过量的乙二

胺四乙酸二钠(EDTA)用锌标准滴定溶液回滴，用氟化钠置换出和铝络合的乙二胺四乙酸二钠

(EDTA)，释出的乙二胺四乙酸二钠(EDTA)再次用锌标准滴定溶液滴定。溶液中残留的三价铁的干

扰，用抗坏血酸予以消除。

13.2 试 荆

13.2. 1 氟化钠。

13.2.2 抗坏血酸

13.2.3 冰乙酸溶液 :1+1

13.2.4 氢氧化钠溶液:300 g/Lo

13. 2. 5 氢氧化钠溶液:10 g/Lo

13.2.6 乙酸一乙酸钠缓冲溶液(pHx6):称取100 g乙酸钠(CHICOONa"3H20),溶于水，加冰乙酸

5. 7 mL，用水稀释至500 mL,

13.2.7 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液(约为。.02 mot/L):称取8.0g乙二胺四乙酸二钠(EDTA),

用 1 000 mL水加热溶解，冷却，摇匀。

13.2.8 氯化锌标准滴定溶液:c(ZnC12)=0. 02 mol/I。

13.2.9 二甲酚橙指示液:2 g/I。

13.2. 10 酚酞指示液:10 g/L.

13.3 分析步骤

    在250 mL烧杯中加人10 ML氢氧化钠溶液((13.2.4)，加水至约50 niL，加热煮沸。量取10. 00 ML试液B

(4.3.2.2)，在不断搅拌下逐滴加人到上述氢氧化钠溶液中去，并微沸2min-3min。趁热用中速滤纸过滤，用

热的氢氧化钠溶液(13.2.5)洗涤沉淀8次，滤液和洗液收集在250 mL烧杯中。

    在上述溶液中加 1滴酚酞指示液(13.2.10)，用冰乙酸溶液(13.2.3)中和至红色消失，并过量

2 mL,加人约15 mL乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液(13.2,7 )，加热煮沸3min，取下迅速冷却。加
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10 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液(13.2.6)、约。.2g抗坏血酸(13.2.2),5滴二甲酚橙指示液(13.2.9)，用

氯化锌标准滴定溶液(13.2.8)滴定至溶液呈橙红色为终点。接着加约 1g氟化钠(13.2.1),煮沸

2min，取下迅速冷却。再次用氯化锌标准滴定溶液(13. 2.8)滴定，滴定终点同第一次滴定的终点。记

取第二次滴定时氯化锌标准滴定溶液(13. 2. 8 )消耗体积。

13.4 结果计算

    三氧化二铝(A1203)的质量分数Wa，数值以%表示，按式((9)表示:

W x
  Vcm

m X 2000
义 100=

  Vcm

m X20
(9)

式 中:

V— 第二次滴定时氯化锌标准滴定溶液(13. 2. 8)体积的数值，单位为毫升(mL) ;

c- 氯化锌标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol/L) ;

m— 一分取试料质量的数值，单位为克(9);

M 三氧化二铝摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/mOU (M=101. 96) ,

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于。.10%0

14 二氧化硅 (S102)质A分数的测定— 高氮酸脱水 法

14.1 原理

    试料溶液中的硅，经高氯酸脱水形成难溶性胶体硅酸，经过滤与其他可溶性干扰物质分离，灼烧后

加人氢氟酸加热 ，使硅成为 四氟化硅挥发 ，差减量即为二氧化硅量 。

14.2 试剂和材料

14.2. 1 氢氟酸。

14.2.2 硫酸溶液 :1+1,

14.2.3 铂柑涡:25 mL-30 mL,

14.3 分析步骤

    将按4.3.2.2中过滤分离的沉淀E连同滤纸放人铂柑竭中，先烘干并使滤纸焦化完全，再在goo 0C

高温炉中灼烧1h，取出，置于干燥器中冷却至室温称量，并灼烧至恒重

    沿铂柑竭壁滴加3-4滴硫酸溶液(14.2.2)、约5 mL氢氟酸(14. 2. 1)，于通风柜内在沙浴(或可调

温电炉)上加热蒸干，然后置于900 0C高温炉中灼烧 30min，取出，置于干燥器中冷却至室温后称量，并

灼烧 至恒 重。

14.4 结果计算

    二氧化硅((Si02)的质量分数1V,，数值以%表示，按式(10)计算:

                                W。一m互   m2 X 100.................······················⋯⋯ (10)

式 中:

刀21—

m2mo

氢氟酸处理前沉淀和柑祸质量的数值，单位为克(9);

氢氟酸处理后沉淀和+n祸质量的数值，单位为克(9);

试料质量的数值，单位为克(R)

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果绝对差值应不大于。.0400,

二级化钦M 02)质f分数的测定— 变色酸分光光度法

  原理

在pH 1.3的酸性溶液中，钦与变色酸生成棕红色络合物，进行光度测定。络合物的最大吸收波

470 nm，用抗坏血酸消除三价铁的干扰。

巧

15

长为
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巧.2 试荆

15.2.1 变色酸溶液(30 g/L):称取变色酸3.0g，无水亚硫酸钠 3.0g，用水溶解，稀释至100 mL。用

时现配

15.2.2 抗坏血酸溶液:50 g/L，用时现配。

15.2.3 氨水溶液:1+1e

15.2.4 盐酸溶液:1+1,

15.2, 5 二氧化铁(Ti02)标准溶液(100 Kg/ml_) ,称取 0. 100 g于 1 000℃灼烧至恒重的二氧化钦

M 02)，置于铂柑涡中，加焦硫酸钾 10g，在500℃熔融，冷却后用((1+1)硫酸100 mL浸取，移人

1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀

15.2.6 二氧化钦(Ti02)标准溶液(20 Kg/ml):量取20. 00 mL二氧化钦(TiO2)标准溶液(15. 2.5),

置于100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

15.2.7 饱和2,4一二硝基酚指示液:2,4一二硝基酚的饱和水溶液。

巧.3 仪器

    分光光度计:具有470 nm波长。

15.4 分析步骤

15.4. 1 工作曲线的绘制

    取六个 50 mL容量瓶，分别加人二氧化钦(TiOz)标准溶液(15. 2. 6) 0 mL, 1. 00 mL, 2. 00 mL,

3. 00 mL4. 00 mL,5. 00 mL，各加5 mL抗坏血酸溶液(15. 2.2)，稀释至约40 mL

    在每个容量瓶中，加2滴饱和2,4一二硝基酚指示液(15. 2.7)，用氨水溶液(15. 2.3)中和至黄色。再

用盐酸溶液(15.2.们调至黄色刚消失，并过量 3滴。加人5 mL变色酸溶液(15.2.1)，用水稀释至刻

度，摇匀，放置10min。用 1 cm吸收池，以不加人二氧化钦(TiO2)标准溶液的空白溶液为参比，于波长

470 nm处测定溶液吸光度。

    以上述溶液中二氧化钦的质量为横坐标，对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线。

15.4.2 测定

    量取5. 00 mL试液AM 3.2.1)，置于50 mL容量瓶中，加人5 mL抗坏血酸溶液(15.2.2)，稀释至

约40 mL，按15.4.1中第二段的规定处理并测定溶液的吸光度，从工作曲线上查得被测溶液中二氧化

钦的质量 。

15.5 结果计算

    二氧化钦M 02)的质量分数Wto，数值以%表示，按式(11)计算:

W ,0
m, X 10

X 100 (11)

式中:

MI— 从工作曲线上查得的二氧化钦质量的数值，单位为微克(vg) ;

。— 分取试料质量的数值，单位为克(9)。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果绝对差值应不大于。.0400,

16 磷(P)质，分数的测定— 磷钥杂多蓝分光光度法

16. 1 原理

    试料溶液中的磷被高氯酸氧化为正磷酸后，与铝酸钱生成磷铝杂多酸，在硫酸介质中，用抗坏血酸

还原为磷铝杂多蓝进行分光光度测定。其最大吸收波长为650 nm-700 nm，采用分离硅后的试料溶液

可以消除硅的干扰，预先用亚硫酸钠还原消除三价铁的干扰

16.2 试剂

16.2. 1 钥酸钱溶液(20 g/L):称取20. 0 g钥酸按，溶于约200 mL温水中，加硫酸溶液(16.2. 3 )
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200 mL，冷却后稀释至1 000 mL,

16.2.2 抗坏血酸溶液:50 g/L，用时现配。

16.2.3 硫酸溶液:1+1,

16.2.4 无水亚硫酸钠溶液:100 g/Lo

16.2.5 磷(P)标准溶液(100 pg/mL):称取0. 439 g于100℃烘至恒重的磷酸二氢钾(KH2 P04) ,溶于

水中，加硝酸5滴，移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

16.2.6 磷(P)标准溶液(5 pg/mL):量取5. 00 mL磷(P)的标准溶液(16.2.5)，置于 100 mL容量瓶

中，用水稀释至刻度，摇匀。

16.3 仪器

    分光光度计:具有680 nm波长。

16.4 分析步骤

16.4. 1 工作 曲线 的绘制

    取六个50 mL容量瓶，分别加人磷(P)标准溶液(16. 2. 6) 0 m1., 1. 00 mL, 2. 00 mL, 3. 00 mL,

4. 00 mL,5. 00 mL，各加。.5 mL硫酸溶液(16. 2. 3),5 mL无水亚硫酸钠溶液(16.2.4),1 mL抗坏血酸

溶液(16.2.2)，加水至约40 mL.

    在每个容量瓶中，加人5 mL钥酸钱溶液(16.2.1)，用水稀释至刻度，摇匀。在70 0C-80℃水浴中

放置5min，取出以流水冷却至室温，放置20min，用2 cm吸收池，以不加人磷(P)标准溶液的空白溶液

为参比，于波长680 nm处测定溶液的吸光度。

    以上述溶液中磷的质量为横坐标，对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线。

16.4.2 测定

    量取5. 00 mL试液B(4. 3. 2. 2)，置于50m工一容量瓶中，加。. 5 mL硫酸溶液(16.2.3),5mL无水

亚硫酸钠溶液(16. 2. 4)，放人沸水浴煮至三价铁颜色消失，取出，流水冷却至室温。加1 mL抗坏血酸

溶液(16. 2. 2)，加水至约40 mL，然后按16.4. 1中第二段的规定处理并测定溶液的吸光度，从工作曲线

上查得被测溶液中磷的质量。

16.5 结果计算

    磷(P)的质量分数Wil，数值以%表示，按式(12)计算:

一
一 m, X10一6w l1= —

                        m

又 100

式中 :

m— 从工作曲线上查得的磷质量的数值，单位为微克(Rg)3

，— 分取试料质量的数值，单位为克(g).

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果绝对差值应不大于。. 004%o

17 氧化钡(BaO)质f分数的测定— 硫酸钡称f分析 法

17. 1 原理

    试料用盐酸溶解，过滤除去酸不溶物，滤液中的钡用硫酸形成硫酸钡沉淀，过滤与其他酸溶物分离

测 定钡 。三价铁的硫酸盐易与硫酸钡共沉淀 ，预先用抗坏血酸将三价铁还原为二价 。

17.2 试 荆

17.2. 1 盐酸。

17.2.2 抗 坏血酸。

17.2.3 盐酸溶液:1+990

17.2.4 硫酸溶液:1+10

17.2.5 硫酸溶液:1+2000

                                                                                                                                                                      In
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17.3 分析步骤

    称取约3g试样(4. 2 )，精确至。. 000 1 g，置于250 ml烧杯中，加少量水湿润。加 20 mL盐酸

(17. 2. 1)，加热使试料完全溶解，并蒸发至呈湿盐状态，加水100 ml，加热搅拌使盐类溶解 用中速滤纸

过滤，用盐酸溶液(17. 2. 3)洗涤滤纸8次。将滤液及洗液收集在400 mL烧杯中。

    将上述滤液及洗液稀释至约300 mL，加热至初沸，在不断搅拌下少量多次慢慢加人抗坏血酸

(17. 2. 2 )，至溶液呈淡绿色，滴加3 ml硫酸溶液(17. 2. 4)，保温放置30min，取下静置过夜。

    用致密定量滤纸过滤，并用硫酸溶液(17. 2. 5)洗涤沉淀至无铁离子，再用热水洗至无硫酸根离子，

将沉淀及滤纸放人预先于800 6-850℃下灼烧至恒重的瓷柑祸内，先烘干并使滤纸焦化完全，再在

800 0C ̂850 0C高温炉中灼烧 30min，取出，放人干燥器内冷却至室温后称量，并灼烧至恒重。

17.4 结果计算

    氧化钡(BaO)的质量分数W12，数值以%表示，按式(13)计算:

                        w，一"t生丝7〔X 100⋯价.⋯⋯ ，........⋯⋯ ，，..⋯(13)

式 中:

    ml— 灼烧后的硫酸钡质量的数值，单位为克(9);

    -p— 试料质量的数值，单位为克(9);
0.6570 硫酸钡(BaS04)换算为氧化钡(Ba0)的系数。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于。.05 0a

氧化钻(Co3 04)质A分数的测定— 亚硝基红盐分光光度法

1 原理

  在溶液pH 5. 5-6. 0的乙酸钠介质中，钻、铁与亚硝基红盐生成可溶性的有色络合物，当加人硫酸

，铁等干扰元素与亚硝基红盐生成的有色络合物分解，借此进行钻的分光光度法测定。

2 试剂

2. 1 硫酸溶液 :1十20

18
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18.2.2 乙酸钠溶液:500 g/L,

18.2.3 亚硝基红盐溶液:5 g/l。

18.2.4 不含钻的A110系列氨合成催化剂试液:按4. 2和4. 3. 2. 3规定的方法制备。

18.2.5 钻(Co)标准溶液:1 mg/mL,

18.2.6 钻(Co)标准溶液(0. 1 mg/ml,):量取10. 00 ml钻(Co)标准溶液(18. Z. 5 )，置于100 ml、容量

瓶内，用水稀释至刻度，摇匀。

18.3 仪器

    分光光度计:具有530 nm波长。

18.4 分析步 骤

18.4. 1 工作 曲线 的绘制

    取六个150 mL锥形瓶，分别加人10. 00 mL不含钻的A110系列氨合成催化剂试液(18.2.4)，依次

加人钻(Co)标准溶液(18. 2. 6)0 mL,1.00 ml�2.00 ml�3. 00 mL,4.00 mL,5.00 mL,

    在每个锥形瓶中，加人20 mL亚硝基红盐溶液(18.2.3),10mL乙酸钠溶液(18.2.2),摇匀，加热

至沸约lmin后，随即加人10 mL硫酸溶液(18.2.1)，流水冷却至室温，移人100 mL容量瓶中，用水稀

释至刻度，摇匀。用。. 5 cm吸收池，以不加人钻(Co)标准溶液的空白溶液为参比，于波长530 nm处测

定溶液的吸光度。

    以上述溶液中钻的质量为横坐标，对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线。
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18.4.2 测定

    量取10. 00 mL试液C(4. 3. 2. 3 )，置于150 mL锥形瓶中，按 18.4.1中第二段的规定处理并测定

溶液的吸光度，从工作曲线上查得溶液中钻的质量。

18.5 结果计算

    氧化钻(COS 04)的质量分数W13，数值以%表示，按式(14)计算:

.(14)
，，， ml火1. 362 0 X 10-3
W 13一 —

                                    力 t

X 100

式中 :

m— 从工作曲线上查得的钻质量的数值，单位为毫克(mg) ;

、— 分取试料质量的数值，单位为克(9);

1.362。一一钻((Co)换算为四氧化三钻(((.03 04)的系数。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值应不大于。.10%0


