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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ２１９９４《氟化镁化学分析方法》分为８个部分：

———第１部分：试样的制备和贮存；

———第２部分：湿存水含量的测定　重量法；

———第３部分：氟含量的测定　蒸馏硝酸钍容量法；

———第４部分：镁含量的测定　ＥＤＴＡ容量法；

———第５部分：钙含量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第６部分：二氧化硅含量的测定　钼蓝分光光度法；

———第７部分：三氧化二铁含量的测定　邻二氮杂菲分光光度法；

———第８部分：硫酸根含量的测定　硫酸钡重量法。

本部分为第７部分。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由湖南有色氟化学有限责任公司、中国有色金属工业标准计量质量研究所负责起草。

本部分起草单位：湖南有色氟化学有限责任公司。

本部分参加起草单位：多氟多化工股份有限公司、白银氟化盐有限责任公司。

本部分主要起草人：黎志坚、廖志辉、陈湘渝、朱亮、薛旭金、王建萍、郭贤慧、王波、李冶。
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氟化镁化学分析方法

第７部分：三氧化二铁含量的测定

邻二氮杂菲分光光度法

１　范围

本部分规定了氟化镁中三氧化二铁量的测定方法。

本部分适用于氟化镁中三氧化二铁的测定。测定范围：≤１．２０％。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本部分的引用而成为本部分的条款。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部分，然而，鼓励根据本部分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，其最新版本适应于本部分。

ＧＢ／Ｔ２１９９４．１—２００８　氟化镁化学分析方法　第１部分：试样的制备和贮存

３　方法提要

试料用碱性熔剂或酸性熔剂熔融后，以盐酸羟胺将铁（Ⅲ）还原，在乙酸盐缓冲介质中ｐＨ（３．５～４．２）

铁（Ⅱ）与邻二氮杂菲形成有色络合物，在波长５１０ｎｍ处测量其吸光度。

４　试剂

４．１　无水碳酸钠。

４．２　硼酸。

４．３　盐酸（３ｍｏｌ／Ｌ）。

４．４　邻二氮杂菲（２．５ｇ／Ｌ）盐酸羟胺（１０ｇ／Ｌ）混合溶液。

４．５　乙酸铵溶液（２００ｇ／Ｌ）。

４．６　三氧化二铁标准贮存溶液（下面两种方法可任选一种）

４．６．１　称取２．４５５ｇ六水合硫酸亚铁铵［Ｆｅ（ＮＨ４）２（ＳＯ４）２·６Ｈ２Ｏ］（分析纯），置于２００ｍＬ烧杯中，加

水溶解后，加入５０ｍＬ硫酸（ρ１．８４ｇ／ｍＬ），移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此标准贮

存溶液１ｍＬ含０．５００ｍｇ三氧化二铁。

４．６．２　称取０．５００ｇ预先在６００℃灼烧并在干燥器中冷却的三氧化二铁（纯度９９．９０％以上），置于

２００ｍＬ烧杯中，加２５ｍＬ盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ），缓慢加热至完全溶解，冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用

水稀释至刻度，混匀。此标准贮存溶液１ｍＬ含０．５００ｍｇ三氧化二铁。

４．７　三氧化二铁标准溶液：移取５０．００ｍＬ三氧化二铁标准贮存溶液（４．６），置于５００ｍＬ容量瓶中，用

水稀释至刻度，混匀。此标准溶液１ｍＬ含０．０５００ｍｇ三氧化二铁。使用时配制。

４．８　ｐＨ试纸：ｐＨ范围３．５～４．２，间隔０．２单位。

５　仪器及设备

５．１　铂皿：直径８０ｍｍ，高３５ｍｍ，配有皿盖。

５．２　电炉：能控制温度在５５０℃±２５℃。

５．３　高温炉：能控制温度在８５０℃±２５℃。
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