高钛渣、金红石化学分析方法
ICP-AES法测定氧化钙、氧化镁、氧化锰、磷、三氧化二铬和五氧化二钒量
  (YS/T 514.09-╳╳╳╳)

编 制 说 明

遵义钛业股份有限公司

2008年11月
1 任务来源及制订经过

随着高钛渣产品行业标准的不断制（修）订，对制订一套完整的高钛渣、金红石化学分析方法标准提出了迫切要求。目前我国的现行标准中只有YS/T 514.1～12-2006《高钛渣、金红石化学分析方法》可以使用。但该方法由于是由原国家标准GB/T4102.1～.12-1983《高钛渣、金红石化学分析方法》变更而来，已不能满足高钛渣、金红石的分析需要。基于此，全国有色金属标准化技术委员会稀有金属、粉末冶金、贵金属分标委会于2006年4月25日至28日在浙江省杭州市召开了会议，提出由遵义钛业股份有限公司负责起草制订高钛渣、金红石化学分析方法标准，以满足高钛渣、金红石化学分析的要求。经文献调研、方法试验研究后，经两个标准验证单位（金川集团有限公司和抚顺钛业有限公司）验证，于2008年4月形成征求意见稿。2008年6月在山东威海召开了标准预审会，对标准征求意见稿进行了讨论，提出了修改意见，最终形成审定稿。
2 试验情况

本部分采用ICP-AES法测定高钛渣、金红石中氧化钙、氧化镁、氧化锰、磷、三氧化二铬和五氧化二钒量，替代行业标准YS/T 514.10-2006《高钛渣、金红石化学分析方法  二苯基碳酰二肼光度法测定三氧化二铬量》、YS/T 514.11-2006《高钛渣、金红石化学分析方法  苯甲酰苯胲萃取光度法测定五氧化二钒量》、YS/T 514.3-2006《高钛渣、金红石化学分析方法  萃取钼蓝光度法测定磷量》、YS/T 514.12-2006《高钛渣、金红石化学分析方法  EGTA和CyDTA容量法测定氧化钙和氧化镁量》，增加氧化锰的测定方法。其基本原理是：试料于铂坩埚中用高氯酸、氢氟酸溶解，并加热至冒浓厚高氯酸烟。取下、稍冷后加盐酸溶解盐类，在一定条件下，用ICP-AES法（电感耦合等离子发射光谱法）同时测定样品溶液和标准溶液中的Ca、Mg、P、Cr、V等元素的发射强度，从而计算试样中氧化钙、氧化镁、磷、三氧化二铬和五氧化二钒量。与原YS/T 514.3-2006，YS/T 514.9～12-2006标准相比，主要变化为：

─—采用电感耦合等离子体法（ICP-AES法）同时测定高钛渣、金红石中的氧化钙、氧化镁、氧化锰、磷、三氧化二铬和五氧化二钒量；

─—此方法一次溶样，同时测定，提高了样品的分析效率，保证了分析方法的准确及可靠性；

─—采用先进的仪器技术，提高了分析下限，扩大了分析范围；对实验的精密度、重复性限进行了实验，并规定了不同实验室间的允许差，提供了质量保证与控制。
测定范围：氧化钙：0.01%～5.0%；氧化镁：0.01%～10.0%；氧化锰：0.01%～10.0%；磷：0.001%～0.30%；三氧化二铬：0.01%～1.5%；五氧化二钒：0.01%～1.5%。，适用于高钛渣、金红石中氧化钙、氧化镁、氧化锰、磷、三氧化二铬和五氧化二钒量的测定。样品测定相对标准偏差：氧化钙0.25%～2.14% ，氧化镁0.71%～1.61%，氧化锰0.63%～1.20%，磷14.22%～155.7%，三氧化二铬2.45%～20.16%，五氧化二钒0.86%～5.78%。加标回收率：铬99.57%～100.66%。该方法准确、快速、简便。

由遵义钛业股份有限公司提供相应的高钛渣、金红石样品，起草单位和验证单位对实验的精密度、重复性限进行了实验，并规定了不同实验室间的允许差。

3 遵守标准

本标准遵守下列基础标准：

GB/T 1.1-2000　标准化工作导则　第1部分：标准的结构和编写规则

GB/T 20001.4-2001　标准编写规则　第4部分：化学分析方法

GB/T17433-1998　冶金产品化学分析基础术语

GB/T11792-1989　测试方法的精密度　在重复性或再现性条件下所得测试结果可接受的检查和最终测试结果的确定

GB/T3101-1993　有关量、单位和符号的一般原则

GB/T3102.8-1993　物理化学和分子物理学的量和单位

GB/T1467-1978　冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

GB/T7729-1987　冶金产品化学分析　分光光度法通则

GB/T8170-1987　数字修约规则
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