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前 言

    本标准对GB/T 3286. 1-1982《石灰石、白云石化学分析方法 EGTA-CyDTA容A法侧定氧化钙

和氧化镁》和GB/T 3286.11-1993《石灰石、白云石化学分析方法 火焰原子吸收光谱法侧定镁11f和

铁最》进行修订，本次修订将GB/T 3286.1-1982和GB/T 3286.11-1993中氧化镁t侧定部分合并

为一个标准，分两篇叙述，第一篇 络合滴定法，第二篇 火焰原子吸收光谱法。第一篇络合滴定法非等

效采1B11S M8850:1994《石灰石化学分析方法》中EDTA滴定氧化钙量和氧化镁量的方法。第二篇火焰

原子吸收光谱法非等效采用JIS M 8850:1994《石灰石化学分析方法》中原子吸收光谱测定氧化镁I的

方法。

    “范围”中明确本标准也适用于冶金石灰中氧化钙量和氧化镁量的测定。“允许差”中增加了实验室

内允许差。

    络合滴定法中试料分解由原标准中酸溶残渣碱熔回收改为试料直接碱熔稀酸浸取的分解方法。制

备的试液可同时用于氧化钙、氧化镁、二氧化硅、氧化铝和氧化铁量的测定，使分析方法更具实用性。方

法中增加了用EDTA滴定氧化钙量和氧化镁量的方法，该滴定方法与原标准中EGTA,CyDTA滴定氧

化钙1t和氧化镁量的方法并列。对高镁试样中氧化钙量的测定，由于原方法中所加分散剂酒石酸一蔗糖

溶液的“空白值”不易控制，修订的方法中不再加分散剂。

    火焰原子吸收光谱法中对试液体积及分取等作了调整。鉴于该方法简便，灵敏度、精度较高，原

GB/T 3286. 2-1982《石灰石、白云石化学分析方法 铬黑T光度法测定氧化镁》方法用火焰原子吸收

光谱法代替。

    GB/T 3286《石灰石、白云石化学分析方法》包括以下九个分标准:

    GB/T 3286. 1 氧化钙量和氧化镁量的测定;

    GB/T 3286. 2 二氧化硅量的测定;

    GB/T 3286.3 氧化铝量的测定;

    GB/T 3286.4 氧化铁量的测定;

    GB/T 3286.5 氧化锰量的测定;

    GB/T 3286.6 磷量的侧定;

    GB/T 3286.7 硫量的测定;

    GB/T 3286.8 灼烧减量的测定;

    GB/T 3286.9 二氧化碳量的测定。
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1 范围

    本标准规定了用络合滴定法侧定氧化钙、氧化镁盆和用原子吸收光谱法测定氧化镁t.

    本标准适用于石灰石、白云石中氧化钙量和氧化镁量的测定，也适用于冶金石灰中氧化钙量和氧化

镁量的侧定。第一篇 络合滴定法，侧定范围:氧化钙量大于25%,氧化镁量大于2.5%1第二篇原子吸

收光谱法，测定范围氧化镁盘0. 10%-2. 50%,

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文.本标准出版时，所示版本均

为有效.所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

    GB/T 2007.2-1987 散装矿产品的取样、制样通则 手工制样方法

    GB/T 3286. 2-1998 石灰石、白云石化学分析方法 二氧化硅虽的侧定

    GB/T 3286. 3-1998 石灰石、白云石化学分析方法 氧化铝量的侧定

    GB/T 3286. 4-1998 石灰石、白云石化学分析方法 氧化铁童的测定

    GB/T 7728-1987冶金产品化学分析 火焰原子吸收光谱法通则

                              第一篇 络合滴定法

3 方法提要

    试料用碳酸钠一翻酸混合熔剂熔融，稀盐酸浸取。分取部分试液，以三乙醉胺掩蔽铁、铝、锰等离子，

在强碱介质中，以钙指示剂作指示剂，用EDTA或EGTA标准溶液滴定氧化钙量。对高镁试样，在试液

调节至碱性前预置90环̂ -95%的EDTA或EGTA标准溶液，以消除大量镁的影响。另取部分试液，以

三乙醉胺掩蔽铁、铝、锰等离子，在氨性缓冲溶液中，以酸性铬蓝K和蔡酚绿B作混合指示荆，用EDTA

标准络掖摘定载化钙、氧化镁含量，或以稍过量的EGTA标准溶液掩蔽钙，用CyDTA标准溶液滴定氧

化镁t.

    试样中含氧化铁、氧化铝2大于2.0%,或含氧化锰食大于0. 10%，用铜试剂沉淀分离铁、铝、锰等

离子，分取滤液用EDTA或EGTA,CYDTA标准溶液滴定氧化钙量和氧化镁量。
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4 试荆

4.1 混合熔剂:取二份无水碳酸钠与一份硼酸研磨，混匀。

4.2 盐酸(1+5).

4.3 三乙醇胺(1+4) o

4.4 氨水(1十1),

4.5 氢氧化钾溶液(200 g/L)，贮于塑料瓶中，配制后需放置过夜使用。

4.6 二乙胺二硫代甲酸钠(铜试剂)溶液(50 g/1.)，用时配制。

4.7 氨性缓冲溶液:称取67. 5 g氯化按溶于水中，加570 mL氨水(p0. 90 g/mL)，用水稀释至1 L,X
匀。

4.8 钙指示剂:取1g钙指示剂与100 g氯化钠研磨，混匀。

4.9 酸性铬蓝K溶液(5 g/L)，用三乙醇胺((1+1)配制。

4.10 禁酚绿B溶液(5 g/L)，用三乙醇胺(1+1)配制。

4.11 氧化钙标准溶液:称取。.8924 g预先于105.110℃干燥1h并冷却至室温的高纯碳酸钙(不低

于99.990%),置于250 mL的烧杯中，加约100 mL的水，盖上表皿。缓慢加人10 mL盐酸((1+1)至试剂

溶解，加热煮沸驱尽二氧化碳，取下，冷至室温。移人 1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶

液1. 00 mL含0. 50 mg氧化钙。

4.12 氧化镁标准溶液:称取。. 5000 g预先于950-1 000℃灼烧1h并冷却至室温的高纯氧化镁(不低

于99. 99%),置于250 mL烧杯中，加约100 mL水，盖上表皿。缓慢加人15 m1_盐酸(1十1)至试剂溶

解，加热煮沸，取下，冷至室温。移人1 000 mL的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1. 00 mL含

0. 50 mg氧化镁。

4.13 EDTA(乙二胺四乙酸二钠)标准溶液[c(EDTA)=0. 01 mol/L]

4.13. 1 配制

    称取3. 72 g乙二胺四乙酸二钠干500 mL的烧杯中，加约300 mL水，低温加热，不断搅拌，待试剂
全部溶解后，冷却至室温，移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

4.13.2 EDTA标准溶液对氧化钙滴定度的标定

    移取50. 00 mL氧化钙标准溶液((4.11)三份，分别置250 mL锥形瓶中，加人2 mL的氧化镁标准溶

液(4.12)及50 mL水，加5 mL三乙醉胺(4.3)，加20 mL氢氧化钾溶液(4.5)及少许钙指示剂(4.8)，在

不断摇动下用EDTA标准溶液(4.13.1)滴定至溶液由红色变为亮蓝色为终点。三份氧化钙标准溶液所

消耗EDTA标准溶液体积的极差不超过0. 05 mL，取其平均值。

按式(1)计算EDTA标准溶液对氧化钙的滴定度:

T,
c·V
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式中:T, EDTA标准溶液对氧化钙的滴定度

氧化钙标准溶液的浓度，g/ml;

  V:一Vol

,g/mL;
一
一
一
一
一

c

V 所取氧化钙标准溶液的体积，mL;

滴定所消耗EDTA标推溶液体积的平均值，mL;

滴定试剂空白所消耗EDTA标准溶液体积的平均值，mL.

4.13.3 EDTA标准溶液对氧化镁滴定度的标定

    移取20. 00 mL氧化镁标准溶液((4.12)三份，分别置250 mL锥形瓶中，加50 ml_水，加5 mL三乙

醇胺(4. 3 )，加10 mL的氨性缓冲溶液((4.7)，滴加2滴酸性铬蓝K溶液((4. 9)及6-7滴蔡酚绿B溶液

(4.10)，用EDTA标准溶液滴定至溶液由暗红变为蓝绿色为终点。三份氧化镁标准溶液所消耗EDTA

标准溶液毫升数的极差不超过。.05 ML，取其平均值。


