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前  言 

本文件按照 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。 

本文件由河南省地质矿产勘查开发局提出。 

本文件由河南省有色金属行业协会归口。 

本文件起草单位：河南省地质矿产勘查开发局第一地质矿产调查院、河南省岩石矿物测试中心、中

国地质科学院郑州矿产综合利用研究所、河南省有色金属地质勘查总院、洛阳理工学院环境工程与化学

学院。 

本文件主要起草人：文田耀、孙文军、倪文山、周瑶、张豪、李永新、王凯凯、刘向磊、付小波、

闫晓、刘宗超、尚保忠。
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重晶石 铁量的测定 磺基水杨酸光度法 

警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并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 

本文件规定了磺基水杨酸光度法测定重晶石中铁量的方法。 

本文件适用于重晶石中铁量的测定。 

测定范围（质量分数）：0.010 %～2.00 %。 

检出限（质量分数）：0.003 0 %。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第2部分：确定标准方法的重复性和再

现性的基本方法 

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法 

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

GB/T 12806 实验室玻璃仪器单标线容量瓶 

GB/T 12808 实验室玻璃仪器单标线吸量管 

GB/T 14505 岩石和矿石化学分析方法总则及一般规定 

GB/T 20001.4 标准编写规则 第4部分 试验方法标准 

DZ/T 0130.2 地质矿产实验室测试质量管理规范 第2部份：岩石矿物分析试样制备 

DZ/T 0130.3 地质矿产实验室测试质量管理规范 第3部份：岩石矿物样品化学成分分析 

3 方法原理 

试料用碳酸钠、氢氧化钠熔融分解，以热水浸取，加入硫酸钠（钾）溶液,制成一定浓度的稀盐酸

溶液。在 pH = 8～11 的氨性溶液中，铁（Ⅲ）与磺基水杨酸生成稳定的黄色配合物，在分光光度计上，

于波长425 nm处测量吸光度，计算铁量。 

4 试剂 

本文件除非另有说明，在分析中均使用符合国家标准的分析纯化学试剂，所用水符合 GB/T 6682 分

析实验室用三级水要求。 

4.1 无水碳酸钠。 
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4.2 氢氧化钠。 

4.3 三氧化二铁，光谱纯。 

4.4 盐酸（ρ  1.19 g/mL）。 

4.5 盐酸（1+1） 等体积盐酸（4.4）和水混合。 

4.6 氨水（ρ  0.909 g/mL）。 

4.7 氨水（1+1） 等体积氨水（4.6）和水混合。 

4.8 硫酸钠（钾）溶液（100 g/L） 称取 10 g 硫酸钠（钾）溶解于约 50 mL 水中，加水至 100 mL，摇

匀。 

4.9 磺基水杨酸溶液（200 g/L） 称取 20 g 磺基水杨酸溶解于约50 mL 水中，加水至100 mL，摇匀。 

4.10 铁标准溶液。 

4.10.1 铁标准储备溶液（1.0 mg/mL） 准确称取 1.429 8 g 三氧化二铁（4.3），置于 250 mL 烧杯中，

加 10 mL 盐酸（4.4），低温加热溶解后，冷却至室温。移入 1 000 mL 容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀。 

4.10.2 铁标准工作溶液（100 μ g/mL） 分取 10 mL 铁标准溶液（4.10.1），置于 100 mL 容量瓶中，

加入 2 mL 盐酸（4.5），用水稀释至刻度，摇匀。 

5 仪器 

5.1 分光光度计 325 nm～1100 nm。 

5.2 分析天平 Ⅰ级，精度 0.1 mg。 

5.3 马弗炉 0 ℃～900 ℃。 

5.4 银坩埚 30 mL。 

6 试样 

6.1 按照 DZ/T 0130.2 中分析试样的制备规定制取实验室试样。试样粒度小于 0.097 mm，试样的烘样

温度为 100 ℃～105 ℃。 

6.2 试样制备完成后，装入牛皮纸袋或塑料瓶中备用。 

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 称取试料量 
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根据铁量范围按表1称取试料（6.2），精确至0.1 mg。 

表1 铁量及称取试料量 

含量范围/% 试料量/g 

＜0.050 0.5 

0.050～0.50 0.5 

0.50～1.00 0.3 

1.00～2.00 0.2 

7.3 空白试验 

随同试料进行两份空白试验，所用试剂应取自同一试剂瓶，加入同等的量。 

7.4 验证试验 

随同试料分析与被测样品性质相同或相近的标准物质。 

7.5 测定 

7.5.1 试料分解 

将试料（7.2）置于银坩埚（5.4），加2 g无水碳酸钠（4.1），搅匀，再加4 g氢氧化钠（4.2），

加盖，置于马弗炉中（5.3），从低温升至700 ℃～750 ℃保持30 min，取出冷却。将银坩埚置于250 mL

烧杯中，加入40 mL热水浸取，盖上表面皿。待熔块脱落后，先用水洗涤坩埚和盖，继续用约5 mL盐酸（4.5）

洗净。搅拌使熔融物分散后，在摇动下将浸取液连同沉淀移入已有30 mL盐酸（4.5）的100 mL容量瓶中，

加入10 mL硫酸钠（钾）溶液（4.8），摇匀，冷却至室温，用水稀释至刻度，摇匀，放置澄清。 

7.5.2 测定溶液制备 

分取25 mL（7.5.1）溶液，置于100 mL容量瓶中，加水至50 mL，以下按（7.5.4）分析步骤进行。 

7.5.3 标准溶液系列的配制 

准确分取0.00 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL、4.00 mL、6.00 mL、8.00 mL、10.00 mL铁标准溶液

（4.10.2），置于一系列100mL容量瓶中，加水至约50mL，以下按（7.5.4）分析步骤进行。 

7.5.4 显色与测量 

在7.5.2和7.5.3的100 mL容量瓶中，分别加入10 mL磺基水杨酸溶液（4.9），摇匀，用氨水（4.7）

中和至黄色并过量4 mL，冷却，用水稀释至刻度，摇匀。在分光光度计上（5.1），选用1 cm玻璃比色皿，

以试剂空白为参比，于波长425 nm处测量其吸光度，同时测量空白试验和验证试验溶液的吸光度。 

7.6 校准曲线绘制 

以标准系列铁量为横坐标，对应的吸光度为纵坐标，绘制校准曲线。从校准曲线上查得相应的铁量。 

8 结果 

8.1 结果的计算 
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计算结果以质量分数ω (Fe)计，以 % 表示，按式（1）计算Fe量。 

                         100
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Vmm
Fe ……………………………………（1） 

式中： 

m1——从校准曲线上查得试料溶液的铁量，单位为微克（µg）； 

m0——从校准曲线上查得试料空白溶液的铁量，单位为微克（µg）； 

V ——试料溶液总体积，单位为毫升（mL）； 

m ——试料量，单位为克（g）； 

V1——分取试料溶液体积，单位为毫升（mL）。 

计算结果表示为： 0.0××、0.××、×.××。 

8.2 结果的处理 

8.2.1 重复性和再现性 

本文件的精密度数据由8个实验室的操作人员对5个水平的重晶石样品进行共同试验，每个实验室对

每个水平的样品独立测定4次，试验数据按GB/T 6379.2进行统计，方法的重复性和再现性见表2。 

在重复条件下，获得的两次独立结果差值的绝对值不大于重复性限 r，出现大于重复性限 r 的概率

不大于5 %。 

在再现性条件下，获得的两次独立测试结果差值的绝对值不大于再现性限 R，出现大于再现性限 R

的概率不大于5 %。 

表2 精密度 

成分 精密度试验水平m（%） 重复性限r 再现性限R 

Fe 0.042～0.66 r = 0.000 7+0.041 2 m R = -0.000 4+0.073 0 m 

8.2.2 结果的确定 

按照附录A中步骤，根据式（1）计算独立重复测量结果，与重复性限 r 进行比较，来确定分析结果，

准确度控制按 DZ/T 0130.3 规定执行。 

8.2.3 实验室间精密度 

实验室间精密度用以评价两个实验室报出的最终检测结果之间的一致性。两个实验室按照8.2.2中

规定的相同步骤报出测试结果后，按照式（2）计算： 

                                       2
21

12





 ……………………………………………（2） 

式中： 

μ 12——最终测试结果的平均值； 

μ 1 ——实验室1报出的最终测试结果； 

μ 2 ——实验室2报出的最终测试结果。 

如果|μ 1-μ 2|≤R（见8.2.1），最终测试结果是一致的。 

8.2.4 最终测试结果的计算 

试样的最终结果是可接受分析值的算术平均值，或者是附录 A 中的规定进行操作测得的值。 
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9 质量保证和控制 

9.1 控制方法 

每批试料分析时，应同时采用空白试验、重复样分析、标准物质验证等方法进行质量保证和控制。 

9.2 控制样品的数量 

每批试料分析时，按试样总数随机抽取5 %的试样进行重复性密码分析，每批次分析试样数不超过5

个时，重复分析数为100 %。 
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A  A  

附 录 A 

（规范性附录） 

试样分析值接受程序流程图 

试样分析值接受程序流程见图A.1。 

从独立的重复结果开始 

 

图A.1 试样分析值接受程序流程图 
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