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铅精矿化学分析方法
锑含量的测定
硫酸铈滴定法

1 范围

本指导性技术文件规定了铅精矿中锑含量的测定方法。
本指导性技术文件适用于铅精矿中锑含量的测定。测定范围:0.80%~12.00%。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是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/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T14262 散装浮选铅精矿取样、制样方法

3 方法提要

试料用硫酸和硝酸溶解,以滤纸炭化后作还原剂将Sb(Ⅴ)还原为Sb(Ⅲ)。在盐酸介质中,用磷酸

掩蔽高价铁,以甲基橙和亚甲基蓝为指示剂,在80℃~90℃下,用硫酸铈标准滴定溶液滴定至溶液突

变至亮蓝色(铁高时为黄绿色)为终点。

4 试剂或材料

除非另有说明,在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合GB/T6682规定的三级水。

4.1 金属锑(wSb≥99.99%)。

4.2 硫酸钾。

4.3 滤纸(定量)。

4.4 硫酸(ρ=1.84g/mL)。

4.5 磷酸(ρ=1.70g/mL)。

4.6 硝酸(ρ=1.42g/mL)。

4.7 乙醇(95%)。

4.8 盐酸(1+1)。

4.9 硫酸(8+92)。

4.10 硫酸铈标准滴定溶液{c[Ce(SO4)2·4H2O]≈0.02mol/L}:

a) 称取8.08g四水合硫酸铈,置于250mL烧杯中,加入100mL硫酸(4.9)后加热至溶解完全,
取下冷却,移入1000mL容量瓶中,用硫酸(4.9)稀释至刻度,摇匀。

b) 称取0.040g~0.050g(精确至0.00001g)金属锑(4.1)于250mL锥形瓶中,同时加入5颗~
8颗玻璃珠、15mL硫酸(4.4),加热至溶解完全,继续加热至冒硫酸烟5min~10min,取下冷
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