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锗精矿化学分析方法

第２部分：砷量的测定

硫酸亚铁铵滴定法
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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ２３５１３《锗精矿化学分析方法》分为五部分：

———第１部分：锗量的测定　碘酸钾滴定法；

———第２部分：砷量的测定　硫酸亚铁铵滴定法；

———第３部分：硫量的测定　硫酸钡重量法；

———第４部分：氟量的测定　离子选择电极法；

———第５部分：二氧化硅量的测定　重量法。

本部分为第２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。

本部分负责起草单位：云南临沧鑫圆锗业股份有限公司。

本部分参加起草单位：湖南怀化市洪江恒昌锗业有限公司、中金岭南韶关冶炼厂、南京锗厂有限责

任公司、北京国晶辉红外光学科技有限公司。

本部分主要起草人：包文东、李贺成、普世坤、郑洪、高孟朝、王坚。
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锗精矿化学分析方法

第２部分：砷量的测定

硫酸亚铁铵滴定法

１　范围

ＧＢ／Ｔ２３５１３的本部分规定了锗精矿中砷含量的测定方法。

本部分适用于锗精矿中砷含量的测定。测定范围：０．２％～２０％。

２　方法原理

试料以硝酸、氟化铵、溴水分解，再用硫酸分解并驱赶硝酸后，在盐酸介质中以硫酸铜为催化剂，用

次亚磷酸钠把砷还原为单质砷，过滤分离。以重铬酸钾标准溶液溶解并氧化为五价砷；用硫酸亚铁铵标

准溶液滴定过量的重铬酸钾溶液，间接测定砷。

３　试剂

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或相当纯度的水。

３．１　次亚磷酸钠（ＮａＨ２ＰＯ２·Ｈ２Ｏ）。

３．２　硫酸（ρ１．８３ｇ／ｍＬ）。

３．３　硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ）。

３．４　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）。

３．５　磷酸（ρ１．６８ｇ／ｍＬ）。

３．６　硫酸（１＋１）。

３．７　盐酸（１＋１）。

３．８　溴水（３％）。

３．９　氯化铵溶液（５０ｇ／ｍＬ）。

３．１０　硫酸铜溶液（５％）。

３．１１　盐酸（１＋３＋０．５％ＮａＰＯ２·Ｈ２Ｏ）。

３．１２　氟化铵溶液（１０％）。

３．１３　硫磷混酸：于１０００ｍＬ烧杯中，先加入７００ｍＬ水，然后徐徐加入１５０ｍＬ硫酸（３．２）和１５０ｍＬ

磷酸（３．５），混匀。

３．１４　二苯胺磺酸钠指示剂（１０ｇ／Ｌ）。

３．１５　重铬酸钾标准溶液：称取预先在１５０℃烘干至恒重的基准重铬酸钾１．６３６１ｇ于５００ｍＬ烧杯

中，加１００ｍＬ水，搅拌完全溶解后移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水定容，混匀。犮（１／６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ３）为

０．０３３３７ｍｏｌ／Ｌ。

３．１６　硫酸亚铁铵标准溶液。

３．１６．１　配制

称取预先在干燥器内干燥了的６．２２９４ｇ硫酸亚铁铵于１０００ｍＬ烧杯中，加５００ｍＬ水，徐徐加入

１００ｍＬ硫酸（３．２），搅拌完全溶解冷却后，移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水定容，混匀。

３．１６．２　标定

用移液管向３００ｍＬ锥形瓶中加入２５ｍＬ硫酸亚铁铵标准溶液（３．１６．１）（犞３），再加入２０ｍＬ硫磷
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