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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ７１６—２００９《黑铜化学分析方法》共分６部分：

———第１部分：铜量的测定　硫代硫酸钠滴定法；

———第２部分：金和银量的测定　火试金法；

———第３部分：铋、镍、铅、锑和锌量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第４部分：砷量的测定　碘量法；

———第５部分：锡量的测定　碘酸钾滴定法；

———第６部分：砷、铋、镍、铅、锑、锡、锌量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法。

本部分为ＹＳ／Ｔ７１６的第５部分。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分负责起草单位：铜陵有色金属集团控股有限公司。

本部分起草单位：广州有色金属研究院。

本部分参加起草单位：铜陵控股集团有限公司、江西铜业集团公司。

本部分主要起草人：戴凤英、刘天平、黄葡英、樊占芳、周卫平。

Ⅰ

犢犛／犜７１６．５—２００９



黑铜化学分析方法

第５部分：锡量的测定

碘酸钾滴定法

１　范围

ＹＳ／Ｔ７１６的本部分规定了黑铜中锡量的测定方法。

本部分适用于黑铜中锡量的测定。测定范围：＞０．５０％～５．００％。

２　方法提要

试料用盐酸与过氧化氢溶解，用氢氧化铁共沉淀从铜中分离锡。在盐酸溶液中，以氯化汞作催化

剂，用次磷酸钠将四价锡还原为二价锡，以淀粉为指示剂，用碘酸钾标准滴定溶液滴定。

３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

３．１　盐酸（１＋１）。

３．２　过氧化氢。

３．３　氨水（１＋１）。

３．４　三氯化铁溶液（１０ｇ／Ｌ）。

３．５　洗涤液：溶解０．５ｇ氯化铵于水中，加５０ｍＬ氨水（３．３），以水稀释至１０００ｍＬ。

３．６　氯化汞溶液（５ｇ／Ｌ）。

３．７　次磷酸钠溶液（６００ｇ／Ｌ）。

３．８　硫氰酸铵溶液（５００ｇ／Ｌ）。

３．９　碘化钾溶液（１００ｇ／Ｌ）。

３．１０　碳酸氢钠饱和溶液。

３．１１　碘酸钾标准滴定溶液：（犮１／６ＫＩＯ
３
＝０．０３ｍｏｌ／Ｌ；犮１／６ＫＩＯ

３
＝０．０１２ｍｏｌ／Ｌ）。

３．１１．１　配制

３．１１．１．１　碘酸钾标准滴定溶液：（犮１／６ＫＩＯ
３
＝０．０３ｍｏｌ／Ｌ）。

称取１．１ｇ碘酸钾，溶于１０００ｍＬ水中，摇匀。

３．１１．１．２　碘酸钾标准滴定溶液：（犮１／６ＫＩＯ
３
＝０．０１２ｍｏｌ／Ｌ）。

移取２００．００ｍＬ碘酸钾标准滴定溶液（３．１１．１．１）于５００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

３．１１．２　标定

称取２．０００ｇ铜（铜的质量分数≥９９．９５％）、０．０２００ｇ金属锡（锡的质量分数≥９９．９５％）置于

４００ｍＬ烧杯中，加入３０ｍＬ盐酸（３．１），盖上表皿，加入５ｍＬ过氧化氢（３．２），待铜、锡溶解后用水洗涤

表皿，加１００ｍＬ水，加热５ｍｉｎ。以下按６．４．２～６．４．４进行。另称取２．０００ｇ铜（铜的质量分数

≥９９．９５％）１份，随同标定做空白试验。平行测定三份，其标定所消耗的碘酸钾标准滴定溶液体积的极

差不应超过０．２０ｍＬ，取其平均值，否则重新标定。

按式（１）计算碘酸钾标准滴定溶液的实际浓度。
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