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前 言

本标准对 磷精矿和磷矿石中氧化锰含量的分析方法 进行了修订

本标准在修订过程中 通过大量的调查研究 资料分析 试验验证 证明前版方法仍然先进可行 所

以本标准保留了前版的主要技术内容 在编写规则上按照 等进行
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第一篇 高碘酸钾分光光度法

范围

本标准规定了高碘酸钾分光光度法测定氧化锰含量

本标准适用于磷矿石和磷精矿产品中氧化锰含量 的测定

引用标准

下列标准包含的条文 通过在本标准中引用而构成为本标准的条文 在标准出版时 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 使用下列最新版本的可能性

分析实验室用水规格和试验方法

化学试剂 分子吸收分光光度法通则 紫外和可见光部分

方法提要

试样加酸分解后 在硝酸一磷酸溶液存在下 用高碘酸钾将二价锰氧化为紫红色的高锰酸 于分光

光度计波长 处测量吸光度 以工作曲线法求出氧化锰含量

试剂和溶液

本标准所用水应符合 中三级水的规格 所列试剂 除特殊规定外 均指分析纯试剂

高碘酸钾

盐酸

硝酸

硝酸溶液

磷酸

氧化锰标准溶液 称取 预先在 灼烧至恒量的无水硫酸锰 或称取

硫酸锰 溶于水 加 滴 硫酸溶液 移入

容量瓶中 用水稀释至刻度 摇匀 此溶液 含 氧化锰

氧化锰标准溶液 吸取 氧化锰标准溶液 置于 容量瓶中 加

滴 硫酸溶液 用水稀释至刻度 摇匀 此溶液 含 氧化锰



仪器

分光光度计 应符合 的规定

试样

试样通过 试验筛 于 干燥 以上 置于干燥器中冷却至室温

分析步骤

按表 称取试样 精确至 置于 烧杯中 同时做空白试验

表 称样量

氧化锰含量 称样量

加入 盐酸 混匀 盖上表面皿 在低温电热板上缓缓加热煮沸 并在不时摇动下蒸发至

近干 冷却后 加入 硝酸 再次蒸发至近干 如残渣含有机物呈黑绿色 可以重复加

硝酸蒸干除去 加入 硝酸 继续蒸发至干

用 硝酸溶液 淋洗表面皿和烧杯壁 再用少量水冲洗 温和加热使可溶性盐类溶解 用

中速滤纸将溶液过滤到 烧杯中 用温水洗涤 次 滤液加入 磷酸 用水稀释至

加热至近沸 加入约 高碘酸钾 充分搅拌溶液 并在沸水浴中保持 以发色

完全为准 其间应搅拌 次 取出烧杯 冷却至室温 分别移入 容量瓶中 用水稀释至刻度

摇匀

用 吸收池 于分光光度计 处 以空白试验溶液作参比 测量试样溶液吸光度 在工作

曲线上查出相应的氧化锰量

工作曲线的绘制

量取 氧化锰标准溶液 分别置于一组 烧杯中 加

入 硝酸溶液 磷酸 用水稀释至 以下按 进行 其中以试剂空

白作参比 测量吸光度 以氧化锰量为横坐标 相应的吸光度为纵坐标 绘制工作曲线

分析结果的表述

以质量百分数表示的氧化锰 含量 按式 计算

式中 从工作曲线上查得的氧化锰量

试样的质量

允许差

取两份平行分析结果的算术平均值为最终分析结果 平行分析结果的绝对差值应不大于表 所列

允许差



表 允许差

氧化锰 含量 允许差

第二篇 过硫酸铵 亚铁盐容量法

范围

本标准规定了过硫酸铵 亚铁盐容量法测定氧化锰含量

本标准适用于磷矿石和磷精矿产品中氧化锰含量大于 的测定

引用标准

下列标准包含的条文 通过在本标准中引用而构成为本标准的条文 在标准出版时 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 使用下列最新版本的可能性

分析实验室用水规格和试验方法

方法提要

试样用磷酸分解 以硝酸银作接触剂 加入过硫酸铵将二价锰氧化成七价之后 以二苯胺磺酸钠为

指示剂 用硫酸亚铁铵标准滴定溶液滴定 即可求出氧化锰含量

试剂和溶液

本标准所用水应符合 中三级水的规格 所列试剂 除特殊规定外 均指分析纯试剂

磷酸

硝酸

过氧化氢

磷酸氢二钠 溶液

硝酸银 溶液

过硫酸铵 溶液

重铬酸钾标准滴定溶液 称取 预先在 干燥至

恒量的基准重铬酸钾 置于 烧杯中 加水溶解后 移入 容量瓶中 用水稀释

至刻度 摇匀

硫酸亚铁铵标准滴定溶液

配制

称取 硫酸亚铁铵 溶于 硫酸溶液中 用

水稀释至 摇匀 贮于棕色试剂瓶中

标定

吸取 待标定的硫酸亚铁铵溶液 置于 锥形瓶中 加入 硫酸溶液

磷酸 用水稀释至约 加入二滴二苯胺磺酸钠指示液 用重铬酸钾标准滴定溶液



滴定至溶液由绿色突变呈紫色为终点

硫酸亚铁铵标准滴定溶液的浓度按式 计算

式中 硫酸亚铁铵标准滴定溶液的实际浓度

重铬酸钾标准滴定溶液的体积

重铬酸钾标准滴定溶液的实际浓度

硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积

二苯胺磺酸钠指示液 称取 二苯胺磺酸钠 溶解于 水中 加入二滴硫酸

混匀 贮于棕色试剂瓶中

试样

试样通过 试验筛 于 干燥 以上 置于干燥器中冷却至室温

分析步骤

称取约 试样 精确至 置于 锥形瓶中 同时做空白试验

注 试样中含有大量有机物时 应预先在 灼烧除去

加入 磷酸 滴过氧化氢 在低温电热板上缓缓加热分解 出现白烟

时应随时取下 以免温度过高 生成难溶性磷酸盐 待过氧化氢完全分解后 加入 滴硝酸

继续加热至溶液中无黑色颗粒为止

取下冷却 加入 磷酸氢二钠溶液 硝酸银溶液 过硫酸铵溶液

用水冲洗瓶颈并稀释至 煮沸

注 煮沸时间不宜过长 以免高锰酸被分解 一般只要溶液中无小气泡逸出时 即证明过硫酸铵已分解完全

取下锥形瓶于流水中冷却至室温 用水稀释至 立即用硫酸亚铁铵标准滴定溶液

滴定 当溶液中紫色几乎消失时 加入二滴二苯胺磺酸钠指示液 继续滴定至紫色刚好消失呈无

色为终点

分析结果的表述

以质量百分数表示的氧化锰 含量 按式 计算

式中 硫酸亚铁铵标准滴定溶液的实际浓度

硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积

空白试验硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积

试样的质量

与 硫酸亚铁铵标准滴定溶液 相当的以克表

示的氧化锰质量

允许差

取两份平行分析结果的算术平均值为最终分析结果 平行分析结果的绝对差值应不大于本标准第

一篇表 所列允许差


