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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ５１４《高钛渣、金红石化学分析方法》分为１０个部分：

———第１部分：二氧化钛量的测定　硫酸铁铵滴定法；

———第２部分：全铁量的测定　重铬酸钾滴定法；

———第３部分：硫量的测定　高频红外吸收法；

———第４部分：二氧化硅量的测定　称量法、钼蓝分光光度法；

———第５部分：氧化铝量的测定　ＥＤＴＡ滴定法；

———第６部分：一氧化锰量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第７部分：氧化钙、氧化镁量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第８部分：磷量的测定　锑钼蓝分光光度法；

———第９部分：氧化钙、氧化镁、一氧化锰、磷、三氧化二铬和五氧化二钒量的测定　电感耦合等离

子体发射光谱法；

———第１０部分：碳量的测定　高频红外吸收法。

本部分为ＹＳ／Ｔ５１４的第２部分。

本部分代替ＹＳ／Ｔ５１４．２—２００６《高钛渣、金红石化学分析方法　重铬酸钾容量法测定全铁量》。

本部分与ＹＳ／Ｔ５１４．２—２００６相比，主要变化如下：

———测定范围从１．００％～１５．００％调整为０．４０％～１５．００％；

———增加了重复性限和质量保证与控制条款。

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：遵义钛业股份有限公司、中国有色金属工业标准计量质量研究所。

本部分参加起草单位：金川集团有限公司、抚顺钛业有限公司。

本部分主要起草人：向伦强、赵以容、白淑筠、庄军、喻生洁、马玉萍。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ４１０２．２—１９８３；

———ＹＳ／Ｔ５１４．２—２００６。
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高钛渣、金红石化学分析方法

第２部分：全铁量的测定

重铬酸钾滴定法

１　范围

ＹＳ／Ｔ５１４的本部分规定了高钛渣、金红石中全铁量的测定。

本部分适用于高钛渣、金红石中全铁量的测定。测定范围：０．４０％～１５．００％。

本部分不适用于含铜量大于１．５％的试样中全铁量的测定。

２　方法提要

试料以过氧化钠熔融，在盐酸介质中，以氯化亚锡分解钛与过氧化氢生成的络合物，同时将大部分

铁（Ⅲ）还原为铁（Ⅱ）。以钨酸钠为指示剂，用三氯化钛还原剩余的铁（Ⅲ），进一步将钨酸根还原至生成

钨蓝，然后滴加重铬酸钾溶液至蓝色消失。加入硫酸磷酸混合酸，以二苯胺磺酸钠为指示剂，用重铬酸

钾标准滴定溶液滴定。

３　试剂

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

３．１　过氧化钠。

３．２　盐酸（１＋１）。

３．３　盐酸（１＋４）。

３．４　硫酸磷酸混合酸：将１５０ｍＬ硫酸（ρ１．８４ｇ／ｍＬ）徐徐注入７００ｍＬ水中，冷至室温，加入１５０ｍＬ

磷酸（ρ１．７０ｇ／ｍＬ），混匀。

３．５　氯化亚锡溶液：称取１０ｇ氯化亚锡（ＳｎＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）溶于１０ｍＬ热盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）中，以水稀

释至１００ｍＬ。过滤。用时现配制。

３．６　高锰酸钾溶液（２５ｇ／Ｌ）。

３．７　钨酸钠溶液：称取２５ｇ钨酸钠（Ｎａ２ＷＯ４·２Ｈ２Ｏ）溶于适量水中，加１０ｍＬ磷酸（ρ１．７０ｇ／ｍＬ），用

水稀释至１００ｍＬ。过滤。

３．８　三氯化钛溶液：取１份三氯化钛溶液（市售）和９份盐酸（５＋９５）混匀。加一层液体石蜡保护。

３．９　二苯胺磺酸钠溶液（２ｇ／Ｌ）。

３．１０　硫酸亚铁铵溶液（约０．０３ｍｏｌ／Ｌ）：称取１１．８ｇ硫酸亚铁铵［（ＮＨ４）２Ｆｅ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ］，溶于

硫酸（５＋９５）中，移入１０００ｍＬ容量瓶中，再以硫酸（５＋９５）稀释至刻度。混匀。

３．１１　重铬酸钾标准滴定溶液Ａ（犮Ｋ
２
Ｃｒ
２
Ｏ
７
＝０．００２５００ｍｏｌ／Ｌ）：称取１．４７０９ｇ基准试剂重铬酸钾（预先

在１５０℃烘２ｈ，并置于干燥器中冷却至室温），溶于适量水中，移入２０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻

度。混匀。

３．１２　重铬酸钾标准滴定溶液Ｂ（犮Ｋ
２
Ｃｒ
２
Ｏ
７
＝０．００５０００ｍｏｌ／Ｌ）：称取２．９４１８ｇ基准试剂重铬酸钾（预先

在１５０℃烘２ｈ，并置于干燥器中冷却至室温），溶于适量水中，移入２０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻

度，混匀。

４　试样

４．１　试样粒度应不大于９０μｍ。

１
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