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本标准适用于硼镁矿石中全铁含量的分析。

1 方法提要

    试样用盐酸分解，磷钨酸一甲基橙为指示剂，二氛化锡和三氛化钦联合还原三价铁，以二苯胺磺
酸钠为指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定。

2试剂和溶液

  2.1盐酸 (G B 622-77)。
  2.2 盐酸:1+1溶液。

  2.3 盐酸:1十4溶液。

  2.4 硫酸 (G B -625-77)。
  2.5 磷酸 (G B 1282-77)。
  2.6 磷酸:5 +95溶液。

  2.7硫磷混合酸溶液:将150毫升硫酸 (2.4)缓缓加人700毫升水中，冷却后加人150毫升磷酸
(2. 5)，混匀。

  2.8 氯化亚锡 (GB 638-78):5%溶液，称取5克氯化亚锡，溶于20毫升盐酸 ((2.1)，用水

稀释至100毫升，存放于棕色瓶中。
  2.9 钨酸钠溶液:称取25克钨酸钠溶于100毫升磷酸溶液 (2.6)。

2.10 三抓化钦溶液(HGB 3122-59)。

2.” 三氯化钦盐酸溶液:
    1毫升三抓化钦溶液 (2.10)与40毫升盐酸溶液 (2.3)混合，存放于棕色瓶中。

  2.12 甲基橙 (HGB 3089-59):0.1%水溶液。
  2.13 二苯胺磺酸钠:0.5 溶液，称取0.5克二苯胺磺酸钠，溶于100毫升水中，加人1一2滴硫酸。

  2.14 重铬酸钾 (GB 1259-77):基准试剂。

  2.15 重铬酸钾:0.0200O N标准溶液。
  称取。.9807克于120'C烘至恒重的基准重铬酸钾(2:14)，置于250毫升烧杯中，加水溶解后，移

人1000毫升容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

3 分析手续

    称取。.1一0.5克分析试样 (称准至0.0002克)，置于250毫升烧杯中，用少量水润湿，加人30毫升
盐酸溶液 (2.2)，盖上表面皿，在电热板上加热，微沸30分钟，取下，趁热滴加氛化亚锡溶液(2.8)
至溶液呈浅黄色，用水稀释至约60毫升，加人10滴钨酸钠溶液(2.9)、2滴甲基橙指示液((2.12)、
3滴二苯胺磺酸钠溶液 (2.13)，滴加三抓化钦盐酸溶液 (2.11)至溶液红色恰好消失，用水稀释至100
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毫升，加人15毫升硫磷混合酸溶液 (2.7)，立即用重铬酸钾标准溶液 (2.15)滴定至溶液呈稳定的蓝

紫色即为终点。
注:① 用亚钦还原时，溶液温度低于20 'C变色缓慢，可用热水稀释溶液。

    ② 三抓化钦溶液夏天易变质，变质后呈无色或混浊状。

4结果的表示和计算

    全铁 (以Fe20:计)百分含最 (X)按下式计算:

    N。V x 0.07985
人 =— x 1u0

                G

式中:N- 重铬酸钾标准溶液的当曼浓度。
      V- 滴定时消耗重铬酸钾标准溶液的体积，毫升，

      G- 试样重量，克;
0.07985— 每毫克当量三氧化二铁的克数。
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