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    本标准适用于船舶螺旋桨用铸造铝被钻青铜中锑量的测定。测定范围:0.0100%一0. 0500'00
    本标准遵守CB 1160.1-86((船舶螺旋桨用铸造铝被钻青铜化学分析方法 总则》。

1 方法提要

    试样用盐酸一过氧化氢溶解，在盐酸溶液中五价锑与孔雀绿生成的络合物能溶于苯，呈现翠绿色，
于分光光度计波长610 nm处进行锑量的测定。

2 试剂

  2.1 盐酸 (密度1.19)。

  2.2 盐酸 (5+1)。

  2.3 过氧化氢 (30 Yo)。

  2.4氯化亚锡溶液 (10%):称取58氯化亚锡 (snC1,·2H}o)溶解于20m L盐酸 (2.2),扫，
再用盐酸 (2.2)稀释至50mL。使用时配制。

  2.5 亚硝酸钠溶液 (14 %)。

  2.6 尿素溶液:称 89尿素溶解于15m L水中。使用时配制。

  2. 7 磷酸 (1+14)。

  2.8孔雀绿溶液 (0.2%)。
  2.9 苯 (分析纯)。

  2.10硫酸 (密度1.84)。

  2.11 锑标准溶液:称取0.100089巨锑置干150mL锥形瓶中，加人5mL硫酸 (2.10)，加热溶解

后，冷却至室温，移人1000m L容量瓶中，用盐酸 (2.2》稀释至刻度混匀。此溶液1mL含0.lom9
锑。

  2.12 锑标准溶液:移取10.00mL锑标准溶液 (2.11)，置于1000m L容量瓶中，用盐酸 (2.2)

稀释至刻度混匀。此溶液1mL含1.0U9锑。

3 分析步骤

  3.1称取0.10009试样置于150mL锥形瓶中(另称0.10000屯铜随同试样做空白)，加人5mL盐
酸 (2.1)，分次加人3mL过氧化氢 (2.3)，待试样溶解完全，煮沸驱尽多余的过氧化氢。冷却至
室温后用盐酸 (2.2)移人50 m L容量瓶中，再用盐酸 (2.2)稀释至刻度混匀。
  3.2 移取5. OOm L试液 (3.1)置于60m L分液漏斗中，滴加氯化亚锡溶液(2.4)至蓝色消失并过

量1一2滴，加人1.OmL亚硝酸钠溶液 (2.5)摇匀，放置1~2 m i r4加人1.OmL尿素溶液(2.6)
摇动30S，分解多余的亚硝酸钠。加人18m L磷酸 (2.7)、20.OOmL苯，滴加10滴 (约0.5mL)孔雀

绿溶液 (2.8)，振荡 1 mitt'静止分层弃去水相。
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  3.3将有机相((3.2)通过脱脂棉滤人5 cm此色皿中，以空白试液为参比溶液于分光光度计波长
610 nm处测量其吸光度。由工作曲线上查得锑量。
  3.4工作曲线的绘制:于六只60m L分液漏斗，依次加人。、1.00, 2.00, 3.00, 4.00, 5.OOmL

锑标准溶液 (2.12)，依次补加人5.00, 4.00, 3.00, 2.00, 1.00,      0 m L盐酸 (2.2)，滴加1一2
滴氯化亚锡溶液((2.4)，以下按3.2一3.3进行。以不加锑标准溶液的试液为参比溶液测量其吸光度。
以锑量为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

分析结果计算

按下式计算锑的百分含量:

Sb(、)书瑞一x 100
式中:二:— 分取试样溶液中锑测得量，&

      B- 试样溶液的分取比;
      m一-试样称取量，&

允许差

锑 含 量 允 许 差

0. 0100 - 0. 02 50 0.0025

>0.0250- 0. 050A 0.0035
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