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二乙基三胺五乙酸滴定法测定赤泥

酸浸液中三氧化二钪
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D:D"""
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河南省煤矿安全协同创新中心!河南焦作
D:D"""

#

摘
!

要!吸取
#"AP

赤泥酸浸液于烧杯中!用氨水溶液调节溶液
S

R

值为
%\"

#

%\:

并搅拌
!"

A03

!经固液分离去除沉淀物!将滤液倒入
:""AP

锥形瓶中!再用盐酸和氨水调节溶液
S

R

值

为
#\;

#

;\"

!加入
:

滴二甲酚橙指示剂!用二乙基三胺五乙酸&

FZ>2

'标准溶液滴定至由酒红

色变为亮黄色即为滴定终点"据此!建立了
FZ>2

滴定法测定赤泥酸浸液中三氧化二钪的方

法"考察了滴定
S

R

值#三氧化二钪质量浓度#滴定温度#放置时间对测定结果的影响"结果

表明(三氧化二钪质量浓度的检测范围为
!"

#

:""A

/

)

P

!合适的滴定
S

R

值范围为
#\;

#

;\"

!

滴定温度为
!"

#

;"_

%滴定前将溶液放置
!"A03

对测定无影响"共存元素干扰试验表明!将

样品预先用氨水搅拌沉淀分离后再测定!可消除样品中铁和铝对测定的干扰%样品中其他共存

元素不干扰测定"采用实验方法测定赤泥酸浸液中三氧化二钪的结果与电感耦合等离子体原

子发射光谱法测得结果基本一致!相对标准偏差
b=F

&

5i:

'小于
"\!̂

"

关键词!三氧化二钪%
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三氧化二钪是一种稀贵的过渡金属氧化物!由

于其优越的理化性能!广泛应用于航空航天)军工和

导弹等领域*自然界中天然的含钪富矿较少!赤泥

是一种含有三氧化二钪的二次矿产资源!从赤泥中

提取三氧化二钪多采用硫酸酸浸工艺'

#'!

(

!通常可采

用稀硫酸在常压高温条件下浸出赤泥!以获得含三

氧化二钪的赤泥酸浸液'

%'D

(

*赤泥酸浸液中三氧化

二钪含量是衡量三氧化二钪回收率效果的关键因

素!因此!测定赤泥酸浸液中三氧化二钪含量是非常

必要的*目前!测定三氧化二钪的方法主要包括电

感耦合等离子体原子发射光谱法"

OB>'2?=

#

'

:'$

(

)分

光光度法'

&'##

(和络合滴定法'

#!'#%

(等*赤泥酸浸液中

三氧化二钪浓度较高!因此!采用滴定法检测赤泥酸

浸液中三氧化二钪更为合适*滴定法检测三氧化二

钪常用的滴定剂有
?FZ2

'

#!

(和二乙基三胺五乙酸

"

FZ>2

#

'

#%

(两种*陈玉莉等'

#%

(研究了
FZ>2

滴定

法测定三氧化二钪标准溶液时的
S

R

值范围及共存

杂质的允许量!但并没有将此方法应用于实际含钪

溶液的分析*本文详细考察了
FZ>2

滴定法测定

三氧化二钪的实验条件!并探讨了赤泥酸浸液中主

要共存元素对三氧化二钪测定的干扰!最终实现了

FZ>2

滴定法对赤泥酸浸液中三氧化二钪的测定*

$

!

实验部分

$%$

!

主要试剂

氨水"

#h#

#&盐酸"

#h#

#&二甲酚橙指示剂$

!

/

%

P

!称取质量为
!\""""

/

的二甲酚橙于
:""AP

烧杯中加水搅拌溶解!完全溶解后移入
#"""AP

容

量瓶中!定容*

FZ>2

标准滴定储备溶液$

%<\%%:

/

%

P

!称取

质量为
%<\%%:"

/

的二乙基三胺五乙酸于
:""AP

烧杯中加水搅拌溶解!溶解完全后分别移入
#"""

AP

容量瓶中!加入水至刻度后!摇匀备用&

FZ>2

标准滴定溶液$

"\%<%D

/

%

P

!由
FZ>2

标准滴定储
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!
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备溶液逐级稀释而成&三氧化二钪标准储备溶液$

#"\"""

/

%

P

!称取
#"\"""

/

经焙烧后的光谱纯三氧

化二钪于
:""AP

烧杯中!加入
$""AP

盐酸"

#h#

#

搅拌溶解!溶解充分后将溶液移入
#"""AP

容量瓶

中!加入水稀释至刻度&三氧化二钪标准溶液
#

和

!

$

#\""""

/

%

P

和
#""\"A

/

%

P

!由三氧化二钪标准

储备溶液逐级稀释而成*

实验用水均为蒸馏水*

$%&

!

实验方法

$%&%$

!

三氧化二钪标准溶液的标定

吸取
#"AP

三氧化二钪标准溶液
!

于
#""AP

烧杯中!加入
!"AP

水后将烧杯置于磁力搅拌器上

搅拌!采用盐酸"

#h#

#和氨水"

#h#

#调节溶液
S

R

值!经
S

R

计测定溶液
S

R

值为
#\;

#

;\"

时!停止

搅拌并将溶液倒入
:""AP

锥形瓶中*然后加入
:

滴二甲酚橙指示剂!用待标定的
FZ>2

标准滴定溶

液滴定至由酒红色变为亮黄色为滴定终点!记录

FZ>2

标准滴定溶液消耗的体积
$

#

!此时
#AP

FZ>2

标准滴定溶液相当于三氧化二钪的质量为
=

"

A

/

%

P

#*

=

(

%

#

+

#"

%

$

#

"

#

#

式中$

%

#

为三氧化二钪标准溶液
!

中的三氧化二钪

的质量浓度!

A

/

%

P

&

$

#

为消耗的
FZ>2

标准滴定

溶液的体积!

AP

*

$%&%&

!

赤泥酸浸液中三氧化二钪的测定

吸取
#"AP

待测赤泥酸浸液于
:""AP

烧杯

中!加入氨水"

#h#

#调节赤泥酸浸液
S

R

值至
%\"

#

%\:

并搅拌
!"A03

!过滤去除沉淀物*将滤液倒入

:""AP

锥形瓶中!再用盐酸和氨水调节溶液
S

R

值

为
#\;

#

;\"

!加入
:

滴二甲酚橙指示剂!采用
FZ'

>2

标准滴定溶液对其进行滴定检测!滴定至由酒

红色变为亮黄色为滴定终点!记录消耗
FZ>2

标准

滴定溶液的体积
$

!

*

根据公式计算出赤泥酸浸液中三氧化二钪的质

量浓度
%

"

A

/

%

P

#*

%

(

=

+

$

!

%

#"

"

!

#

式中$

$

!

为消耗的
FZ>2

标准滴定溶液的体

积!

AP

*

&

!

结果与讨论

&%$

!

滴定
0

R

值

络合滴定法对滴定体系
S

R

值有严格的要求!

因此!选取三氧化二钪标准溶液
!

为试验对象!考

察了滴定体系
S

R

值对测定结果的影响*结果表

明!体系
S

R

值低于
#\;

时!加入指示剂!溶液颜色

直接呈滴定终点状态&体系
S

R

值在
#\;

#

;\"

范

围内!滴定终点颜色变化明显!三氧化二钪的测定

回收率在
<<\:̂

#

#"#\:̂

范围内&当体系
S

R

值

大于
;\"

时!溶液颜色一直呈黄色!滴定终点不明

显*因此!选 取 合 适 的 滴 定 体 系
S

R

值 范 围

为
#\;

#

;\"

*

&%&

!

滴定温度

赤泥酸浸提钪过程需要在高温条件下进行!再

通过固液分离可获得赤泥酸浸液!此时酸浸液的温

度一般在
:"_

左右!因此考察了滴定温度对测定结

果的影响*分别移取
:

份
#"AP

的氧化二钪标准

溶液
!

于
#""AP

烧杯中!在恒温加热搅拌器上分

别将
:

份溶液调节温度至
!"

)

%"

)

D"

)

:"

和
;"_

!以

下操作过程按照实验方法进行*结果表明!三氧化

二钪的质量浓度在
<<\:

#

#""\:A

/

%

P

范围内!相

对误差小于
"\:̂

!这说明测定结果在试验范围内

不受温度的影响*因此!实验选用的滴定温度

为
!"

#

;"_

*

&%;

!

放置时间

采用实验方法进行批量分析检测时!通常将大

批量待测液按照实验方法操作至添加完二甲酚橙

指示剂!然后再分别逐一用
?F>2

标准滴定溶液

进行滴定检测!这样会导致最后待检测的样品放

置时间较长!因此考察了放置时间对测定结果的

影响*分别移取
:

份
#"AP

的三氧化二钪标准溶

液
!

于
#""AP

烧杯中!以下操作按照实验方法进

行至滴加二甲酚橙指示剂!然后分别将
:

份溶液

按照立即滴定!放置
:

)

#"

)

#:

和
!"A03

后进行滴

定的方法进行操作*结果表明!这
:

份溶液的测定

结果在
<<\$

#

#""\%A

/

%

P

范围内!相对误差小于

"\%̂

*这说明在试验范围内!放置时间对测定结果

没有影响*

&%F

!

!'BA

标准滴定溶液的质量浓度

赤泥酸浸提钪工艺一般是赤泥在硫酸浓度"体

积分数!下同#低于
!:̂

!浸出温度小于
#""_

!浸

出时间小于
<"A03

的条件下进行的*硫酸浓度是

影响钪浸出率的关键因素'

%'D

(

!为了使检测对象具有

代表性和普遍性!实验选取了
;

种赤泥酸浸液做为

检测对象!其分别是赤泥经
!̂

)

:̂

)

#"̂

)

#:̂

)

!"̂

和
!:̂

的硫酸在
&"_

条件下浸出
;"A03

所

得*将这
;

个赤泥酸浸液用电感耦合等离子体原子

发射光谱法"

OB>'2?=

#检测'

$

(可知!赤泥酸浸液中

三氧化二钪的质量浓度范围为
%%\D

#

#$&\<A

/

%

P

!

+

::

+
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!

!"#$

!

%$

"

&

#$

:D':&

同时
OB>'2?=

对比检测分析赤泥和赤泥酸浸渣中

的三氧化二钪含量'

$

(

!经计算得出!采用
!̂

#

!:̂

硫酸浸出赤泥时!三氧化二钪的浸出率可由
#"̂

升高至
<&̂

*这说明不同采用浓度硫酸浸取所得

赤泥酸浸液中三氧化二钪的质量浓度均远小于

:""A

/

%

P

*

综上所述!分别选取三氧化二钪质量浓度为

!"

)

:"

)

#""

和
:""A

/

%

P

的
D

种标准溶液为试验对

象!以
"\%<%D

/

%

P

的
FZ>2

标准滴定溶液为滴定

剂进行了滴定试验!结果见表
#

*由表
#

可知!三氧

化二钪测定值与理论值之间的相对误差均不大于

"\:̂

!相对标准偏差均小于
"\#̂

*因此实验采用

质量浓度为
"\%<%D

/

%

P

的
FZ>2

标准滴定溶液进

行滴定*

表
$

!

不同三氧化二钪含量时的分析结果

'()*+$

!

!+3+6/2(432.46+1<*31.51-(4:2</.?2:+L23,:255+6+43-.43+43

试验编号

Z)5*E96

=1

!

C

%

的理论值

ZM)9.)*01+,̀ +,-)9T

=1

!

C

%

%"

A

/

%

P

#

滴定溶液

Z0*.+*09359,-*093

=1

!

C

%

的测定值

G9-3V9T=1

!

C

%

%

"

A

/

%

P

#

相对误差

b?

%

^

相对标准偏差

b=F

"

5i:

#%

^

# !"

! :"

% #""

D :""

FZ>2

标准滴定溶液

#<\< K"\: "\"&

:"\# h"\! "\"$

#""\! h"\! "\":

D<<\: K"\# "\"&

&%G

!

共存元素的影响

选取
!\D

中的
;

种赤泥酸浸液为样品代表!采

用
OB>'2?=

对其中主要共存元素进行测定!结果见

表
!

*

由表
!

可见$采用不同浓度硫酸浸出所得的赤

泥酸浸液杂质成分含量变化较大&随着浸取试剂硫

酸浓度的增高!铁)铝)镁)钾和钠的质量浓度明显

提高*

表
&

!

赤泥酸浸液元素分析

'()*+&

!

C*+/+43(4(*

=

12124(-2:*+(-,24

7

1.*<32.456./6+:/<: A

/

$

P

样品名称

=+A

S

,)3+A)

%

"

=1

!

C

%

#

%

"

G)

#

%

"

2,

#

%

"

(

/

#

%

"

g

#

%

"

E+

#

!̂

硫酸酸浸液
%%\D ;D"\: $%D\! D<$\% D;&\; ;:&$\;

:̂

硫酸酸浸液
&%\$ #;$"\% #;&$\% ;:&\D :<$\D <;&!\%

#"̂

硫酸酸浸液
#:;\D %"";\$ &;<&\$ &%#\! $D!\: !#<&!\#

#:̂

硫酸酸浸液
#;:\: ;;:"\; #:;D!\< <;%\# &<$\& !%$:&\D

!"̂

硫酸酸浸液
#$!\! $;:&\! !#$!:\; ##!#\: #"%&\D !D%&D\:

!:̂

硫酸酸浸液
#$&\< &!;D\: !:;<$\D #!;&\D ##&$\; !:D!$\;

!!

考察了赤泥酸浸液中这些共存元素对三氧化二

钪测定的影响*取
#"AP

三氧化二钪标准溶液
!

于
#""AP

烧杯中!分别加入表
!

中主要共存元素

所对应的硫酸铁)硫酸铝)硫酸镁)硫酸钾和硫酸钠

固体"分析纯#!待充分溶解后!按照实验方法对三氧

化二钪进行测定*结果表明!控制相对误差不低于

n:̂

时!上述共存元素相对于三氧化二钪的最大允

许倍量分别如下所示$

g

h

)

E+

h

"

!""

#!

2,

%h

"

<"

#!

G)

%h

"

D"

#!

(

/

!h

"

%"

#*经过对表
!

中数据对比分析

可知&上述赤泥酸浸液中!

(

/

!h

)

g

h

)

E+

h含量均没

有超过最大允许量!不影响测定&对于
G)

%h和
2,

%h

!

当浸取试剂硫酸浓度较大"如硫酸体积分数为

#:̂

#时!其含量会影响分析结果*因此实验采取预
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