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再生锗原料中锗的测定方法

１　范围

本标准规定了再生锗原料中锗含量的测定方法。

本标准适用于再生锗原料中锗的测定。测定范围：１％～９９％。

２　方法原理

试料以ＦｅＣｌ３ 或 Ｈ２Ｏ２ 氧化，盐酸蒸馏分离锗，在３ｍｏｌ／Ｌ磷酸和４．５ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质中，以

０．３５ｍｏｌ／Ｌ次亚磷酸钠把Ｇｅ４＋还原为Ｇｅ２＋，以淀粉溶液为指示剂，在２０℃以下，用碘酸钾标准溶液

滴定。

３　试剂

除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或相当纯度的水。

３．１　碘化钾（ＫＩ）。

３．２　无水碳酸钠（Ｎａ２ＣＯ３）。

３．３　氢氧化钠（ＮａＯＨ）。

３．４　次亚磷酸钠（ＮａＨ２ＰＯ２·Ｈ２Ｏ）。

３．５　三氯化铁（ＦｅＣｌ３·６Ｈ２Ｏ）。

３．６　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）。

３．７　磷酸（ρ１．６９ｇ／ｍＬ）。

３．８　过氧化氢（３０％）。

３．９　盐酸（１＋１）。

３．１０　碳酸氢钠饱和溶液。

３．１１　淀粉溶液（５ｇ／Ｌ）。

３．１２　碘酸钾标准溶液Ⅰ

称取１．００００ｇ预先在１３０℃下烘干至恒重的基准 ＫＩＯ３ 于４００ｍＬ烧杯中。加入２０ｇ碘化钾

（３．１）、０．５ｇ无水碳酸钠（３．２）、２００ｍＬ水搅拌至完全溶解后，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水定容，混

匀，放置２４ｈ。浓度犮（１／６ＫＩＯ３）为０．０２８０４ｍｏｌ／Ｌ。

３．１３　碘酸钾标准溶液Ⅱ

称取３．５６６７ｇ预先在１３０℃下烘干至恒重的基准 ＫＩＯ３ 于４００ｍＬ烧杯中，加入４０ｇ碘化钾

（３．１）、１．０ｇ无水碳酸钠（３．２），２００ｍＬ水，搅拌至完全溶解后，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水定容，混

匀，放置２４ｈ，浓度犮（１／６ＫＩＯ３）为０．１０００ｍｏｌ／Ｌ。

４　分析步骤

按图１所示准备好蒸馏系统，其中蒸馏瓶为３００ｍＬ锥形瓶Ⅰ，接收瓶为５００ｍＬ锥形瓶Ⅱ，内盛

５０ｍＬ水和７ｇ次亚磷酸钠（３．４），冷凝管为２００ｍＬ的蛇型玻璃冷凝管。

４．１　试样

样品经制备后过０．１２５ｍｍ（１２０目）筛，并于１０５℃烘干至恒重，同时测定其水分。

４．２　测定次数

独立地进行３次测定，取其平均值。
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