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    本标准适用于生铁、碳钢、合金钢和铁粉中锰量的测定。测定范围:0. 10%-2. 50%.

    本标准遵守GB 1467-78《冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定》.

1 方法提要

    试样经酸溶解，在硫酸、磷酸介质中，以硝酸银为催化剂，用过硫酸钱将锰氧化成七价，用亚砷r'i fVI
亚硝酸钠标准溶液滴定.试液中含钻5mg以上时影响终点的观察，可加入镍抵消钻离子色泽的#r,q

2 试剂

2.1鹅V(pl. 42g/ml),
2.2 硝酸(2+98),

2. 3 盐酸(pi. 19g/ml),

2.4 高氯酸(pl. 67g/ml),

2.5硫酸(pl. 84g/ml),

2.6 硫酸(2+3),

2.7 氢氟酸(p1.15g/ml),

2.8 氢氧化按(p0. 90g/ml),

2.9硫酸一磷酸混合酸:将150m1硫酸(2.5),150ml磷酸(pl. 70g/ml)缓慢加入到700m1水中一 X)r
搅拌、冷却。

2.10硫酸一磷酸混合酸:硫酸(2.5),磷酸(pl. 70g/ml)和水按等体积混合，冷却.
2门1 王水:三份盐酸(2. 3)和一份硝酸((2.1)混合.

2.12硝酸银溶液((0.5%):称取。.5g硝酸银溶于水中，滴加数滴硝酸((2. 1)·用水稀释至100._ y l.
棕色瓶中。

2.13 氧化锌悬浮液:称取50g氧化锌，加200ml水，用时搅拌。
2.14 过硫酸按溶液(20%):用时配制.

2.15 氯化钠溶液(。4%):称取4g氯化钠，用硫酸((2.6)溶解，并稀释至11,
2.16 高锰酸钾溶液(0. 16%),

2.17 锰标准溶液。

2.17.1称取1.4383g基准高锰酸钾，置于600ml烧杯中，加入30ml水溶解，加loml硫酸(1+一}A tI
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过氧化氢(pi. 10g/ml)至红色恰好消失，加热煮沸5一  10min，冷却，移入loooml容量瓶中，用水稀释至
刻度，混匀。此溶液lml含50opg锰.

2.17.2称取0. 5ooog电解锰〔”.”%.电解锰处理方法:将电解锰放入硫酸((5+95)中清洗，待表面氧
化锰洗净后，取出，立即用蒸馏水反复洗涤，再放入无水乙醉中洗4一5次，取出放入干燥器中干操后.
方可使用〕，置于250m工烧杯中，加20ml硝酸(1+3)，加热溶解，煮沸驱尽氮氧化物，取下冷却至室温，移

入loooml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液lml含500pg锰，

2.18亚砷酸钠一亚硝酸钠标准溶液:称取1. 63g亚砷酸钠和。.86g亚硝酸钠，置于loooml烧杯中，用
水溶解并稀释至l000ml,混匀.

    或称取1. 25̂-1. 30g三氧化二砷，置于loooml烧杯中，加25m115 0 a氢氧化钠溶液，低温加热溶解，

用水稀释至200ml，滴加硫酸((2.6)使溶液呈酸性并过量2-3ml,然后用15%碳酸钠溶液中和至pH6̂-

7，再加。.86g亚硝酸钠，用水稀释至l000ml,混匀。
    亚砷酸钠一亚硝酸钠溶液的标定:称取与试样相近似的铁(含锰量不大于0.002 )三份，分别置于

300ml锥形瓶中，加30ml硫酸一磷酸混合酸(2. 9)，加热溶解后，滴加瑞酸(2.1)破坏碳化物，煮沸驱尽氮
氧化物，取下冷却，分别加入锰标准溶液(锰量与试样中锰量相似)，用水稀释至体积约80ml，以下按

3. 2. 2进行。三份溶液所消耗亚砷酸钠一亚硝酸钠溶液的毫升数的极差值不超过。.05ml，取其平均值.
    亚砷酸钠一亚硝酸钠标准溶液对锰的滴定度按式((1)计算;
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式中:T— 亚砷酸钠一亚硝酸钠标准溶液对锰的滴定度，g/ml;

    V,— 移取锰标准溶液的体积，ml;

    V,- 滴定所消耗亚砷酸钠一亚硝酸钠标准溶液体积的平均值..1;

      C- 锰标准溶液的浓度，g/ml,

分析步骤

试样量

按表 1称取 试样量。

表 1

量 ，% 试 样 量。9

0. 10--1.00 0.5000

> 1. 00- 2. 50 0. 2500

3.2 测定

3.2.1 试样的溶解

3.2.1.1 含铬小于5mg的试样

    将试样((3. 1)置于300.1锥形瓶中，加30m1硫酸一磷酸混台酸二9)，加热溶解后，滴加硝酸(2.1)破
坏碳化物，煮沸驱尽氮氧化物.如溶液中仍有黑色不溶物，则应将琴液蒸发至刚冒硫酸烟时.小心滴加

2ml硝酸(2. 1)以破坏碳化物，继续加热冒硫酸烟至溶液清澈，取下h-却.用水稀释至体积约80ml,
    注:溶液中含钻大于5mg时，则按钻一份和镍四份的比例加入镍溶液:称众47. 85g硫酸镊(N;SO, " 7H,O)用水溶
解，滴加数滴硫酸(2.5)，用水稀释至100m1.此溶液lml含jOmg轰二然后稀释至体积约80m!,

2 含铬大于5mg的试样

    将试祥(3.1)置于300m(锥形瓶中，加10-20ml王水(2.11)一丈热溶解〔高硅试样可滴加数滴氢氟
酸(2.7))，加IOml高氯酸(2.4)，加热蒸发冒烟使三价铬氧化至77,少铬后，分数次滴加盐酸(2.3),每加


