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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ３２５３《锑及三氧化二锑化学分析方法》共有１１个部分：

———ＧＢ／Ｔ３２５３．１—２００８　锑及三氧化二锑化学分析方法　砷量的测定　砷钼蓝分光光度法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．２—２００８　锑及三氧化二锑化学分析方法　铁量的测定　邻二氮杂菲分光光

度法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．３—２００８　锑及三氧化二锑化学分析方法　铅量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．４—２００９　锑及三氧化二锑化学分析方法　锑中硫量的测定　燃烧中和法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．５—２００８　锑及三氧化二锑化学分析方法　铜量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．６—２００８　锑及三氧化二锑化学分析方法　硒量的测定　原子荧光光谱法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．７—２００９　锑及三氧化二锑化学分析方法　铋量的测定　原子荧光光谱法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．８—２００９　锑及三氧化二锑化学分析方法　三氧化二锑量的测定　碘量法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．９—２００９　锑及三氧化二锑化学分析方法　镉量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．１０—２００９　锑及三氧化二锑化学分析方法　汞量的测定　原子荧光光谱法；

———ＧＢ／Ｔ３２５３．１１—２００９　锑及三氧化二锑化学分析方法　铋量的测定　原子吸收光谱法。

本部分为第８部分。

本部分代替 ＧＢ／Ｔ３２５４．１—１９９８《三氧化二锑化学分析方法　三氧化二锑量的测定》。与

ＧＢ／Ｔ３２５４．１—１９９８相比，本部分有如下变动：

———对文本格式进行了修改；

———补充了精密度与质量保证和控制条款。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分负责起草单位：锡矿山闪星锑业有限责任公司。

本部分参加起草单位：湖南有色金属研究院、广西华锑化工有限公司。

本部分主要起草人：宗屹、宋应球、李文梅、崔德海、庞文林、马柳军。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ３２５４．１—１９８２、ＧＢ／Ｔ３２５４．１—１９９８。
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锑及三氧化二锑化学分析方法

三氧化二锑量的测定　碘量法

１　范围

ＧＢ／Ｔ３２５３的本部分规定了三氧化二锑中三氧化二锑量的测定方法。

本部分适用于三氧化二锑中三氧化二锑量的测定。测定范围：９９．００％～９９．９５％。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过ＧＢ／Ｔ３２５３的本部分的引用而成为本部分的条款。凡是注日期的引用文

件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成

协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本

部分。

ＧＢ／Ｔ３２５３．１—２００８　锑及三氧化二锑化学分析方法　砷量的测定　砷钼蓝分光光度法

３　方法提要

试料用酒石酸溶解，在碳酸氢钠缓冲溶液中，以淀粉为指示剂，用碘标准溶液滴定至紫蓝色为终点，

以准确称取消耗碘标准溶液的质量，来计算三氧化二锑的质量分数。

三氧化二砷定量干扰测定，应对其进行独立测定后校正结果。

４　试剂

除非另有说明，本部分所用试剂和水均指分析纯试剂和三级水。

４．１　碳酸氢钠。

４．２　酒石酸溶液（２００ｇ／Ｌ）。

４．３　氢氧化钠溶液（２３０ｇ／Ｌ）。

４．４　碘标准滴定溶液

４．４．１　配制

称取１０．４５ｇ碘置于１０００ｍＬ烧杯中，加入１００ｇ碘化钾，加入２００ｍＬ水溶解，移入１０００ｍＬ棕色

容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

４．４．２　标定

随同标定进行空白试验。

按７．１称取０．４００００ｇ±０．０００２０ｇ三氧化二锑（质量分数９９．９９％以上），置于５００ｍＬ锥型瓶中，

用少量水润湿，加入５０ｍＬ酒石酸溶液（４．２），以下按７．４．２进行。按式（１）计算碘标准滴定溶液的实

际浓度：

犮＝
犿

０．０７２８８×（犿１－犿２－犿３）
…………………………（１）

　　式中：

　　犮———碘标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每千克（ｍｏｌ／ｋｇ）；

犿———三氧化二锑的质量，单位为克（ｇ）；

犿１———标定前，盛有碘标准滴定溶液（４．４）的称量滴定瓶的质量，单位为克（ｇ）；

犿２———标定后，盛有剩余碘标准滴定溶液（４．４）的称量滴定瓶的质量，单位为克（ｇ）；
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