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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ２３２７４—２００９《二氧化锡化学分析方法》共分为８个部分：

———第１部分：二氧化锡量的测定　碘酸钾滴定法；

———第２部分：铁量的测定　１，１０二氮杂菲分光光度法；

———第３部分：砷量的测定　砷锑钼蓝分光光度法；

———第４部分：铅、铜量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第５部分：锑量的测定　孔雀绿分光光度法；

———第６部分：硫酸盐的测定　目视比浊法；

———第７部分：盐酸可溶物的测定　重量法；

———第８部分：灼烧失重的测定　重量法。

本部分为第３部分。

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。

本部分由云南锡业集团有限责任公司负责起草。

本部分由柳州华锡集团有限责任公司、云南红河出入境检验检疫局参加起草。

本部分主要起草人：解惠芳、杨自华、林文霜、江寨伸、王丽仙、叶素娟。
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二氧化锡化学分析方法

第３部分：砷量的测定

砷锑钼蓝分光光度法

１　范围

ＧＢ／Ｔ２３２７４的本部分规定了二氧化锡中砷含量的测定。

本部分适用于二氧化锡中砷含量的测定，测定范围为０．０００２０％～０．０５０％。

２　方法提要

试料以水溶解，在稀硫酸介质中，用氯化亚锡、金属锌将砷还原为砷化氢气体，砷与锑、钼生成蓝色

的锑钼蓝，于分光光度计波长７００ｎｍ处测量吸光度。

３　试剂与装置

试验用水均为一级蒸馏水。

３．１　无砷锌粒（３ｍｍ～７ｍｍ）。

３．２　氯酸钾。

３．３　硫酸（ρ１．８４ｇ／ｍＬ）。

３．４　硫酸（１＋１）。

３．５　硫酸（１＋６）。

３．６　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）。

３．７　盐酸（１＋１）。

３．８　酒石酸溶液（３００ｇ／Ｌ）。

３．９　氯化亚锡溶液（４００ｇ／Ｌ）：称取４０ｇ氯化亚锡（ＳｎＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）于２００ｍＬ烧杯中，加８０ｍＬ盐酸

（３．６），盖上表皿，微热使溶液完全清亮，冷至室温，以盐酸（３．７）稀释至１００ｍＬ，混匀。

３．１０　吸收液（２ｇ／Ｌ）：称取１ｇ碘片和５ｇ碘化钾混匀后，用水溶解并稀释至５００ｍＬ。

３．１１　抗坏血酸溶液（３０ｇ／Ｌ）：现配现用。

３．１２　钼酸铵溶液（４０ｇ／Ｌ）。

３．１３　酒石酸锑钾溶液（４．５ｇ／Ｌ）。

３．１４　显色溶液：取５０ｍＬ硫酸（３．５）、２５ｍＬ抗坏血酸溶液（３．１１）、２０ｍＬ钼酸铵溶液（３．１２），５ｍＬ

酒石酸锑钾溶液（３．１３）混匀。用时现配。

３．１５　砷标准贮存溶液：称取０．１３２０ｇ三氧化二砷（基准试剂，预先在１０５℃±５℃烘干到恒重），置于

１５０ｍＬ烧杯中，用１０ｍＬ氢氧化钠溶液（２００ｇ／Ｌ）溶解，加５ｍＬ硫酸（３．３），０．５ｍＬ过氧化氢（３０％），

加热煮沸１０ｍｉｎ，冷却至室温。移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含

１００μｇ砷。

３．１６　砷标准溶液：移取２５．００ｍＬ砷标准贮存溶液（３．１５），置于５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，

混匀。此溶液１ｍＬ含５μｇ砷。

３．１７　砷化氢发生及吸收装置

砷化氢发生及吸收装置见图１。
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