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章节摘录

版权页：   插图：   1.8技能实训：钼酸铅质量法测定钼精矿中的钼 1.8.1原理 在pH=5的醋酸一醋酸铵缓
冲溶液中，Mo（6价）与醋酸铅作用生成难溶性钼酸铅沉淀，该沉淀易于过滤，洗涤在550～600℃下
，灼烧其组成不变，故可根据灼烧后钼酸铅质量计算钼含量。
用氨水沉淀分离铁、铅等氢氧化物，以消除其干扰。
但若试样中含有大量铅时，由于氨水弱碱性溶液中部分与钼形成钼酸铅沉淀混入氢氰化物沉淀，使钼
测定结果偏低。
用硝酸氯酸钾饱和溶液分解试样后，硫化钼中的硫转变成硫酸盐。
如果操作条件控制不当，在钼酸铅沉淀中常常夹带少量硫酸铅使钼测定结果偏高。
钼酸铅沉淀的纯净程度，取决于溶液中醋酸铵浓度、沉淀时加入醋酸铅的速度及溶液温度等。
钨干扰本方法测定。
 1.8.2试剂 （1）氯酸钾硝酸饱和溶液。
取硝酸加入固体氯酸钾，使之在硝酸中饱和。
 （2）盐酸（1+1）。
取500mL水，加500mL盐酸混匀。
 （3）25％醋酸铵溶液。
取250mL醋酸铵加水溶解，加入150mL醋酸，过滤后用水稀至1000mL混匀。
 （4）1.8％醋酸铵溶液。
取18g醋酸铅加热溶解于15mL醋酸和50mL水中，过滤，冷却后稀释至1000mL混匀。
 （5）氯化铵一氢氧化氨洗液。
每100mL水加入2g氯化铵和2mL氨水。
 （6）醋酸铵洗液。
每100mL水中加入5mL 25％醋酸铵溶液。
 （7）纸浆。
取定量滤纸湿润后捣碎，呈糊状。
 （8）甲基橙指示剂。
取0.1g甲基橙，溶于100mL水中。
 （9）单宁酸指示剂。
取1g单宁酸溶于100mL水中。
 1.8.3分析步骤 称取0.25g试样于400mL烧杯中，以少量水湿润，加入20mL饱和溶液于低温加热分解，逐
渐升高温度，蒸发至3～5mL，取下再加入5mL饱和溶液，继续蒸发至约3mL，稍冷后加入lomL盐酸，
蒸发至2～3mL，再加入lomL盐酸及几粒氯酸钾，加入80mL水，煮沸，在搅拌下徐徐加入氨水至氢氧
化铁完全沉淀后再过量25mL，煮沸4～5min，用快速滤纸过滤于500mL烧杯中，沉淀用热的氯化铵一
氢氧化氨洗液洗涤4次，然后沉淀用盐酸（1+1）溶解于原烧杯中，先用热水洗涤至滤纸无黄色，然后
再用氯化铵—氢氧化氨洗液洗两次，最后用水将体积稀至50mL加入25mL氢氧化氨煮沸4。
5min，用原滤纸过滤于主液中并用上述氨性溶液洗涤4次。
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