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回收氢氧化锡
范围
本标准规定了氢氧化锡的技术指标、检测方法以及标志、标签和包装。
本标准须要取得危险废物经营许可证，适用于含锡的废酸和污泥经综合回收所得的回收氢氧化锡。废酸污泥的主要来源为镀锡、酸洗等行业。
本产品的用途适用于火法冶炼的再生原料。
规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。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标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方面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文件。
GB/T 601-2002 化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 602-2002 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 603-2002 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
JJF 1070 定量包装商品净含量计量检验规则
术语和定义
含锡废酸指在镀锡或酸洗锡件过程中产生的含锡废酸。
含锡污泥指在镀锡或中和过程中产生的含锡污泥和沉淀污泥。
回收工艺
锡泥
含锡废酸
搅拌打浆
压滤
滤液
反应釜
压滤
滤液
污泥
硫酸
污水处理
回收氢氧化锡
NaOH

工艺简述：
含锡污泥进入搅拌打浆装置，加入含锡废酸或硫酸，然后进入压滤机压滤，产生的压干污泥委托有资质单位处理。滤液进入反应釜，在反应釜内加入液体NaOH，并调pH9-11，待产生沉淀后进入压滤机压滤回收氢氧化锡，滤液重新回入搅拌打浆装置，剩余滤液进入污水处理站进行处置。
要求
外观：固体、微黄色或灰色
氢氧化锡的技术指标应符合表1的规定
表1
	项目
	指标

	氢氧化锡含量/%
	≥
	30

	铜/%
	≤
	3

	水分/%
	≤
	62


检测方法
本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和蒸馏水或相应纯度的水。
实验中所需标准溶液、杂质标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他规定时，均按GB601、GB602、GB603、之规定制备。
氢氧化锡含量的测定
原理
在盐酸溶液中，锡（Ⅳ）被铝片还原为锡（Ⅱ），以淀粉为指示剂，用碘酸钾标准溶液滴定。在盐酸溶液中，碘酸根氧化碘离子析出碘，碘又氧化锡（Ⅱ），当锡（Ⅱ）被定量氧化后，过量的碘酸根又继续氧化碘离子析出碘，与淀粉形成蓝色吸附物而指示终点。
试剂和溶液
a.盐酸		
b.过氧化钠		
c.铝片		
d.淀粉指示剂			
e.碘酸钾标准溶液
配制：依次称取10.1 g KIO3，50.5 g Al，1.7 g NaOH于1L烧杯中，加适量水，加热并搅拌至完全溶解，冷却后稀释至2500 mL，混匀，一周后标定。
标定： 称取2 g锡粉，加HCl加热溶解定容1000 mL，吸取50 mL锡标于锥形瓶中，加入100 mL HCl，加100 mL铁粉，加3.5 g左右铝片，盖上盖世漏斗（漏斗中加入饱和NaHCO3），反应完后，加热至锥形瓶中冒出大气泡为止，冷却后，加入5 %的淀粉指示剂，开始标定至紫色为终点。同时做空白试验。（平行样≥3次）。
碘酸钾标准溶液的滴定度
滴定度
式中：T——滴定度1mL碘酸钾标准溶液相当的锡的质量，g/mL；
m——锡粉的质量，g；
V1——滴定锡所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL；
V2——滴定空白所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL。
检测过程
准确称取试样0.3g于铁坩埚中，加入2 g过氧化钠，再覆盖一层1g左右的过氧化钠。放入预先升温至700℃的马弗炉中熔融，取出后冷却。将坩埚放入250 mL烧杯中，用（1+1）的HCl洗净坩埚，过滤于500 mL锥形瓶中。加入1 g铁粉和3.5g铝片，立即盖上盖世漏斗。漏斗中加入饱和碳酸氢钠溶液。铝片完全溶解后，将锥形瓶置于电炉上加热，直至出现大量气泡为止。在流水中冷却至室温，加入5 %的淀粉指示剂，用碘酸钾标准溶液滴定至蓝色即为终点，同时做空白试验。
氢氧化锡的含量计算公式
Sn(OH)4 %
式中：m——称取试样的质量，g；
V1——滴定试样所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL；
V0——滴定空白所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL；
1.5728——锡转换为氢氧化锡的转换系数。
铜含量的测定
原理
试样经酸分解后能用乙酸铵调节酸度，以氟化氢铵掩蔽铁，在pH3.0~4.0的微酸性溶液中，铜（Ⅱ）与碘化钾作用游离出碘。以淀粉为指示剂，用硫代硫酸钠标准溶液滴定。
 试剂和溶液
a.乙酸钠溶液，300 g/L
称取90 g乙酸铵置于400 mL烧杯中，加入150 mL水和100 mL冰乙酸，待溶解后，用水稀释至300mL，混匀。
b.三氯化铁溶液，100 mL
称取10 g三氯化铁于100 mL烧杯中，加入100mL盐酸，溶解，转移于100 mL容量瓶中，加水定容到刻度线，摇匀。
c.硝酸		
d.硫酸
e.淀粉指示剂			
f.硫代硫酸钠标准溶液
配制：称取26 g Na2S2O3·5H2O于烧杯中，加入0.2 g Na2CO3溶于1000 mL水中，缓慢煮沸10 min，冷却。放置两周后过滤。
标定：准确称取0.1800 g于120℃±2℃电烘箱中干燥至恒重的K2Cr2O7（GR），于250 mL碘量瓶中，加入25 mL水使其溶解，加2 g碘化钾和20 mL 20 %的硫酸溶液，轻轻摇匀，盖好瓶塞，于暗处放置10min，然后加入150mL水，立即用Na2S2O3标准溶液滴定至溶液呈草黄色，加入2mL 10g/L的淀粉溶液，继续滴定至溶液由蓝色变为亮绿色，即为终点。同时做空白实验，平行实验3次。
Na2S2O3标准滴定溶液的浓度
C（Na2S2O3）
式中：m——称取基准试剂重铬酸钾的质量，g；
V1——滴定重铬酸钾所消耗硫代硫酸钾标准溶液的体积，mL；
V0——滴定空白消耗硫代硫酸钾标准溶液的体积，mL；
49.031——1/6K2Cr2O7摩尔质量，g/mol.
检测过程
称取0.5~1.0g试样于250 mL烧杯中，加入少量水润湿，加10~15mL盐酸低温加热3~5 min，取下稍冷。加10~15 mL硝—硫混酸（3+7），盖上表面皿，摇匀，低温加热，待试样完全分解后，取下冷却，用少量水洗涤表面皿。继续加热蒸发至干，冷却。用20 mL水冲洗表面皿及杯壁，盖上表面皿，置于电炉上煮沸，使盐类溶解，取下冷却至室温。
向溶液中滴加1 mL100 g/L三氯化铁溶液，加300 g/L乙酸铵溶液，至红色不在加深并过量3~5 min，然后滴加氟化氢铵饱和溶液至红色消失并过量1mL，摇匀。迅速用硫代硫酸钠标准溶液滴定至淡黄色。加入2 mL1010 g/L淀粉溶液，继续滴定至蓝色消失，即为终点。随同试样做空白试验。
铜含量的计算公式：
Cu%×100%
式中：m——称取试样的质量，g；
C——滴定试样所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL；
V1——滴定空白所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL；
V0——滴定空白所消耗碘酸钾标准溶液的体积，mL；
63.54——铜的摩尔质量g/mol。
水分（H2O）的测定
先恒重称取玻璃盘的重量，在称取200 g左右的试样于玻璃盘中，称量玻璃盘和试样的总重量。放入105 ℃烘箱内烘6至8小时使水分蒸发除去，取出冷至室温，称重。在烘半小时称一次，直至称重恒重。
水分的计算公式：
H2O%
式中:W1——恒重称取的玻璃盘的重量，g；
W2——未进烘箱前，恒重称取玻璃盘和试样的总重量，g；
W3——烘干后，恒重称取玻璃盘和试样的中重量，g。
检验规则
取样方法和取样量
在每批产品中随机抽取样品，每批按包装件数的3%抽取小样，每批不得少于3个包装，每个包装样品不得少于100g，将抽取样品迅速混合均匀，分装与两个洁净、干燥的容器或包装袋中，注明产品名称、批号、数量及取样日期，一份做检验，一份密封留备查。
出厂检验
出厂检验项目包括含量、水分，每批产品需经质检部门按本标准的方法检验，并出具产品合格检验单后方可出厂。
型式检验
正常生产时每半年一次型式检验，有下列情况之一时，亦进行型式检验;
a.设备或工艺发生较大改变，可能影响产品质量时; 
b.长期停产，重新恢复生产时
c.国家质量监督部门提出进行型式检验要求时。
型式检验项目包括本标准技术要求规定的全部项目。
判定规则
对全部技术要求进行检验，检验结果中若有一项指标不符合本标准要求时，应重新双倍取样进行复检。复检结果即使有一项不符合标准，整批产品判定为不合格品。。
标志、包装
标志
产品的包装上明显部位应标注：产品名称、用途、重量、生产日期、生产厂家、标准编号。
包装
产品用编织袋或根据客户要求包装。要求封口严密，包装牢固。
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