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前 言

    本标准采用两种化学分析方法测定锌精矿中锌含量。方法1“沉淀分离Nai EDTA滴定法测定锌

量”是对GB/T 8151. 1-1987《锌精矿化学分析方法Naz EDTA滴定法测定锌量》的修订，修订的主要内

容是Nai EDTA标准滴定溶液的标定，此方法推荐为仲裁方法;方法2“萃取分离Na,EDTA滴定法测

定锌量”是非等效采用ISO 13291;1997《硫化锌精矿一锌含量的测定一萃取分离Nat EDTA滴定法》

    本标准遵守:

    GB/T 1. 1-1993标准化工作导则 第1单元:标准的起草与表述规则 第1部分:标准编写的
                        基本规定

    GB/T 1.4-1988 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

    GB/T 1467-1978 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

    GB/T 17433-1998 冶金产品化学分析基础术语

    本标准从实施之日起，同时代替GB/T 8151.1-19870

    本标准由国家有色金属工业局提出。

    本标准由中国有色金属工业标准计量质量研究所归口。

    本标准由葫芦岛锌厂起草。

    本标准方法1主要起草人:李 飞、周 伟、宿广裕、李景芹;方法2主要起草人:赵秀娟、李 飞。
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方法 沉淀分离NaZEDTA滴定法测定锌量

范围

本标准规定了锌精矿中锌含量的测定方法。

本标准适用于锌精矿中锌含量的测定。测定范围:30. 00%-60. 00%.

2 方法提要

    试料用盐酸、硝酸和硫酸溶解，沉淀分离铁、锰、铅等共存元素。滤液中加人掩蔽剂掩蔽少量干扰元

素。在pH5--6的乙酸一乙酸钠缓冲溶液中，以二甲酚橙为指示剂，用NaZEDTA标准滴定溶液滴定。

测得结果为锌、锅合量，扣除锅量，即为锌量。

试 剂

3.1 氯化钱。

3.2 抗坏血酸 。

3. 3 乙酸钠(无水)。

3.4 盐酸(p 1. 19 g/mL).

3.5 硝酸(p 1. 42 g/mL).
3.6 高氯酸(p 1. 67 g/mL),

3.7 氨水(p 0. 90 g/mL) o
3.8 乙酸(p 1.049 g/mL),
3.9 盐酸(1+1)e

3.10 硫酸 (1+1),

3.11 硫酸 (1+9)。

3. 12 氨水(1卡1),

3.13 洗涤液:2g氯化钱(3.1)溶于100 ml,水中，加3--4滴氨水((3.7),混匀。

3.14 过硫酸按溶液(200 g/L)，当日配制。

3巧 氟化钾溶液(200 g/L),贮于塑料瓶中。

3.16 硫代硫酸钠溶液(100 g/L)

3.17 乙酸一乙酸钠缓冲溶液(pH5.5):150 g乙酸钠((3.3)溶于水中，加人18 mL乙酸((3. 8)，用水稀释

至 1 000 mL,混 匀。
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3. 18 铁贮存液(100 g/L):称取100 g硫酸铁溶解于1 000 mL硫酸(3. 11)中。

3. 19 甲基橙指示剂(0. 5 g/L)

3.20 二甲酚橙指示剂((5 g/L)，限两周内使用。

3.21 乙二胺四乙酸二钠(Na, EDTA)标准滴定溶液〔c(C�,H�Ni0sNai " 2Hi0)=0.05 mol/L口

3.21. 1 配制:称取 18. 6 g乙二胺四乙酸二钠，加水微热溶解，冷至室温，移人1 000 mL容量瓶中，用

水稀释至刻度，混匀 放置三天后标定。

3.21.2 标定:称取三份。.10008金属锌()99. 99肠)置于400 m[烧杯中，加人10 mL盐酸(3. 9 )，盖

上表皿，低温溶解，取下放冷，加人20 mL水、1 mL铁贮存液((3.18),以下按5. 3. 2-5. 3. 5条进行
    随同标定作空白试验。

    按式(1)计算Na, EDTA标准滴定溶液对锌的滴定系数:

F一玩A7,V, - V, (1)

式中:F - Na, EDTA标准滴定溶液对锌的滴定系数，g/mL;

    m— 称取金属锌量，9;

    V,— 标定时消耗Na, EDTA标准滴定溶液的体积,mL;

    V,— 标定时滴定空白试验溶液所消耗Na, EDTA标准滴定溶液的体积，mLo

    取三次标定结果的平均值为滴定系数，三次标定结果的极差值应不大于。.000 005 g/mL。否则，

重新标定 。

4 试 样

4. 1 样品应通过0. 100 mm孔筛。

4.2 样品预先在105℃士5℃烘1h，置于干燥器中冷至室温。

5 分析步骤

5.1 试料

    称取0. 2 g士0. 000 1 g试料。

    独立地进行二次测定，取其平均值。

5.2 空白试验

    随同试料做空白试验。

53 测定

5.3. 1将试料((5.1)置于400 mL烧杯中，加少量水湿润，加人10 mL盐酸((3. 4)，加盖表皿低温溶解驱

赶硫化氢 5̂-10 min，加人5 mL硝酸至试料分解完全，去表皿。加人5 mL硫酸((3.10)，继续加热至呈

湿盐状〔如试料含碳较高，可在蒸至冒白烟时取下，放冷，加人1-2 mL高氯酸，继续加热至湿盐状〕取

下放冷。加人20 mL硫酸((3.11)，盖上表皿，加热溶解盐类，稍冷，用水吹洗表皿及杯壁，并稀释体积至

60 mL左右(如溶液中含铁较低，适当补加铁贮存液使溶液中含铁约20 mg).

5.3.2 加人3̂-5 g氯化按,5 mL过硫酸钱溶液，用氨水(3. 7 )中和至沉淀完全再过量 10 mL，加热微

沸1-2 min,趁热用快速定性滤纸过滤，用热的洗涤液洗涤烧杯和沉淀各2--3次，滤液保留

5.3.3 将沉淀用热的洗涤液洗到原沉淀的烧杯中，加人盐酸(3. 9)溶解沉淀，加人 5 mL过硫酸按溶

液，用氨水((3. 7)中和至沉淀完全，再过量10 mL，加热微沸1̂-2 min，取下，经原滤纸过滤于保留液的烧

杯中，用热的洗涤液洗涤烧杯和沉淀各3-4次。

5.3.4 将滤液((5.3. 3 )煮沸并浓缩至体积约100 mL，彻底破坏过剩的过硫酸按，取下放冷。

5.3.5 加人。. 1 g抗坏血酸、1滴甲基橙指示剂，用氨水(3.12)和盐酸(3.9)调至溶液恰变红色，加人
20 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液、5 mL氟化钾溶液,10 mL硫代硫酸钠溶液，混匀。滴加2滴二甲酚橙指
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示剂，用Na, EDTA标准滴定溶液滴定至溶液由紫红色变为亮黄色为终点。

6 分析结果的表述

一
按式(2)计算锌的百分含量:

                        Zn(%)_F(V,F(V,二V,) X 100一Cd % X 0. 581 6
                                                                        刀20

式中:F- Na, EDTA标准滴定溶液对锌的滴定系数，g/mL;

    V,— 试液消耗Na, EDTA标准滴定溶液的体积，mL;

    Vz— 空白试验消耗Naz EDTA标准滴定溶液的体积，mL;

    。。— 试料的质量，g;

0.581 6 锅量换算为锌量的系数;

  Cd写— 由GB/ T 8151. 8测得的锡的百分数。

    所 得结果 表示 至二位小数 。

7 允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表1所列允许差。

                                            表 1

锌 含 量 允 许 差

30. 00 - 40. 00 0. 45

>40. 00--50. 00 0. 50

> 50. 00̂ -60. 00 0.60

方法2 萃取分离Na2EDTA滴定法测定锌量

8 范围

本标准规定了硫化锌精矿中锌含量的测定方法。

本标准适用于锌精矿中锌含量的测定。测定范围11. 00%-62. 00%.

9 方法提要

    试料用液澳和硝酸溶解，部分不溶的残渣用氢氟酸和高氯酸溶解，用硫腮和柠檬酸盐掩蔽杂质元

素，复杂的锌化合物用甲基异戊酮萃取与杂质分离，滴定前用碘离子掩蔽福，当钻含量大于。.05%时，

需萃取分离，在溶液pH5. 5时用Na, EDTA滴定法测定锌。

10 试剂

液澳。

甲基异戊酮。

无水乙醇 。

盐酸(p 1. 19 g/mL)。

硝酸(p 1. 42 g/mL)。
氢氟酸如1. 13 g/mL).

高氯酸(p 1.54 g/mL),
氨水(p 0. 90 g/mL)。

10.1
102
103
104
105
106
10.7
108
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10.9 盐酸 (1-1-4)

10. 10 氟化钠溶液(20 g/L)

10. 11 硫眠溶液(100 g/L)

10. 12 碘化钾溶液(1 000 g/L),

10. 13 掩蔽剂:将60 g硫脉,100 g柠檬酸氢二馁,200 g硫氰酸铁溶解在水中并稀释到1 000 mL，必

要时需过滤。

10. 14 缓冲溶液:将 250 g环六次亚甲基四胺(乌洛托品)溶解在水中，加人 60 m工乙酸

如1.049 g/mL)，然后稀释至1 000 ml。
10. 15 铁贮存溶液(45 g/IJ:将45 g硝酸铁仁Fe(NO,), " 9H,0]溶解在水中并稀释至1 000 ml。
10. 16二甲酚橙(10 g/L):将1.0 g二甲酚橙与99. 0 g硝酸钾晶体混合均匀，用柞在陶瓷器皿中研磨，

当颜色一致时认为混合均匀。

10. 17 乙二胺四乙酸二钠(Na, EDTA)标准滴定溶液仁c(Qo H� Nz认Na,·2H20)=0.05 mol/L]

10.17.1 配制:称取18. 6 g乙二胺四乙酸二钠，加水微热溶解，冷至室温，移人1 000 mL容量瓶中，用

水稀释至刻度，混匀。放置三天后标定。

10.17.2 标定:在。.25--1.625 g范围内称取三份金属锌()99.99%)(质量大小应与试料中锌的含量

相近，误差为士。. 000 1 g)，放在三个不同的300 ml锥形瓶中，记下质量71]�7)12 I M3，加人 15 mL水、

15 mL硝酸(3. 3),5 mL铁贮存溶液(3. 15)，锌溶解后煮沸，放出二氧化氮气体，冷却后以水稀释至

500 mL，以下按12. 3. 2̂-12. 3. 3条进行，记下消耗Nat EDTA标准滴定溶液的体积为V� V2 ,V,，计算

Na, EDTA标准滴定溶液对锌的滴定系数。对于每个烧杯适用于式(3)
                                      F}= m�/V�>n= 1一 3 ···················。··。。⋯⋯ (3)

式中:F- Na2 EDTA标准滴定溶液对锌的滴定系数，g/mL;

      V— 标定时消耗Na2 EDTA标准滴定溶液的体积，mL;

      。— 金属锌的质量，9

    平行标定三份，若F�F2,F 的变化范围超过0. 000 01 g/mL，则需重复标定，否则按式((4)计算平

均滴定系数:

                                        F = (F,+F,+ F�)/3 ························⋯⋯ (4)

11 试样

{{
样品应通过0. 100 mm孔筛。

样品预先在1050C士5℃烘 1h，置于干燥器中冷至室温。

12 分析步骤

12.1 试料

    称取2. 5 g士0. 000 1 g试料。

    独立地进行二次测定，取其平均值。

12.2 空白试验

    随同试料做空白试验。

12.3 测定

12.3.1将试料(12.1)置于300 mL细颈锥形瓶中，用20 mL水湿润，加2--3 mL液滇，在室温下反应

15 min，并不时地摇动，加人 15 mL硝酸，再放置15 min，将锥形瓶放人电炉盘上加热，煮沸赶走澳蒸

气，冷却后加100 mL水，加热煮沸，冷却。若试料溶解完全，将试液移人到500 mL容量瓶中，彻底清洗

锥形瓶，用水稀释至刻度;否则用中速滤纸将溶液过滤到500 mL容量瓶中，用水洗涤滤纸上的不溶物，

将过滤后的不溶物置于25 mL铂增祸中，然后放进800℃马弗炉中进行灰化，再加2 mL氢氟酸、5 mL



GB/T 8151. 1-2000

高氯酸，加热直至放出高氯酸浓烟，冷却，加25 ml水稀释，若出现硫酸铅沉淀物，需过滤，将滤液转移

到上述容量瓶中，清洗滤纸，滤液进容量瓶，然后用水稀释至刻度。

12.3.2 移取50. 00 mL溶液(12.3.1)至250 mL分液漏斗中，滴加氨水直至有少量浑浊产生，加人

5 mL稀盐酸(10. 9),50 mL掩蔽剂，充分混匀，再加人80 ml甲基异戊酮，然后振荡1 min，待物相分离，
缓慢地将下层液放人另一分液漏斗中，加人20 mL甲基异戊酮，进行第二次萃取，待物相分离，弃去水

相，合并两次有机相，放人500 mL烧杯中，分别向两个分液漏斗中加人1 mL稀盐酸(10.9)和70 ml乙

醇，彻底振荡后将两个漏斗中的液体放人上述烧杯中

12.3.3 依次加人10 ml氟化钠溶液、10 mL硫脉溶液、20 mL缓冲溶液、5 mL碘化钾溶液、。.1g二

甲酚橙，用Naz EDTA标准滴定溶液，滴定溶液颜色由红色变为黄色为终点，记下消耗的体积数V�

13 分析结果 的表述

按式(5)计算锌的百分含量:

Zn(%)一F(V4 -Vo) X 100 (5)
                                                                                        了n。

式中:F- Naz EDTA标准滴定溶液对锌的滴定系数，g/mL;

    V— 滴定试液时消耗Naz EDTA标准滴定溶液的体积，ml;

    Vo— 滴定空白试料时消耗Naz EDTA标准滴定溶液的体积，mL;

    ，。— 试料的质量，9。

    所 得结果表 示至二位小数 。

14 允许差

实验室间分析结果的差值应不大于式((6)所规定允许差尸:

                                  P= 2.8X(S,+ S,/2) (6)

式中:S,.=0.001 6u,.2 +0.053 9

      S,=0. 000 8u, z+0.038 2

(S,

(S

即不同实验室标准偏差);

即同一实验 室标准偏差);

“z=Cui+uz)/2   <ui_z即最终结果平均值)。


