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本标41适用丁铁矿石、铁精犷、浇括矿和球团To中锌量的ire定。测定范}V:

木标rIk遵}GF3]46了 7 s; }i冶金产岳化学分析方法标准叼巷别及一般规定》

方法提要

试样以故酸、硝酸. ,y,氟酸、硫酸分解，过滤;残(I以碱熔融。加氟化arJ I

二乙从 硫代氨基甲酸钠(铜试剂)进行沉淀分离。用甲基异丁勘同一硫氰酸祛

铁、铜、t .锰、let,福等元素分离。在有机相山加人!(2-毗咤属氮)一2
成红色络念物，在波长;1sn tit处，测其吸光度，借此测宁锌

氯化(3、氮氧化杯及

华取锌.使井r大量

秦酚 (P八N)与裸十

2 试剂

    木法所1!3水和各种溶液在粼备、r f-及使用时，均不能与橡胶肯等橡胶制品接触、
  2.1 无水碳酸钠o

  2.2 氯化铁

  2.3盐酸 (P1.1下)K ml)。

  2.4硝酸(Pl.429 ml)。
  2.5 断l酸 (]+1)

  2.6 硫酸 (]。:〔〕]})。

  2.7执氮酸 ( p1.1,g/,1,1)

  2.8氧氧化被 (/0.9og/ml)。

  2.， 无水乙醇

  2.10 甲基异丁基酮

  2.11 亚硝酸钠溶液 (2 0 })。

  2. 12 二乙基二硫代氨从甲酸钠 〔铜试钊)溶液 (I。):用时现配

  2.13硫氰酸馁溶液(1 mol八):3(l,9硫氰酸恢洛一l:了Om1水「h,移人12:5 n11分液漏 十!1,,每次以2、ml
甲基异丁基酮萃取辛有机相无红色，最后将水相以水稀释至400m1,混匀。
  2.14氯化钵溶液 (200-):称取61)K氯化按11l]水溶解并以水稀释至300m1 ,愁10" ! rn l此溶液加5m1
9,l ii( Fi?G WE 11T液 (2. 13)，每次以20 -1 FP基异丁基酮萃取至有机相无红色，弃}, 4f filL#I I

  2.15氟化钠饱和洛液:称取20 g:a}化钠于500 m1塑料杯」，，加900 ml热水，以塑半田·搅拌洁解，络
却后使川。

  2.16 硫氰酸铱洗液:取Goml氯化祛溶液 (2.14)、40 m1硫氰酸钱溶液(2.13)，加5 m I化毛内派
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和溶液 (2.15)以水稀释5'- 30111111,旷于塑料瓶iii,

  2.17     PAN [fl从异」大妇娴:称取!〕.591  (2毗U;偶氮)2蔡,, (PAN)溶J - 100-叫I基}T基
桐巾。

  2.18 对GPi )}}iWi溶液 ( Il. 05 )。

  2.19 乍辛标汀}溶液
  2.19.1 称取。.5000 9金属针 (99.91)丁12,50-1烧杯iii，加20-I盐酸(1+1)，加热溶解后，加5翻

硫MY(2.万)，加热熊发至日白烟，取!‘冷却，加少sir水溶解盐类，冷却至室温，移人抑)。耐容u瓶
士，川水稀释至刻度，混匀。此溶液l -l含500. t1 W 9 1'(
  2.19.2移取it). uu-1锌标冲溶液 (2.!”.L) ,苦干1000-I容量瓶中，川{水稀释至刻度，混匀。此溶

·夜I till含5.UUy锌〕

3 试样

:.;
一岭试F f-拉度应小于100 0-, (II!试样中结台水或易Y1化物质含最高时，

预干t?不影响试样组成Y应按GB

f丁门
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具丰:度应小于1B011mo
分析用预 卜燥试样的制

备》立井

4 分析步骤

  4.1 测定数量

    同一试样，在同一试=A空,应由同 一操作者在不同时间内进行2一4次测定。

  4.2试样量
    按表!称取仄样

ft 羞 试样i 力日人硫 lk ( 2. ;; ) 分取溶液 务 注

I I川 一。.川、 ”.肋。0 1 I0.日

>自06-0.15 一

卜一 — — 一 — 一 一 一~ 一 一

I

{
l

r 一 一 一一

一 3

}
            10 日

L

      — — 一 一1
                                                              一

)u. I岛一I 1.30

「-一一 一-

            0.101川 ·10.0

  .3U以{ (1. I次川 5U 以右白试液

  补至10.1

  4.3 空白试验

    随同试样做空自试验 〔但溶样时加2耐硫酸(2.5)冒烟，浸取的熔融物合并于主液后，在搅拌
I,-滴IT H} 0 (2.3) î1 t;气泡产生，再过4(2mla中和时，先用氢氧化i (2.8)中和至有氨味，再以
硫酸(2.5){，和至无氨味〕，所用试剂须取自同一试剂瓶。本方法使用的烧杯、容量瓶、分液漏斗等
玻璃器皿，均应不含锌。而且每次使用后都必须用浓硫酸清洗，再用水多次清洗，方可使用。

  4.4校正试验

    随同试样分析同类}a(指分析步骤FI1一致)的标准试样。
  4.5 测定

  4.5.1试样的分解
    将试样(4.2)置十聚四氟乙烯烧杯中，加15ml盐酸 (2.3)，低温加热15-in.加5m1硝酸( 2.4),
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再加热分解30-60min，取下，以少量水冲洗杯壁，加5 ml氢氟酸 (2.7)，不盖表皿，加热浓缩至
15ml左右，取下，按表1加硫酸 (2.5)，继续加热至冒浓厚白烟5一lomin，取下冷却，以少量水冲
洗杯壁 (控制在15m1左右)，力哄溶解可溶性盐类，取下冷却，以中速定量滤纸过滤于聚四氟乙烯烧
杯中，以少量水洗杯壁及滤纸6~7次，滤液作为主液保存。

    将残渣连同滤纸置于铂钳祸中灰化，在600℃左右灼烧约20min，加1.5g无水碳酸钠 (2.1)，在

950℃左右熔融5一lomin,稍冷，往铂增涡中加10 ml热水，低温加热溶解后将溶液倾入主液}!，残余
熔融物以少最盐酸溶解，以水冲洗人主液中。
  4.5.2 分离

  4.5.2.1溶液中加人盐酸 (2.3)至沉淀溶解，并过量1一2 ml,煮沸2min，除尽二氧化碳，浓缩
体积至15ml左右，取下冷却，以氢氧化被(2.8)中和至有稳定的氢氧化铁沉淀出现，再以硫酸(2.5)
中和至恰好溶解，并过量3滴，溶液力憾至近沸，加20m1氟化钠饱和溶液 (2.15),煮沸，取F冷却，

加49氯化钦(2.2)，搅拌至溶解后，加30m1氢氧化镶 (2.8)，搅匀，加loml铜试剂溶液(2.12)，
搅匀，冷至室温，移入100-1容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。静置30min以上，用中速滤纸干过滤
(如滤液浑浊应重新过滤)。

  4.5.2.2按表1分取溶液，置于塑料杯中，加2 ml亚硝酸钠溶液(2.11) , 2滴对硝基酚溶液

(2.18)，以硫酸(2.5)G}!和至无色，冷至室温，移人125ml分液漏斗中，以氢氧化̀g (2.8)中和至黄
色出现，111用硫酸 (2.6)调至恰好无色。

  4.5.2.3 加4ml硫氰酸镶溶液 (2.13)，混匀，加16m1甲基异丁基酮 (2.10)，振荡I min,分层后
弃去水相。

  4.5.3 测且

  4.5.3.1向有机相中加loml硫氰酸铁洗液(2.16)，振荡30S，分层后弃去水相，如上操作再洗1
次，将大部分水相放掉，放置5min，再慢慢地把水相放尽(此时有机相应恰好充满分液漏斗活塞于日，
用滤纸擦净漏>I预内的水滴。

  4.5.3.2将有机相放人已盛有4 ml无水乙醇(2.9)的25-1 1:燥容量瓶中，加O.lml氢氧仕旅(2.8),
混匀。立即加4,OmIPAN-甲基异丁基酮 (2.17)，用甲基异丁WHO (2.10)稀释至刻度，混匀。
    注:萃取后的有机相，必须在显色前才加人氢氧化锹 (2.8)。加人PAY一甲基异丁基酮 (2. 17)后，如浑Y}R,可

        滴加1一2滴氢氧化钱使溶液清亮。

  4.5.3.3           30min后，将部分溶液移人0.5cm比色皿中，以随同试样空白为参比，1一分光光度计波长
548 nm处，测量其吸光度，从工作曲线上查出相应的锌量。
    注:随同试样空白与工作曲线浓度为零的 一份溶液，两者吸光度之差 一般不应超过0.03,否则应查明原因，重新

          侧定。

  4.6工作曲线的绘制

    移取0.00,1.00,2.00, 3.00,4.00,5.00, 6.OOml锌标准溶液(2.19.2)，分别置j'7个分液漏斗「I'功
水至22m1,各加2m1熟化铱溶液 (2.14)、2 ml亚硝酸钠溶液 (2.11) ,2滴对硝基西珍溶液 (2.18),以

氢氧化铱 (2.8)中和至黄色，再以硫酸 (2.6)中和至恰好无色，以F按4.5.2.3一4.5.3.2进行。30
min后，将部分溶液移人0�5 cm比色皿中，以浓度为零的 一份溶液为参比，于分光光度讨一波长598 nm
处.侧录其吸光度，以锌量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制1:_作曲线。

5 分析结果的计算

5.1 按下式计算锌的百分含量:
7_ 。、_ 阴1·厂 ，_.、 。
p u t ; -o j 一— x nn x n

              爪·仁I x 100

式!}.:。— 从工作曲线上查得的锌虽,  I'4:



GB 6730_44一::I

m— 试样量，9;

V— 试液总体积，ml;
V,— 分取试液体积，ml;

K— 由公式K=
100

100一月所得的换算系数(如使用预干燥试样，则K= 1)，A是按GB6730.3

86《铁矿,fi化学分析方法 重量法测定分析试样中吸湿水量》测定得到的吸湿水质量百

分数。
  5.2 分札值的验收:

    当平行分析同类型标准试样所得的分析值与标准值之差不大于表2所列的允许差时，则试样分析
值有效，否则无效，应重新分析。分析值是否有效首先取决于平行分析的标准试样的分析值是否与标
准值一致。

    当所得试样的两个有效分析值之差，不大于表2所列允许差时，则可予以平均，计算为最终分析

结果。如几者之差大于允许差时，则应按附录A的规定，进行追加分析和数据处理。
  5.3 最终结果的计算:

    试样有效分析值的算术平均值为最终分析结果。平均值计算至小数第五位，并按数字修约规则的
规定修约至小数第三位。

6 允许差

表 2

锌 徽 标样允许差 试样允许差

0.010 - 0.050 1 0.004 0.00;

0.050一0.100 土0.008 0.010

'0.100 - 0.250                   士                  0.015

}
0.020

X0.250 - 0. 500 土 0.020 0.030
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    附 录 A

验收试样分析值程序
      (补充件)

附加说明:
本标准由中华人民共和国冶金工业部提出。

本标准由包头钢铁公司负责起草。

本标准由中国有色金属总公司广东地质研究所起草。
本标准主要起草人梁远柞。

*r即表2中所列允许差。


