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Molybdenum concentrates-Determination

              of rhenium content

主题 内容与适 用范围

本标准规定了钥精矿中锌含量的测定方法

本标准适用于铝精矿中锌含量的测定。测定范围:0.00100̂'0.2肠。

引用标准

GB 1. 4 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

GB 1467 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定
GB 7729 冶金产品化学分析 分光光度法通则

3 方法提要

    试料以过氧化钠熔融。水浸出。在pH12-13的溶液中，徕与四苯肿氯盐酸盐形成的过锌酸四苯肿

被三级甲烷萃取与铝分离。用6mol /L盐酸反萃取，二氯化锡还原，硫氰酸盐显色，被乙酸乙酷萃取，于

分光光度计波长430nm处，测其吸光度。

试剂

4门 过氧化钠。

4.2 酒石酸 。

4.3 三城甲烷。

4.4 乙Ili乙酷。

4,5 盐酸(p1. 19g/mL)。

4. 6 硫酸(1+1),

4. 7 盐酸(1+1),

4. 8氢氧化钠溶液(400g/L).
4.9硫袄酸钾溶液((35馆/L),
4. 10 二氯化锡溶液(200g/L):称取200g二氯化锡(SnCh·2H20)于烧杯中，加盐酸(4.7)溶解并稀释

至1000mL，用时现配。

4.11 乙二胺四乙酸二钠((EDTA)溶液((100g/L),
4.12 四苯肿氯盐酸盐溶液(10g/L).

4.13 四苯肿a盐酸盐洗液:于1000mL水中加入l OmL四苯肿氯盐酸盐溶液((4.12),SmL氢氧化钠溶

液(100g/L),混匀。
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4.14 乙醇溶液(2+9a).

4.15锌标准贮存溶液:称取0. 1000g金属锌粉(99. 99%以上)于150mL烧杯中，加20mL盐酸(4.7).
5mL硝酸((1+1)，加热至完全溶解，冷却至室温，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶
液lmL含100pg锌。

4.16 锌标准溶液:移取20. OOmL锌标准贮存溶液((4.15)于500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

此溶液1mL含4pg徕。

4.17 间苯二酚品黄指示剂(lg/L),

仪器

分光光度计 。

试样

6.1试样应预先脱去油和水分，其粒度应小于。. 090mm.
6.2 试样应在10。一105'C烘1h后，置于干燥器中，冷却至室温。

分析步骤

了.1 试料

    按表1称取试样，精确至。. OOOlg.
    独立进行两次测定，取其平均值。

表 1

锌 含 量 ，% 试 样 量，9

0. 0010- 0. 0100 1.0000

> 0. 010--0. 050 0.5000

> 0. 050- 0. 200 0.2000

7.2 空白试验

    随同试料做空白试验。

7.3 测定

7.3.1 将试料(7-1)置于预先盛有5~  6g过氧化钠的40mL铁柑祸中，混匀后，再用约2g覆盖。于

700 C高温炉中熔融 4̂-5min取出稍冷，用水浸除柑祸外层氧化物，再置于盛有50mL乙醇溶液(4.14)

的400mL烧杯中，浸出熔融物，用水洗净柑祸。溶液冷却后，移入100mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混

匀。干过滤，按表2移取溶液于150mL烧杯中，加水稀释至体积约25mL,

                                                  表 2

锌 含 量 ，% 移取溶液体积,.L

0. 0010̂ 0. 0100 20.00

> 0. 010̂ -0. 100 10.00

>0. 100-0. 200 5.00

7.3.2 加人2mLEDTA溶液(4.11)，约。. 3g酒石酸(4.2),摇动使之溶解。加入2滴间苯二酚品黄指

示剂((4.17)，用硫酸(4.6),氢氧化钠溶液(4.8)调至溶液呈橙色，加人1. OmL四苯肿氯盐酸盐溶液

(4.12)，移入125mL分液漏斗中，加入8. OmL三氯甲烷(4.3)加塞振荡lmin,静置分层，将有机相移入
另一分液漏斗中。再向水相加入8. OmL三氯甲烷((4-3)重复萃取，合并有机相，并用l OmL四苯肿氯盐

酸盐洗液((4.13)振荡洗涤有机相两次，静置分层，弃去水相。
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7.3. 3 向有机相加入5mL盐酸((4-7)，加塞振荡lmin。将有机相与水相一并移入150mL烧杯中，用少

量盐酸((4.7)洗净分液漏斗，将烧杯置于约80℃的水浴上，驱尽三氯甲烷，取下冷却至室温。用盐酸

(4-7)将溶液移人25mL具塞比色管中。并用盐酸(4-7)稀释体积至15mL,

7-3-4 向溶液中加入1. OmL硫氰酸钾溶液((4-9)混匀。加人1. OmL二氯化锡溶液((4.10)，混匀静置

20min，加入S. OOmL乙酸乙醋(4-4)，振荡30s，取下，静置分层。
7.3. 5 用干燥吸管移取部分有机相于lcm比色皿中，以乙酸乙$o'(4.4)为参比，于分光光度计波长

430nm处，测量其吸光度。

7.3.6 减去随同试料的空白溶液吸光度，从工作曲线上查出相应的锌量。

了.4 工作曲线的绘制

    移取0, 1. 00, 2. 00,3. 00,4. 00,5. OOmL锌标准溶液(4.16),置于一组25mL具塞比色管中，加入与
移取锌标准溶液等体积的盐酸((4.5)，再用盐酸((4-7)稀释体积至15. OmL。以下按7.3.4条进行，与试

料测定相同的条件，以试剂空白溶液为参比，测量其吸光度。减去试剂空白的吸光度后，以锌量为横坐

标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

分析结果的表述

    按下式计算锌的百分含量:

                                  Re(%)=

式中:m,— 从工作曲线上查得的徕量+K8;

      Vo— 溶液总体积，mL;

    V,— 移取溶液体积,mL;

    。。— 试料的质量，9。

m, )<Vo X 10-̀

    mo X V,
X 100

    分析结果应表示至小数第三位，小于。01%时，应表示至小数第四位。

9 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表3所列的允许差。

                                            表 3

锌 含 量 允 许 差

0. 0010 -̂0. 0020 0.0005

> 0. 0020-0. 0040 0.0008

> 0. 0040̂ -0. 0080 0.0016

> 0. 0080- 0. 0160 0.0030

>0. 016-0. 030 0.005

>0. 030-0. 060 0.010

>0. 060-0. 120 0.020

> 0. 120--0. 200 0.030
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