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召吞

矿 石 中 锌 的 快 速 格 合 滴 定

鞍山冶金地质勘探公司研究室 王 毓 去

格合滴定锌的方法
,

由于很多元素的干扰
,

目前

应用于矿石分析的还不多
。

常见的以甲醛取 代 锌一氰

化物的方法
,

大部分只适于成分较简单的合金测定
。

平垠亘等提出矿石分析先将硫酸拓分离完
,

再用氢氧

化鞍分离锌与氢氧化物
,

这样操作不但效率低并且容

易有吸附共沉淀等捐失
,

特别与锌性质相似的锡离子

很难分离
。

另外有文献介貂过采用色层及离子交换分

离
,

分离虽很彻底
,

但在 日常大批生产中应用不很方

便
。

本文针对矿物成分变化复杂的情况
,

提出一个利

用浓精溶液沉淀分离
,

拮合上硫腮分解均匀沉淀的方

案
,

达到了锌与大部分元素一次筒便分离
,

再以二甲

酚橙为指示剂
,

格合滴定
。

方法简单
、

快速井

能避免吸附揖失
,

准确度较高
。

方法适用于册
、

簇
、

铜矿及跌矿等多种矿石与矿物中含 锌 。 以上的

快速测定
。

试 验 部 分

一
、

试剂

标准溶 液 、 称 克乙二

胺四醋酸二纳溶于水井稀释至 升
。

氧化辫标准

溶液 。 称取在 ℃左右灼 烧 过 的分析

钝氧化锌 德 拭剂 。克
,

溶于尽量

少的盐酸中用水稀释至 升
。

的标定 取上述配制的锌标液 毫升
,

加 二 醋酸一醋酸绥援冲液 毫升
,

用 水稀释钓

毫升
,

加二甲酚橙指示剂 滴用

滴至钝黄色
。

二甲酚橙指示剂 称取 。

克二甲酚橙溶于水 加 毫升酒精
,

用水稀至 毫

升
。

明硝基酚指示剂 取 克简稍基酚溶

于 。毫升热水中
。

酷酸一醋酸敛援冲液

取 克醋酸鞍溶于水
,

加 毫升冰醋酸用水

稀释至 升
。

硫服 克硫脉溶于 毫

升水中
。

硫服一氢氧化敛洗液 毫升水中加

克硫服煮沸
,

加 毫升氢氧化按 比重 。 。 其

它 固体为氛化钠
、

氟化绥
、

磷酸氢二角
、

抗坏血酸
。

液体为硝酸 比重 盐酸 比重 氢氧化

敛 比重 过氧化氢
。

用 高 组 电 流 热 处 理 胡 粒 的
,

拭 验 精 果

为了提高切别粒的工作能力和减少其消耗
,

克里

沃罗格矿田地质托拉斯拭驭技术小粗使用了高频电流

应应加热淬火来处理纲粒
。

这种方法具有很多优点

温度增加速度快
,

精短处理过程
,

并改善了金相显微

粗敌
,

由于高频电流的性能保征了表面淬火
,

故提高

了铜粒的强度
。

装置见图 赊存室 中装入纲拉
,

翎粒从盼存室中被挽拌杆 法往管
,

管 樱过减速

器 由电动机 带动翅棘
。

锅粒由管 进人带中心杆

〔或没有杆 的感应圈 中
,

咸应圈速接到变频器

功上
。

纲粒加热之后
,

落到油槽里
,

油槽布置在有水

梳动的水槽中
。

纲粒在油槽中落到运输带 上
,

并被

带到桶 中
。

纲粒献骇是在班极磁铁 角岩中进行的
,

钻夫直径 毫米
,

棘数 搏 分
,

轴心压力 公

斤
。

拭墩拮果表明
,

用高频电流处理过了的铜粒与卡

迪耶夫斯基工厂和鼓托拉斯中央地质勘探队的纲粒比

埃埃了
一

厂厂

较
,

钻进机械速度相应提高 和
,

绷粒消耗减

少 一 ,

同时钻头磨捐降低
。

〔择自
“

苏联地质文摘
”

一 期 〕
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右

二
、

指示剂的选择

辞的格合滴定指示剂已有不少
,

一般情况选用二

甲酚橙效果最好
,

无输溶液温度高低
,

替可得到满意

的桔果及明显的格点突跃
,

但二甲酚橙与很多元素如

镍
、

抗
、

嫁
、

骗
、

汞等生成稳定有色格合物
,

少量这

些元素的共存将
“
阻塞

”

指示剂的变色
,

从而使锌的

拮果严重失真
。

采用 一 指示剂虽可以克服敲

项缺点
,

但献硫中系以硫脉分离部分伴生元素
,

而硫

服能与铜离子生成稳定格合物
,

用 一 井不合

适
。

另外其它指示剂如紫尿酸绥
,

站黑 多数应用于甲

醛取代锌一氰格离子的合金分析
,

因此就瀚中仍采用

二甲酚橙作指示剂
。

三 干扰离子的分离与掩蔽

锌与 生成中等稳定度的格合物
,

在弱酸

性溶液中除碱金属与碱土元素外
,

大部分金属离子均

能影响锌的格合滴定
,

因此如何消除干扰离子影响的

周题成为本法最重要的关键
。

辞的测定首先遇到拓的干扰
。

扮
,

锌常共存
,

一

般文献替将册以硫酸盐先分离
,

但硫酸拓沉淀速度很

慢
,

如果不测定册的含量
,

这样分离徒然增加分析的

时简
。

采用离子交换时简更慢
。

抬具两性用氨性分离

部分复溶
,

大量册的共存很难定量分离
,

献激中我们

发现硫服在热氨性溶液中能均匀分解出硫离子而使拓

成硫化茹沉淀其反应 式 为
‘ 十 会

‘

均匀沉淀可避免吸附与夹杂
,

硫服分解生成的硫

离子虽与硫化按作用一样
,

但加入硫化按由于硫离子

浓度过大
,

扮
、

斜都沉淀
,

而用硫崛其分解产生的硫离

子达不到能取代锌氨格离子的浓度
,

因此锌不沉淀而

硫化茹 足够沉淀完全
。

硫化扮的沉淀在氛化绥介质

中分离效果不佳
,

用钠盐能得到良好的枯果
。

另外硫

化给的沉淀如果单钝用氢氧化按热液洗滁又会部分复

溶
,

若在其中加入少量硫脉便可防止
。

在氨性介质中纲成兰色铜氨格离子
,

若无氧化性

物质如硝酸
、

过氧化氢等存在时
,

铜会被硫服还原为

低价而成硫化亚铜沉淀
。

二价编离子由于生成较稳定

氨格合物
,

不易为硫腮所沉淀
。

但滤液中由于还有部

分硫脉未被分解
,

在弱酸性中能与铜生成为稳定的硫

腮格合物
,

不干扰辞的滴定
。

大量绷的存在会生成白

色混浊物
,

虽不影响排的精果
,

但混淆滴定格点的观

察
,

如果在中和前加入少量抗坏血酸可以得到清晰的

滴定溶液
,

桔果更为满意
。

二价锰离子既不易生成硫化物沉淀
,

也不会生成

氢氧化物定量分离
,

但在碱性介质中有氧 化 剂 存 在

时
,

锰易被氧化成碱式氢氧化物分离
。

硫服会使碱式

盐逐渐还原
,

用浪水 、 氛酸钾氧化力较弱
,

效果不太

好
,

过硫酸按影响扮的分离
,

加少量过氧化氢对锰的

沉淀最好
,

锰含量高时为避免在煮沸过程中沉淀又逐

渐被硫脉还原而分介
,

最好在过滤前再补加少量过氧

化氢
。

辞与跌
,

数
,

路等元素分离一般是用氢氧化敛将

干扰元素成氢氧化物分离
,

为避免大量氢氧化物的夹

杂与吸附捐失
,

最好的方法是将溶液浓精至小体积
,

加入固体盐类后再加氢氧化鞍沉淀
,

几年来我卿铜
,

锌生产的碘量法一道采用蔽种分离方法效果良好
。

分

离中加钠盐比按盐介质好
,

大量的敛盐的存在对扮分

离不利
,

另外在按盐介质中锰不易沉淀完全
,

数
,

锰

的氢氧化物胶粘不易过滤
,

而用角盐介质不但沉淀疏

松且颗粒大易于过滤
。

按照上述拭蛾条件
,

在氛化钠介质中加氢氧化按

及硫胺
,

除了常兄元素沉淀分离外
,

其它大部分阳离

子也被沉淀分离
,

其中儡
,

汞
,

姻
,

蛇
,

豁
,

跟成硫化

物沉淀
,

锑
,

数
,

捉
,

担
,

豁
,

铭
,

稀土
,

辣
,

鳍
,

拨 , 敛成为氢氧化物沉淀
,

硒
,

啼
,

铂被硫服还原成

元素状态
。

熟
,

貌离子只部分生成硫化物沉淀
,

漏过

的姑定量被格合
,

貌慢慢与二甲酚橙生成稳定有色格

合物
,

而使指示剂变色失具
,

少量镍存在加完指示剂

焉上滴定
,

可克服上述缺点
。

大量姑
,

镍存在必须用
一亚硝基书

一茶酚沉淀分离
。

钒部分成氢氧化物沉淀
,

抹成嫁酸盐不沉淀
,

叙
,

探昔
“

封朋
” 二甲酚橙指示

剂滴定的变色
,

滴定溶液允爵共存 。微克
。

下表中

列出若千可能干扰锌格合滴定的阳离子分离情况
。

其

献瀚条件 取锌标准溶液 毫克
,

加不同量千扰离

子
,

加热蒸发近干
,

加 克氯化角
,

橙至砂糖状
,

加 毫升氢氧化敛 比重 。
,

毫升 过氧 化 氢
。 ,

毫升 硫腮
,

微沸 分钟
,

过滤完用

盐酸中和
,

加 二 醋酸一醋酸参援冲液及二甲

酚橙指示剂用 滴定

铝与锌具有相同的两性性质
,

分离中大部分铝进

入滤液
,

绍的影响通常以氟化物消除〔 〕
,

沉淀分离

中如有少量拓复溶或者沉淀不完全
,

滴定前加少量磷

酸盐将其沉淀不会影响锌的滴定
。

阴离子中
, ,

等
,

擎
, 。 , , ‘ ,

硫服等大量盐类存在
,

对锌的枯果拜无影响
,

但盐类

浓度太大易使二甲酚橙指示剂胳点变色不明显
,

滴定

前将溶液体积稍加稀释 豹 毫升 以上 可

增加指示剂变色的敏跳性
。

分析方法 称取 。 克献样
,

放 毫升烧杯中
,
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锌与千扰离子的分离 表

干 扰 离 子

、、 态 ⋯数 量

二 ⋯二

分离悄况
回收锌

,

编号

黑色毒

黑色杏

褐色毒

褐色毒

黄色杏

白色杏

滤液兰色

厅

硫服的洗液洗烧杯 次
,

沉淀 次
,

滤液加几

滴阴稍基酚指示剂
,

用 盐酸中和至无色
,

加

二 醋酸一酷酸敛援冲液 毫升
,

用水稀释体积钓

毫升
,

加因休氟化按豹 。 。克
,

掩拌溶

解
,

加 一 甲酚橙 滴
,

立即用 。 ‘或

滴至黄 色胳 点
。

毫升 。

毫克锌
。

分析桔果对比

分析桔果对比窦 窦

种矿
献样号叫川一川洲州引训州引引川引叫叫川

十

石

‘

万
一夕

‘

滤液黄色 极谱法 本法 偏差

相对
备 注

一自一自︸,上八目匕勺自尸弓,︺︸日︸

川腮脚︸脸
脉色杏

黑色杏

黄色咨

白色番

白色杏

稍有白色杏

黑色杏

加 黄色加
硫服成白色

铅矿管理样 上

铅矿管理样 中

铅矿管理样 下

矿矿始铁

格点不退

不分离直接滴

。

鲜合量少于

按枢对

视差群算

烧桔矿原

桔果是用亚跌

氰化 物 容 量

法
。

的的印
︸一工闷工,,︸︸上,工,,曰‘上一﹄曰上八占八乙︸

稍有黄色毒

稍有黑色杏

稍有黑色番

,’

岩 石

,,

铜 矿

,,

烧精矿

脸红桔果 窦

巧

密 碍 原拮果
,

勺自,工叮自‘上

注 将常兄的几种干扰元素混合按上表条件分离回收精

果列表如下

混合千扰离子分离 衷

测定桔果
,

相对改差
,

酬
·

⋯ 州嚼二
职黔⋯兰恤少吧
镖留犷⋯少二一
万
一

口霖次万新
·

⋯黑黑

卫墨巡丝些置

一
。

十

。

上山匕,‘住匕︺占八︸月口内

⋯⋯
口︸八曰︸从

︸二

川一
︺乃泞咬比内吮,,二石心︺

⋯⋯
八,八卜口八曰匕

引一

⋯
按照拟定的规程测定了若干矿种的辞 表

,

方法井握密嫣髓靓 表
,

从对照拮果可以看出本

法具有较高的准确度
。

加 毫升盐酸煮沸几分钟
,

加 毫升硝酸
,

继覆加

热蒸发至溶液体积为 毫升
,

加 克固体氯化钠
,

授至砂糖状
,

加 毫升浓氢氧化鼓 比重
,

毫升过氧化氢 及 毫升 的硫服溶液
,

盖上表皿微沸 分钟
,

取下用定性滤抵过滤 滤

抵先用洗液洗几次
,

用热的 的氢氧化敛加少量

结 论

本文提出锌的测定以浓精至小体积的溶液中
,

加

大量钠盐及氢氧化鞍并配合上硫服分介的均匀沉淀
,

即可将大量干扰离子以氢氧化物及硫化物状态很筒便

的一次分离
,

以二甲酚橙为指示剂
,

进行格合滴定
,

方法筒易
,

快速适于多种矿石中锌的侧定
。

分析枯果

樱与极糟法对照及密砺瀚征甚为满意
。


