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前  言

  YS/T569《铊化学分析方法》分为10个部分:
———第1部分:铜量的测定 铜试剂三氯甲烷萃取分光光度法;
———第2部分:铁量的测定 邻菲啰啉分光光度法;
———第3部分:汞量的测定 双硫腙四氯化碳萃取分光光度法;
———第4部分:锌量的测定 双硫腙苯萃取分光光度法;
———第5部分:镉量的测定 双硫腙苯萃取分光光度法;
———第6部分:铅量的测定 双硫腙苯萃取分光光度法;
———第7部分:铝量的测定 铬天青S分光光度法;
———第8部分:铟量的测定 结晶紫苯萃取分光光度法;
———第9部分:硅量的测定 硅钼蓝异戊醇萃取分光光度法;
———第10部分:铊量的测定 Na2EDTA滴定法。
本部分为YS/T569的第4部分。
本部分按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本部分代替YS/T569.4—2006《铊中锌量的测定(双硫腙苯萃取吸光光度法)》(原GB2592.4—1981)。

本部分与YS/T569.4—2006相比,主要有如下变动:
———对文本格式进行了修改;
———增加了试验报告要求。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC243)提出并归口。
本部分起草单位:株洲冶炼集团股份有限公司、湖南水口山有色金属集团有限公司、北京矿冶研究

总院、防城港出入境检验检疫局、湖南省有色地质勘查研究院。
本部分主要起草人:向德磊、姜晴、张东光、曾光明、罗永锋、史烨弘、冯先进、吕泽娥、阮贵武、

肖立青、谭丽娟。
本部分所代替标准的历次版本发布情况为:
———GB2592.4—1981、YS/T569.4—2006。
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铊化学分析方法
第4部分:锌量的测定

双硫腙苯萃取分光光度法

1 范围

YS/T569的本部分规定了铊中锌量的测定方法。
本部分适用于铊中锌量的测定。测定范围:0.0005%~0.015%。

2 方法提要

试料用硝酸溶解,在pH值为4.8~5.1的乙酸-乙酸钠介质中,锌与双硫腙生成的红色络合物可以

被苯萃取,过量的双硫腙可用稀硫化钠溶液洗涤除去,有机相于分光光度计波长540nm处测定其吸

光度。

3 试剂

3.1 硝酸(ρ=1.42g/mL),高纯。

3.2 盐酸 (ρ=1.19g/mL),高纯。

3.3 硫酸(ρ=1.84g/mL),高纯。

3.4 氨水(ρ=0.90g/mL),高纯。

3.5 过氧化氢(30%),优级纯。

3.6 异丙醚。

3.7 苯。

3.8 硫脲饱和溶液。

3.9 硫酸-硝酸混合酸(1+1)。

3.10 硝酸(1+1)。

3.11 盐酸(1+1)。

3.12 氨水(1+1)。

3.13 碘化钾溶液(200g/L):贮存于塑料瓶中。

3.14 硫代硫酸钠溶液(200g/L):称取20g硫代硫酸钠,溶解于水中,稀释至100mL,移入分液漏斗

中,用0.05g/L双硫腙四氯化碳溶液萃取,直至萃取后有机相呈绿色为止。用三氯甲烷振荡洗涤水相

至有机相不呈明显的绿色,再用10mL四氯化碳振荡洗涤1次,水相过滤于塑料瓶中。

3.15 乙酸-乙酸钠缓冲液(pH值为4.8~5.1):称取20g乙酸钠溶解于100mL水中,加入7mL冰乙

酸,加水稀释至200mL,按硫代硫酸钠(3.14)提纯方法提纯。

3.16 硫化钠溶液(0.4g/L):称取1g硫化钠,用水溶解并稀释至100mL。移取此溶液4mL,加入

96mL水,摇匀。用时现配。

3.17 溴酚蓝乙醇溶液(1g/L)。

3.18 双硫腙苯溶液(0.05g/L):称取0.25g经提纯的双硫腙,用100mL苯溶解,置于棕色瓶中,摇匀。
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