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前 言

统一和规范粗银的化学分析方法，对白银的生产、购销是一件十分重要的事情。多年来，由于没有做
这项工作，给白银冶炼事业造成了许多困难。
根据国家技术监督局 １９９７年制定国家标准项目计划，在广泛查阅国内外资料、总结历年来粗银生

产和验收实践的基础上，通过筛选和实验，确定了分析方法和各项工艺条件。按照科学、先进、实用的要
求制定了本标准。
国内外中央银行普遍采用氯化钠滴定法测定和验收银原料，在使用简易方法对样品中的银含量进

行预测之后，使用该方法可以对样品中的银进行更加准确的测定。本标准的实施，将促进我国白银生产
的健康发展，是金银冶炼事业的一项重要科技进步。
本标准由中国人民银行印制总公司和国家经贸委黄金管理局共同提出。
本标准由全国金融标准化技术委员会印制分技术委员会归口。
本标准起草单位：成都印钞公司、沈阳造币厂、长春黄金研究院、上海造币厂。
本标准主要起草人：王自森、林乐琴、张焕文、鲍珠玲、杨晓东、王德雨、张勃。
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国家质量技术监督局┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了粗银（矿银、冶炼初级银产品、回收银）中银含量的仲裁分析方法。
本标准适用于粗银和银合金中银含量的测定。测定范围：３０％～９９９％。

 定义

本标准采用下列定义。
 纯银标样
片状的精炼纯银，银含量大于 ９９９５％，化学成分采用国家标准化学分析方法确定，或采用准确度、

精密度与国家标准相近的化学分析方法确定。
 正间滴定和负间滴定
使用稀氯化钠标准溶液滴定样品溶液时，称正间滴定，滴定毫升数用“＋”号标明。使用银标准溶液

滴定样品溶液时，称负间滴定，滴定毫升数用“－”号标明。

 银含量的预测定

 方法原理
方法基于在硝酸介质中，银离子（Ａｇ＋）比铁离子（Ｆｅ３＋）对硫氰酸根有更大的亲和力，当银离子完全

以硫氰酸盐沉淀后，铁离子才能与硫氰酸根反应生成特有的杏红色硫氰酸铁络合物，即为终点，根据消
耗的标准硫氰酸钾毫升数计算银的含量。
 试剂和材料

 硝酸：犱＝１．４２ｇ燉ｍＬ，分析纯。
 硝酸：１＋１，分析纯。
 硫酸铁铵溶液：在饱和的硫酸铁铵（分析纯）溶液中，加入硝酸（３２１）至溶液呈清澈的暗黄色为
止。
 硫氰酸钾标准溶液：称取 １０ｇ硫氰酸钾（分析纯）溶于水中，稀释至 １０００ｍＬ。
 纯银标样：银含量大于 ９９９５％的片状精炼纯银。
 分析步骤

 待测试样
称取试样５００ｍｇ于３００ｍＬ三角瓶中（每批试样带两个纯银标样作为标准）。用硝酸（３２２）１０ｍＬ

溶解，赶尽氮的氧化物，冷却后加水 ５０ｍＬ。
 滴定
加入 １ｍＬ饱和硫酸铁铵溶液，用硫氰酸钾标准溶液（对于含银量 ３０％～４０％的样品，要将硫氰酸

钾标准溶液稀释一倍后滴定）滴定至溶液呈杏红色为终点。
 计算

１



银的百分含量按式（１）计算：

Ａｇ（％）＝ 牔１爼２

牔２爼１
× １００ …………………………………（１）

式中：牔１——标准样品中的银的质量，ｍｇ；
牔２——样品的质量，ｍｇ；

爼１——滴定标准银时所消耗的硫氰酸钾标准溶液体积，ｍＬ；

爼２——滴定试样所消耗的硫氰酸钾标准溶液体积，ｍＬ。
注：可以使用其他简易分析方法进行银含量的预测定，如火试金法、能谱测定等。

 银含量的测定

 方法原理
本方法是以取样时使银含量在预定的范围内（１００ｇ±００１ｇ）为基础的。在硝酸介质中，定量加入

标准氯化钠溶液使大部分银生成氯化银沉淀，经振荡澄清后，溶液中残留的银离子（或过量的氯离子）用
稀标准氯化钠溶液（或银标准溶液）滴定，至不再形成氯化银浊度为终点。
 器械及试剂

 试银瓶：容量 ２００ｍＬ，犗６０ｍｍ，圆柱形玻璃瓶，带橡胶塞。
 标准移液管：１００ｍＬ±０２ｍＬ，上下口为锥形。
 标准移液管：５０ｍＬ±０２ｍＬ，上下口为锥形。
 振荡机：每分钟往复 １５０～１８０次，起落距离约 １０ｃｍ。
 硝酸：（１＋１），分析纯。
 纯银标样：银含量大于 ９９９５％的片状精炼纯银。
 银标准溶液：称取质量相当于 １００００ｇ银的纯银标样（４２６），加硝酸（４２５）１０ｍＬ溶解，冷
后稀至 １０００ｍＬ，此溶液银浓度为 １ｍｇ燉ｍＬ。
 稀氯化钠标准溶液：称取 ０５４２０ｇ干燥后的氯化钠（分析纯）溶于 １０００ｍＬ容量瓶中，并稀至
刻度。
 饱和氯化钠溶液：将氯化钠（化学纯）放入煮沸后的水中，充分搅拌使其溶解至饱和，冷却至室温
后取上清饱和溶液使用。
 氯化钠标准溶液（浓）：在 ２０Ｌ玻璃下口瓶中加入 １８Ｌ水及 ３１０５ｍＬ饱和氯化钠溶液

（４２９），混匀，静置 ４ｈ后校正。
校正：准确称取纯银标样（４２６）１００１０ｇ，放入试银瓶中，加入硝酸（４２５）１０ｍＬ溶解，冷却至

室温后用标准移液管加入 １００ｍＬ待校正的氯化钠标准溶液（浓），振荡 ３ｍｉｎ，按分析步骤用稀氯化钠
标准溶液（４２８）滴定至终点。氯化钠标准溶液（浓）的正确浓度为１００ｍＬ可沉淀１ｇ银，若在校正滴定
中，纯银标样的含银量为 ９９９９％，则 １００１０ｇ纯银标样中应含银 １００１ｇ，如果氯化钠标准溶液（浓）
配制正确，则 １００ｍＬ氯化钠标准溶液（浓）将使 １００ｇ银沉淀，振荡后溶液中尚残留 １ｍｇ银，其滴定终
点应为＋１。滴定结果如超过＋１，则氯化钠溶液浓度不足，在超过数量不多时，（如滴定为 ２，则超过

１ｍＬ）可不调节，计算时加以补正即可。若超过 １５ｍＬ，则按式（２）补加饱和氯化钠溶液：
爛＝ （爜－ 牓）× ０３１０５ …………………………………（２）

式中：爛——应补加饱和氯化钠溶液的毫升数；
爜——滴定所消耗的稀氯化钠标准溶液毫升数；
牓——标准银的正确滴定毫升数（当标准银含量为９９９５％时，此数应为０５）。校正滴定结果毫升
数为 ０或 １燉４，也不必调正，如果为－１燉２以上，则按式（３）补加水：

爾 ＝ （爜＋ 牓）× １８ ……………………………………（３）
式中：爾——应补加水量毫升数；
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爜——滴定所消耗的银标准溶液毫升数；
牓——标准银的正确滴定毫升数（当标准银含量为 ９９９５％时，此数应为 ０５）。
校正后应将溶液混匀，静置 ４ｈ后使用。如果校正数超过±３ｍＬ者，在校正后应混匀，静置 ４ｈ后

再校正一次。
 氟化氨：分析纯。
 分析步骤

 根据样品的银含量预测值，计算称取含有 １００ｇ±００１ｇ银的样品于试银瓶中，加 １０ｍＬ～
１５ｍＬ硝酸（４２５），低温加热溶解、冷却。
 用标准移液管加入 １００ｍＬ氯化钠标准溶液（浓）（４２１０），在振荡机上振荡 ３ｍｉｎ，待氯化银沉
降瓶底后进行滴定。当氯化银沉降后溶液仍然混浊，说明存在锡离子干扰，应重新取样，加入 ３００ｍｇ氟
化铵（４２１１）后溶样测定。
 滴定

 将震荡后之溶液沿瓶壁加入 １ｍＬ稀氯化钠标准溶液，轻轻摇动液面，若有混浊产生，则为正
间滴定，否则为负间滴定。
 如果是正间滴定，而且氯化银混浊发生很快，浊度较深，加入 １ｍＬ稀氯化钠标准溶液，如还
有氯化银混浊产生，表示未到终点，应继续滴定至不再产生氯化银混浊为终点。若溶液中含银量较多，滴
定到不能再看出所产生的氯化银为止（一般不超过 ６ｍＬ），记录滴定数，振荡后再进行滴定。当在清澈溶
液中加入 １ｍＬ稀氯化钠标准溶液，在轻轻摇动后，氯化银产生缓慢，说明已达到终点，根据目测混浊度
确定终点毫升数为 １燉４、１燉２、３燉４或 １。记录全部滴定毫升数，不足 １燉４者不记。
 如果最初加入 １ｍＬ稀标准氯化钠溶液后，溶液上层无氯化银混浊产生，表明为负间滴定。将
溶液混和均匀后，用银标准溶液（４２７）按上述方法进行滴定至终点，滴定毫升数为负值，记录的滴定毫
升数应扣除最初加入的 １ｍＬ稀氯化钠标准溶液。
 每批试样应带两个纯银标样作为标准，对氯化钠标准溶液（浓）（４２１０）进行校正。标准样品
的所需正确滴定毫升数与标准样品实际滴定毫升数之差为对试样滴定数的校正值。
 计算
按式（４）计算银的百分含量：

Ａｇ（％）＝ １０００＋ 爼３＋ 爼４

牔 × １００………………………………（４）

式中：１０００——１００ｍＬ氯化钠标准溶液（浓）沉淀银的质量毫克数；
爼３——试样滴定数（正或负毫升数）；

爼４——校正值（正或负毫升数）；

牔——试样质量毫克数。
注

１ 在滴定中，若所消耗的标准溶液体积超过 ６ｍＬ，应改变试样称取量，重新进行测定。

２ 对于银含量低于 ５０％的样品，应将含银量配重 ５００ｍｇ，用 ５０ｍＬ移液管加入标准氯化钠溶液（浓）（４２１０），加

水 ５０ｍＬ，按上面同操作完成滴定，计算时将上式中的 １０００改为 ５００。

 允许差

实验室之间的分析结果的差值应不大于表 １所列允许差。
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表 １ ％

银 含 量 允 许 差

３０００～９０００ ０１５

＞９０００～９９９０ ０１０
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