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[bookmark: BKQY]前  言
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件是为YS/T 240《铋精矿化学分析方法》的第510部分。 YS/T 240已经发布了以下部分：
——第1部分：铋含量的测定 Na2EDTA滴定法；
——第2部分：铅含量的测定 Na2EDTA滴定法和火焰原子吸收光谱法； 
——第3部分：二氧化硅含量的测定 硅蓝分光光度法和重量法；
——第4部分：三氧化钨含量的测定 硫氰酸盐分光光度法；
——第5部分：钼含量的测定 硫氰酸盐分光光度法；
——第6部分：铁含量的测定 重铬酸钾滴定法；
——第7部分：硫含量的测定 燃烧-中和滴定法；
——第8部分：砷含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法和DDTC-Ag 分光光度法；
——第9部分：铜含量的测定 碘量法和火焰原子吸收光谱法；
[bookmark: OLE_LINK5]——第10部分：三氧化二铝含量的测定 铬天青S光度法和Na2EDTA滴定法；
——第11部分：银含量的测定 火焰原子吸收光谱法。
本文件代替YS/T 240.7-2007《铋精矿化学分析方法 钼含量的测定 硫氰酸盐分光光度法》。与YS/T240.7-2007相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
a) 改变更改了样品的称样量，将XXXXX更改为XXXXXXX由原方法的固定称样改为分段称样。（见X.X，2007年版的X.X）；
b) 增加了显色之前用酚酞和硫酸进行调节酸度的过程。。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利，。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。
[bookmark: _GoBack]本文件起草单位：湖南有色金属研究院有限责任公司、长沙矿冶院检测技术有限责任公司、国标（北京）检验认证有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、郴州市产商品质量监督检验所、广东省先导稀材股份有限公司、广西分析测试研究中心、赣州有色冶金研究所有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、大冶有色设计研究院有限公司。
本文件主要起草人：
本部分所代替标准的历次版本发布情况为：
——1982年首次发布为GB/T 3258.10-1982；
——1994年为第一次修订为YS/T 240.7-1994；
——2007年为第一二次修订；
——本次为第三次修订。







引  言

铋在自然界中主要以硫化物的辉铋矿(Bi2S3)和氧化物氧化铋(Bi2O3)形式存在。中国铋资源储量居世界首位，中国的产量超过10,,000吨，占全球产量70%以上。铋主要用于制造易熔合金，最常用的是铋同铅、锡、锑、铟等金属组成的合金，是生产新型材料的重要原料。铋精矿是富集后得到的含量较高的产品，是冶炼金属铋的重要原料，此次铋精矿化学分析方法YS/T XXX的修订旨在通过实验研究建立一套满足产品需求的、完整的、切实可行的铋化学分析方法标准，拟由以下11部分组成。
——第1部分：铋含量的测定 Na2EDTA滴定法；
——第2部分：铅含量的测定 Na2EDTA滴定法和火焰原子吸收光谱法； 
——第3部分：二氧化硅含量的测定 硅蓝分光光度法和重量法；
——第4部分：三氧化钨含量的测定 硫氰酸盐分光光度法；
——第5部分：钼含量的测定 硫氰酸盐分光光度法；
——第6部分：铁含量的测定 重铬酸钾滴定法；
——第7部分：硫含量的测定 燃烧-中和滴定法；
——第8部分：砷含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法和DDTC-Ag 分光光度法；
——第9部分：铜含量的测定 碘量法和火焰原子吸收光谱法；
——第10部分：三氧化二铝含量的测定 铬天青S光度法和Na2EDTA滴定法；
——第11部分：银含量的测定 火焰原子吸收光谱法。
本文件提供了一套科学、准确、快速、适用的测定铋精矿中钼含量的分析检测方法，满足市场上铋精矿产品的质检要求，为铋生产和贸易提供技术支撑。
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铋精矿化学分析方法
 第7部分：钼硫含量的测定 硫氰酸盐分光光度法燃烧中和滴定法
范围
本文件规定了铋精矿中钼硫的测定方法。
本文件适用于铋精矿中钼硫含量的测定，测定范围为: 0.0210.00%～940.00%。
规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款，其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包含所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6682 　分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170 　数值修约规则与极限数值的表示和判定
术语及定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
原理
试料以碳酸钠-过氧化钠熔融，用水浸出后过滤，使钼与大部分的铋、铁、铜 、铅、锌、银和钙等元素分离。在硫酸溶液中，以草酸络合钨，以铜盐为催化剂用硫脲将钼还原为五价，与硫氰酸盐生成橙红色络合物，于分光光度计波长455nm处测量其吸光度。试样在高温管式电炉中燃烧生成硫的氧化物，经过氧化氢溶液吸收并氧化成硫酸，以甲基红-次甲基蓝为指示剂，用氢氧化钠溶液滴定至溶液由紫色变为绿色为终点，由消耗的氢氧化钠标准溶液的量计算出样品中的硫含量。
试剂和材料
除非另有说明，仅使用分析纯试剂和相当纯度的水（和符合GB/T 6682规定的二级水？）。
5.1变色硅胶
5.1  水，GB/T 6682，二级。
5.2  硫酸（1+1）。
5.3  硫酸（18＋82）。
5.4  酚酞溶液(0.5g/L)。
5.5  氢氧化钠溶液（200g/L）
5.6  氢氧化钠溶液（20g/L。
5.7  无水碳酸钠。
5.8  过氧化钠。
5.9  硫酸联氨。
5.10  硫酸 硫酸铜-草酸混合液：称取0.2g硫酸铜，2g草酸溶解于1L硫酸（18＋82）中，混匀。
5.11  硫脲-硫氰酸钾混合液：称取70g硫脲溶于600mL水中，加400g硫氰酸钾溶解完全后用水和释至1L。
5.12  氢氧化钠溶液（200g/L）：称取20 g氢氧化钠定容溶于100 mL容量瓶中，用水稀释至100 mL，混匀。
5.13  氢氧化钠溶液（20g/L）：称取2 g氢氧化钠定容溶于100 mL容量瓶中，用水稀释至100 mL，混匀。
5.14  钼标准贮存溶液：称取1.5003 g预先在500℃马弗炉中灼烧20min 于干燥器中冷却至室温的二氧化钼（质量分数≥99.99%）于250mL烧杯中，加入20 mL氢氧化钠溶液（5.12），加热溶解，冷却后移入1L 容量瓶中，用氢氧化钠溶液（5.13）稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含钼1mg。
5.15  钼标准溶液：移取50.00mL钼标准贮存溶液（5.14）于1L容量瓶中，用氢氧化钠溶液（5.13）释至刻度，混匀。此溶液1mL含钼50μg。

5.2氢氧化钠
5.3氧化铜
硫酸（ρ=1.84g/mL）。


5.3  高锰酸钾—氢氧化钠溶液：称取3.0g高锰酸钾溶于100ml水中，加入10g氢氧化钠(3.1)，溶解，装入洗气瓶中。
5.4 混合指示剂：次甲基蓝溶液（1.6g/L）和甲基红乙醇溶液（1.2g/L），使用前按等体积混合。
5.5 过氧化氢吸收液：1+19，限一周内使用。
5.7 硫酸铅基准试剂
  称取20g铅(≥99.99%)于500ml的烧杯中，加入30ml硝酸(1+3)溶解，待反应完全后过滤除去悬浮物，加入20ml硫酸(1+1)，沉降2h后用中速定量滤纸过滤，用蒸馏水洗至中性，在烘箱内烘干，放到瓷坩埚中，于马弗炉780℃灼烧1h，取出稍冷放入干燥器中。待室温后取出放人研钵中研磨，再放人马弗炉780℃灼烧1h，取出，放入干燥器冷却，备用。
（也可以采用4N硫酸铅，经780℃灼烧1h放入干燥器中冷却，备用。）
5.8 氢氧化钠标准滴定溶液（约0.075mol/L）。
5.8.1  配制：取3.0g氢氧化钠(5.2)放入1L的塑料筒中，用煮沸并冷却的蒸馏水溶解完全，定容至1L，混匀。
5.8.2  标定：准确称取0.4g硫酸铅基准试剂(5.7)于瓷舟中，按分析方法同时进行标定，记录消耗氢氧化钠的体积。
    按式(1)计算氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定系数：

………………………………………（1）
式中：
F—氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定系数，g/ml；
          m—称取硫酸铅的质量，g；
          Vl—标定时所消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ml；
          Vo—标定时滴定空白试验溶液所消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ml；
    0.1057—硫酸铅转化为硫的系数。
  取三份标定结果的平均值为滴定系数，三次标定结果的极差值应不大于0.000010g/ml。否则，重新标定。


5.8瓷舟 77mm或88mm
6 仪器
分光光度计。
6.1 高温管式电炉：最高温度1350℃，常用温度1250℃。
6.2硫测定装置（见附件B）。


7  试样样品
7.1  样品应通过0.100 mm孔筛。
7.2  样品预先在105℃±5℃烘1h，置于干燥器中冷至室温。

8 试验.分析步骤
8.1试料
按表1称取试样，精确至0.0001g。
表 1
	钼的质量分数/%
	试料量/g
	定容体积/mL
	分取试液体积/mL

	0.02~0.50
	0.50
	100
	10

	＞0.50~2.00
	0.25
	200
	10

	＞2.00～9.00
	0.25
	200
	2


称取0.100g样品，精确至0.0001g，均匀平铺于瓷舟中，在样品表面均匀的覆盖少量（不大于0.3g）氧化铜。
8.2平行试验
独立地进行两次测定，取其平均值。
8.3空白试验
随同试料做空白试验。

8.4 测定前准备
8.4.1 接通电源，分2～3次逐渐加大电流升温至1250℃。
8.4.2  将瓷管移至炉膛中间灼烧至各部分至无气体逸出，按规定位置固定。
8.4.3  在150ml的吸收管内各加入30ml的过氧化氢吸收液，接好全部装置后在通气的条件下，检查装置的气密性(当关闭进气端时吸收瓶内应无气泡产生)，如发现漏气，必须调至不漏气为止。

8.45测定
8.45.1 将试料（8.1）置于30ml．铁坩埚中，加入2g无水碳酸钠（5.7）、4g过氧化钠（5.8），用玻棒搅匀，并以小片滤纸擦净玻璃棒，滤纸投入铁坩埚。然后置于750℃马弗炉中熔融5min～10mir至桃红色，取出冷却。
向硫测定装置中各加入约30ml过氧化氢吸收液（5.5）(浸没吸收管2/3），塞紧胶塞。打开真空泵，用氢氧化钠标准滴定溶液（5.8）滴定至过氧化氢吸收液由蓝紫色刚好变为绿色。
8.45.2 将坩埚与熔融物一并移入预先盛有60mL温水的250mL塑料杯中，立即盖好表面皿。块完全浸出后加入0.2g硫酸联氨（5.9），搅拌均匀，用水洗净表面皿，洗出坩埚，冷却。
将试料(7.1)用镍铬丝钩将盛有试料的燃烧瓷舟迅速推人锥形瓷管的温度最高处，立即塞紧胶塞，打开真空泵，调整好氧气的流量在0.8～1.5L/min之间，吸收5min后，用氢氧化钠标准滴定溶液（5.8）滴定至过氧化氢吸收液由蓝紫色刚好变为绿色。
8.45.3将试液移入表1相应的容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，用滤纸干过滤。2加大空气的流量至1.5～2.0L/min，冲洗管路，如吸收液变为蓝紫色，继续滴定至过氧化氢吸收液（5.5）呈稳定绿色为终点，否则重复此操作直至吸收液不褪色为止（保持1min不褪色）。
8.4.4按表1分取试液于50mL容量瓶中，用水补至15mL，加入1d酚酞溶液(5.4),用硫酸（5.3)滴加至红色消失，加入30mL硫酸-硫酸铜-草酸混合液（5.10）．混匀，再加3.0mL硫脲-硫氰酸钾混合液（5.11），用水稀释至刻度，混匀后放置30min。
8.4.5将部分溶液移入1cm比色皿中，以随同试料的空白溶液为参比，于分光光度计波长455测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的钼量。
注：测定前瓷管须在1200～1250℃充分灼烧，并预烧2～3个废样后方可进行测试。
8.5 标准曲线的配制
8.5.1移取0mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL、5.00mL钼标准溶液（5.15）于一组50mL容量瓶中，用水补至15mL，以下按8.4.4步骤进行。
8.5.2 移取部分系列标准溶液（8.5.1）于1 cm比色皿中，于分光光度计波长455 nm处，以试剂空折为参比，测量其吸光度，以钼的质量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线
9  分析结果的表述试验数据处理
    按公式(12)计算钼硫的百分含量质量分数ws：


………………………………（1）………………………………（2）
式中：
m1—从标准曲线查得钼的质量，单位为微克（μg）；
V0—试液总体积，单位为毫升（mL）；
    m0—试料的质量，单位为克（g）；
V1—分取试液体积，单位为毫升（mL）。
计算结果表示到小数点后两位，数值修约按GB/T 8170的规定执行。
F—氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定系数，g/ml；
          V2—测定时滴定试料溶液消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ml；
          Vo—测定时滴定空白试验溶液消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ml；
          m0—试料的质量，g。
    计算结果表示到小数点后两位。计算结果保留二位小数。
10精密度
10.1重复性限
精密度数据是在2023年由11家实验室对钼含量7个不同水平样品进行共同试验确定的。每个水平的硫含量在重复性条件下有的实验室独立测定7次～11次，测量的原始数据见表A.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表3数据采用线性内插法或外延法求得。
表3 重复性限
	ws/%
	12.15 
	20.04
	23.04
	27.68
	33.46
	
	

	rs/%
	0.28 
	0.30
	0.33
	0.41
	0.43
	
	


10.2再现性限
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R）	，超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法或外延法求得。



表4再现性限
	ws/%
	12.15 
	20.04
	23.04
	27.68
	33.46
	
	

	Rs/%
	0.36 
	0.38
	0.42
	0.51
	0.59
	
	


11试验报告
试验报告所包括以下内容：
——试验对象；
——本文件编号；
——分析结果及其表示；
——与基本分析步骤的差异；
——测定中观察到的异常现象；
——试验日期。




































附 录 A
（资料性）
硫氰酸盐分光光度法燃烧中和滴定法精密度试验原始数据
方法2的精密度数据是在2023年由101家试验室对铋和砷铋精矿含钼硫量的75个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的硫量在重复性条件下独立测定7次～11次。测量原始数据见表5A.1：
	表5：A.1  燃烧中和滴定法测定硫量精密度试验原始数据
	实验室
	01#
	12#
	23#
	34#
	45#
	5#
	6#

	实验室1
	0.03111.97
	0.49220.18
	1.3422.99
	2.3027.92
	3.9833.61
	5.84
	7.36

	
	0.03012.18
	0.49820.31
	1.3623.06
	2.2727.63
	3.9633.47
	5.88
	7.34

	
	0.03212.02
	0.51020.01
	1.3522.92
	2.2727.82
	3.9633.45
	6.01
	7.35

	
	0.02912.23
	0.51220.22
	1.3323.02
	2.2927.59
	3.9333.54
	5.87
	7.32

	
	0.03312.16
	0.50320.26
	1.3523.19
	2.2827.62
	3.9433.36
	5.88
	7.30

	
	0.03212.22
	0.50620.08
	1.3623.11
	2.2927.58
	3.9633.55
	5.89
	7.30

	
	0.03211.99
	0.51420.21
	1.3423.27
	2.3027.58
	3.9533.61
	6.02
	7.31

	
	0.03112.01
	0.51220.14
	1.3322.97
	2.2627.89
	3.9333.51
	5.85
	7.30

	
	0.03312.08
	0.50820.1
	1.3423.17
	2.2727.92
	3.9433.45
	5.86
	7.36

	
	0.02812.19
	0.49520
	1.3623.18
	2.2827.79
	3.9633.78
	5.84
	7.31

	
	0.03211.99
	0.50120.11
	1.3523.19
	2.3027.87
	3.9433.6
	5.89
	7.30

	实验室2
	0.03112.07
	0.5019.84
	1.3522.86
	2.5227.74
	4.0933.29
	5.85
	7.18

	
	0.02712.06
	0.5020.04
	1.3722.83
	2.4727.67
	4.1033.44
	5.82
	7.20

	
	0.02912.03
	0.4920.1
	1.3622.89
	2.3227.71
	4.1133.57
	5.83
	7.21

	
	0.0312.03
	0.5019.8
	1.3422.88
	2.2927.65
	4.1033.26
	5.82
	7.21

	
	0.02612.07
	0.4819.82
	1.3522.93
	2.3227.61
	3.9833.31
	6.01
	7.15

	
	0.02712.1
	0.4919.92
	1.3722.91
	2.3227.56
	3.8733.31
	5.88
	7.17

	
	0.02612.09
	0.4919.87
	1.3522.98
	2.4427.69
	3.8933.39
	5.91
	7.13

	实验室3
	0.02812.27
	0.52519.87
	1.37
	2.28
	4.11
	5.79
	7.26

	
	0.02912.37
	0.53812.06
	1.38
	2.27
	4.08
	5.78
	7.16

	
	0.02812.18
	0.54319.67
	1.39
	2.30
	4.06
	5.89
	7.18

	
	0.02812.18
	0.55119.97
	1.39
	2.32
	3.96
	5.79
	7.19

	
	0.03012.27
	0.53220.16
	1.41
	2.31
	3.97
	5.93
	7.20

	
	0.03112.37
	0.54219.87
	1.38
	2.30
	3.99
	5.91
	7.23

	
	0.02912.27
	0.53612.06
	1.40
	2.29
	4.00
	5.93
	7.18

	
	0.03012.37
	0.55019.77
	1.42
	2.26
	3.98
	5.90
	7.19

	
	0.03012.08
	0.54819.97
	1.39
	2.27
	3.99
	5.88
	7.21

	实验室4
	0.0274
	0.492
	1.331
	2.464
	3.962
	5.674
	7.462

	
	0.0291
	0.503
	1.554
	2.115
	4.262
	6.052
	7.253

	
	0.0293
	0.534
	1.431
	2.586
	4.283
	5.951
	7.324

	
	0.0311
	0.552
	1.392
	2.372
	4.154
	5.782
	7.382

	
	0.0276
	0.532
	1.404
	2.454
	4.194
	6.013
	7.403

	
	0.0281
	0.497
	1.372
	2.093
	4.224
	5.972
	7.362

	
	0.0274
	0.512
	1.394
	2.152
	4.085
	5.864
	7.293

	
	0.0285
	0.531
	1.425
	2.394
	4.193
	5.922
	7.344

	
	0.031
	0.552
	1.384
	2.263
	3.912
	6.052
	7.481

	实验室5
	0.028
	0.524
	1.36
	2.54
	4.25
	5.72
	7.09

	
	0.028
	0.533
	1.38
	2.31
	4.16
	5.77
	7.40

	
	0.028
	0.529
	1.4
	2.41
	4.12
	5.91
	7.40

	
	0.030
	0.538
	1.41
	2.43
	4.01
	5.94
	7.16

	
	0.031
	0.541
	1.34
	2.43
	4.07
	5.99
	7.26

	
	0.030
	0.550
	1.34
	2.34
	4.27
	6.07
	7.17

	
	0.028
	0.535
	1.37
	2.36
	4.04
	5.87
	7.16

	
	0.029
	0.517
	1.40
	2.36
	4.07
	5.99
	7.07

	
	0.030
	0.529
	1.36
	2.38
	4.02
	5.86
	7.22

	
	0.029
	0.533
	1.35
	2.33
	4.18
	5.84
	7.14

	
	0.028
	0.542
	1.37
	2.34
	4.19
	5.75
	7.33

	实验室6
	0.027
	0.48
	1.37
	2.34
	4.07
	5.99
	7.22

	
	0.027
	0.49
	1.42
	2.30
	4.07
	5.93
	7.24

	
	0.028
	0.48
	1.43
	2.31
	3.99
	5.85
	7.18

	
	0.030
	0.47
	1.40
	2.30
	3.98
	5.99
	7.23

	
	0.029
	0.53
	1.39
	2.26
	4.03
	5.85
	7.25

	
	0.030
	0.49
	1.37
	2.29
	4.05
	5.89
	7.20

	
	0.028
	0.52
	1.44
	2.30
	4.08
	5.92
	7.22

	
	0.029
	0.48
	1.42
	2.30
	3.99
	5.95
	7.17

	
	0.029
	0.49
	1.42
	2.32
	4.02
	5.87
	7.23

	
	0.030
	0.48
	1.40
	2.33
	4.07
	5.93
	7.20

	
	0.029
	0.52
	1.40
	2.30
	4.04
	5.96
	7.19

	实验室7
	0.0323
	0.549
	1.445
	2.311
	4.071
	6.021
	7.231

	
	0.0341
	0.552
	1.429
	2.324
	4.187
	5.971
	7.224

	
	0.0312
	0.572
	1.438
	2.314
	4.326
	5.813
	7.194

	
	0.0324
	0.559
	1.442
	2.297
	4.274
	5.794
	7.321

	
	0.0334
	0.564
	1.432
	2.308
	4.074
	6.023
	7.071

	
	0.0341
	0.571
	1.457
	2.337
	4.161
	5.879
	7.102

	
	0.0324
	0.569
	1.436
	2.316
	4.354
	5.945
	7.041

	
	0.0351
	0.557
	1.474
	2.309
	4.301
	6.042
	7.047

	
	0.0342
	0.578
	1.467
	2.331
	4.214
	5.974
	7.114

	实验室8
	0.02713.73
	0.49719.98
	1.3622.91
	2.2927.79
	3.9833.49
	5.94
	7.53

	
	0.0313.88
	0.49219.97
	1.3823.03
	2.3527.47
	3.9733.31
	5.85
	7.61

	
	0.02813.54
	0.49220.13
	1.3922.86
	2.2627.56
	4.0132.94
	5.78
	7.50

	
	0.02913.94
	0.49719.69
	1.3622.94
	2.2527.46
	3.9733.5
	5.94
	7.55

	
	0.02713.47
	0.49720.26
	1.3623.33
	2.3427.23
	4.1133.91
	5.84
	7.58

	
	0.02913.59
	0.49720.09
	1.3723.41
	2.3827.54
	4.0333.21
	5.92
	7.55

	
	0.02713.31
	0.49520.1
	1.3622.87
	2.3927.94
	4.0433.61
	5.88
	7.52

	
	0.03213.49
	0.50519.89
	1.3723.01
	2.3527.59
	4.0033.26
	5.87
	7.54

	
	0.0313.71
	0.49820.03
	1.37
	2.3627.61
	4.0733.19
	5.96
	7.52

	实验室9
	0.03112.36
	0.52819.32
	1.4222.48
	2.2127.56
	4.1033.1
	5.89
	7.13

	
	0.03012.23
	0.54119.21
	1.3922.29
	2.3327.46
	4.0233.16
	5.95
	7.22

	
	0.03012.35
	0.5519.17
	1.4222.35
	2.2827.59
	4.0733.18
	5.97
	7.21

	
	0.02812.25
	0.5419.16
	1.3822.56
	2.2927.48
	4.1033.19
	5.92
	7.05

	
	0.02912.37
	0.53119.26
	1.3922.47
	2.2527.4
	3.9733.02
	5.87
	7.04

	
	0.02712.29
	0.53619.17
	1.3522.35
	2.2427.59
	4.1033.13
	5.91
	7.05

	
	0.03212.29
	0.53119.12
	1.3922.42
	2.2427.5
	4.1033.17
	5.94
	7.21

	
	0.0312.36
	0.55519.07
	1.4122.31
	2.3127.52
	4.1533.25
	5.84
	7.19

	
	0.03012.32
	0.5419.25
	1.4022.4
	2.2227.38
	4.0333.29
	5.87
	7.10

	实验室10
	0.032
	0.524
	1.41
	2.32
	3.93
	5.76
	7.21

	
	0.032
	0.543
	1.45
	2.37
	3.94
	5.82
	7.22

	
	0.03012.3
	0.53019.43
	1.4322.25
	2.3427.2
	3.9533.46
	5.78
	7.16

	
	0.02912.33
	0.54519.44
	1.4122.43
	2.3827.23
	4.0233.41
	5.78
	7.31

	
	0.03112.37
	0.54019.41
	1.4522.27
	2.3227.21
	3.9133.66
	5.79
	7.12

	
	0.03212.24
	0.53419.46
	1.4122.33
	2.3727.36
	4.0033.43
	5.90
	7.27

	
	0.03012.17
	0.52419.4
	1.4222.23
	2.3527.14
	3.9633.5
	5.88
	7.27

	
	0.03112.38
	0.53319.59
	1.4422.3
	2.3327.28
	3.9633.45
	5.75
	7.12

	
	0.03212.21
	0.52719.51
	1.4322.5
	2.3427.22
	3.9533.69
	5.67
	7.10

	实验室11
	0.02912.31
	0.54519.88
	1.4222.9
	2.2927.59
	4.1033.47
	5.94
	7.19

	
	0.030
	0.546
	1.39
	2.30
	4.08
	5.85
	7.18

	
	0.031
	0.541
	1.40
	2.26
	3.97
	5.78
	7.25

	
	0.030
	0.550
	1.38
	2.28
	4.09
	5.94
	7.11

	
	0.029
	0.548
	1.45
	2.27
	4.05
	5.85
	7.21

	
	0.02912.33
	0.53519.85
	1.4222.81
	2.3227.69
	4.0033.41
	5.92
	7.07

	
	0.03212.19
	0.52519.75
	1.4122.89
	2.2527.71
	3.9833.39
	5.88
	7.15

	
	0.03112.26
	0.55219.81
	1.4122.78
	2.2427.73
	4.0633.35
	5.87
	7.23

	
	0.03012.26
	0.54219.76
	1.4322.85
	2.3527.76
	4.0833.48
	5.96
	7.19








附 录B

硫测定装置

[image: 54ee100d2640a53152ae3e77b86bffe]

说明:
1- -碱液洗瓶(内装高锰酸钾-氧氧化钠溶液，液面高约1/3瓶高);
2- --酸液洗瓶(内装硫酸，液面高约1/3高);
3- --干燥塔(内装变色硅胶);
4- -转子流量计;
5- --燃烧管;
6- -可控硅温度自动控制仪(0℃~1350℃）
7- --铂铑热电偶;
8- -60mL直筒形分液漏斗;
9- --弹簧夹;
10- -真空泵;
11- --缓冲瓶;
12- --废波瓶;
13--三通玻璃活塞;
14--3号弯形气体扩散管;
15--50ml.械式滴定管;
16--瓷舟;
17--管式燃烧炉;
18--六孔气体扩散管;
19--气体吸收服:
20--蒸馏水瓶;
21--氢氧化钠标准溶液瓶。
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