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前    言

GB/T 6150-200X《钨精矿化学分析方法》分为17部分：
GB/T 6150.1  钨精矿化学分析方法  三氧化钨量的测定  钨酸铵灼烧重量法
GB/T 6150.2  钨精矿化学分析方法  锡量的测定  碘酸钾容量法和氢化物原子吸收光谱法
GB/T 6150.3  钨精矿化学分析方法  磷量的测定  磷钼黄分光光度法

GB/T 6150.4  钨精矿化学分析方法  硫量的测定  高频-红外吸收法
GB/T 6150.5  钨精矿化学分析方法  钙量的测定  EDTA容量法和原子吸收光谱法

GB/T 6150.6  钨精矿化学分析方法  湿存水量的测定  重量法
GB/T 6150.7  钨精矿化学分析方法  钽铌量的测定  分光光度法和等离子体发射光谱法
GB/T 6150.8  钨精矿化学分析方法  钼量的测定  硫氰酸盐分光光度法
GB/T 6150.9  钨精矿化学分析方法  铜量的测定  火焰原子吸收光谱法
GB/T 6150.10 钨精矿化学分析方法  铅量的测定  火焰原子吸收光谱法

GB/T 6150.11 钨精矿化学分析方法  锌量的测定  火焰原子吸收光谱法
GB/T 6150.12 钨精矿化学分析方法  二氧化硅量的测定  硅钼兰分光光度法和重量法
GB/T 6150.13 钨精矿化学分析方法  砷量的测定  氢化物原子吸收光谱法
GB/T 6150.14 钨精矿化学分析方法  锰量的测定  硫酸亚铁铵容量法和火焰原子吸收光谱法

GB/T 6150.15 钨精矿化学分析方法  铋量的测定  火焰原子吸收光谱法

GB/T 6150.16 钨精矿化学分析方法  铁量的测定  磺基水杨酸分光光度法

GB/T 6150.17 钨精矿化学分析方法  锑量的测定  氢化物原子吸收光谱法

本部分为GB/T 6150的第4部分。

本部分代替GB/T6150.5-1985《钨精矿化学分析方法  硫酸钡重量法测定硫量》。
本部分与GB/T6150.5-1985相比主要变化如下：

——测定方法由重量法改为高频-红外吸收法；
——增加了精密度条款。
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钨精矿化学分析方法

硫量的测定

高频-红外吸收法
1　范围
本部分规定了钨精矿中硫含量的测定方法。

本部分适用于钨精矿中硫含量的测定。测定范围：0.10％～2.00%。
2　方法提要 

在助熔剂存在下,在高频炉內通入氧气流,使试样在高温下燃烧, 硫转变成SO2。导入红外线检测器，以检测出的SO2量为基础，计算试样中硫含量。
3　试剂与材料

3.1  锡粒（C<0.0010%，S<0.0005%）
3.2  钨粒（C<0.0010%，S<0.0003%）
3.3  铁助熔剂（C<0.0009%，S<0.0009%）
3.4  坩埚

陶瓷坩埚，使用前应在1000℃马弗炉中灼烧1~1.5小时，留置马弗炉内过夜，取出置于干燥器內冷却备用。

3.5  标准样品

国家级铜矿石标准样品GBW(E)070073(含硫量0.71％), GBW(E)070074(含硫量1.77％)，GBW07286(含硫量2.49％)。
4  仪器

高频红外碳硫分析仪
　  检测器灵敏度：优于0.0001%

5　试样

5.1 试样粒度应不大于0.074mm。
5.2 试样预先在105～110℃烘2h，置于干燥器中冷却至室温。
6　分析步骤

6.1　试料
按表1称取试样。

表1

	硫量，%
	试样量，g

	≤1.0
	0.1500

	>1.0
	0.1000


6.2　测定次数  

独立地进行两次测定，取其平均值。  

6.3  仪器准备

    按仪器说明书准备好仪器待用。

6.4  仪器的稳定性

通过燃烧几个类似于待测试样的样品来调整和稳定仪器。

6.5  校正仪器

6.5.1  将1g锡粒(3.1)置于坩埚(3.4)底部，称取0.1 g（精确到0.0001g）标准样品(3.5)，再加入约1.5 g钨粒(3.2)，0.5 g铁助熔剂(3.3)。

6.5.2  按仪器说明书校准步骤进行操作，重复做3～5个标准样品(3.5)，得到一个重复性较好的平均结果，通过校准步骤直到硫的结果稳定在误差范围以内。
6.6  校正空白

依次称取1g锡粒(3.1)，1.5 g钨粒(3.2)，0.5g铁助熔剂(3.3)置于坩埚(3.4)中，以下同6.5.2测定空白。得到的空白值储存于计算机中。

6.7  测定

  将1 g锡粒(3.1)置于坩锅(3.4)底部，加入试料(6.1)，加入约1.5g 钨粒(3.2)，0.5 g铁助熔剂(3.3)，以下同6.5.2，由仪器计算机给出测定结果。所得结果表示至两位小数，当硫含量小于0.10%时，表示至三位小数。

７　精密度

7.1  重复性

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差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%。重复性限（r）按以下数据采用线性内插法求得：

硫的质量分数(％)：  0.50    1.00       1.88

重复性限r   (％)： 0.02     0.04  　   0.06

7.2  允许差

　　实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。 

表2 

	硫的质量分数，％
	允许差，％

	0.10～0.50
	0.04

	>0.50～1.00
	0.06

	>1.00～2.00
	0.10


８  质量保证和控制

分析时，用标准样品或控制样品进行校核，或每年至少用标准样品或控制样品对分析方法校核一次。当过程失控时，应找出原因。纠正错误后，重新进行校核。
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