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锗精矿化学分析法-硫酸钡重量法测定硫量
1　 范围

本标准规定了锗精矿中硫含量的测定方法。
2　 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后的所有修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T1.1标准化工作导则  标准的结构和编写规则

GB/T1.4 标准化工作导则  化学分析方法标准编写规定

GB/T601  化学试剂标准滴定溶液的制备

GB/T 603  试验方法中所用制剂及制品的制备

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法（neq ISO 3696：1987）  

3　 方法原理

试样以氯酸钾，硝酸分解，用氨水和碳酸铵将铁、铝等杂质沉淀分离，在盐酸溶液中与氯化钡形成硫酸钡沉淀，过滤，灰化后，称其质量，为总硫量；于另一等同试样中，经盐酸处理，挥发除去可溶性硫生成的硫化氢，试样中硫酸根用氯化钠浸出，以氨水，碳酸铵，分离铁，铅、单体硫，硫离子等杂质后再用氯化钡沉淀硫酸根。从总硫中减去硫酸根中硫量，为测定硫含量。
4　 试剂

4.1　 本标准除另有规定外，所用试剂的纯度应在分析纯以上，实验用水为按GB/T 6682的规定制备。

4.2　 硝酸（ρ=1.42g.cm-3）。

4.3　 盐酸（ρ=1.19g.cm-3）。

4.4　 盐酸（１＋１）。

4.5　 盐酸（5＋95）。

4.6　 氨水（ρ=1.09g.cm-3）。

4.7　 氯酸钾。

4.8　 碳酸铵。

4.9　 氯化钡（10％）。
4.10　 甲基橙指示剂（0.2%）。
4.11　 氯化钠（20％）。

4.12　 三氯化铁：称取10ｇ三氯化铁，加盐酸（4.2），移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

5　 试样

分析试样必须通过0.125mm筛孔。

6　 分析步骤

6.1　 总硫测定

6.1.1　 称取1.000g试样（5）于300mL烧杯中，加入5g氯酸钾（4.7）及少量水，摇荡使呈泥状，加入硝酸（4.2）20mL覆盖表皿，在室温放置2h分解，加热蒸至近干，移入低温处蒸干，再加20mL盐酸，然后加热溶解并蒸至近干，重复加10mL盐酸(4.3)蒸至近干，移于低温处蒸干，再加10mL盐酸低温加热溶解可溶性盐类，取下［如试样中含铁小于10mg，应加入2mL三氯化铁（2.12）］。

6.1.2　 试液（6.1.1）加水至体积约100mL，加热至近沸，取下，在搅拌下用氨水（4.6）生成氢氧化铁沉淀，过量5mL，加碳酸铵1g，加热煮沸，待沉淀凝聚，用快速滤纸过滤，用热水洗涤7~8次，洗涤液用400mL烧杯盛接。

6.1.3　 滤液（6.1.2）加入４滴甲基橙指示剂（4.10），用盐酸（4.4）中和并过量8mL，摇动10min（至无小气泡发生），稀释体积至250mL，在搅拌下慢慢加入10mL氯化钡溶液（4.9），加热5min，在近沸保温1h，用致密滤纸过滤，用热水洗涤７～８次。

6.1.4　 沉淀连同滤纸移入30mL瓷坩埚中，于电炉上灰化滤纸，置于马弗炉750~800℃焙烧30min，取出，置于干燥器中冷却，称其质量。

6.2　 硫酸根测定

称取1.0000g试样于300mL烧杯中，加入少量水分散试样，加入40ｍL盐酸（4.4）加热蒸至近干，加10mL盐酸（4.2）重复蒸至近干，加10mL盐酸（4.4），加热，搅拌起杯底附着物，然后加入30mL氯化钠（4.11）加热至沸，保持15min，取下，［以下按（6.1.2）进行］。

7　 分析结果的计算与表述

按下式计算硫的百分量：

（ｍ1－ｍ2 ）×0.1374×100
Ｓ（％）=

m

式中：　ｍ１———测定总硫称取的硫酸钡质量，ｇ；

　　　　ｍ２———测定硫酸根称取的硫酸钡质量，ｇ；

　　　　ｍ———测定总硫及硫酸根所称取的相等的试样量，ｇ；

0.1374———　硫酸钡对硫的换算系数。

8　 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于下表所列允许差

	硫含量，％
	允许差，％

	＞0.5~1.0
	0.15

	＞1.00~2.00
	0.20

	＞2.00~4.00
	0.30
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