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前  言

  GB/T14352《钨矿石、钼矿石化学分析方法》共有18个部分:
———第1部分:钨量测定;
———第2部分:钼量测定;
———第3部分:铜量测定;
———第4部分:铅量测定;
———第5部分:锌量测定;
———第6部分:镉量测定;
———第7部分:钴量测定;
———第8部分:镍量测定;
———第9部分:硫量测定;
———第10部分:砷量测定;
———第11部分:铋量测定;
———第12部分:银量测定;
———第13部分:锡量测定;
———第14部分:镓量测定;
———第15部分:锗量测定;
———第16部分:硒量测定;
———第17部分:碲量测定;
———第18部分:铼量测定。
本部分为GB/T14352的第9部分。
本部分代替GB/T14352.9—1993《钨矿石、钼矿石化学分析方法 高温燃烧碘量法测定全硫量》。
本部分与GB/T14352.9—1993相比,主要变化如下:
———增加了警示内容;
———修改了试样干燥温度;
———修改了试料量表。
本部分由中华人民共和国国土资源部提出。
本部分由全国国土资源标准化技术委员会归口。
本部分负责起草单位:国家地质实验测试中心。
本部分起草单位:江苏省地质调查研究院(国土资源部南京矿产资源监督检测中心)。
本部分主要起草人:张培新、肖灵。
本部分所代替标准的历次版本发布情况为:
———GB/T14352.9—1993。
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钨矿石、钼矿石化学分析方法
第9部分:硫量测定

  警示:使用本部分的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分并未指出所有可能的安全问题。
使用者有责任采取适当的安全和健康措施,并保证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

GB/T14352的本部分规定了钨矿石、钼矿石中硫量的测定方法。
本部分适用于钨矿石、钼矿石中硫量的测定。
测定范围:0.05%~10%的硫。

2 规范性引用文件

下列文件中的条款通过GB/T14352的本部分的引用而成为本部分的条款。凡是注日期的引用文

件,其随后所有的修改单(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

部分。

GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T14505 岩石和矿石化学分析方法 总则及一般规定

3 原理

试料在助熔剂存在下,于空气流中在1200℃~1300℃高温燃烧,硫以二氧化硫形式释出,为空气

流载带进入盛有水的吸收器,以淀粉作指示剂,用碘酸钾标准溶液滴定反应生成的亚硫酸,计算硫量。

4 试剂

本部分除非另有说明,在分析中均使用分析纯试剂和符合GB/T6682的分析实验室用水。

4.1 氧化铜(CuO)[线状,或氧化铅(PbO),含硫量均小于0.00×%]。

4.2 二氧化硅(粒径0.125mm,经1000℃灼烧2h,应无空白)。

4.3 淀粉盐酸吸收液:
称取0.4g可溶性淀粉,加水调成糊状,加入100mL刚煮沸的水并继续煮沸1min使溶液透明,冷

却后加水至约800mL,加入3mL盐酸(ρ1.19g/mL),用水稀释至1000mL,摇匀。

4.4 碘酸钾标准溶液配制和标定:

a) 碘酸钾标准溶液c(1/6KIO3)=0.015mol/L:称取0.5350g碘酸钾,置于1000mL烧杯中,
用含有1g氢氧化钾,5g碘化钾的400mL水溶解,用水稀释至1000mL,摇匀;

b) 碘酸钾标准溶液c(1/6KIO3)=0.005mol/L:称取0.1783g碘酸钾,置于1000mL烧杯中,
用含有1g氢氧化钾,5g碘化钾的400mL水溶解,用水稀释至1000mL,摇匀;

c) 碘酸钾标准溶液c(1/6KIO3)=0.001mol/L:移取200mL碘酸钾标准溶液[4.4b)],置于

1000mL容量瓶中,加入含有0.8g氢氧化钾,4g碘化钾的400mL水溶液,用水稀释至刻

度,摇匀;

d) 标定:称取与分析试样组成及含硫量大致相当的标准样品三份,按照分析步骤(7)进行标定。
三份样品所消耗的碘酸钾标准溶液的极差值不超过0.20mL,即可取其平均值。并同时进行
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