
矿石中硫的测定一 分离容量法
张 吉 念

矿石中硫的测定以重且法较为准确
,

燃烧法较为

快速 但均需较特殊设备 在例行容 测定中 由于

干扰元素较多
,

难于得到满意的结果 为了适应地质

野外化验工作的需要
,

我们采用逆王水 咸碱熔 分

解样品 把矿石中的硫氧化成 奋一 在 书的 硝 酸

介质中 用 络合 , 乍 、 , 今 、 , 等 千 扰

元索 然后加入 ’
今 ,

使生成 沉淀 经过滤

分离大多数千扰元素后 用
、

法 定 户
今

换

算出硫的含盈 此法适于测定 拓以 卜的硫 我们曾

对十个矿种的样品进行过测定
,

得到了满意的结果

一
、

千扰元案的分离

能与
今 、

云
一

生成难溶盐的阴
、

阳离子 均 可

产生千扰
。

众所周知
,

难溶硫酸盐的溶度积以 。最小

极易形成沉淀
。

人与金属络合物的箱定常 数 以
, 今

较小 不易形成络合物
。

而 , 、 ,
、

, 的

稳定常数较大
,
廿较稳定

。

我们就利用其络合物稳定常

数的差异和 。 具有最小的溶度积
,

采用

分离千扰元素 得到了满意的结果 见表

二
、

矿样拭膝与结果此较兑麦

三
、

操作方法

落法 称取 “ 克 样 品 置 于

毫升烧杯中
,

用少量水润湿 加入逆王水 毫升

低温分解 待分解完全后 蒸发至近干 再 用 氢 氧

化馁和硝酸调节溶液至微酸性
,

加人 毫 升硝 酸 和

、 克 人
,

用水稀释至 毫升 加热
,

煮沸

在不断搅拌下滴加 毫升 多二氛化钡溶液
,

保温片

刻
,

流水冷却 小时后用慢速滤纸过滤 以温热的

形硝酸洗液按倾泻法洗沉淀四次
,

将沉淀移至滤纸
,

洗至无钡离子为止 ,

然后将滤纸展于「贴于原烧杯壁

上 用水把沉淀吹入烧杯中
,

准确加入过景的

标准液 约 。 和 毫升浓氨水 用水 稀 释 至

、 。毫升 加热并不断搅拌使沉淀溶解 将滤纸

从杯壁放入溶液中 煮沸
,

使残留在滤纸 卜的 少 最
。沉 淀 溶解 然 后 冷 却 加 毫升

一

氨缓冲液

以铬黑 为指 示 剂 用 一 标准

液滴定 溶液由纯蓝色至菇紫色为终点
。

碱落法 称取。 。、 克样品置于镍

或铁 柑锅中 加入 克碳酸钠和 “ 克过氧化

钠 用细玻璃 棒 混 匀
,

在 ℃熔融 热水浸

取 用盐酸酸化 再加热 使不溶性残渣溶解 用氛

氧化铁和硝酸调节溶液至微酸性 ⋯ ⋯以下手续同酸

溶法
。

计算
, 一 , 。

拓 ‘二二 三 补

一
·

口四 一

式中 —
加入 人标准液的毫升数

—滴定过量 标准液耗用
一 标准液的毫升数

一
人标准液对硫的滴定 度 克 毫升

一 标准液对
一

标准液的比值

一称样重 克

值的确定 取 人标准液 毫 升 加 氨 缓

冲液 毫升 用水稀释至 毫升 以铬 黑 为 指示

剂
,

用 一
标准液滴定至赌紫色为终点 毫升

一 一

务繁重时
,

摄影洪可节省工时
,

提高设备利用率
。

峨 口
缩图时方法与放图一样

,

只需把镜头位置提高便

可 即放大图之 象距 二 为缩 图 时

之物距计算公式
·

物 距 , 一 ‘资
十 , , 为缩

圈时之象距计算公式 缩图亦适用描绘法和摄影法

摄影法要求光源照度均匀 否则会影响图纸诸元素的

清晰程度
由于相纸对绿色

、

竣色
、

棕色等感光较差 故摄

影所得水线
、

树林及等高线等线条较淡 此时可将水

线着墨 用消色剂除去绿色
,

加 以解决
。

另据介绍 有的 单位采用放图仪横放的方法

在墙壁上呈象 而放大倍数则通过最度距离确定
,

放

大倍数较高 可供作参考 —本刊编者
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矿矿 石 名 称称 原结果 拓拓 本法结果 形形 备 注注

铁铁矿标准样样
。 。 。

鄂鄂 铜 中中
。 。

管管 理 样样样样样
鄂鄂 铜 高高

。 。 。

管管 理 样样样样样
秘秘 精 矿矿

。 。 。

标标 准 样样样样样
铜铜 精 矿矿

。 。 。

标标 准 样样样样样

方方 铅 矿矿
。

闪闪 锌 矿矿
。

样品碱熔熔

毒毒 砂砂
。 。 。

重重 晶 石石
。 。 。

酸溶过氯氯
酸酸酸酸酸冒烟烟

磁磁黄铁矿矿
。

四
、

备 注

样品宜低温分解
,

水浴更好 使大多数样品

不致析出单体硫
。

但闪锌矿极易析出单体硫
,

故需采

用碱熔法分解样品 对含重晶石的样品
,

酸溶后应加

入 毫升过氯酸冒烟 使重晶石溶解 用水稀释使之

重结晶 否则结果偏低
。

人标准液的滴定度应用硫标准 液 或标

准样品按操作手续进行标定
,

理论滴定度结果偏高
一 标准 溶液 的 配 制 称取 克碳酸

钙
,

克碳酸镁
,

用稀盐酸溶解 调至微酸性
,

稀释

至 奄升 此溶液 组

溶解 ‘沉淀应加入 倍量 的 标

准液
,

如加得不够
,

则 ‘沉 淀难于 溶解或 溶解

不完全
,

使结果偏低
‘

加入量可参考表

溶溶液中硫量量
毫克

人人
。

毫升


