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Chemical analysis of zirconium powder
          for electro一vacuum uses

The methylene blue photometric method

      for determination of sulphar

本标准遵守GB 1467-78《冶金产、产化学分析方法标准的总则及 一般规定》。

本标准适用于申.“空用铭粉中硫量的测定。测定范围:0.010 ̂0.100% o

1 方法提要

    试样用混介熔剂焙烧。用水炭取，以氢碘酸一次磷酸钠为还原剂，在氮气流下加热蒸馏出硫化氢，
用乙酸钟溶液吸收，加人\，N一_甲基对笨二胺溶液、三氯化铁溶液使其生成次甲基蓝，于分光光
度计680 nm处测斌其吸光度。

2 试剂

  2.1 盐酸 (比重1.19):  fti纯。

  2.2 盐酸 (8.5X)。

  2.3 氮气 (99.5%以上):如含氧需用除氧剂除氧。

  2.4 混介熔剂:称取1克无水碳酸钠、2克氧化镁、0.1克硝酸铁，在乳钵内磨细混匀。

  2.5 氢氧化钾溶液 (20%)

  2.6 还原剂:取500毫升氢碘酸、125毫升冰乙酸和75克次磷酸钠，混匀。移人提纯蒸馏器中，通氮
气加热至沸并保持微沸状态回流4小时以上。

  2.7 吸收液:称取50克乙酸锌(Zn(C H3000)2 ·2H20 D和12.5克乙酸钠(CH3000Na"3HZ0)
溶十水，1',用水稀释X1000毫升，混匀。

  2.8  N, N一 川I基对苯 胺盐酸盐溶液 (0.3%):称取1.5克N, N一_甲基对苯三胺盐酸盐，溶于

500毫升盐酸 (2.2)}。

  2.9 氯化铁溶液 (5%0):称取5克三氯化铁〔F'eC13.OHZO)，加人1毫升盐酸 (2.2)，用水稀

释至100毫升，混匀

  2.10 高锰酸钾一氯化永溶液:称取2克高锰酸钾和5克氯化求，分别用水溶解并稀释至50毫升。

将两种溶液混介均匀后使用。在使用中如发现褪色或出现沉淀应及时更换。

  2.11 硫标准溶液:

  2.11 .1 称取0.5435克预先在105'C烘「的硫酸钾溶于水中，移入1000毫升容量瓶}、，用水稀释至刻
度，混匀。此溶液每毫升含100微克硫。

  2.11 .2 移取50.00毫升硫标准溶液 (2.11.1)，置于500毫升容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此
溶液每毫升含10微叙硫。
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3 仪器

提纯蒸馏器 (见图1)0

图 1 提纯蒸馏器

还原蒸馏器 (见图2)。
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                            图 2 还原蒸馏器
1一氮气瓶;2一减压阀;3一流址计;4一空瓶;5一洗气瓶 (内装高锰酸钾一抓化水溶液)

6一洗气瓶 (内装200'0氢氧化钾溶液);7一加热炉;8一100毫升磨口锥形瓶:9一冷凝器;

10-洗气管(内装10毫升水);17一聚乙烯乙细管;12-吸收器(50毫升容举瓶);13-冷却水杯;

                                    14一调NAB 15一w (Akw
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4 分析步骤

  4.1称取0.5000克试样，置f}盛有2.5 sd混合熔剂 (2.4)的30毫升镍MA III, H匀。再用0.5克起

介熔剂 (2曰 覆决，盖卜柑揭盖。随同试样做空自。
  4.2置]:高温炉内1几800 1 20'014烧‘小时，取出冷却。将+It'P7与熔块移人 400毫升烧杯117,加人

5。一70.E列热水授取，取出川锅并洗净。加热煮沸凌取液5一10分钟，取F，冷却至室温，移人100

任升容;It:瓶}，，用水稀释至刻度，混匀。用双层滤纸!几过滤，弃去最初滤液。
  4.3 移取10.00毫升滤液，置于100毫升磨口锥形瓶!11,加人2毫升盐酸 (2.1)，在电热板低温处蒸

发至 {几，冷却。
  4.4 加人20,-t;升还原剂 (2.6)f磨口锥形瓶中，将磨日锥形瓶与冷凝器相连接，以每分钟50-60

毫升的流速通人氮气 (2.3)人磨门锥形瓶。冷凝器通以冷却水，将洗气管的支若接以聚乙烯毛细管并

将肯嘴插至盛有20毫升吸收液 (2.7)和20毫升水的吸收器的近底处。

  4.5通1一2分钟氮气 ((2.3)以排除空气，然后调加热炉温度使溶液于2分钟内达到沸腾，并保持
徽沸状态25-30分钟，移去电炉，立即从洗气管支管上取下聚乙烯毛细5io沿聚乙烯毛细管内外壁加

人.亏毫升N, N- 甲从对苯 一胺盐酸盐溶液(2.8)以便将粘附在管壁上的硫化锌洗人吸收液;}，。
  4.6将吸收器加塞倒置一次，迅速加人1毫升三氯化铁溶液 (2.9)，加塞剧烈振荡30秒钟，放置

5一10分钟，用水稀释辛刻度，混匀。静置211分钟。
  4.7将部分溶液移人1厘米比色Ill< <I I，以水为参比，」几分光光度计680 n m处测以其吸光度，减去随
同试样空自吸光度，从{_作曲线上查出相应的硫a% o

5工作曲线的绘制

    移取0.00, 0.50, 1.00, 2.00,

徘形瓶，{，加入!一2毫升盐酸 (2.

进行。以水为参比测鼠其吸光度，
曲>ko

3.00, 4.00, 3.00毫升硫标准溶液 (2.11.2)置于 一组100毫升磨口

1)，在电热板低温处蒸发笔卜，冷却。以卜从分析步骤4.4条开始

减去试剂空fJ吸光度，以硫能为横坐标、吸光度为纵坐标绘制 「作

6分析结果的计算

    按「式计算硫的百分含4's

S(。)不 x 100
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式11: mi— 从 }_作曲线上查得的硫址，克;

      6'i— 分取试液体积，毫升;
      v— 试液总体积，毫升;

      m- 称样缝，N。

7 允许差

    试!f0}} /- IFiJ分析结果的rF 4t*1应不大于下表所列允许差。

含 硫 4i 允 lf- 欢

0.010'-0.030 0.003

0. 030-0.06U !).川)5

0.060 -0.100 0.008



www.bzfxw.com

GB 3256。7-62

附加说明:
本标准由，}万华人民 和I Fi冶金 厂业部提出。

本标准由锦州铁合企J一负责起草。

木标准 I:_要起草人周国栋。
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