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Manganese ores-Determination of barium oxide content

本标准等效采用ISO 548-1981!锰矿石化学分析方法 硫酸钡侧止法测定氧化钡址矛

主题内容与适用范围

本标准规定了硫酸钡重量法测定氧化钡量

本标准适用于锰矿石中氧化钡量的测定。测定范围:0.10/,-l0%

2 方法提要

    试样用盐酸、硝酸和硫酸处理，过滤.使钡与锰、铁等大部分共存元素分离 残渣以氢奴酸除硅后.以

碳酸钾和碳酸钠混合熔剂熔融。水浸取熔块.过滤 将碳酸钡溶于盐酸后，以硫酸钡形式沉淀钡、过滤、

灼烧，直至硫酸钡恒量

    当铭存在时 将硫酸钡转化为碳酸钡，并将碳酸钡溶干盐酸.以钻酸钡形式沉淀钡 过滤.灼烧，ti }:

铬酸钡巨觉

3 试剂

3门 无水碳酸钠

3.2 混合熔剂:无水碳酸钠和无水碳酸钾(1+1)研细混匀

13盐峻(pl. 19 g/mI)

3.4 盐酸(1+1)

15 盐酸(1+3)

3.6 硫酸(l十土)。

17 硫酸(1+4)0

18 硫酸(1+99)a

19硝酸(p1.42 g/ml)

3门0氢氟酸(pl. 14 g/m1)
3门1 过氧化氢溶液(30,)/))

112 乙酸钱溶液(600 g/L)

3门3 乙酸按溶液(300 g/I)

3-14 乙酸按溶液(6 g/L)o

3. 15硝酸银溶液(2 g/I)
116 氨水(1+1)0

3.17 碳酸钠溶液(20 g/L)

118 甲基澄溶液(l g/I)。
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3-19 重铬酸镶溶液(50刃L)

4 设备

常用实验室设备及

4.飞 铂柑竭或瓷柑祸

4.2 马弗炉:可将温度控制在1 000 L内

5 试样

试样应通过0. 100 mm筛网，并在实验室条件下风干。

6 分析步骤

6.1 试料量

    称取0.5-2 g试样(试料含氧化钡量小于或等于1%时，称取2g;大于1写时，称取1 g;人于或等

于10%时，称取0.5 g)，精确至0. 000 1 g.

    与测定同时称取试样，测定湿存水的质量百分数(A)。计算氧化钡结果时.应将所得结果(质量百分

数)乘以换算系数(K)

换算系数(K) =

空白试验

，即为完全干燥试样中所测定氧化钡的质量百分数
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6.3门 将试料((6.1)置1' 300 mL烧杯内，加人15 ml盐酸((3.3)，盖上表皿，低温加热溶解20 mi。后，

加入5 mL硝酸(3-9)，加热至溶液体积约5 mL，取下，稍冷。加入10 ml硫酸(3-6)，加热蒸发至冒白

烟，取下.冷却。加入土00 mL热水，加热至沸，使可溶盐类溶解，于室温放置2h 用致密滤纸过滤 用硫

酸(3-8)洗涤烧杯、洗涤沉淀及滤纸5-6次，再用热水洗涤2-3次。弃去滤液

6. 3,2 将残渣及滤纸移入铂柑锅内，干燥、灰化，于800℃马弗炉内灼烧，取出iff fm,冷却，用2.3滴水

润湿残渣，滴加1-2滴硫酸(3.6)，加入约10 mL氢氟酸((3.10)，低温加热蒸发至刚冒自烟，取「.冷

却 再加入5一6 mL氢氟酸(3.10)，继续蒸发至千，然后升温至白烟冒尽
    向铂增锅内加入4-6 g混合熔剂((3.2),盖上增祸盖，在900̂ 1000 C熔融10 nun取出.冷却后

将琳竭置f盛有100 mL热水的500 mL烧杯中，加入2-3 mL过氧化氢溶液(3.11).加热至沸，并保持

10一13 nun。从烧杯中洗出增涡及盖子，用热水洗涤干净，再将溶液煮沸，取下，待沉淀沉下后.用致密滤

纸过滤，并用热碳酸钠溶液(3.17)洗净沉淀及滤纸至无硫酸根离子〔取少量滤液，用盐酸(3-4)酸化后

煮沸至冒大气泡，再滴加10%氯化钡溶液检查]，弃去滤液

    用含有少旦过氧化氢溶液(3. 11)的热盐酸((3.5),溶解沉淀于原烧杯中(漏斗上盖上表皿.以防反应

激烈而溅失).用热水洗涤滤纸5-6次

6.3.3将溶液稀释至250 mL，加热煮沸5̂ 10 min,加入1一2滴甲基橙溶液(3.18)，用9水(3.16)中

和至试液刚变黄色，并立即用盐酸(3-4)调至刚变红色，加入2 ml盐酸(3.3)，将溶液加热至沸，在搅拌

下向热溶液中慢慢加入10 mL硫酸((3.7)，再加热至沸，并保持微沸15"20 mine取下静置12 11以仁

    用含有少量纸浆的致密滤纸过滤，用小片滤纸擦净烧杯，并全部转移至滤斗中，用硫酸(3. 8 )洗涤

改至无认离子仁用硝酸银溶液(3.15)检查〕

6. 3.4 当试料中含有不大于。. 5 mg铅时，用热乙酸钱溶液(3. 12)洗涤沉淀6-8次.然后用热水洗3

一飞次(当试料中含有大于0. 5 mg铅时，则需采取除铅措施)

6.3. 5 将滤纸及沉淀移入已恒量的铂钳锅中，灰化后，于750-800'C灼烧30 min称量，重复灼烧至恒
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量。

    如果灼烧的残渣带有颜色，则可用。.3̂-0.4 g无水碳酸钠(3. 1)熔融，将熔融物冷却后 济解丁盐

酸(3.5)中，再按6. 3. 3重复沉淀硫酸钡的操作

6-3-6 }I'石中含有铭时，将滤纸及硫酸盐沉淀置于铂堆竭中，千燥、灰化，在600-700〔灼烧，取出，

冷却，然后加入3g无水碳酸钠((3.1),盖上铂塔祸盖，在900̂-1 000c熔融10 min〕取出 冷却后.将琳

祸移入盛有100 -L热水的400 ml_烧杯中.加热至沸.并保持10̂ 15 min 浸出熔块后 从烧杯中取出

琳竭及盖子，并用热水洗涤十净。加热溶液至沉淀凝聚，用慢速滤纸过滤 用热碳酸钠洛液(3. 17)洗涤

沉淀及滤纸数次，弃去滤液 用20 ml盐酸(3. 5)将滤纸土的沉淀济解于烧杯中.并用热水洗涤于净

    加水至体积为100 mL，然后滴加氨水((3.16)调节溶液的酸度至pH约6.旅用pH试纸检测I加八

10 mL乙酸铰溶液( 3. 13)，加热溶液至沸，在搅拌下逐滴加入10 ml重铬酸馁溶液(3.19).在低温电热

板上放置1h，使沉淀凝聚。用含有少量滤纸浆的致密滤纸过滤，用小片滤纸擦净烧杯，将沉淀及滤纸全

部移入滤斗中。用乙酸按溶液(3. 14)洗涤烧杯和滤纸 直至滤纸的黄色消失

    将沉淀及滤纸放入已恒量的铂柑祸中，干燥、灰化.于750̂-800 C灼烧30 min,重复灼烧至恒址 如

残渣带有绿色，则在增加空气接触的条件下，再灼烧沉淀至恒量

了 结果计算

氧化钡的质量百分数按下式计算

BaO ( % )= 〔， 一>n2)f X 100
                  力2

X 100X 犬

式中: 、1— 灼烧后的硫酸钡(铬酸钡)的质量+g;

                勿:— 空白试验中硫酸钡(铬酸钡)的质量，9;

                  。— 试料的质量,g;

f(0.637。或。. 605 2)一一硫酸钡(铬酸钡)换算为氧化钡的系数;

            0. 657。一一硫酸钡换算为氧化钡的系数;

            0. 6(15 2- 铬酸钡换算为氧化钡的系数;

                  K— 在完全干燥试样巾氧化钡量的换算系数

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。

氧化钡量 允许差

渊
帅
眠

  0. 10- 0-30

> 0. 30- 0. 50

>0. 50-1. 00

_)1. 00̂  5. 00

>5. 00- 10. 00

>10. 00̂ -20. 00

n. I 0

:.::
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附加说明:

本标准由中华人民共和国冶金工业部提出。

本标准由中国有色金属Elk总公司矿产地质研究院、冶金工业部长沙矿冶研究院负责起草
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