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红外吸收法测定铅锌矿中的高硫

肖 红 新

（广州有色金属研究院分析测试中心，广东 广州 "!*A"!）

摘 要：使用红外碳硫仪测定铅锌矿中的硫含量(称约*()**B铅锌矿矿样，添加稀释剂二氧化硅粉降低
样品中的硫含量(用铁*(AB、钨)B和锡*(<B作助熔剂，分析时间为"*C时，用红外法测定铅锌矿中的硫，
其相对标准偏差小于!D(该法简单、检测快速，测定结果准确、可靠(
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铅锌矿中的含硫量是铅锌矿质量的一项重要技

术指标(测定铅锌矿中含硫量的经典方法是重量
法［!］和容量法［)］，但重量法的流程长、操作繁琐及

劳动强度大，容量法的准确度和精密度很难把握(而
红外吸收法测定碳硫，方法简单、快速、准确度和灵

敏度高(在助熔剂的作用下，用E2=<**型高频燃
烧炉燃烧样品，碳硫以气体的形式放出，进入红外检

测池进行测定(本文中用含硫很低的二氧化硅粉作
为稀释剂，使用红外碳硫测定仪可快速测定出铅锌

矿中高含量硫，结果准确可靠(

! 试验部分

!(! 仪器与试剂

F7=<<<红外碳硫测定仪（美国16F-公司生
产）；坩埚：在!)**G灼烧<H后，冷却后放入干燥器
中(
助熔剂：纯钨（中国冶金公司生产）、纯铁（北京

钢铁总院生产）、钨锡（中国冶金公司生产）和纯锡

（云南锡业研究所生产）(
稀释剂：二氧化硅粉（广州有色金属研究院生

产），粒度约*(*+@II，!（7）J*&**<"D；标准样
品：K7LF)@?"*=>"铁矿标样!（7）J!&"?D；气
体：助燃气为氧气（>>(>D），动力气为氮气(

!(" 试验方法

!()(! 制 样
将铅锌矿用磨样机磨成粒度约*(*+@II的粉

末，然后与稀释剂按一定比例混合，置于一大玻璃瓶

中，剧烈摇动，使其混合均匀，制成用于检测的样品(
稀释的比例由铁矿标样和铅锌矿中的硫含量决定，

稀释后样品中的硫含量要和铁标样的硫含量大致相

等(对于硫含量大于)*D的铅锌矿，应稀释!"倍左
右(稀释剂的用量（B）J样品铅锌矿含硫量／铁矿标
样含硫量M样品铅锌矿质量（B）(
!()() 测 量
打开助燃气、动力气和电源，让仪器预热!H

后，先检测几个样品让仪器稳定(测量时，依次在坩
埚中加入铁助熔剂、样品、钨助熔剂和锡助熔剂(然
后再按仪器要求操作(
!()(+ 测量结果的换算公式

"!!!N")!)J（"!N")）!+ （!）

式（!）中："!—铅锌矿的质量；!!—铅锌矿的硫含
量；")—稀释剂二氧化硅的质量；!)—稀释剂二氧
化硅中的硫含量；!+—稀释后样品中的硫含量#
由于稀释剂含硫量很低，")!)可以忽略不计，

所以!!J（"!N")）!+／"!#

" 结果与讨论
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!!" 分析时间和比较水平的选择
稀释剂二氧化硅粉是低磁性材料，在高频交变

磁场中吸收的能量较小，试样加热升温慢，熔融和释

放气体的时间长［"］，所以把分析时间定为#$%!检测
器的输出经过峰值后与比较水平相等时分析即结

束!比较水平的设置随峰的形状不同而不同!比较水
平增大，分析过程缩短；比较水平变小，分析过程将

延长!稀释后的铅锌矿硫含量还是比较大，峰形较扁
平，为了避免把有用的检测输出排除在分析积分之

外，使结果偏低，把比较水平定为&!
!!! 助熔剂的选择
燃烧测定碳硫时，添加剂起助熔、发热、调节介

质酸碱性、搅拌、催化、稳燃和抗干扰的作用!对于碳
硫的测定，要求添加剂的空白值小，导电导磁，同时

还要考虑几何形状及粒度空隙度等物理性能［’］!基
于以上原则，选择纯钨、钨锡、纯铁和纯锡作助熔剂!
对助熔剂的种类及加入顺序进行试验!结果表明：加
入单一助熔剂均不能使气体完全放出，拖尾严重，板

电流低，燃烧后表面不光滑，测试结果偏低；按顺序

加入多种助熔剂，如样品(钨(铁，样品(钨锡(
铁，铁(样品(钨方式，燃烧后表面也不光滑，但气
体释放明显好转，其中以铁(样品(钨的方式还有
拖尾现象!以铁(样品(钨锡、铁(样品(钨(锡方
式燃烧，燃烧后表面比较光滑，板电流也较大，其中

以铁(样品(钨(锡方式燃烧，气体释放最完全!所
以选择以铁(样品(钨(锡方式燃烧，其中铁约

$)*+，钨约,+，锡约$)’+!
!!# 称样量的选择
将称样量与样品中硫含量的测定结果列于表

&!从表&可以看出：样品量小于$!&#$+时，测量结
果相差较大，也不稳定，精密度差!由于称样量小，相
对误差比较大，导致测定结果的误差也比较大；样品

量大于$!"$$+时，测量结果逐渐降低，测量过程中
有拖尾现象!为避免样品的称样量带来的误差和燃
烧时拖尾对测量结果的影响，样品量为$),$$+左
右较适宜!

表" 称样量与硫含量测量值的关系

$%&’(" )(’%*+,-./+0&(*1((-*(.*0,2*+,-1(+3/*%-45(%.62(47%’6(,8.6’8629,-*(-*
称样量／+ $!$#$ $!&$$ $!&#$ $!,$$ $!,#$ $!"$$ $!"#$ $!’$$
!（-）／. &!"/"$ &!’,0" &!’#$0 &!’#’# &!’’/$ &!’"’/ &!’,"* &!’",,

!!: 精密度试验
对"个铅锌矿矿样的含硫量分别进行*次测

定，测定结果列于表,!由表,可以看出，相对标准
偏差均小于&.!

表! 精密度试验结果

$%&’(! )(.6’*8,202(9+.+,-

样品
测定值!（-）／.

& , " ’ # *

平均值

!（-）／.

相对标准

偏差／.
& ,"!"* ,"!"# ,"!"" ,"!#" ,"!&# ,"!/1 ,"!’, $!1"
, ,,!#& ,,!"/ ,,!’& ,,!*# ,,!’# ,,!"1 ,,!’* $!’*
" ,’!,# ,’!"/ ,’!’$ ,’!#" ,’!"0 ,’!"$ ,’!"/ $!"1

!!; 对比试验
用本法和重量法分别对’个矿样的含硫量进行测

定，测定结果列于表"!由表"可以看出：红外吸收法与
重量法的测量结果一致，其相对偏差均小于&.!

表# 红外吸收法与重量法测量结果的比较

$%&’(# 9,50%2+.,-,82(.6’*.8,2+-82%2(4%&.,20*+,-%-432%7+5(*2<
样品编号 & , " ’
重量法!（-）／. ,"!’’ ,,!’* ,"!’, ,’!"/
红外吸收法!（-）／. ,"!## ,,!,/ ,"!#/ ,’!&#
相对标准偏差／. $!’* $!0# $!*’ $!1$
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! 结 论

（!）通过添加稀释剂，降低铅锌矿的含硫量，可
以用红外碳硫仪测定铅锌矿的高含量硫，方法简单、

快速、可靠"
（#）由于稀释倍数较大，误差也同样被放大，所
以要求操作细心，称样量力求准确，稀释力求均匀，

并多次测量求平均值"
（$）为测定其它高硫的矿样提供了一个参考方
法"
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