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中华 人民 共 和 国 国 家标 准

GB/T 15343一94

滑 石 化 学 分 析 方 法

.Nlethods for chemical analysis of talc

主题内容与适用范围

本标准规定了滑石化学组成的分析方法。

本标准适 用于测定滑石块及滑 石粉的化学组成 。

引用标准

GB 15341

GB 15342

滑石

滑石粉

总则

  除水分测定外.试样应在105̂-110℃干燥2h，并置干燥器中冷却至室温后，方可称样。

  试样称量除有特殊规定外，应精确至。.1 mg.本方法中所指恒重，系指两次称量之差不大于

mg,

  本方法中所指水，系指蒸馏水或以其他方法处理的无离子水。所用溶液除特殊指明外.均系水溶

，
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溶液的浓度为摩尔浓度或1L溶液中含溶质的质量(g/L)。如((1+1),(1十幻、(、+的等系指溶质

，
口

。

月
﹃

3.

液
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体积与水体积之比。

3.5 本方法所用试剂，应为分析纯或优级纯试剂;用于标定的试剂，除另有说明外，应为基准试剂。所用

的酸或氨水，凡未注浓度者，均为浓酸或浓氨水。

除烧失量的测定外，其他各项测定应同时进行空白试验，并对所测结果加以校正。

除特殊规定外，分析结果(%)的数值，修约至第二位小数。

试样

3.6
3.7

4

4.1 试样的采取

4.1.1 滑石块试样的采取按GB 15341进行。

4.1.2 滑石粉试样的采取按GB 15342进行

4.2 试样的料备

    按GB 15341,GB 15342采制、送往实验室的样品(过180 Km筛)不得少于1 kg，用四分法或缩分器

缩减至100 g,研磨至样品通过75 pm筛时，筛余量不超过5%。再用四分法或缩分器缩减至25 g，然后
研磨至全部通过75 Sm筛，以磁铁吸除破碎样品时带入的铁屑，充分拌匀，备用。

分析方法

烧失量的测定

国家技术监份局1994一12一22批准 1995一08一01实施
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5门.， 方法提要

    试样中所含的结晶水、碳酸盐、有机物及其他易挥发性物质，经高温灼烧分解逸出，根据试样灼烧前

后质量差，计算烧失量的百分含量。

5.1.2 分析步骤

    称取约I g试样，精确至。. 0001 g.放入已恒重的瓷增祸中，将盖斜置于增祸上。将柑祸放入高温

炉，自低温逐渐升至1 000℃并保温Ih.取出增涡，置于千燥器中冷却至室温，称量，反复灼烧直至恒重。
5.1.3 结果计算

    烧失量的百分含量(X,)按式(1)计算:

X,
明王一 爪2

        刀 r

X 100 “...·⋯⋯”·⋯”。⋯“.”二”...... (1)

式中:。、— 灼烧前增祸及试样的质量，9;

      ，:— 灼烧后柑祸及试样的质量，9;

      m— 试样的质量，9。

5.1.4 允许差

    平行测定结果的允许差见表 1,

表 1

烧失量 ，% 允许差 ，%

< 8. 00

              >_8. 00 }
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。

5.2 二氧化硅的测定

5.2.1 动物胶凝聚重量法— 滤液钥蓝比色法(A法)

5.2.1.1 方法提要

0. 250.30
否则 ，应重新测定 。

    试样经碳酸钠熔融，在盐酸介质中用动物胶溶液使硅酸凝聚析出，经过滤、灼烧，氢氟酸处理，硅以

四氟化硅形式逸出。然后以铝蓝比色法测定滤液中残余的二氧化硅。

5.'2.1- 2 试剂与仪器

无水碳酸钠;

盐酸;

盐酸(1+1;2+98);

硝酸银溶液(10 g/L):将1g硝酸银溶于50 mL水中，加15滴硝酸(1+1)，用水稀释至

 
 
…a

‘
U

C

      d.

100 mL;

        动物胶溶液(10 g/L):将1g明胶溶于100 mL约70℃的水中(用时配制);
    f. 氢氟酸;

    B. 硫酸((1+1):将1体积的硫酸缓缓加于同体积的水中，混匀;
    h. 硫酸(1+4);

    1.过硫酸钱溶液((100 g/L):称取10g过硫酸按于塑料杯中，加适量水溶解后稀释至100 mL;

    j. 钥酸按溶液(50 g/L):称取5g钥酸钱于塑料杯中，加适量水溶解后，用水稀释至100 mL;
    k. 焦硫酸钾;

    1. 抗坏血酸溶液(50 g/L):用时配制，

    二. 二氧化硅标准溶液(甲)(1 mL溶液含有。. 2 mg二氧化硅):准确称取0. 100 0 g已在1 000'C
灼烧1h的二氧化硅(基准或光谱纯试剂)于铂增涡中，加2g无水碳酸钠，混匀。再覆盖1 g无水碳酸
钠，盖好增祸盖，高温熔融 5̂"10 min,冷却后用热水将熔块浸出于盛有约300 mL热水的烧杯中，待全
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都溶解后，冷至室温，移入500 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀，然后移人千燥的塑料瓶中贮存;
    n 二氧化硅标准溶液(乙)(1 mg溶液含有0. 02 mg二氧化硅):准确移取10. 00 mL二氧化硅标

准溶液(甲)于100 m卜容量瓶中，用水稀释至标线，混匀(用时配制);

    P. 恒温水浴，

    q， 分光光度计

5.2.1.3 工作曲线的绘制

    准确量取0.00,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00,6.00 mL二氧化硅标准溶液(乙)，分别放入100 mL

容量瓶中，加水约至50 mL，加。.5 mL盐酸((1+ll，加5 mL钥酸铁溶液(50 g/L),混匀。按表2不同室
温放置不同时间。然后，加5 mL硫酸(1+ll,混匀，加5 mL抗坏血酸溶液(50 g/L),混匀，用水稀释至

标线，混匀。此系列标准溶液中各含有0. 00,0. 02,0.04,0.06,0.08,0. 10,0.12 mg二氧化硅。
    放置10̂-20 min后，在分光光度计上，于波长680 nm处，用10 mm比色皿，以水作参比测定溶液

的吸光度。然后以测得的吸光度为纵坐标，比色溶液的浓度为横坐标，绘制工作曲线。

                                                表 2

室温 ，℃ 放置时间，min

10̂ 20 30

20^-30 15̂ -20

30^ 35 10^-15

5.2.1.4 分析步骤

    称取约0. 5 g精确至。. 0001 g)试样于铂增竭中，加3g无水碳酸钠，混匀，再加1g无水碳酸钠覆
盖其上，盖好增祸盖。置高温炉中(或喷灯上)逐渐升温至950̂-1 000,C，熔融30 min。取出，旋转增塌，

使熔融物均匀地附着于柑涡内壁，冷却。以热水将熔块浸取于150̂-250 mL瓷燕发皿中，盖上表面皿，

从皿中徐徐加入40 mL盐酸((1十1)，待反应停止后，取下表面皿，用盐酸((1+1)洗净增竭及盖，洗液合
并于瓷蒸发皿中，用水冲洗表面皿及瓷燕发皿边缘处。置燕发皿于沸水浴上将溶液燕发至湿盐状，取下

稍冷，加20 mL盐酸并搅拌均匀，在70̂-80℃水浴中保温5 min，缓缓加入10 mL动物胶溶液(10 g/
L)，充分搅拌并保温10̂-15 min，取下，加30 mL热水，搅拌使盐类溶解，稍冷，用中速定量滤纸过滤，用

温热的盐酸((2十98)洗涤瓷皿及沉淀6-8次，滤液及洗液盛接于300 mL烧杯中。用小片滤纸擦净瓷

皿，用温水洗涤沉淀至无氯离子〔用硝酸银溶液(10 g/L)检验〕。
    将沉淀连同滤纸一起放人铂增竭中，干燥，灰化，在1 000℃灼烧1h，取出，置干燥器中冷至室温，称

量。反复灼烧直至恒重。

    用少量水湿润沉淀，加2-3滴硫酸((1+1),5-8 mL氢氟酸，加热蒸发至近干后，取下稍冷，再加

3 mL氢氟酸，加热蒸发至三氧化硫白烟逸尽，在1 000℃灼烧10̂-15 min。取下，置干燥器中冷至室温，

称量。反复灼烧直至恒重。将增祸内残渣用。59焦硫酸钾熔融，冷却，溶融物用热水溶解后合并于烧杯

中。

    为破坏动物胶，加人10 mL硝酸并微沸30 min，直至氮的氧化物气味消失。然后将溶液冷至室温并
移至250 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。此为试样溶液(A)，可用于测定铁、铝、钦、钙、镁和残留
在溶液中的二氧化硅。

    分取10. 00 mL试样溶液(A)于100 mL烧杯中，加5 mL过硫酸按溶液(100 g/L)，加盖表面皿，加
热至沸并保持2 min(不可燕干)，取下稍冷，用水冲洗表面皿，将溶液移入100 mL容量瓶中，加水至约

50 mL。以下操作步骤同工作曲线的绘制。

5.2.15 结果计算

    二氧化硅的百分含量(Xz)按式(2)计算:

X:一m'最 m2 X 100m +  c X n

. X 10,
X 100 ..。“。“。.-。“二 。............... (2)
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式中:。— 灼烧后未经氢氟酸处理的沉淀及琳锅的质量，9;

      rir.— 用氢氟酸处理并经灼烧后残渣及增祸的质量9;

      c— 由工作曲线上查得的100 MI比色溶液中二氧化硅的含量,mg;

        。— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

      。-一 试样的质量，9。

5.2.1.6 允i7差

    平行测定结果的允许差见表3e

                                                  表 3

二氧化硅含甘 .% 允许 差，%

切

-
50=,so

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5,2-2 聚环氧乙烷凝聚重量法— 滤液钥蓝比色法(B法)

5.2.2.1 方法提要

    试样经碳酸钠熔融，在盐酸介质中用聚环氧乙烷凝聚析出硅酸，经过滤、灰化、灼烧、氢氟酸处理，硅

以四氟化硅形式逸出。用钥蓝比色法测定滤液中残余的二氧化硅。

5.2.2.2 试剂与仪器

    a. 无水碳酸钠;

    b. 盐酸 ;

    c. 盐酸 (1+1;2+98);

    d. 聚环氧乙烷溶液((2-5 g/L):称取。.25 g聚环氧乙烷于烧杯中，加100 mL水，浸泡一段时间
后，搅拌使其溶解。加2-3滴盐酸((1十1),贮存于塑料瓶中;

    e. 氢氟酸;

    f. 硫酸(1+1;1+4);

    g- 钥酸钱溶液(50 g/L);

    h. 抗坏血酸溶液(50 g/L)。用时配制;
    i. 二氧化硅标准溶液:配制方法同本标准5.2.1.2;

    .). 水浴;

    k. 分光光度计。

5.2-2.3 工作曲线的绘制

    同本标准5.2.1.3,

5.2-2.4 分析步骤

    称取0. 5 g精确至。. 000 1 g)试样于铂增祸中，加3g无水碳酸钠，混匀，再覆盖1g无水碳酸钠，
盖好增祸盖，置于高温炉中(或喷灯上)，逐渐升温到950-1 000℃并保持20̂ 30 min，取出，旋转柑涡，
使熔融物均匀地附着于柑祸内壁，冷却。以热水将熔块浸取于150̂ 250 mL瓷燕发皿中，盖上表面皿，

从皿口徐徐加入40 mL盐酸(1+1)，待反应停止后，取下表面皿，用盐酸((1+1)洗净柑竭及盖，洗液合

并于瓷蒸发皿中，用水冲洗表面皿及蒸发皿边缘处。将蒸发皿置于沸水浴上，加热蒸发至硅酸凝胶完全

析出(体积约10 mL)，加15 mL盐酸，在搅拌下加5 mL聚环氧乙烷溶液((2-5 g/L)，放置5 min，用中速

德纸过滤，用热盐酸((2+98)洗涤沉淀 8̂-10次，再用热水洗至无氯离子(用硝酸银溶液检验)，滤液及洗

液盛接于250 mL容量瓶中。

    将沉淀连同滤纸一起放入铂柑祸中，干燥，灰化，在1 000℃灼烧1h，取出，置干燥器中冷至室温，称
量。反复灼烧直至恒重。
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    用少量水湿润沉淀，加2̂-3滴硫酸((1+1),5̂-8 mL氢氟酸。加热蒸发至近干后，取下稍冷，再加

3 mL氢氟酸，加热蒸发至三氧化硫白烟逸尽，在1 000℃灼烧10̂-15 min，取下，置干燥器中冷至室温，

称量。如此反复灼烧，直至恒重。

    将增祸内残渣用。.59焦硫酸钾熔融，冷后用热水溶解并合并于滤液中，冷却，用水稀释至标线，混

匀。

    准确分取10. 00 mL上述溶液于100 mL容量瓶中，以下操作步骤同工作曲线的绘制。

5.2-2.5 结果计算

    同本标准5.2.1.5,
5.2.3 氟硅酸钾容量法(C法)

5.2.3.1 方法提要

    在有过量的氟、钾离子存在的强酸性溶液中，使硅酸形成氟硅酸钾(K,SiF,)沉淀。经过滤、洗涤及中

和沉淀与滤纸上的残余酸后，加沸水使氟硅酸钾沉淀水解，生成定量的氢氟酸，然后以酚酞为指示剂，用

氢氧化钠标准溶液进行滴定。

5.2.3.2 试剂

    a. 氢氧化钠:粒状;

    b. 硝酸;

    c. 盐酸;

    d. 盐酸(1+5);

    e. 抓化钾:研细后贮存备用;

    f. 氟化钾溶液(150 g/L):将 15 g氟化钾(KF " 2H刀)置于塑料杯中，加50 mL水溶解，加入

20 mL硝酸，以水稀释至100 mL，在搅拌下加氯化钾至饱和.放置30 min，用快速滤纸过滤于塑料瓶中，

    9- 氯化钾溶液(50 g/L);
    h. 氯化钾一乙醉溶液(50 g/L):将5g抓化钾溶于50 mL水中，加50 mL95%的乙醇，混匀，
    i. 酚酞指示剂溶液(10 g/L):将1g酚酞溶于100 mL95%的乙醇中，用氢氧化钠溶液调至中性;

    .1. 氢氧化钠标准溶液Cc(NaOH)=0. 15 mol/L):将60 g氢氧化钠溶于10 L水中，充分混匀，贮
存于带胶塞(装有钠石灰干燥管)的塑料桶中或硬质玻璃瓶内。

    标定方法:称取约0. 8 g(精确至。. 000 1 g)苯二钾酸氢钾于400 mL烧杯中，加入约150 mL新煮
沸过的冷水(该冷水用氢氧化钠标准溶液中和至酚酞呈微红色)，使其溶解。然后加入 6̂-7滴酚酞指示

剂，以氢氧化钠标准溶液滴定至微红色。

    氢氧化钠标准溶液的摩尔浓度(‘)按式(3)计算:

m X 1 000

204.21 X V
................................. (3)

氢氧化钠标准溶液对二氧化硅的滴定度(T.O1)按式(4)计算，其值修约至四位小数:

T&O,=c X 15. 02 ....................................... (4)

式中:m— 苯二钾酸氢钾的质量，9，
  204-21- 苯二钾酸氢钾的分子量;

      v— 滴定时消耗氢氧化钠标准溶液的体积,mL;

  15.02- 1/4二氧化硅分子量，

  Two- 1 mL氢氧化钠标准溶液相当于二氧化硅的质量，mg.
5.2-3.3 分析步骤

    称取约。.5g(精确至。.000 1 g)试样于银增祸中，加数滴无水乙薛,8 g氢氧化钠，盖上锅盖(应留
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有较大空隙)，放入高温炉中，从低温升起在700-750℃熔融1h(中间取出增祸摇动一次)，取出冷却。

将柑祸及盖放入盛有150 mL热水的烧杯中，待熔融物完全溶解，立即取出柑锅及盖并用热水冲洗。在

搅拌下，一次加入30 mL盐酸、1 mL硝酸。将增祸及盖用盐酸((1+5)洗净，洗液合并于烧杯中。将烧杯
置电炉上加热至微沸并保持5"10 min 取下，待溶液冷至室温后，移人250 mL容量瓶中，用水稀释至

标线，混匀。此为试样溶液(B)。保存该溶液供硅、铁、铝、铁、钙、镁等元素的测定。

    分取25. 00 mL试样溶液(B)于300 mI塑料烧杯中，加人10̂ 15 mL硝酸，置塑料杯于冷水中冷

I0.加10 ml氟化钾溶液(150 g/L).于塑料棒搅拌下，加人氯化钾至饱和，置冷水中冷却并放置

20 min.用中速滤纸过滤.以氯化钾溶液(50 g/L)洗涤塑料杯与沉淀3次。将沉淀连同滤纸一起置于原
塑料杯中，沿杯壁加入10 mL氯化钾一乙醇溶液(50 g/L)及10滴酚酞指示剂溶液((10 g/L)，用氢氧化钠
标准溶液〔, (NaOH) =0. 15 mot /L〕中和未洗尽的酸，仔细搅动滤纸并随之擦洗杯壁，直至溶液呈红色

不消失为止。然后加入200 mL沸水(已用氢氧化钠标准溶液中和至酚酞呈微红色)，以0. 15 mol/L氢

氧化钠标准溶液滴定至微红色。

5.2.3.4 结果计算

    二氧化硅的百分含量(X3)按式((5)计算:

                                                  T.. X V X n

X3二一mzX 1 000  X 100 ...⋯ 。.。二。。...。一 。..。⋯ “(5)

式中:Tso_—      1 mL氢氧化钠标准溶液相当于二氧化硅的质量,mg;
        V 滴定时消耗氢氧化钠标准溶液的体积，mL;

        。— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

        二— 试祥的质量+g=
5-2.3-5 允许差

    同本标准5.2.1.6,
5.3 三氧化二铁的测定

5.3.1 邻菲暖琳比色法(A法)

5.3.11 方法提要

    用抗坏血酸将三价铁还原为二价铁，在pH>2. 5时，二价铁与邻菲嘿琳生成桔红色络合物，用分光

光度计于510 nn 处测定其吸光度。

5.3.1.2 试剂与仪器

    a 氢氧化按(1+1);

    b. 盐酸(1+1);

    c.对硝基酚指示剂(50 g/L);
    d.盐酸经胺溶液(50 g/L);

    e. 邻菲哆琳溶液(1 g/L):将0. 1 g邻菲锣琳溶液溶解于10 mL乙醇中，加90 mL水混匀;
    f. 酒石酸溶液(100 g/L);

    9. 三氧化二铁标准溶液((1 mL溶液含有。.05 mg三氧化二铁):准确称取。.1000g三氧化二铁
(高纯试剂，预先在950---1 000℃灼烧1h)于300 mL烧杯中，加入50 mL水，30 mL盐酸(1+1),2 mL

硝酸，低温加热至微沸，待完全溶解后，冷至室温，移入2 000 mL容量瓶中，加水稀释至标线，摇匀;

    h. 分光光度计。
5.3.1.3 工作曲线的绘制

    准确分取。.00,1.00,3.00,5.00,7.00 mL.三氧化二铁标准溶液(分别含有0.00,0.05,0.15,0.25,

0. 35 mg三氧化二铁)，分别放人100 mL容量瓶中，用水稀释至约50 mL，加4 mL酒石酸溶液
(100 g/L),1-2滴对硝基酚指示剂(5 g/L),滴加氢氧化按溶液(1+1)至溶液呈黄色，随即滴加盐酸

(1+L)至溶液由黄色刚变无色，加4 mL盐酸经胺溶液(50 g/L),10 mL邻菲哆琳溶液(1 g/L)，用水稀
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释至标线，混匀。放置20 min，在分光光度计上，于波长680 nm处，用10 mm比色皿，以水作参比，测定

溶液的吸光度。然后，以测得的吸光度为纵坐标，比色溶液的浓度为横坐标，绘制工作曲线。

5.3.，.4 分析步骤

    准确分取10. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)或按本标准5.2.3.3制备的试样溶液

(B)于100 mL容量瓶中，用水稀释至约50 mL，以下操作步骤同工作曲线的绘制。
5.3.1.5 结果计算

    三氧化二铁的百分含量(x,)按式((6)计算:

x,
    ‘ X 月

m x 1 000
x 100 ··········。。········..，。二(6)

式中:。— 由工作曲线上查得的100 mL比色溶液中三氧化二铁的含量,mg;

      二— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

      二— 试样的质量，9。

5.3-1.6 允许差

    平行测定结果的允许差见表C
                                                表 4

三氧化二铁含量，% 允许差，%

< o.5 0.05

              >-O. 5 } “·‘“
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果，否则应重新浏定。

5.3.2  EDTA络合滴定法(B法)

5.3.2门 方法提要

    在pHl. 8-2. 0及60̂-90℃的溶液中，以磺基水杨酸钠为指示剂，用EDTA标准溶液滴定。
5.3-2.2 试剂

        氢氧化按溶液((1+1);
    b. 盐酸(1+1);

    c. 磺基水杨酸钠指示剂溶液(100 g/L);
    d.精密试纸:pHO. 5-5. 0;

    e.钙黄绿素一甲基百里香酚蓝一酚酞混合指示剂(简称CMP) ;称取1. 000 0 g钙黄绿素,1. 000 0 g
甲基百里香酚蓝，0. 200 0 g酚酞与50 g在105-110℃干操lh的硝酸钾研细混匀，保存于磨口瓶中。

    f.氢氧化钾溶液(200 g/L):将20 g氢氧化钾用水溶解后稀释至100 mL,贮存于塑料瓶中;
    9. 碳酸钙标准溶液:称取0. 6 g精确至0. 000 1 g)已在105̂-110℃干燥2h的碳酸钙(高纯试

剂)，置于400 mL烧杯中，加入约100 mL水。盖上表面皿，沿杯口滴加盐酸(1十1)至碳酸钙全部溶解

后，加热煮沸3-5 min。取下冷至室温，移至250 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀;

    h. 乙二胺四乙酸二钠(简称EDTA)标准溶液Cc (EDTA)=0.015 mol/L):称取56 gEDTA于
1 000 mL烧杯中，加600 mL水，加热溶解，冷却，过滤，用水稀至1 000 mL.

    标定方法:准确分取25. 00 mL碳酸钙标准溶液于400 mL烧杯中，用水稀释至约200 mL，加入适

量CMP混合指示剂，在搅拌下滴加氢氧化钾溶液(200 g/L)至出现绿色荧光后再过量1-2 mL，用ED-
TA标准溶液滴定至绿色荧光消失呈现红色。

    EDTA标准溶液对碳酸钙、三氧化二铁、三氧化二铝、氧化钙、氧化镁的滴定度按式(7)~式(11)计

算，其值修约至四位小数;

T,coe
C X V,

  V,
........................................... '(7)
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一
C XV,

  V,

MF,2o,
ZMGOO

C XV,
  V,

X 0. 797

一
(:X V,

  V,

材AI,O,
ZMoco,

CX V,

  V2
丫 0.509

C XV,

  V:

几夕。。

Mom,

MMgo=
Morn,

C XV,

  V,
火 0.560 (10)

CX V,

  V,

C X V,

  V,
X 0. 402 (11)

一一

一一

一一

一一

际

际

瑞

场
式中:T-,一     1. 00 mLEDTA标准溶液相当于碳酸钙的质量,mg;

    T,,,o,一  1. 00 mLEDTA标准溶液相当于三氧化二铁的质量·mg;

      TA,,o,- 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于三氧化二铝的质量，mg;
        Too- 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于氧化钙的质量,mg;

      T,, o- 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于氧化镁的质量,mg;
          C—     1. 00 mL碳酸钙标准溶液含有碳酸钙的质量,mg;
        v— 分取碳酸钙标准溶液的体积，mL;

        V,— 标定时消耗EDTA标准溶液的体积，mL;

    MF,,O。一 三氧化二铁的分子量;

    MA1,o,一 三氧化二铝的分子量;
      Moo 氧化钙的分子量;

      MM., 氧化镁的分子量;

    Moco, 碳酸钙的分子量。
5-3-2.3 分析步骤

    准确分取50. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)或按本标准 5.2.3.3制备的试样溶液

(B)于300 mL烧杯中，加水稀释至约100 mL，用氢氧化按溶液(1+1)调节溶液pHl. 8-2. 0,用精密

PH试纸检验)。将溶液加热至700C，加10滴磺基水杨酸钠指示剂溶液(100 g/L)，用EDTA标准溶液
Cc(EDTA)=0.015 mol/L)缓慢滴定至亮黄色(铁含量少时为无色)，终点时的温度应不低于60"C.

5.3.2.4 结果计算

    三氧化二铁的百分含量(X,)按式(12)计算:

X,
TF,o,xVxn
m X 1 000

X 100 ........................... (12)

式中:T,.,o,- 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于三氧化二铁的质量,mg;
          V- 滴定时消耗EDTA标准溶液的体积，mLy

          ，— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;
        二— 试样的质量，9。

5.3.2.5 允许差

    平行测定结果的允许差见表5.
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表 5

三氧化二铁含量，% 允许差，%

( 2.0 0. 20

              >2. 0                   I        0. 25
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5.4 三氧化二铝的测定

5.4.1 铜盐m滴法(A法)

5.4.1.1 方法提要

    在滴定铁后的溶液中，加入对铝、钦过量的EDTA标准溶液，于pH3. 8̂-4. 0，以PAN为指示剂，用

硫酸铜标准溶液回滴过量的EDTA.

5.4.1.2 试剂

    9. 氢氧化馁溶液(1+1);

    b. 乙酸一乙酸钠缓冲溶液(pH4. 3 ):将42. 3 g无水乙酸钠溶解于水中，加80 mL冰乙酸，然后加
水稀释至1 000 mL，混匀;

    c.   1-(2-毗吮偶氮)-2-蔡酚(简称PAN)指示剂溶液((2 g/L):将0. 2 gPAN溶解于100 mL乙醇
中;

    d.硫酸铜标准溶液(C(CUSO,)=0.015 mol/L):将3.7 g硫酸铜(CUSO,·5H20)溶解于水中，加

4̂-5滴硫酸(1+1)，用水稀释至1 000 mL,混匀;

    e. 乙二胺四乙酸二钠(简称EDTA)标准溶液〔c(EDTA)=0.015 mol/L〕配制及标定方法见本标

准5.3. 2. 2 ;

    f.   EDTA标准溶液与硫酸铜标准溶液体积比的测定:从滴定管中缓慢放出10. 00̂-15. 00 mL

0. 015 mol/L EDTA标准溶液于400 mL烧杯中，用水稀释至约200 mL，加15 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶

液(pH4. 3) ,然后加热至沸，取下，稍冷，加4̂-5滴PAN指示剂溶液.以硫酸铜标准溶液滴定至亮紫色。
    EDTA标准溶液与硫酸铜标准溶液的体积之比(K)按式(13)计算:

................................. (I3)

式中:K- 1. 00 mL硫酸铜标准溶液相当于EDTA标准溶液的体积，mL;

      V,—     EDTA标准溶液的体积,mL;

      V2 滴定时消耗硫酸铜标准溶液的体积,mL,

5.4-1.3 分析步骤

    在按本标准5. 3.2. 3滴定铁后的溶液中，准确加人10.00̂ 20.00 mL0.015 mol/LEDTA标准溶
液，然后用水稀释至约200 mL。将溶液加热至70-80℃后，以氢氧化铁溶液((1十”调节溶液pH3. 5-

4.0，加15 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液(PH4. 3),煮沸2̂-3 min，取下稍冷，加4-5滴PAN指示剂溶液，
以硫酸铜标准溶液滴定至亮紫色。

5.4.1.4 结果计算

    三氧化二铝的百分含量(Xs)按式(14)计算:

X,
Tm,o, x (v，一KVZ) x”

m X 1 000
X 100一 0. 64X8   ........................ (14)
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式中:TAI,o:一 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于三氧化二铝的质量.mg;
        V,— 加入EDTA标准溶液的体积,ML;

        Vz- 滴定时消耗硫酸铜标准溶液的体积，mL;

        K- 1.00 mL硫酸铜标准溶液相当于EDTA标准溶液的体积.mL;

          尹，— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

          ，— 试样的质量，9;

      。.64— 二氧化钦对三氧化二铝的换算系数;
        XK 按本标准5. 5条测得的二氧化钦的百分含量。

5.4门.5 允许差

    平行测定结果的允许差见表6,

                                                表 6

            三氧化二铝含量，% ! 允许差，%
< 2.0 0.20

                >-2. 0 】 。·25
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5.4.2 总量差减法(B)法

5.42.1 方法提要

    加入对铁、铝、铁过量的EDTA标准溶液，调节pH=4,煮沸，以铜盐溶液回滴过量的EDTA.测得

铁、铝、钦总量，然后减去比色法测得的铁、钦含量(分别换算成三氧化二铝)，即为三氧化二铝的含量。

5.4.2.2 试剂

    同本标准5.4.1.2,

5.4.2.3 分析步骤

    准确分取50. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)或按本标准5.2.3.3制备的试样溶液

(B)，放入400 mL烧杯中，加入10.00̂ 20.00 mL0.015 mol/L EDTA标准溶液，然后用水稀释至约

200 mL，以下操作步骤同本标准5.4-1-3.

5.4-2.4 结果计算

    三氧化二铝的百分含量(X,)按式(15)计算:

X,
TA;,o, X (V,一KV2) X”

m X 1 000
X 100一 0. 64X‘一 0. 64X8    ............... (15)

式中:TAI.O。一 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于三氧化二铝的质量，mg;
        V,— 加入EDTA标准溶液的体积,mL;

        Vz— 滴定时消耗硫酸铜标准溶液的体积，mL;

        K- 1.00 mL硫酸铜标准溶液相当于EDTA标准溶液的体积,mL;

          ”— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;
        二— 试样的质量，9;

      0.64— 二氧化二铁、二氧化钦分别对三氧化二铝的换算系数;

        X4— 按本标准5.3.1测得的三氧化铁的百分含量;

        Xa— 按本标准5.5条测得的二氧化钦的百分含量。

5.4-2.5 允许差

    同本标准5.4.1.5,

55 二氧化钦的测定

5.5.1 二安替比林甲烷法(A法)

    10
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5.5-1.， 方法提要

    在。(HCI)二。5-1 mol/L盐酸溶液中，TiO'十与二安替比林甲烷生成黄色络合物，以分光光度计
于波长420 nm处测定溶液的吸光度。

    加抗坏血酸以消除Fe-的干扰;加入乙醇消除经氢氧化钠一银增祸熔样后在显色时的沉淀现象.
5.5-，.2 试剂与仪器

    a. 盐酸(1+2);

    b.抗坏血酸溶液(10 g/L):将1g抗坏血酸溶解于100 mL水中，过滤后使用(用时配制);
    c.二安替比林甲烷溶液(30 g/L):将15g二安替比林甲烷溶解于500 mL盐酸(1十1)中，过滤后

使用;

    d. 二氧化钦标准溶液(甲)(1 mL溶液含有。1 mg二氧化钦):准确称取。. 1 000 g二氧化钦(高
纯试剂或光谱纯，已于950-1 000℃灼烧10 min)于铂钳祸中，加入2g焦硫酸钾。在喷灯上逐渐升温熔

融至透明，冷却，用硫酸((1+9)浸出，并加热至50̂-600C，将熔块完全溶解后，冷至室温，移入 1 000 mL

容量瓶中，以硫酸((1+9)稀释至标线，混匀，

    e.二氧化钦标准溶液(乙)(1 mL溶液含有0. 02 mg二氧化钦):分取100 ML二氧化钦标准溶液
(甲)，放入500 mL容量瓶中，用硫酸(1+9)稀释至标线，混匀;

    t.分光光度计。

5.5.1.3 工作曲线的绘制

    分别向100 mL容量瓶中放入0.00,1.00,3.00,5.00,7.00,9.00 mL二氧化钦标准溶液(乙)(分别

含有0.00,0.02,0.06,0. 10,0. 14,0.18 mg二氧化钦)，依次加入10 mL盐酸(1+2),10 mL抗坏血酸
溶液,5 mL95%的乙醇,20 mL二安替比林甲烷溶液，然后用水稀释至标线，混匀。放置40 min后，使用

分光光度计.10 mm比色皿，以水作参比，于波长420 nm处测定溶液的吸光度.然后，以测得的吸光度

为纵坐标，比色溶液的浓度为横坐标，绘制工作曲线。

5.5.1.4 分析步骤

    准确分取25. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)或按本标准5.2.3.3制备的试样溶液
(B)放入100 mL容量瓶中，加人10 mL盐酸(1+2),10 mL抗坏血酸溶液，放置5 min，再加5 mL乙

醇,20 mL二安替比林甲烷溶液。以下操作步骤同工作曲线的绘制。

5.5.1.5 结果计算

    二氧化钦的百分含量(Xa)按式(16)计算:

X,
    c X n

m X 1 000
X 100 ⋯ ”’”.“”二“............... (16)

式中;‘— 在工作曲线上查得的100 mL被测定溶液中二氧化钦的含量，mg;

      ，— 试样溶液的总体积与分取试样溶液的体积之比;

      ，— 试样的质量，9。

55.1.6 允许差

    平行测定结果的允许差见表7,
                                                  表 7

二氧化钦含量.% 允许差 ，%

< o. so 0.05

              >_o. 50 {
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果.

5.5.2 过氧化氢比色法(B法)

5.5.2.， 方 法提 要

0.10

否则，应重新测定。
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    钦离子与过氧化氢在酸性介质中生成黄色络合物，以磷酸作掩蔽剂消除三价铁的干扰，以分光光度

计于波长420 nm处测其溶液的吸光度。

5.5.2.2 试剂

    a. 硫酸(1十1:1+9);

    b. 磷酸(1+1);

    c. 过氧化氢溶液(1千9);

    d. 二氧化钦标准溶液(甲):配制方法同本标准5.5-1.2;

    e. 二氧化钦标准溶液(乙):配制方法同本标准5. 5.1. 2.

5.5.2.3 工作曲线的绘制

    分别向100 mL容量瓶中放入0.00,1.00.5.00.10.00,15.00,20.00 ml二氧化钦标准溶液(乙)

(分别含有。. 00,0.02,0.10.0. 20,0. 30,0. 40 mg二氧化钦)，分别用水稀释至50 mL，加10 mL硫酸((1
十1),2mL磷酸(1十,)和5 mL过氧化氢溶液((1+9)，用水稀释至标线，混匀。使用分光光度计，3 cm比

色皿，以水作参比，于波长420 nm处测定溶液的吸光度。然后，以测得的吸光度为纵坐标，比色溶液的

浓度为横坐标，绘制工作曲线。

5.5.2.4 分析步骤

    准确分取25. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)或按本标准5.2.3.3制备的试样溶液
(B)放入100 mL烧杯中，加10 mL硫酸((1+1)，于通风厨内加热蒸发至产生三氧化硫白烟，取下冷却，
加约20 ml水，用少量水冲洗杯壁，加热溶液至澄清，冷至室温，移入 100 mL容量瓶中〔如使用试样溶

液(B)时析出硅酸，则用中速滤纸过滤，适量热水洗涤〕。加2 mL磷酸((1+1),5 mL过氧化氢溶液((1+

9)，用水稀释至标线，混匀。以下分析步骤同工作曲线的绘制。

5.5-2.5 结果计算

    同本标准5.5.1.5.
5.5.2.6 允许差

    同本标准5.5.1.6.

5.6 氧化钙和氧化镁的测定

5-6.1 分离R203-EDTA络合滴定法(A法)

5.6.1-， 方法提要

    用六次甲基四胺分离三氧化二物，在pH13使用钙指示剂和在pH10使用酸性铬蓝K-蔡酚绿B混

合指示剂，用EDTA标准溶液分别滴定钙和钙、镁合量。

5.6.1.2 试剂

    a. 盐酸(1+1);

    b. 氢氧化钱(1十1);

    c.氢氧化钾溶液(200 g/L):称取20 g氢氧化钾于塑料杯中，加水溶解并稀释至100 mL;
    d. 六次甲基四胺溶液(200 g/L);

    e.盐酸轻胺溶液(50 g/L);
    f. 三乙醇胺溶液((1+1);

    S.钙指示剂:将1g钙指示剂与50 g已在105-110℃干燥过的氯化钠研磨均匀，保存于棕色磨
.口瓶中;
    h. 酸性铬蓝K-禁酚绿B混合指示剂(简写K-B混合指示剂):称取1g酸性铬蓝KCCsH7(OH)3

(NaSO,) iN〕与2. 5 g蔡酚绿B和50 g已在105-110℃干燥过的硝酸钾混合研细，贮存于棕色磨口瓶
中;

    1.  EDTA标准溶液〔c(EDTA)=0. 015 mol/L):配制及标定方法同本标准5. 3. 2. 2 ;

    I 氢氧化按一氯化按缓冲溶液(pH=10):将67. 6 g氯化按溶于200 mL水中，加570 mL氨水，用
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水稀释至1 000 mL.
5.6.1.3 分析步骤

    准确分取两份25. 00 mL按本标准5.2-1.4制备的试样溶液(A)或按本标准5.2-3.3制备的试样

溶液((B)，分别放人300 mL烧杯中，滴加氢氧化钾溶液(200 g/L)至出现沉淀，再加盐酸(1十1)至沉淀
消失(此时pH=4)，加 10 mL六次甲基四胺溶液(200 g/L)，加热煮沸，取下稍冷，用快速定性滤纸过

滤，以热水洗涤8̂-10次，滤液及洗液盛接于400 mL烧杯中，滴加 4̂-5滴盐酸羚胺溶液(50 g/L),5-6

滴三乙醇胺溶液((1+1)，用水稀释至约200 mL,

    氧化钙的测定:于其中一杯滤液中滴加氢氧化钾溶液(200 g/L)至溶液pH=12̂-13，过量2 mL，加
入适量钙指示剂，用。.015 mol/LEDTA标准溶液滴定至纯蓝色为终点。

    氧化钙、氧化镁含量的测定:于另一杯滤液中滴加氢氧化按溶液(1+1)至溶液pH约为10，加入
10 mL氢氧化按一氯化按缓冲溶液和适量酸性铬蓝K-蔡酚绿B混合指示剂，用。. o15 mol/L EDTA标

准溶液滴定，溶液由酒红色突变为蓝色为终点。

5-6.1.4 结果计算

    氧化钙的百分含量(X,)按式(17)计算.氧化镁的百分含量(X动按式(18)计算:

X,
TG0 X V, X n
  m X 1 000

X 100 .............................. (17)

TM,O X (V:一V,) X”
        m X 1 000

X 100 ⋯。‘。。.。。.，，二。.。。·。二。.....(18)

式中:Tao- 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于氧化钙的质量,mg;

    TMap- 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于氧化镁的质量,mg;
      V,— 滴定钙所消耗EDTA标准溶液的体积,mL;

        Vz— 滴定钙、镁合量所消耗EDTA标准溶液的体积，mL;

        ，— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

        m— 试样的质量，9。

5.61.5 允许差

    平行测定结果的允许差见表8,

                                                表 8

氧化钙含量 ，% 允许 差，% 氧化镁含量，% 允许差 ，%

< 3. 00 0.25 < 25. 00 0.30

)3. 00 0.30 李25.00 0.35

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5.6.2 不分离RIO,-EDTA络合滴定法(B法)

5.6-2.， 方法提要

    在pH13以上的强碱性溶液中，以三乙醇胺为掩蔽剂，用CMP混合指示剂，以EDTA标准溶液直

接滴定钙。

    在pHIO的溶液中，以酒石酸钾钠、三乙醇胺为掩蔽剂，用K-B混合指示剂，以EDTA标准溶液滴

定钙、镁总量。

    预先在酸性溶液中加入适量氟化钾，以抑制硅酸的干扰。

5.6.2.2 试剂

    a. 三乙醇胺(1十2);

    b.氢氧化钾溶液(200 g/L);
                                                                                                                                                            13
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    c.  CMP混合指示剂:配制方法同本标准5.3-2.2;

    d. 氟化钾溶液(20 g/L):将2g氟化钾(KF·2H,0)溶于100 mL水中，贮存在塑料瓶中;
    e 氢氧化按溶液((1十1);

    f. 氢氧化按一氯化按缓冲溶液(pH=10):配制方法同本标准5.6.1.2;
    g. 酒石酸钾钠溶液((100 g/L);

    h.   K-B混合指示剂:配制方法同本标准5.6.1.2;

    i.   EDTA标准溶液〔c (EDTA)二。.015 mol/LD:配制及标定方法同本标准5.3.2.2.

5.6-2.3 分析步骤

5.6.2.3.1 氧化钙的分析步骤

    准确分取25. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)，放入400 mL烧杯中，用水稀释至约
250 mL。加5 mI三乙醉胺(1+2)及适量CMP混合指示剂。在搅拌下加入氢氧化钾溶液(200 g/L)，至

出现绿色荧光后再过量5̂-8 mL(此时溶液的pH在13以上)，用。.015 mol/L的EDTA标准溶液滴定
至绿色荧光消失并呈现红色。

    或准确分取25. 00 mL按本标准5.2-3.3制备的试样溶液(B)，放入400 mL烧杯中，加入15 mL

氟化钾溶液(20 g/L)，搅拌并放置2 min以上，然后用水稀释至约250 mL。加5 mL三乙醇胺(1+2)及

适量CMP混合指示剂，在搅拌下加入氢氧化钾溶液(200 g/L)，至出现绿色荧光后再过量5̂-8 mL，用
0. 015 mol/LEDTA标准溶液滴定至绿色荧光消失并呈现红色。
5-6.2-3.2 氧化镁的分析步骤

    准确分取25. 00 mL按本标准5.2.1.4制备的试样溶液(A)，放入400 mL烧杯中，用水稀释至约

250 mL。加1 mL酒石酸钾钠溶液(100 g/L),5 mL三乙醇胺溶液(1+1),搅拌，然后加入20 mL氢氧化
按一氯化按缓冲溶液(pH=10)及适量K-B混合指示剂，以0. 015 mol/LEDTA标准溶液滴定，近终点时

应缓慢滴定至纯蓝色。

    或准确分取25. 00 mL按本标准5.2-3.3制备的试样溶液((B)，放人400 mL烧杯中，加入15 mL

氟化钾溶液(20 g/L),搅拌并放置2 min以上，加水稀释至约250 mL，加1 mL酒石酸钾钠溶液(100 g/
L),5 mL三乙醇胺溶液((1+2)，搅拌，然后加入20 mL氢氧化按一抓化按缓冲溶液(pH=10)及适量K-B

混合指示剂，以0. 015 mol/LEDTA标准溶液滴定，近终点时应缓慢滴定至纯蓝色。
5.6-2.4 结果计算

    同本标准5.6.1.4,

5.6-2.5 允许差

    同本标准5.6.1.5,

5.7氧化钾和氧化钠的测定(火焰光度法)
5.7.1 方法提要

    试样用氢氟酸一硫酸分解并除去硅酸后，残渣用热水浸取.以氨水和碳酸按分离铁、铝、钙、镁。滤液

中的钾、钠以火焰光度法测定。

    当试样溶液经火焰光度计的雾化装置化为细雾、送入喷灯的火焰中时，钾、钠原子被火焰的热能所

激发，产生特征谱线，其谱线强度与元素含量在一定范围内呈直线关系，因此可采用相应的滤色片分离
出被测元素的特征谱线。该特征谱线投射在光电池上，所产生的光电流可用检流计测量，从而测得钾、钠

的含量。

5.了.2 试剂与仪器

    a. 乙醉(950o);

    b. 氢氛酸，

    c. 硫酸(1+1);

    d. 甲墓红指示剂溶液((2 g/L):将。.2g甲基红溶解于100 ML乙醉中;
  14
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    e 氢氧化按溶液(1+1);
    f. 碳酸按溶液(50 g/L):用时配制;

    g- 盐酸(1+1);

    h. 氧化钾、氧化钠混合标准溶液((1 mL溶液含有0. 1 mg氧化钾、0. 1 mg氧化钠):准确称取
0. 158 4 g氯化钾和0.1886g氯化钠(光谱纯，已在130-140℃干燥2 h)，置于烧杯中，加水溶解后，移

入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀;

    i. 火焰光度计。

5.7.3 工作曲线的绘制

    分别向100 mL容量瓶中注人0.00,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00 mL氧化钾、氧化钠混合标准溶液

(分别含有0.00,0. 10,0.20,0.30,0.40,0.50 mg氧化钾和氧化钠)，用水稀释至标线，混匀。然后分别
于火焰光度计上按仪器使用规程进行测定，根据测得的读数与溶液浓度的关系，分别绘制氧化钾、氧化
钠的工作曲线。

5.7.4 分析步骤

    称取0. 3̂-0.4 g精确至。. 000 1 g)试样于铂(或金)皿中，加人数滴乙醉使试样湿润，加约1 mL水
使试样分散，加2 mL硫酸(1+1),10 mL氢氟酸。加热蒸发.近干时摇动铂皿以防溅失，待氢氟酸驱尽

后，逐渐升高温度，直至三氧化硫白烟逸尽。取下稍冷，加入约50 mL热水，加1滴甲基红指示剂溶液

(2 g/L),搅拌，用氢氧化按溶液(1+l)中和至黄色，再加10 mL碳酸按溶液(50 g/L),加热至微沸并保

持20 min，用快速滤纸过滤，以热水洗涤皿及沉淀5̂-6次，滤液及洗液盛于100 mL容量瓶中，冷至室
温后，滴加盐酸(1+1)至溶液呈徽红色，用水稀释至标线，混匀。用火焰光度计按仪器操作规程分别测定

氧化钾和氧化钠的发射光谱强度。

5.了.5 结果计算

    氧化钾的百分含量(X�)按式(19)及氧化钠的百分含量(X,=)按式(20)计算:

      f

m X 1 000
X 100 (19)

X，:一m
  ‘2

X 1 000
X 100 (20)

式中:‘，— 在工作曲线上查得100 mL被测定溶液中氧化钾的含量，mg;

      ‘:— 在工作曲线上查得100 mL被测定溶液中氧化钠的含量，mg;

      ，— 试样的质量，9。

5.7.6 允许差

    平行测定结果的允许差见表s;
                                                表 9

筑化钾含量，% 允许差 ，% 暇化钠含t.% 允许差 ，%

< 0. 10 0.02 < 0.10 0.02

      >_o. 10 ! “·”“ } ->0.‘“ } 0.03
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定.

5.8 盐酸不溶物的测定

5.8.1 方法提要

    定量试样与定量盐酸在沸水浴上加热一定时间，将其不溶物过滤，洗涤，称量。

5.8.2 试剂

    二 欲曲 a+s)
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    h. 盐酸(1+99);

    c. 乙醉(95%).

5.8.3 分析步骤

    称取约2郊精确至。.000 1妒试样放人500 mL烧杯中，加3-4 mL乙醇湿润，再加300 mL盐酸

(14-3),搅拌.盖上表玻璃并在沸水浴上加热1h，其间应不断搅拌。用致密滤纸过滤，用盐酸((1十99)和

热水分别洗涤杯壁及不溶物5-6次，滤液及洗液盛接于500 mL容量瓶中，待冷至室温后用水稀释至

标线.混匀。此为试样溶液((C)，供测定酸溶性铁、碳酸钙、盐酸可溶物之用。

    将滤纸及不溶物移人预先灼烧恒重的瓷柑祸中，干燥，灰化，再放入高温炉中，逐渐升温，在800-

850(一灼烧1h取出稍冷，放入干燥器中冷至室温，称量，反复灼烧，直至恒重。

5.8.4 结果计算

    盐酸不溶物的百分含量(X13)按式((21)计算:

X13一会X 100 。.。⋯。.。二。.................. (21)

式中:m7— 灼烧后不溶物的质量，9;
      。— 试样的质量.8=

5.8.5 允许差

    平行测定结果的允许差见表10.

表 10

盐酸不溶物含量，% 允许差，%

<90. o0 0.40

)90. 00 0.50

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。
5"9 酸溶性铁的测定

5.9门 邻菲哆琳比色法(A法)

5.9.1.1 方法提要

    分取按本标准5.8.3制备的试样溶液(C)，用抗坏血酸将Fe'.还原为Fe'，在pH=1. 5时，Fe'+与
邻菲哆琳生成桔红色络合物，使用分光光度计于波长510 nm处测定吸光度。

5.9.，.2 分析步骤

    准确分取10. 00--25. 00 mL按本标准5.8.3制备的试样溶液((C)，放入100 mL容量瓶中，用水稀
释至约50 mL，以下操作步骤同本标准5.3.1.4,

5.9.1.3 结果计算

    同本标准5.3.1.5,

5-9-1.4 允许差

    同本标准5.3.1.6,

5.9.2  EDTA络合滴定法(B法)。

5.9.2， 方法提要

    使用按本标准5.8.3制备的试样溶液(C)。其他同本标准5.3.2.1,

5.9-2.2 试剂

    同本标准5.3-2.2.

5.9.2.3 分析步骤

    准确分取25. 00 mL按本标准 5.8.3制备的试样溶液(C)，放人300 mL烧杯中，加水稀释至约

100 mL,以下分析步骤同本标准5.3.2.3,

  16
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5. 9.2.4 结果计算

    同本标准5.3.2.4,

5.9.2.5 允许差

    同本标准5.3. 2.5.

5.10 碳酸钙的测定

5.10.1 方法提要

    分取部分按本标准5.8. 3制备的试样溶液(C)，用六次甲基四胺分离三氧化二物，在pH=12--13,

使用钙指示剂，用EDTA标准溶液滴定钙。

5.10.2 试剂

    同本标准5.6.1.2.

5 10. 3 分析步骤

    准确分取50. 00 mL按本标准5. 8. 3制备的试样溶液(C)，放人300 mL烧杯中，加水稀释至

200 mL。以下操作步骤同本标准5.6.1.3中氧化钙的测定。

5.10.4 结果计算

    碳酸钙的百分含量(X�)按式(22)计算:

TG}， XV Xn
m X 1 000

二。。.。二。。.。二。。.。⋯⋯. 。(22)

式中:T} - 1. 00 mLEDTA标准溶液相当于碳酸钙的质量,mg;
          V- 滴定时消耗EDTA标准溶液的体积，mL;

          ，— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

        。— 试样的质量，9。

5.10.5 允许差

    平行结果的允许差见表n。
                                                表 11

碳酸钙含量，% 允许差,yo

< 2. 00 0.15

)2. 00 0.20

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5.11 盐酸可溶物的测定

5.11.， 方法提要

    分取部分按本标准5.8.3制备的试样溶液((C)，加热蒸发至干。将残余物灼烧，称量。

5.11.2 仪器

    a. 高温炉;

    b. 干燥器。

5.113 分析步骤

    准确分取100. 00 mL按本标准5.8.3制备的试样溶液((C)，放入预先在800--850℃灼烧恒重的瓷

燕发皿中，加热蒸发至干。然后置高温护中逐渐升温，在800̂-850℃灼烧1h，取出，置干燥器中冷至室

温，称量。反复灼烧，直至恒重。

5.11.4 结果计算

    盐酸可溶物的百分含量(x动按式(23)计算:

                                                                                                                                                            17
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  m, X n

m X 1 000
(23)

式中:。.一 一灼烧后残余物曰质量,mg;

        ，，— 试样溶液的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

        。— 试样的质量,g.

5- i1.5 允i3=差

    平t i i'*l定结果的允许差为。1o/,

    若平行;9�1定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则.应重新测定。

5. 12 氧化亚锰的测定

5.12.1 方法提要

    在酸性介质中以硝酸银作催化剂.用过硫酸按使Mnz+氧化成MnO.-(玫瑰色)，然后用分光光度计

测定其吸光度。

5.12.2 试剂与仪器

    a. 硝酸;

    b. 氢氟酸:

    c， 硝酸银溶液((10岁I):将1 g硝酸银溶解于50 mL水中，加15滴硝酸((1+1)，用水稀释至100

mL.贮存于棕色瓶中;
    d卜 磷酸 ，

    e. 氧化亚锰标准溶液(1 mL溶液含有。1 mg氧化亚锰):称取2.128 7 g硫酸锰(MnSO,)溶解
于水中，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。取100 mL此溶液放入1 000 mL容量瓶中，

用水稀释至标线，混匀。

5门2.3 工作曲线的绘制

    分别向150 mL烧杯中注入0. 00, 1. 00, 5. 00,10. 00,15. 00,20. 00,30. 00,40. 00 mL氧化亚锰标准

溶液(分别含有0.00,0.10,0.50,1.00,1.50,2.00,3.00,4.00 mg氧化亚锰)，再分别加人10 mL硝酸、

3 mL磷酸、5 mL硝酸银溶液(10 g/L),1-2 g过硫酸按，将溶液加热使其沸腾，直至出现稳定的玫瑰红
色。冷却，移人100 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。

    使用分光光度计，20 mm比色皿，以水作参比，于波长540 nm处测定溶液的吸光度。然后以测得的
吸光度为纵坐标，比色溶液的浓度为横坐标，绘制工作曲线。

5.124 分析步骤

    称取。.5g(精确至。. 000 1 g)试样于铂增涡中，滴加少量水润湿，再加5-6滴硝酸,5̂-10 mL氢
氟酸，加热蒸发直至出现棕褐色二氧化氮为止。加适量水，加热使残渣溶解，然后移入300 mL烧杯中，

加10 mL硝酸、5mL硝酸银溶液(lOg/L),1-3 g过硫酸按，将溶液加热使其沸腾，直至出现稳定的玫
瑰红色。待溶液冷至室温后，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。以下操作步骤同工作曲线

的绘制.

5.12.5 结果计算

    氧化亚锰的百分含量(XI6)按式‘24)计算，计算结果的数值修约至三位小数;

式 中:

5.1218

                  X16 =丙     c而     X 100      .................m X 1 000 ·一一·......... (24)
c— 在工作曲线上查得的100 mL被测定溶液中氧化亚锰的含量,mg;
，— 试样的质量，9。

6 允许差
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平行结果的允许差见表12,
表 12

氧化亚锰含量，% 允许差 ，%

< 0. 010

妻0.010

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5.13 铜的测定

5.13.1 方法提要

    试样经硫酸一氢氟酸分解后，加热蒸发至三氧化硫白烟逸尽。在硝酸介质中，铜离子与二乙基二硫代

氨基甲酸钠相互作用，用四氯化碳萃取形成的二乙基二硫代氦基甲酸铜，然后用分光光度计测定其萃取

液的吸光度。

5.13.2 试剂与仪器

    a. 硝 酸 ;

    b. 硫酸(1+1);

    c. 氢氟酸;

    d. 氨水 ;

    e. 氯化钠溶液(200 g/L);

    f. 二乙基二硫代氨基甲酸钠溶液((1 g/L):将。. 1 g二乙基二硫代氨基甲酸钠溶解于100 mL氯

化钠溶液中(200 g/L);
    9. 铜标准溶液(1 mL溶液含有0. 005 mg铜):称取0. 392 8 g硫酸铜(CuSO,·5H,O )，用水溶解

后移入1 000 mL容量瓶中.用水稀释至标线，混匀。分取25 mL上述溶液于500 mL容量瓶中，用水稀

释至标线，混匀;

    h. 乙醇 ;

    i.百里酚钦溶液(1 g/L):将。.1g百里酚钦溶于20 mL乙醇中，用水稀释至100 ml;

    J. 四氯化碳;

    k. 分光光度计.
5.13.3 工作曲线的绘制

    分别向125 mL分液漏斗中注入0.00,1.00,2.00,5.00,10.00,15.00,20.00,25.00 ml铜标准溶

液(分别含有0.00,0.005,0.01,0.025,0.05,0.075,0. 10.0. 125 mg铜)，再分别加入2滴百里酚钦溶液

(1 g/L)，滴加氨水至溶液变为天蓝色，然后加1 mL二乙基二硫代氨基甲酸钠溶液(1 g/L)，摇匀，静置
10 min。准确加入10 mL四氯化碳，盖上分液漏斗塞，摇混1-2 min，放置5 min，待萃取物分层后，使用

分光光度计，30 mm比色皿，以四氯化碳作参比，于波长436 nm处测定萃取液的吸光度。每个溶液的吸
光度取三次测定结果的平均值。然后以测得的吸光度为纵坐标，比色溶液的浓度为横坐标，绘制工作曲

线。

5.13.4 分析步骤

    称取约1 g(精确至。000 1 g)试样于铂柑涡中，加5 mL硫酸(1+1)和8-10 mL氢氟酸，加热蒸
发，直至出现三氧化硫白烟，取下稍冷，加 4̂-5 mL水、3-4滴硝酸，加热蒸发至干。将残渣用10 mL硝

酸溶解，移至100̂ 150 mL烧杯中，用少量热水洗净柑竭，盖上表玻璃，微沸10 min，取下冷至室温，移

至125 mL分液漏斗中，加2-3滴百里酚钦溶液(1 g/L)，滴加氨水至溶液变为天蓝色。然后加1 mL二

乙基二硫代氨基甲酸钠溶液((1 g/L)，摇匀，静置10 min。以下操作步骤同工作曲线的绘制。

5.13.5 结果if S7

    铜的百分含量(x�)按式(25)计算，计算结果的数值修约至四位小数:

                                                                                                                                                            19
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X1,一m X号一一000 X 100 (25)

式中:二— 在工作曲线上查得的被测定溶液中氧化亚锰的含量,mg;

    ，— 试样的质量.9。

5门 I6 允许差

    平行结果的允许差见表13

                                                        奔 13

铜含量 ，% 允许差 ，%

<0
> 0

003 0 0.000 4

003 0 0.000 5

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5. 14 酸溶物的测定

5.14.1 方法提要

    试样与一定浓度、体积的盐酸混合，在规定条件下使之充分溶解。过滤，滤液中加少量硫酸，蒸干，灼

烧 ，称量。

5. 14.2 试剂与仪器

    a. 盐酸Cc(HCl)=3 mol/L):将250 mL盐酸用水稀释至 1 000 mL;

    b. 硫酸Cc(H2SO,)=1 mol/LJ:将56 mL硫酸缓缓注入适量水中，冷至室温后用水稀释至1 000

mL;

    c.离心机:0̂-4 000 r/min;
    d. 恒温水浴。

5.14.3 分析步骤

5. 14.3. 1 一次离心法(A法)

    称取1 g(精确至。. 000 1 g)试样，放人50 mL烧杯中，准确加入20. 00 mL盐酸((3 mol/L),搅匀，

称量(精确至。.01 g)，置于50士3℃的水浴中加热并不断搅拌15 min，取下，冷至室温，滴加水至原来的
质量。

    将杯内悬浊物搅匀，移入50 mL离心管内，置离心机上以4 000 r/min的转速离心处理 3̂-5 min,

将离心管内的上层清液用慢速滤纸干过滤于干燥过的50 mL烧杯中。

    准确分取10. 00 mL滤液于已恒重的25̂ -30 mL瓷增祸中，加1 mL硫酸(1 mol/L)，置电炉上缓

慢蒸发至干，待三氧化硫白烟逸尽后，将琳涡置于高温炉中，在800士25℃灼烧1h，取出，于干燥器中冷

至室温，称量(精确至0.000 1 g)。反复灼烧，直至恒重。

5.14.3.2 过滤法(B法)

    称取1g(精确至0. 000 1 g)试样，放人50 mL烧杯中，准确加入20 mL盐酸((3 mol/L),搅匀，置于
50士3℃的水浴中加热并不断搅拌 15 min，取下，冷至室温后，移入50 ml容量瓶中，用水仔细冲洗杯

壁，冲洗液盛接于同一容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。

    将容量瓶中的溶液用致密滤纸干过滤于已干燥过的50 mL烧杯中.准确分取25. 00 mL滤液于已

恒重的25̂ 30 mL瓷增涡中，加1 mL硫酸((1 mot/L),W电炉上缓慢燕发至干，待三氧化硫白烟逸尽
后，将增涡置于高温炉中，在800士25℃灼烧1h，取出，于干操器中冷至室温，称量(精确至0. 000 1 g).

反复灼烧，直至恒重。

5.14-4 结果计算

    酸溶物的百分含量(X,a)按式(26)计算:
                                                  (m，一 碗，)X 2 ___

                          X1e=二=一一扩== X 100 ··”·”···“···“··一(26)
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式中:m,— 灼烧后残渣及增祸的质量，9;

      二2— 增竭的质量，9;

        2— 全部试样溶液与所分取试样溶液的体积比;

      。— 试样的质量，9。

5.14.5 允许差

    平行测定结果的允许差为。.1o%,

    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定

5.15 水溶物及酸碱性的测定

5.15.1 方法提要

    试样与一定体积的水混合，加热煮沸，用石蕊试纸检查澄清液的酸碱性。将澄清液蒸发，干燥.称觉

由残渣的质量和试样的质量计算水溶物含量.

5.15.2 试剂与仪器

    a. 蒸馏水或去离子水:pH为5.5-7.2;

    b. 离心机:0̂-4 000 r/min;

    c. 离心管:50 mL;

    d. 恒温水浴;

    e. 石蕊指示液:取石蕊粉末10 g，加40 mL乙醇，回流煮沸1h，静置，倾去上层清液，再用同一方
法处理两次，每次用乙醇30 mL。残渣用10 mL水洗涤，倾去洗液，再加水50 mL,煮沸，取下放冷，过滤。

该指示液的变色范围为pH=4.5-8. 0(红色变蓝色);

    f. 红色石蕊试纸:

    制备方法:取滤纸条侵人石蕊指示液中，加少量盐酸使指示液呈红色。将滤纸条取出，干燥，贮存于

玻璃瓶中。

    灵敏度检查:取。.5 mLCc(NaOH)=0. 1 mol/L)氢氧化钠于烧杯中，加 100 mL新沸过的冷水，混

匀。投入10̂ -12 mm宽的红色石蕊试纸一条，搅动，30 s内试纸应即变色。

    9. 蓝色石蕊试纸:

    制备方法:取滤纸条侵入石蕊指示液中湿透后取出，干燥，贮存于玻璃瓶中。

    灵敏度检查:取。. 5 mLCc(HCI)=0. 1 mol/L〕的盐酸于烧杯中，加100 mL新沸过的冷水，混匀。投

人10̂-12 mm宽的蓝色石蕊试纸一条，搅动，45 s内试纸应即变色。

5.15. 3 分析步骤

5.15-3-1 一次离心法(A法)

    称取10 g(精确至0. 01 g)试样，放人100 mL烧杯中，准确加人50. 00 mL水(pH5. 5̂-7. 2),搅匀，

称量(精确至。-01 g)，加热煮沸30 min并不断搅拌和随时补充蒸发的水。取下，冷至室温，滴加水至原
来 的质 量。

    将杯内悬浊物搅匀，移人50 mL离心管内，置离心机上以4 000 r/min的转速离心处理 8̂ 10 min

至溶液澄清。将离心管内的上层清液用慢速滤纸干过滤于已干燥过的50 mL烧杯中。

    用石蕊试纸检查滤液的酸碱性。

    准确分取25. 00 mL滤液于已恒重的30̂ 50 mL瓷柑祸中，置沸水浴上蒸发至干，移至干燥箱内，

于105-110℃干燥1h，取出，置于干操器中冷至室温，称量(精确至0. 000 1 g )。反复干燥，直至恒重。
5.15.32 过滤法(B法)

    称取10g(精确至0. 01 g)试样，放人干操过的150 mL锥形瓶中，准确加人50. 00 mL水(pH5. 5-
7.2),搅匀，称量(精确至。-01 g)，加热煮沸30 min，不断搅拌并随时加水以保持水溶液的原体积。取
下，冷至室温，补水至原质量，搅匀。

    将锥形瓶中的溶液用致密滤纸干过滤于已干燥过的100 mL烧杯中。
                                                                                                                                                            21



cB/T 15343一94

    用石蕊试纸检查滤液的酸碱性。

    准确分取25. 00 mL澄清滤液于已恒重的30̂-50 mL瓷蒸发皿中，置沸水浴上蒸发至干，然后移至

干燥箱中，在105-110℃干燥1h.取出，置于干燥器中冷至室温，称量(精确至0. 0001 g)。反复干操，直
至恒重。

5.15.4 结粱计算

5. 15.4. 1 酸碱性:当红色石蕊试纸变色时，水溶液为碱性;当蓝色石蕊试纸变色时，水溶液为酸性;当

两种石蕊试纸都不变色时，水溶液为中性。

5.巧.4.2 水溶物的百分含量(X�)按式(27)计算，计算结果的数值修约至三位小数:

        (m，一 m )X 2 ___

ills=-~一下n一一一X IUU (27)

式中:m,— 干燥后残渣及瓷蒸发皿的质量，9;

      。:— 瓷蒸发皿的质量，9;

      2— 全部试样溶液与所分取试样溶液的体积比;

      。— 试样的质量+g,

5. 15. 5 允许差

    平行测定结果之间的允许差为。.015肠。
    若平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。

5.16 铁盐的测定

5.16.1 方法提要

    本方法基于水溶性铁盐在中性或弱酸性环境中与亚铁氰化钾反应生成蓝色普鲁士蓝沉淀。

5.16.2 试剂

    a. 盐酸Cc (HCI)二3 mol/L) a

    b 亚铁氰化钾溶液((100 g/L):将1. 0 g亚铁氰化钾溶于10. 0 mL水中(用时配制)。
5.16.3 分析步骤

    分取 10 mL按本标准 5.15.3测定水溶物后剩余的澄清液于 50 mL烧杯中，加 1 mL盐酸

(3 mo!/1)，混=7 然后加入1 mL亚铁氰化钾试液(100 g/L)，观察溶液是否即时呈显蓝色.
5.17 砷的测定

5.17.1 二乙基二硫代氨基甲酸银比色法(A法)

5.17.1， 方法提要

    在酸性溶液中，五价砷经碘化钾与氯化亚锡还原为三价砷。三价砷与新生态氢作用生成砷化氢.以

乙酸铅脱脂棉除去硫化氢后，砷化氢吸收于二乙基二硫代氨基甲酸银一三乙醇胺一氯仿溶液中，生成红色

络合物。使用分光光度计，在波长530 nm处测定溶液的吸光度。

5.17.1.2 试剂与仪器

    a 盐酸溶液:Cc(HCl)=0. 5 mol/L):将1体积的盐酸与23体积的水混合;

    b. 硫酸(1+1);

    c. 砷标准溶液(甲)(1 mL溶液含有。. 1 mg砷):称取0. 132 0 g三氧化二砷(预先在105-110"C
干燥1 h)于烧杯中，加5 mL氢氧化钠溶液(200 g/L)溶解后，用硫酸((1+9)中和后再过量10 mL，移人

1 000 mL容量瓶中，以新煮沸过的冷水稀释至标线，混匀;
    d. 砷标准溶液(乙)(1 mL溶液含有0. 001 mg砷):准确分取10. 00 mL砷标准溶液(甲)于

1 000 mL容量瓶中，加10 mL硫酸((1+9)，用新煮沸过的冷水稀释至标线，摇匀;
    e. 碘化钾溶液:将16.5 g碘化钾用水溶解后，稀释至100 mL(用时配制)，
    f. 硫酸〔c(HiSO,)=1 mol/L):将56 mL硫酸注入适量水中，冷至室温，用水稀释至 1 000 mL;

    9 酸性氯化亚锡溶液:将20 g氛化亚锡((SnCli·2HYO)用盐酸溶解并稀释至50 mL，加适量无砷
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锡粒.贮存于棕色瓶中;

    6. 无砷锌粒:直径。.5-v2 mm;

    i. 乙酸铅溶液:将10g乙酸铅用新煮沸过的冷水溶解后，滴加乙酸使溶液澄清，再以新煮沸过的

冷水稀释至100 mLa
    J. 乙酸铅脱脂棉:将适量脱脂棉浸入乙酸铅与水的等容混合溶液中，湿透后，挤压除去过多的溶

液并使之疏松。在常温干燥后贮存于带塞玻璃瓶中;

    k. 二乙基二硫代氨基甲酸银溶液((6 g/L):称取0. 60 g二乙基二硫代氨基甲酸银(亦称二乙氨基

二硫代甲酸银，分子式为C,H,oN%Ag)于100 mL容量瓶中，加适量氯仿溶成糊状，加3 mL三乙醇胺，

用氯仿稀释至标线，摇匀至溶解。静置过夜，过滤于棕色瓶中，置阴凉处保存;

    1. 长N b;,瓶 250 mL.并配有回流冷舒器:

m. 分光光度计;

n. 砷化氢发生一吸收器:见图

sIllfIi

                  图 1

A一砷化氢发生瓶(磨口hB一导管(一吸收管

5.17.1.3 工作曲线的绘制

    分别向砷化氢发生瓶中注入。.00,2.00,3.00,4.00,6.00,8.00 mL砷标准溶液(乙)(分别含有

0.000,0.002,0.003,0.004,0.006,0.008 mg砷)，再努别加入7 mL硫酸(1+1)，用水稀释至约40 mL,
加10 mL碘化钾溶液，再滴加4 mL酸性抓化亚锡溶液，放置10 min，加4g无砷锡粒，立即将生成的砷

化氢气体导入盛有5. 0 mL二乙基二硫代氨基甲酸银溶液(6 g/L)的吸收管中(在导气管中预先装入适
量乙酸铅脱脂棉)，在25-400C、反应45 min后，取下吸收管，挥发的少量溶剂用抓仿补充。使用分光光

度计、10 mm比色皿，以试剂空白作参比，于波长530 nm处测定溶液的吸光度.然后以测得的吸光度为

纵坐标，比色溶液的浓度为横坐标，绘制工作曲线。

5.17.1.4 分析步骤

    准确称取10. 00 g试样于附有回流冷凝器的250 mL长颈烧瓶中，加入50 mL盐酸(0.5 mol/L),
                                                                                                                                '            23
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摇动使试样充分分散，在沸水浴上加热30 min，取下稍冷，用中速滤纸过滤于100 mL容量瓶中，用约
30 mL热水冲洗不溶物和长颈瓶内壁，再用15 mL热水冲洗滤纸和沉淀，待滤液冷至室温后，用水稀释

至标线，混匀。此溶液为试样溶液(D)，供测定砷、铅、重金属用。

    准确分取10. 00 mL试样溶液(D)于砷化氢发生瓶中(或准确称取约1. 000 0 g试样于砷化氢发生
瓶中，加20 mLO. 5 mol/L盐酸，在沸水浴上加热30 min)，加6 mL硫酸(1+i)，用水稀释至约40 ml-,

以下操作步骤同工作曲线的绘制。

5.17.，.5 结果计算

    砷的百分含量(Xzo)按式(28)计算，计算结果的数值修约至五位小数。

XP}
  ‘X 刀

叨 X 10'
X 100 (28)

式中::— 从工作曲线上查得的所分取试样溶液中砷的含量,mg;

      n— 试样溶液(D)的总体积与所分取试样溶液的体积之比，
    二— 试样的质量+g=

5.17.，.6 允许差

    平行测定结果之间的允许差见表14,
                                                表 14

砷含 量.%

< 0.000 30

妻0.000 30

允许差，%

0.000 05

0.000 07

    如果两个平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定。
5.17.2 砷斑法(B法)

5.17.2.1 方法提要

    在酸性溶液中，五价砷经碘化钾与氛化亚锡还原为三价砷，三价砷与新生态氢生成砷化氢。以乙酸
铅脱脂棉除去硫化氢后，通过澳化汞试纸，产生砷斑。根据砷标准溶液与试样溶液砷斑颜色的深浅对比，
判断砷的含量。

5.17-2.2 试剂与仪器

    a 盐酸;

    b.澳化汞溶液:取2.5 g澳化汞，加50 mL乙薛，微热使之溶解，置玻瑞瓶内，在暗处保存;

    c. 澳化汞试纸:取长约10 cm、宽约3 cm的撼纸条浸人澳化汞溶液中，1h后取出，在暗处自然干

燥，贮于避光的容器中，使用时剪成合适的圆形小片; ，
    d.乙醋铅脱脂棉:制备方法同本标准5.17.1.2;
    e. 硫酸〔c(H2S04)=1 mol/L):配制方法同本标准5. 17. 1. 2;

    f. 酸性氯化亚锡溶液:配制方法同本标准5. 17. 1. 2;

    9. 碘化钾溶液:配制方法同本标准5.17. 1. 2;

    h. 砷标准溶液(乙):配制方法同本标准5. 17. 1. 2;
    1. 砷化氢发生器:见图2,
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                                                    图 之

                      A一砷化氢发生瓶(磨口);B一导管;C-套帽(有机玻璃制)。D--旋塞

517.2.3 标准砷斑的制作

    于导管中装入乙酸铅脱脂棉约60 mg(装管高度约60-80 mm)，在套帽顶端处放一小片澳化汞试

纸(试纸大小以能覆盖孔径而不露出平面以外为宜)，盖上旋塞井旋紧。

    准确分取1. 50 mL砷标准溶液(乙)(含有。.001 5 mg砷)于磨口砷化氢发生瓶中.加5 mL盐酸、
21 mL水、5 mL碘化钾溶液及5滴酸性氯化亚锡溶液。室温放置5 min后，加2g无砷锌粒1i即将导管

装入磨口砷化氢发生瓶上。将磨口砷化氢发生瓶置于25 40℃水浴中反应45 min，取出浪化及试纸，所

得砷斑即为标准砷斑。

5.17-2.4 分析步骤

    准确分取5. 00 mL按本标准5.17-1.4制备的试样溶液(D)于磨口砷化氢发生瓶中(或准确称取

0. 500 0 g试样于砷化氢发生瓶中，加20 mLO. 5 moi/L盐酸，在沸水浴上加热30 min)，加5 mL盐酸，
以下操作步骤同标准砷斑的制作。取出滨化汞试纸，将所得砷斑与标准砷斑进行比较:其颜色深于标准

砷斑时，说明试样中砷含量大于。000 3环;反之，试祥中的砷含量小于。.000 3环。
5.18 重金属的测定

5.18.1 方法提要

    试样中的铅、秘、汞、福、铜、锑、锡等重金属元索，在酸性溶液中，能与硫代乙酞胺作用生成不溶性的

有色硫化物，用比色对比法进行测定，其含量以铅表示。

5.18.2 试剂与仪器

    a. 铅标准溶液(甲)(1 mL溶液含有0. 1 mg铅):准确称取0.1598g已在105-110̀C干燥2h的

硝酸铅于烧杯中，加5 mL硝酸和约50 mL水溶解，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀;

    b. 铅标准溶液(乙)(1 mL溶液含有0. 01 mg铅):临用前，准确分取10. 0 mL铅标准溶液(甲)于
100 mL容量瓶中，加水稀释至标线，混匀;

盐酸经胺饱和溶液:将45.57 g盐酸轻胺溶于100 mL水中;

乙酸盐缓冲溶液(pH3. 5 ):将25 g乙酸铁放入烧杯中，加25 mL水溶解，再加38 mL盐酸(7

L

d.

mol/L)，用稀盐酸和氢氧化按溶液准确调节pH=3. 5(用酸度计检查)，用水稀释至100 mL,混匀;

    。. 硫代乙酞胺溶液:将4g硫代乙酞胺溶解于100 mL水中，贮存于冷藏箱中。临用前，取0.2mL
上述溶液与1 mL混合液(由15 mLl mol/L的氢氧化钠溶液, 5 mL水和20 mL甘油混合)于试管中，置

水浴上加热20 s，冷却，立即使用;

                                                                                                                                                  25
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  f. 纳氏比色管((50 mL)及管架。

18.3 分析步骤

    准确分取10. 00 mL按本标准5.17-1.4制备的试样溶液(D)和4. 00 mL铅标准溶液(乙)分别放入

50 mL烧杯中，各用水稀释至25 mL。用稀盐酸和氢氧化按溶液调节pH=3-3. 5，在摇动下滴加盐酸经

胺至黄色消失、然后移入50 m1纳氏比色管中，洗净烧杯。_加2 mL乙酸盐缓冲溶液(pH3.5),2 mL硫

代乙酞胺溶液.用水稀释至标线，混匀。放置5 min，以白色为背景，从纳氏比色管的正上方目视比色，进

行比较。4iu果试样溶液的颜色深于铅标准榕液的颜色，则试样中重金属的含量大于。-004%o;反之，则试

样中的重念re,址小于。.004 j

5.19  ; !'} r4!i定(双流棕萃取法)

5.19.1 方法提要

    在弱碱性((pH=8̂-10)溶液中，铅与双硫踪生成红色赘和物。严格控制溶液的pH和加入适当掩蔽

剂，用氯仿萃取，使铅与其他干扰离子分离.然后比色测定铅含量。

5.19.2 仪器与试剂

5.19-2.1 仪器

    所用玻璃器皿均须用硝酸溶液(1+9)浸泡，并用水冲洗干净。

    a. 分液漏斗:125 mL;

    b 分光光度计。

5.19. 2.2 试剂

    a.所用试剂含铅应尽可能少。试剂溶液应贮存于硅硼玻璃容器中;

    b.氯仿:氯仿必须纯净，如有氧化物存在时可用亚硫酸钠(Na,SO,·7HsO)溶液(200 g/L)萃洗两
次，重新蒸馏后使用。或将4有氧化物的氯仿加人适量的盐酸经胺溶液(200 g/L)萃取一次后，再用纯水
洗去残留的盆酸经胺，分去水相后使用;

    c. 氨水:如试剂空白高 可用扩散吸收法精制。其精制方法是将500 mL氨水倾入空干燥器中，将

盛有500 ml水的大蒸发皿置于干燥器的隔板上，盖严，在室温下放置48 h，收取大蒸发皿中的氨水于
试剂瓶中，备用;

    d·双硫腺氯仿贮备溶液(1 g/L):称取。·1g双硫腺(C�H,.N,S)溶于氯仿中并稀释至100 mL,贮
存于棕色瓶中，在1̂10℃保存。

    如双硫腺不纯，可用下述方法纯化:称取0. 2 g双硫腺溶于100 mL氯仿中，经脱脂棉过滤于

250 mI.分液漏斗中，每次用20 ml,氨水((3+97)连续反萃取数次，直至氯仿相几乎无绿色为止。合并水
相至另一分液漏斗中，每次用10 mL四氯化碳摇荡洗涤水相共两次，弃去四氯化碳相。水相用硫酸((1+

9)酸化至有双硫粽析出，在每次用100 ml,氯仿萃取两次，合并氯仿相，贮存于棕色瓶中，置冷藏箱内保
存;

    e. 吸光度为0.15的双硫腺氯仿溶液:临用前，取适量双硫腺氯仿贮备溶液((1 g/L)，用氯仿稀释
至吸光度为。，15(使用分光光度计，波长500 nm,10 mm比色皿);

    f. 百里酚蓝指示剂溶液((1 g/L):称取。.1g百里酚蓝溶于20 mL乙醇中，用水稀释至100 mL:
    B. 柠檬酸钱溶液(500 g/L):称取50 g柠檬酸钱用水溶解后稀释至100 mL。加入5滴百里酚蓝

指示剂溶液，在搅拌下滴加氨水至溶液呈绿色。移入分液漏斗中，每次用5 mL吸光度为。.15的双硫膝

氯仿溶液反复萃取，至有机相呈绿色为止。再每次用10 mL氯仿萃取除去水相中残留的双硫脉至氯仿
相无色为止，弃去有机相，将水相经脱脂棉过撼于试剂瓶中贮存;

    h. 盐酸轻胺溶液(100 g/L):称取log盐酸经胺溶于水中并稀释至100 mL。如试剂不纯，按上述
柠檬酸按溶液(50 g/L)纯化方法进行纯化;

    i.氰化钾溶液((100 g/L):称取10g氰化钾溶解于100 ml,水中。如试剂不纯需要纯化时，应先将
10 g氰化钾溶于20 mL水中，按柠檬酸按溶液(50 g/L)纯化方法，用2 ml,吸光度为。.15的双硫胺抓
  26
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仿溶液萃取一次，纯化后用水稀释至100 mL.经纯化的氰化钾溶液易变为黄褐色，应在临用前进行纯化

处理。必须注意.氰化钾剧毒，应安全使用;

    J. 铅标准溶液(甲)(1 mL溶液含有。1 mg铅):配制方法同本标准5. 18. Z;

    k 铅标准溶液(乙)(1 ml一溶液含有。. 001 mg铅):配制方法同本标准5.18.2

5.19.3 分析步骤

5.19.3.1 分光光度法(A法)

5-19-3.1-1 工作曲线的绘制:

    准确分取 。.00, 1. 00, 3. 00, 5. 00, 10. 00 mL铅标准挤液(乙)(分别含有 。. 000. (.1,101, 4. 013:S.

0.005,0.010 mg铅)，分别放入125 mL分液漏斗中。各用水稀释至25 ml 依次加人2 ml,柠檬酸共浴

液(500 g/L),1 mL盐酸轻胺溶液(100 g/L).3滴百里酚蓝指示剂溶液(】g/I_),摇匀。滴加氨水ill ̀P1 i4

液呈绿色，加1. 0 mL氰化钾溶液((100 g/L)，摇匀，再加10. 0 mL吸光度为。.15的双硫脖抓仿溶液.振
摇2 min,静置分层。然后.使用分光光度计，10 mm比色皿，以氯仿作参比，在波长510 nm处测定乳仿

层的吸光度。以测得的吸光度为纵坐标，氯仿层比色溶液中铅的浓度为横坐标，绘制工作曲线。

5.19.3.12 试样的测定

    分取 5.00---25. 00 ml(视铅含量而定)按本标准5.17-1.4制备的试样溶液(D)，放入125 mL分液

漏斗中，用水稀释至25 mL。以下操作步骤同工作曲线的绘制。

    铅的百分含量(XI,)按式(29)计算，计算结果的数值修约至四位小数。

X2 X 100 二 ’朴” ··⋯ ⋯ ”， : (29)

湍  -一式中:‘— 从工作曲线上查得的所分取试样溶液中铅的含量.mg;

      ，— 试样溶液(D)的总体积与所分取试样溶液的体积之比;

      二— 试样的质量+g=

5.19.3.，.3 允许差

    平行测定结果之间的允许差为。.000 2%.

    如果两个平行测定结果之差在允许范围内，取其算术平均值为测定结果。否则，应重新测定
5.19.32 目视比色法((B法)

    取两支125 mL分液漏斗，在一支中放入5. 00 mL按本标准5.17-1.4制备的试样溶液(D)，在另一

支放入5. 00 mL(或10. 00 mL)铅标准溶液(乙)(1 mL溶液含有。. 001 mg铅)。各用水稀释至25 mL,
依次加入2 mL柠檬酸按溶液(500 g/L),I mL盐酸羚胺溶液(100 g/L),3滴百里酌蓝指示剂溶液

(1 g/L)，摇匀。滴加氨水至溶液呈绿色，再加1. 0 ml氰化钾溶液(100 g/L)，摇匀。加10. 00 mL吸光
度为0.15的双硫粽氯仿溶液，振摇 2 min，静置分层。

    比较两分液漏斗中氯仿层的颜色，其试样氯仿层的紫红色程度深于标准铅氯仿层的颜色，此时试样

中铅的含量大于0.001 0%(或0. 002 0 % )。反之，试样中铅的含量小于。.001 0%(或0.002 0,00)

5.20 氧化钾、氧化钠、氧化钙和三氧化二铁的测定(原子吸收光谱法)。

5.20.1 方法提要

    试样用高氯酸一氢氟酸分解后，制成盐酸溶液，加惚盐做释放剂，使用原子吸收分光光度计测定试样

溶液中钾、钠、钙、铁的吸光度‘，计算其含量。
5.20.2 试剂与仪器

    a. 盐酸:优级纯，

    b. 盐酸(I十1){

    c. 硝酸:优级纯;

    d. 氯化银:优级纯;

    e. 高氯酸:优级纯;
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    f. 氯化银溶液(200 g/L):称取336 g氯化铭(SrCli·6H;O )置于1 000 mL烧杯中，加入约500

ml水，温热使其溶解，冷却后移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀。贮存于塑料瓶中;

    9. 氧化钙标准溶液((1 mL溶液含有0. 1 mg氧化钙):称取。.1785g已在105̂-110℃干燥2h的
碳V钙了光谱纯)于烧杯中，加少量水润湿后盖上表面皿，滴加盐酸(1+1、使其溶解并过量少许，用水冲

洗杯啥，加热微沸以除去二氧化碳，冷却，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线.混匀;

    h. 氧化钾标准溶液((1 mL溶液含有。. 1 mg氧化钾):称取0. 158 3 g已在105-110̀C干燥2h

的氯化钾(光谱纯)于烧杯中，加适量水溶解后移八1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀，贮存于

塑料瓶中

    i. 氧化钠标准溶液(C mL溶液含有。. 1 mg氧化钠):称取。.1886g已在105̂ 110℃干燥2h的

氯化钠(光谱纯、于烧杯中，加适量水溶解后移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线.混匀，贮存于塑

料瓶中;

    J 三氧化二铁标准溶液((1 mL溶液含有。. 1 mg三氧化二铁):准确称取0. 100 0 g已在105-
110℃干燥2h的三氧化二铁(光谱纯)于300 mL烧杯中，加约 50 mL水，30 mL盐酸((1+1),5 mL硝

酸，低温加热至全部溶解，冷却后移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至标线，混匀;

    k 氧化钾、氧化钠、氧化钙、三氧化二铁混合系列标准溶液:准确分取氧化钾、氧化钠、氧化钙、三

氧化二铁标准溶液((1 mL溶液含有。.1 mg氧化钾，。.1 mg氧化钠，。.1 mg氧化钙。。.1 mg三氧化二
铁)各0.00,0.10, 0.20, 0.30,0.40, 0.50, 0.60, 0.70, 0.80, 0.90, 1.00, 2.00, 3.00, 4.00.5.00, 6.00,

7. 00,8. 00,9. 00, 10. 00 mL，分别置干100 mL容量瓶中，加4 mL盐酸，5 mL氯化银溶液(200 g/L)，用

水稀释至标线，混匀。贮存于塑料瓶中，备用。该混合系列标准溶液的浓度分别为0.000 0,0.000 1,
0. 000 2.0. 000 3, 0. 000 4, 0. 000 5, C. 000 6, 0. 000 7. 0. 000 8, 0. 000 9, 0. 001 0, 0. 002 0, 0. 003 0,

0.004 0.0.005 0,0.006 0,0. 007 0,0.008 0,0.009 0,0.010 0 mg/mL;

    1 原子吸收分光光度计。
5.20.3 分析步骤

5.20-3.， 试样处理

    称取0.1 g(精确至。. 0001 g)试样置于铂皿中，用少量水润湿，加0. 5 ml，高氯酸，10 mL氢氟酸，
加热分解至白烟逸尽，取下稍冷，用少量水冲洗皿壁，加入8 mL盐酸((1+1)，低温加热至盐类溶解。取

下冷却，移入100 mL容量瓶中，加5 mL氯化银溶液(200 g/L)，用水稀释至标线，混匀。
5-20-3.2 仪器工作条件

    根据使用仪器的型号，选择适当的工作参数(如空心阴极灯电流值、狭缝宽度、燃烧器高度、波长

等)。通用测定条件列于表15,

                                                      夫 15

元素 波长，nm 火焰类型 火焰状 态 测定特征浓度，pg/mL/1 %

K 766.5 空气一乙快 氧化焰 0.10

Na 589.0 空气一乙炔 氧化焰 0.01

Fe 248.3 空气一乙快 氧化焰 0.08

Ca 422.7 空气一乙快 还原焰 0.06

5.20-3.3 测定

    按表 15所列仪器工作条件，比较测定试样溶液，空白试验溶液及与试样溶液浓度相近的混合系列

标准溶液的氧化钾、氧化钠、氧化钙、三氧化二铁的吸光度值。
5.20.4 结果计算

    试样溶液中待测元素氧化物的浓度c, (mg/mL)按式(30)计算:
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·二一E,,令ER X (E. - EK) 二。........................... (30)

氧化钾、氧化钠、氧化钙、三氧化二铁的百分含量(Xzx)按式(31)计算:

Xzz
C.x V

m x 10'
X 100 .......................... ⋯ 、

式中:。，— 标准溶液的浓度，mg/mL;

    E�— 标准溶液的吸光度值;

    ER— 标准空白溶液的吸光度值;
      E,— 试样溶液的吸光度值.

      Ex— 试样空白溶液的吸光度值;

      V— 试样溶液的体积，mL;

      m— 试样的质量,g,

5.20.5 允许差

    氧化钾、氧化钠的允许差同本标准5.7.6.

    三氧化二铁的允许差同本标准5.3.1.6.
    氧化钙的允许差同本标准5.6.5.
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