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前 言
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中华 人民共和国 国家标准

    秘化学分析方法 蒸馏-

硫氰酸汞分光光度法测定氯量 GB/'I' 8220. 8一 〕998

Methods for chemical analysis of bismuth 代替‘R5220. n  5

- Determination of chlorine content-

Distillation-mercuric thiocyanate photometric method

1 范围

本标准规定r秘中氯量的测定方法

本标准适用于镶中氯量的测定 测定范围0.001%一。.006

2 方法提要

    试料用硝酸溶解，并在硝酸介质中，在温度250'C士20,C时进行蒸馏.逸出物吸收于氢氧化钠溶液

中 加入硫氰酸汞及高氯酸铁，所形成的氯化物与硫氰酸汞反应，游离出硫氰酸根与铁(正)显色 于分

光光度I十波长460 nm处测量其吸光度

3 试剂

    试剂配制及测定过程均用加入少量氢氧化钠蒸馏的二次蒸馏水

Il 还原铁粉

I2 氢氧化钠，优级纯

13 硝酸伽1. 42 g/ml)，超纯

3.4 高氯酸(pl. 67 g/mL)
I5 氮气，高纯。

16 硫氰酸汞一甲醇溶液(5 g, L)称取。.5g硫氰酸汞于250 ml_烧杯中 加入100 ML甲醇 济解完全

后移入棕色瓶中保存。

3.7 高氯酸铁溶液:称取7g还原铁粉置于400 mL烧杯中，加入200 mL硝酸(2+1,超纯少.加热溶

解 加人60 ml-高氯酸0. 4)，加热至高氯酸冒烟并继续加热至溶液呈红棕色，冷却 用水稀释至

5叨mL.混匀。

3.8 氢氧化钠溶液(().2 mot/I)，优级纯勺

3.9氯标准贮存溶液:称取经500℃灼烧30 run,并置于千燥器中冷却至室温的。.2102g抓化钾c优
级纯).置于250 ml烧杯中，以适量水溶解，移入1 000 MI容量瓶中 用水稀释至刻度，棍匀。此洁液

I ml_含。.1 mg氯

3门0 氯标准溶液:移取50.00 ml氯标准贮存溶液(3-9)于500 ml容量瓶中.用水稀释至刻度.混匀

此溶液1 ml含10 Jig氯
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4 仪器及装置

4门 分光光度计

4.2 馏器‘见图1)

汗位单

{_

一

蒸馏器(6。.1.016 mm标准倒插磨口平底蒸馏瓶〕2  016mm标准倒插磨口;3

a 冷凝管;。 导管(0, 3ro  R,) ;6

                        图 1

吸收管，16 mm刻度试管);7

氯 :X馏装跪

  氮气进气管〔人卜‘m 、

控温电炉

4.3 控温电炉。

5 分析步骤

5门 试料

    按友l称取试样

表工

}t+} iR }F
们0CQ一幻。以)3 0.污000

止,0 OQ3~0 川 6 0 」。门0

5.2 空白试验

    随同试料做空白试验

5.3 测ii
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5.11 将盛有8 ml氢氧化钠溶液(3.8)的15 ml_吸收管接于蒸馏装置的导出管，以每秒3，一5个气泡

的速度通入氮气，开启冷却水。

5.3.2 将试料(5.1) 于于燥的蒸馏瓶中，加入25 m1-硝酸(3-3).立即将蒸馏瓶装在蒸馏装'a L:并

将其放一于控温电炉上

5-3.3 接通电源，控制炉温在250'C士20 C, 馏 11,。关闭电源，取下吸收管

5-3.4 向吸收管中加人1. 5 ml.高氯酸(3.4),混匀，冷却至室温.加入1. 0 ml硫氰酸汞一甲醇14A

(3. 6),混匀 加入3. 0 m1-高氯酸铁溶液(3-7)，用水稀释至刻度.混匀 静置20 mi,

5. 3.5 移取部分溶液(5. 3. 4 )置于3 cm吸收皿中，以随同试料的空自为参比，于分光光度计波长

460 nm处测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的氯量

5.4 工作曲线的绘制

5.4.， 分别移取0, 0.50,1. 00,1.50, 2.00 , 2.50和3. 00 mL氯标准溶液(3.10)于一组15 mL比色管

巾，用水稀释至8 mL。以下按.5.3.4进行

5.4.2 将部分溶液(5-4. 1)移入3 cm吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长460:二处测量

其吸光度。以氯量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线

分析结果的计算与表述

    按下式计算氯的百分含量:

                                  Cl(%)=

式中:m, 自工作曲线上查得的氯量，11R;

    。。— 试料的质量，9。

    分析结果应保留2位有效数字

m, X 10-s

      刀71
X loo

允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。

                                            表 2

    氯 量

0. 001 0--0. 003 0

> 0. 003 0̂ -0.006

允 许 差

  o. ON s

  0. 000 7
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