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NO 舀

    本标准是修订 GB 534-1989《工业硫酸技术条件》和 GB/T 11198. 1一11198. 10-1989,

GB/T 11198.14-11198.15-1989等工业硫酸化学分析方法标准。

    本标准与GB 534-1989,GB/T 11198. 1一11198. 10-1989和(;B/T 11198.14-11198.15-1989

相比主要变化如下:

    一 标准名称修订为:工业硫酸;

        取消r原标准中的特种硫酸产品分类;

      一提高了原标准中浓硫酸优等品中灰分、铁、铅、透明度的指标以及发烟硫酸优等品中灰分、铁、

        铅的指标，增加了浓硫酸优等品中汞含量和一等品中铅、汞含量的项目，增加了发烟硫酸中游

        离下氧化硫含量的质量分数为25.。%的指标;

    -一取消了原标准中的铅含量测定的双硫踪光度法;

    一 一将原标准中分光光度法测定用参比液改用水为参比，比色皿改称吸收池，标准曲线改称工作

          曲线

      一将原标准中不同量纲白分比浓度表示方法改为以克每升表示;

    一 修改了检验规则的内容;

        修改了包装、标志、运输和贮存的内容;
    一 取消了原标准中的附录B"用密度测量法估测硫酸浓度”;

        将原标准的附录C改为附录B

    本标准的附录A为规范性附录，附录B为资料性附录。

    本标准 自实施之 口起，同时代替 GB 534-1989, GB/T  11198. 1 ̂ 11198. 10-1989,

GB/T 11198. 14一11198.15--1989

    本标准由原国家石油和化学工业局提出。

    木标准由化学工业硫和硫酸标准化技术归口单位归口

    本标准起草单位:南化集团研究院。

    木标准主要起草人:张汝爱、邱爱玲、周洋鸥、徐占锋、蒋朝俊。

    本标准所代林标准的历次版本发布情况为:

      一 GB 534   1965, GB 534---1982, GB 534-1989;

          GB/T 11198. 1一11198. 10-1989,GB/T 11198. 14̂ -11198. 15-19890
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工 业 硫 酸

范围

本标准规定了工业硫酸的要求、试验方法、检验规则、包装、标志、运输、贮存和安全要求。

本标准适用于由硫铁矿、硫磺、冶炼烟气制取的工业硫酸

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准

    GB 190  199。 危险货物包装标志

    GB广I' 601-2002 化学试剂 标准滴定溶液的制备

    GB/T 603--2002 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备(neq ISO 6353-1:1982)

    GB/T 610. 1-1988 化学试剂 砷测定通用方法(砷斑法)

    GB/T 1250-1989 极限数值的表示方法和判定方法

    (;B/-I' 液体化工产品采样通则

    GB/T 6682-1992 分析实验室用水规格和试验方法(neq ISO 3696:1987)

    《产品质量仲裁检验和质量鉴定管理办法》国家质量技术监督局第4号令(1999年4月1日)

3 产品分类

1_业硫酸分为浓硫酸和发烟硫酸两类

4 要求

1AV.硫酸应符合表 1的规定

表 1

项 目

指 标

浓硫酸 发烟硫酸

优等品 一等品 合格品 优等品 一等品 合格品

硫酸(IIISO)的质量分数/% ) 92. 5或98. 092. 5或98. 092. 5或98. 0

游离二氧化硫(S0)的质量分

数l ii. )

灰分的质量分数/% (

20.0或 25. 020.0或25. 020.0或25. 0

0. 02 0. 03 0.10 0. 02 0.03 0.10

铁(1..的质最分数/% 0.005 0.010 0.005 0.010 0.030

砷(As)的质量分数/% G 0.000 1 0.005 0. 000 1 0. 000 1

汞(I 1g)的质量分数了% 镇 0.001 0.01

铅( Pb的质量分数/% 石 0.005 0.02 0.005

透明度 mm ) 80 50

2. 0 2. 0
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5 试验方法

    本标准中所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合GB/T 6682  1992中规

定的二级水

    试验中所需标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按(:B/T 601-2002,GB/T 603-
2。。2的规定制备

5. 1 硫酸含，的测定和发烟硫酸中游离三徽化硫含f的计算

5.1.1 方法提要

    以甲基红一次甲基蓝为指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液中和滴定以测得硫酸含量 或由测得的硫

酸含量换算成游离三氧化硫含量。

5.1.2 试剂和材料

5. 1.2. 1 氢氧化钠标准滴定溶液:c(NaOH)=0. 5 mol/L,

5. 1.2.2 甲基红一次甲基蓝混合指示剂。

5.1.3 仪器、设备

    玻璃安瓶球，如图1所示。

                                                                                                单位为毫米

                                            图 1 安舰球

5. 1.4 分析步骤

5. 1.4. 1 试料溶液的制备

5.1.4.1.1 浓硫酸

    用已称量的带磨口盖的小称量瓶，称取约0. 7 g试样(精确至。. 000 1 g)，小心移人盛有50 ml水

的250 m工一锥形瓶中，冷却至室温，备用。

5. 1.4. 1.2 发烟硫酸

    将安瓶球称量(精确至。. 000 1 g)，然后在微火上烤热球部，迅速将该球之毛细管插人试样中，吸人

约。. 4 g-0. 7 g试样，立即用火焰将毛细管顶端烧结封闭，并用小火将毛细管外壁所沾上的酸液烤干，
重新称量。

    将已称量的安瓶球放入盛有 100 m工水的具磨日塞的500 ml锥形瓶中，塞紧瓶塞，用力振摇以粉

碎安AR球，继续振摇直至雾状三氧化硫气体消失，打开瓶塞，用水冲洗瓶塞，再用玻璃棒轻轻压碎安瓶球

的毛细管，用水冲洗瓶颈及玻璃棒，备用。

5. 1.4.2 滴定

          430
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    于试液(5.1.4.1.1)或(5.1.4.1.2)中，加2-3滴混合指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至溶

液呈灰绿色为终点。

5.1.4.3 分析结果的表述

5. 1.4. 3. 1 浓硫酸
    工业硫酸中硫酸的质量分数*(%)按式(1)计算:

V1 000‘M
w ,= —

                      刀 ,

又 100 .........O...⋯ ⋯ (1)

式中:
一滴定耗用的氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(m工_);

一氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度的数值，单位为摩尔每升(mol/1J

    ， 一试料的质量的数值，单位为克(9);
    M 一硫酸的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/moll (M=49.04) e

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果

5. 1.4. 3.2 发烟硫酸
    发烟硫酸中游离三氧化硫的质量分数，(%)按式((2)计算或由附录A“发烟硫酸中游离三氧化硫

含量换算表”查得。
                                        W =4.444只( w,一100) ················⋯⋯ (2)

    式中:
    二-一 按5.1.4.3.1中式(1)算出的发烟硫酸中硫酸的质量分数，%;

  4. 444- 游离气氧化硫含量的换算系数。

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

5.1.4.4 允许差

5. 1.4.4. 1 浓硫酸中硫酸含量平行测定结果允许绝对差值不大于。.20%o

5. 1. 4.4.2 发烟硫酸中游离三氧化硫含量平行测定结果允许绝对差值不大于。. 60写。

5.2 灰分的测定

5.2.飞 方法提要

    试料蒸发至干，灼烧，冷却后称量。

5.2.2 仪器、设备
5.2.2. 1 铂皿(或石英皿、瓷皿):容量60 ml.-100 ml..

5.2.2.2 高温电炉:可控制温度(80。士50)'C o

5.2.3 分析步骤

    将铂皿((5. 2. 2. 1)于高温电炉(5.

却至室温称量，精确至。. 000 1 g,

2.2.2)内，在8000C士50̀C温度下灼烧15 min，置于干燥器中，冷

称取约25 g-50 g试样于铂皿中(精确至。.0l g).在沙浴(或可调温电炉)上小心加热蒸发至干，

移人高温电炉(5.

后称量，精确至。

2.2.2)内，在800℃士50 C温度下灼烧15 min，取出铂皿，置于干燥器中，冷却至室温

000 1 go

5.2.4 分析结果的表述
L业硫酸中灰分的质量分数W3 (%)按式((3)计算:

一
z里J， = _mMn又 100

式中:

rn-一灼烧后灰分的质量的数值，单位为克(9);

。:、-一试料的质量的数值，单位为克((g),
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    取平行测定结果的算术平均值为测定结果

5.2.5 允许差

    平行测定结果允许相对偏差见表20

表 2

灰分的质量分数厂% 允许相对偏差一写

>O. 020

毛0.020

《10

(20

5. 3 铁含最的测定

5. 3. 1 邻菲哆琳分光光度法(仲裁法)

5.3.1.1 方法提要

    试料蒸f后，残渣溶解十盐酸中，用盐酸轻胺还原溶液中的铁，在pH为2--9条件下，__价铁离子

与邻菲WV Rf}反应生成橙色络合物，对此络合物作吸光度测定。

5. 3.1.2 试剂和材料

5. 3. 1. 2. 1 硫酸溶液:}十1。

5.3. 1.2.2 盐酸溶液:1十10,

5.3. 1.2. 3 盐酸经胺溶液:10 g/I。

5. 3. 1.2. 4 乙酸乙酸钠缓冲溶液:pH-4. 5

5.3. 1.2. 5 邻菲哆琳盐酸溶液 I g/I，称取。. 1 g邻菲哆琳溶于少量水中，加人。.5 ml盐酸溶液

(5.3.1.2.2),溶解后用水稀释至100 nil，避光保存

5.3. 1.2.6 铁标准溶液:0. 100 mg/m工，称取。.86358硫酸铁按，溶解于200 m1.水中，移至1 000 nil,

容量瓶中，加5 ml浓盐酸，用水稀释至刻度，摇匀。

5. 3. 1.2. 7 铁标准溶液:0. 010 mg/ml，吸取铁标准溶液(5.3.1.2.6)10.0 m1,于100 m工容量瓶中，

稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时现配

5. 3. 1.3 仪器、设备

    分光光度计。

5.3.飞.4 分析步骤

5.3. 1.4. 1 试料溶液的制备

    称取10ĝ 20g试样(精确至0.01 g)置于50 ml烧杯中，在沙浴(或可调温电炉)上蒸发至千，冷

却，加2 ml.盐酸溶液(5.3.1.2.2)和25 m1、水，加热使其溶解，移人100 ml容量瓶中，用水稀释至刻

度，摇匀，备用。

    若用测定灰分后的灼烧后残渣为试料，则先用5 mL硫酸((5.3.1.2.1)溶解残渣，蒸十，冷却，加

2 ml-盐酸溶液(5. 3.1.2.2)和25 m1水，加热使其溶解，移人100 m1容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀，备用。

5.3. 1.4.2 工作曲线的制作

5. 3. 1. 4. 2. 1 标准显色溶液的制备
    取11个50 m工，容量瓶，按表3所示，分别加人铁标准溶液(5.3.1.2.7)

    对每一个容量瓶中的溶液作下述处理:加水至约25 m1，加2. 5 ml.‘盐酸径胺溶液((5.3.1.2.3)和

5 ml,缓冲溶液(5.3.1.2.4),5 min后加5 mL邻菲哆琳溶液(5.3.1.2.5)用水稀释至刻度，摇匀，放置

15 min-30 min，显色。

5.3.1.4.2.2 吸光度的测皿

    在510，二:波长处，用1 cm吸收池，以水为参比，将分光光度计的吸光度调整到零后，测出标准显色

溶液(5.3.飞.4.2.1)的吸光度
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5. 3. l. 4. 2. 3 工作曲线的绘制

    从每一标准显色溶液的吸光度值(5. 3. 1. 4. 2.2)，减去空白溶液的吸光度值(5.

吸光度值差为纵坐标，对应的铁质量为横坐标绘制工作曲线

                                                      表 3

2.2).以所得

铁标准溶液体积vi-l_

              O“

对应铁质量n+/pg

一{::
0

几

0

尸J

门

陀
J

甲
‘

曰

，
八

尸a

1

1

9
J

9

q
乙

10.0

12. 5

15.0

17. 5

20.0

22. 5

25. 0

空自溶液

5. 3. 1.4.3 试料的测定

5. 3. 1. 4. 3. 1 显色
    取一定量的试液(5.3.1.4.1)，置于50 ml容量瓶中，加水至约25 m工，然后按5.3.1.4.2.1中所

述“加2.5 ml盐酸经胺溶液(5.3.1.2.3).· 0.”的步骤进行

5. 3. 1. 4. 3. 2 吸光度的测最

    按5.3.1.4.2.2步骤，以水为参比，测量试液(5.3.1.4.3.1)的吸光度。

5. 3. 1.4.4 空白试验
    在测定试液(5.3.1.4.1)的同时，用同样的步骤，同样数量的试剂，不加试液作空白试验

5.3.1.5 分析结果的表述
    从试液的吸光度值((5.3.1.4.3.2)减去空白试验的吸光度值(5.3.1.4.4)，据所得吸光度值差从丁

作曲线(5.3.1.4.2.3)查出对应的铁质量，并按试液吸取比例计算出试样中的铁质量

    _L业硫酸中铁的质量分数wy(})按式((4)计算:

mm,X 100
(4)

式中:

irem�
一试料中的铁含量的质量的数值，单位为克(9);

试料的质量的数值，单位为克(9)。

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

5.3. 1.6 允许差

    平行测定结果允许相对偏差见表4

表 4

铁的质量分数厂% 允许相对偏差//

>0. 005 (t0

<o. 005 妻20

:.:.:
原子吸收分光光度法

  方法提要
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    试料蒸下后，残渣溶解于稀硝酸中，用原子吸收分光光度计在波长248. 3 nm处以空气一乙炔火焰测

定铁的吸光度，用标准曲线法计算测定结果。硫酸中的杂质不干扰测定。

5.3.2.2 试剂和材料

5. 3.2.2. 1 石肖酸溶液:1+20

5. 3.2.2.2 铁标准溶液:1 mg/ml，称取8. 635 g硫酸铁馁，溶解于600 ml,水中，加65 m工硝酸溶液

(5. 3. 2. 2. 1)，移至1 000 ml容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

5.3.2.2. 3 乙炔:由乙炔钢瓶或乙炔发生器供给。

5.3.2.2.4 空气:由空气压缩机供给。

5. 3.2. 3 仪器、设备

5.3.2. 3. 1 称量移液管，容量约10 m工，如图2所示

5. 3.2. 3.2 滴瓶，容量约30 ml。

5.3.2.3.3 原子吸收分光光度计(附有铁空心阴极灯)。

单位为毫米

6(外径) 。

  .八 t

}I ((}}
旧

卜
1

卜

:，:.5了2
(
拭
喇
︶山艺

BIOB.S.572 外径 13

孔内径约1.5

                                        图2 称f移液管

5.3.2.4 分析步骤

5. 3.2.4. 1 试料溶液的制备

    用装满试样的称量移液管(5.3.2.3.1)或滴瓶(5. 3. 2. 3. 2 )，以差减法称取约2g试样(精确至

0. 01 g)移至烧杯中，在沙浴(或可调温电炉)上小心蒸发至干，冷却，加5 mL硝酸溶液(5.3.2.2.1)和

25 m工水，加热溶解残渣，再蒸发至干，冷却，加5 m工硝酸溶液((5. 3. 2. 2. 1)溶解残渣，移至10 ml容量

瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，备用。

5. 3.2.4.2 工作曲线的制作

    每次测定，均需同时制作工作曲线。
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5. 3. 2. 4. 2.1 标准溶液的制备

    取6个100 m工容量瓶，按表5所T，分别加人铁标准溶液(5.3.2.2.2)0

    往每个容量瓶中，加人50 m工_硝酸溶液(5.3.2.2.1),用水稀释至刻度.摇匀。

                                                    表 5

铁标准溶液体积V,'ml

                0畏

对应铁含量n/(pg/mL)

                0

                  s

]0

加

朋

一一一
:_:

    卒白溶液

5. 3. 2. 4. 2. 2 吸光度的侧皿

    将原子吸收分光光度计(5. 3. 2. 3. 3)调至最佳工作状态，点燃空气一乙炔火焰，以水净化燃烧器，使

仪器稳定后，在波长248. 3 nm处测量铁标准溶液(5.3.2.4.2.1)的吸光度。
    注:仪器的最佳工作条件随仪器型号或其他因素不同而有差异，因此未作具体规定

5. 3. 2. 4. 2. 3 工作曲线的绘制
    从侮一标准溶液的吸光度值(5.3.2.4.2.2)，减去空白溶液的吸光度值((5. 3. 2. 4. 2. 2 )，以所得吸光

度值差为纵坐标，对应的铁含量为横坐标绘制工作曲线

5. 3.2. 4.3 试料的测定

    按5. 3. 2. 4. 2. 2条步骤，在波长248.3 nm处测定试液(5.3.2.4.1)的吸光度值.

5.3.2.4.4 空白试验
    在测定试液的同时，用 5 m工硝酸溶液(5. 3. 2. 2. 1)代替试液(5. 3. 2. 4. 1 )，按 5. 3. 2. 4. 1和

5.3.2.4.2.2步骤作空白试验
5.3.2.5 分析结果的表述

    从试液的吸光度值(5. 3. 2. 4. 3 )减去空白试验的吸光度值(5.3.2.4.4),据所得吸光度值差从T.作

曲线(5.3.2.4.2.3)查出对应的铁含量，并按试液的体积计算出试样中的铁质量。

      工业硫酸中铁的质量分数、(%)按式(5)计算:

_mYn�X 100

    式中:

    。，一 试料中的铁的质量的数值，单位为克((g) s

    m 一试料的质量的数值，单位为克(9)。

    取平行测定结果的算术平均值为侧定结果

5.3.2.6 允许差

    平行测定结果允许相对偏差见表60
                                                    表 6

铁的质量分数/%

            。·。·”’·“·········一 (5)

允许相对偏差ioo

戮
5.4 砷含且的测定

5. 4. 1 二乙基二硫代氨基甲酸银光度法(仲裁法)

5.4. 1. 1 方法提要
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    在硫酸介质中。用金属锌将砷还原为砷化氢，以二乙基二硫代氨基甲酸银毗陡溶液吸收，对生成的

紫红色胶态银溶液竹吸光度测定

5. 4. 1.2 试剂和材料

5.4. 1.2. 1 硫酸溶液:2+3

5. 4. 1.2.2 氢氧化钠溶液:50 g/l

5. 4. 1. 2. 3 二乙从二硫代氨基甲酸银毗陡溶液:5 g/I，该溶液应保存在密闭棕色玻璃瓶中.有效期为

两周(该溶液简称为AgDDTC-毗陡溶液)。

5. 4. 1.2.4 乙酸铅溶液:200 g/I。

5. 4. 1. 2.5 乙酸铅棉花:用乙酸铅溶液(5.4.1.2.4)将脱脂棉浸透，取出在室温下晾干，保存在密闭容

器中。

5. 4. 1. 2. 6 碘化钾溶液 150 g/l

5.4. 1.2.7 盐酸溶液:3十I。

5.4. 1.2.8 氯化亚锡盐酸溶液;400川I，溶解40 g氯化亚锡于100 ml.盐酸(5. 4. 1. 2. 7)中

5.4. 1. 2.9 无砷金属锌:粒径0." In.,一}mm或5 mm,粒径 5 mm者使用前需川盐酸溶液(1十1)处

理，然后用蒸馏水洗净

5.4. 1.2. 10 砷标准溶液 100 Ixg/ m工·称取。.1320g三氧化二砷(优级纯)，置于100 nil烧杯中，用
2 m1.氢氧化钠溶液(5.4.1.2.2)溶解，转移至1 000 m工、容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀口

5.4. 1.2. 11砷标准溶液.2.0 pg/ml·吸取砷标准溶液(5.4. 1.2. 10)20.0 m1于1 000 rnl.容址瓶中，
加水稀释至刻度，摇匀。该溶液使用时现配

5. 4

5.4

5. 4 :.;
仪器、设备

  分光光度计

定砷仪，如图3所示，包括:100 ml锥形瓶(A)，用于发生砷化氢;连接导管(B),用于捕集

硫化氢，井将砷化氢导入吸收管;吸收管(C),吸收砷化氢用

单位为毫米

图 3 定砷仪
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5.4.1.4 分析步骤

    本测定应在通风柜中进行。

    测定前应以洗液洗净定砷仪，并用水清洗，烘干

5.4. 1.4. 1 试料溶液的制备

    称取约10 g-20 g试样(精确至。()] g)(当试样中砷含量太低时.可增加试杆

杯中，在沙浴(或可调温电炉)_L小心加热，蒸发至5ml.备用

      ) 若试样巾砷含量小于20 jig、将其慢慢倒人盛有适量水的锥形瓶比.立.{.书

夕.移至 50，飞!烧

2)中。操作时尽吊

保持瓶内温度接近于室温，并使最后溶液体积约为 50 ml,.其浓度 (1- l工5‘。
(2一llm川 L:

若试样中砷含量大于20 jlg, I
丁20 jig)于锥形瓶(5. 4. 1.

( } H、川一、2一。)。，，J

100 ml容量瓶中用水稀释至刻度.移出$iT试液(含砷量不大

3. 2)中，并加水和酸使其最后总体积约为50 nit-凡浓度

5.4. 1. 4.2 工作曲线的制作

    铸换一批锌粒或新配一次AgDDTC-毗陡溶液，必须重新制作工作曲线。

5. 4. 1. 4. 2. 1 标准显色溶液的制备

    取7个定砷用的锥形瓶(5.4.1.3.2)，按表7所示，分别加人砷标准溶液(5. 4.

                                                    表 7

2 {1)

砷标准洛液体积V/mL 对应砷质量川F̀!;

                                0

                            10

                            2 U

                              1.0

                              6 n

                            8.(〕

                            10.0

行 空自溶液

{
一 2

    对每一锥形瓶中的溶液作下述处理:加10 ml硫酸溶液(5.4.1.2.1)和适量水，使溶液的体积为

50 ml，再加2 ml.碘化钾溶液(5.4.1.2.6)和2 ml氯化亚锡溶液(5.4.1.2.8)，摇匀.静置75 min.

    在每支连接管末端塞入少量乙酸铅棉花(5. 4.1. 2. 5)，用于捕集反应时逸出的硫化氢

    吸取5. 0 ml.AgDDTC毗绽溶液(5. 4.1, 2. 3 )置于吸收管中，往每个锥形瓶中加人5g无砷金属锌

(5.4.1.2.9).立即按图3所示装好仪器，塞紧瓶塞，放置45 min，使反应完全

5.4.1.4.2.2 吸光度的测t

    右540 nn,波长处 用1 cm吸收池以水为参比，将分光光度计(5. 4, 1. 3. 1)的吸光度调整到零后，测

出各标准显色溶液(5. 1. 1. 4. 2. 1)的吸光度

5. 4. 1. 4. 2. 3 工作曲线的绘制

    从甸 一标准显色溶液的吸光度值减去空自溶液的吸光度值，以所得吸光度值差为纵坐f1i,、对应的砷

质鼠为横坐标.绘制工作曲线

5.4. 1.4. 3 试料的测定

5. 4. 1. 4. 3. 1 显色

    往盛有试液(5.4,).4.1)的锥形瓶中加Zm工碘化钾溶液(5. 4. 1.26)和2 ml氯化亚锡溶液

(5.1.1.2.8)摇匀一静N 15 min，然后按5.4.1.4.2.1中所述“在每支连接管末端寨人少最乙酸铅棉花
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(5. 4. 1. 2. 5) ......”的步骤进行

    若试料中含二氧化硫较多，应预先加人高锰酸钾溶液数滴至呈现红色，冉加碘化钾溶液与氯化亚锡

溶液;若铁离子的质量分数高丁。.01%时，应加人10 ml, 500 g/L酒石酸溶液掩蔽之
5. 4. 1. 4. 3. 2 吸光度的测f

    测定步骤同5. 4. 1. 4. 2. 2

5. 4. 1. 4. 3. 3 空白试验

    在测定试液的同时，用 10 mI硫酸溶液(5.4.1.2.1)代替试液(5.4.1.4.1)，按5. 4. 1. 4. 1和
5.4.1.4.3步骤作空白试验

5.4.1.5 分析结果的表述

    从试液吸光度值(5.4.1.4.3.2)减去空白试验的吸光度值(5.4.1.4.3.3)，据所得吸光度值差，从I

作曲线((5.4.1.4.2.3)查出对应的砷质量，并按试液吸取的比例计算出试样中的砷质量。

    工业硫酸中砷的质量分数、。(%)按式(6)计算:

1nM,丫 100 ⋯ ““‘.。。······⋯ ⋯ (6)

    式中:

    rr: 试料中的砷的质量的数值，单位为克(9);

  ?” 试料的质量的数值，单位为克(9)。
    取平行测定结果的算术平均值为测定结果

5.4.1.6 允许差

    平行测定结果允许相对偏差见表8o

                                                      表 8

砷的质量分数了% 允许相对偏差 厂写

> 0. 005 或 10

0. 005 - 0. 000 <20

< 0. 000 <30

5.4.2 砷斑法

5.4.2. 1 方法提要

    在硫酸介质中，金属锌将砷还原为砷化氢，砷化氢与嗅化汞反应生成棕色砷斑，与标准色斑比较

5.4.2.2 试剂和材料

5.4.2.2. 1 嗅化汞试纸。

5.4.2.2.2 硫酸溶液:2+3

5.4.2.2. 3 碘化钾溶液:150 g/I。

5.4.2.2.4 氯化亚锡盐酸溶液:400 g/1，按5.4.1.2.8配制

5.4.2.2.5 无砷金属锌:粒径0. 5 mm--1 mm或5 mm 粒径5 mm者使用前需用盐酸溶液((1+1)处

理，然后用蒸馏水洗净

5.4.2.2.6 乙酸铅棉花:按5. 4. 1. 2. 5配制。

5.4.2.2.7 砷标准溶液:100 pg/mL，按5.4. l. 2. 10配制。

5.4.2.2.8砷标准溶液:2. 0 p,g/mL，按5. 4. 1. 2. 11配制。

5.4.2. 3 仪器、设备

    定砷仪，规格和装置按GB/T 610. 1-1988的规定

5.4.2.4 分析步骤

5.4.2.4. 1 试料溶液的制备
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    按5. 4. 1. 4. 1操作 每份试液含砷量应不火于10 pg

5.4.2.4.2 标准色斑的制作

    分别吸取。m1�0. 5 ml" 1.0 m工、2. 0 mL,3. 0 mL,4. 0 mL,S. 0 mL砷标准溶液(5. 4. 2.2. 8)，置于

定砷仪的广口瓶中.加人10 ml硫酸溶液(5.4. 2. 2. 2 )和一定量的水，使体积约为50 m工，再分别加

2 m1碘化钾溶液(5.4.2.2.3)和2 ml氯化亚锡溶液(5.4.2.2.4),摇匀，静置15 min，加人5g无砷金

属锌(5.4.2.2.5),立即按GB/T 610. 1--1988中的定砷装置图所示连接好仪器，使反应进行45 min,取

出澳化汞试纸(5.4.2.2.1)并注明相应的砷质量，用熔融石蜡浸透，贮于干燥器中。

5.4.2.4. 3 试料的测定

    在盛有试液(5. 4. 2. 4. 1)的广口瓶中，加2 m工碘化钾溶液(5.4.2.2.3)和 2 ml氯化亚锡溶液

(5. 4. 2. 2. 4) ,摇匀，静置15 mi。加人5 g无砷金属锌(5. 4. 2. 2. 5 )，立即按GB门‘610.1--1988中的定

砷装置图所示连接好仪器，使反应进行45 min，取出澳化汞试纸(5. 4. 2. 2. 1)与标准色斑(5. 4. 2. 4. 2 )

比较，并按试液吸取的比例计算出试样中的砷质量。

5.4.2. 5 分析结果的表述

    工业硫酸中砷的质量分数w, (%)按式((7)计算:

ynmo义 100 。。 ··· ·。。。。··⋯ 厂7)

    式中:

    。 一与标准色斑比较，试料中的砷的质量的数值，单位为克(9);

    MO-一试料的质量的数值，单位为克(9)。

5.5 铅含f的测定 原子吸收分光光度法

5.5. 1 方法原理

    试料蒸干后，残渣溶解于稀硝酸中，用原子吸收分光光度计，在波长为283. 3 nm处，以空气一乙炔火

焰测定铅的吸光度，用标准曲线法计算测定结果，硫酸中的杂质不干扰测定。

5.5.2 试剂和材料

5.5.2. 1 硝酸溶液:1十2e

5.5.2.2 铅标准溶液,1 mg/ml，称取1. 600 g预先在 105口c烘至恒重的硝酸铅，溶解于600 ml水和

65 rnI浓硝酸中，移至1 000 m1容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

5. 5.2. 3铅标准溶液:100 fCg/mL，吸取10. 0 mL铅标准溶液((5.5.2.2).置于100 ml,容量瓶中，加

50 ml硝酸溶液(5.5.2.1)，用水稀释至刻度，摇匀

5.5.2.4 乙炔:由乙炔钢瓶或乙炔发生器供给。

5.5.2.5 空气:山空气压缩机供给。

5.5.3 仪器、设备

5.5.3. 1 称量移液管:容量约lo m工，如图2所示

5.5. 3.2 滴瓶:容量约为30 mL

5.5.3. 3 原子吸收分光光度计:包括铅空心阴极灯

5. 5.4 分析步骤

5.5.4.1 试料溶液的制备

    用装满试样的称量移液管((5. 5. 3.])或滴瓶(5. 5. 3. 2 )，以差减法称取试样2g-10g(称准至

0.01 g)，移置]Of) ml烧杯中，在沙浴(或可调温电炉)t.蒸发至干，冷却，加5 ml硝酸溶液(5.5.2.1)

和25 ml.水，加热至残渣溶解。蒸发至千，再次用5 ml,硝酸溶液(5.5. 2.1)溶解残渣，小心移入10 mL

容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

5.5.4.2 工作曲线的制作

    征次测定，均须同时制作工作曲线。
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5.5.4.2. 1 标准溶液的制备

    取6个50 ml容量瓶，按表9所示，分别加人铅标准溶液((5. 5. 2. 3)

    往气个容量瓶中.加人25 m1硝酸溶液(5.5.2.1)，用水稀释至刻度，摇匀。

5.5.4.2.2 吸光度的测最

    将原子吸收分光光度计调至最佳工作状态，点燃空气一乙炔火焰，以水净化燃烧器，待仪器稳定后.

八波长283. 3 nm处测量铅标准溶液(5.5.4.2.1)的吸光度。

    注:仪器的最佳工作条件随仪器型号或其他因素不同而有差异，因此未作具体规定

                                                      表 9

铅标准溶液体积V /nil 对应铅含量1(,+

1.o

6 O

8.0

10 0

::
一

20

      空自溶液· _ -~— 一— 一一 一一一日

5.5. 4.2. 3 工作曲线的绘制

    从每 个标准溶液的吸光度值(5.5.4.2.2)减去空自溶液的吸光度位，得到相应的吸光度值差。以

铅含量为横坐标，对应的吸光度值差为纵坐标，绘制工作曲线。

5.5. 4.3 空白试验

    右测定试液的同时，用5 ml硝酸溶液(5. 5. 2. 1)代替试液，按5. 5. 4. 1和5.5.4.2.2作空自试验

5.5.4.4 试料的测定

    按5.5.4.2.2条步骤，在283. 3 nm波长处，测定试液(5. 5. 4.”的吸光度值。

5.5.5 分析结果的表述

    从试液的吸光度值(5.5.4.4)减去空白试验的吸光度值(5.5.4.3)，以所得吸光度值差，从 }_作曲线

(5.5.1.2.3)查得对应的铅含量，并按试液的体积计算出试样的铅质量

      1.业硫酸中铅的质量分数We )按式(8)计算:

mm�又 l00
.⋯ ，.....·...⋯ ⋯ (8)

    式中:

    。，一 试料中的铅的质量的数值，单位为克(9);

  In" 试料的质量的数值，单位为克(9)。

    以测定结果的算术平均值为测定结果。

5.5.6 允许差

    平行测定结果允许相对偏差见表10
                                                  表 10

铅的质量分数了叱 允许相对偏差，%

                            )自00污
                                                                                            一 一 一 一 一 一 一 一 一 一 一J 一 一一升

                              一 (少以)5

                    东20
                                          一 一 一 一 一 ~ 一 一 一 一 一 一 一 一

                  ‘25

5.6 汞含量的测定

5.6.1 双硫踪分光光度法(仲裁法)
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56.1.1 方法提要

    试料中的汞，用高锰酸钾氧化成一价求离子。用盐酸经胺还原过量的氧化剂，加人盐酸羚胺和乙 -

胺四乙酸二钠消除铜和铁的干扰。在pH为。-2范围内，用双硫脉三氯甲烷溶液萃取。在 190 um处

测量萃取溶液的吸光度。

.2 试剂和材料

.2. 1 硫酸溶液:100 g/工。

.2.2 硫酸溶液:490 g/I。

.2.3

5 6.

以
56
56
5.6. 1.2.4

容量瓶中，

5.6- 1.2.5

5.6.

5.6.

,r。

::.)

  乙酸溶液:360 g/I，用密度

  乙二胺四乙酸二钠溶液:7.

稀释至刻度，摇匀。

  高锰酸钾溶液:40 g/1

  盐酸羚胺溶液:100 g/I。
  双硫赊三氯甲烷溶液:I50

P约为l. 05 g/ml的无水乙酸(冰醋酸)配制
45郊1_ ,溶解7.45 g乙二胺四乙酸二钠于水中，移至1000m(

m日I，用三氯甲烷配制该溶液，并储存于密封，「燥的棕色瓶

保存于25'C以下，两周内有效

注:双硫赊试剂的提纯参见附录B(资料性附录)

5.6. 1.2.8 双硫腺三氯甲烷溶液:3 mg/I，吸取10. 0 ml双硫赊溶液(5.6.1.2.7)置十500耐 容量

瓶中，用三氯甲烷稀释至刻度.摇匀。该溶液使用时现配，置于阴凉处

5.6, 1.2. 9 汞标准溶液((I mg/ml,):称取1. 354 g氯化汞，溶解于25 ml 浓盐酸中，定吕1地移人

1 000 ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 该溶液置于阴凉处，两个月内有效。

5.6. 1.2. 10 汞标准溶液:20拜日ml，吸取10.0 ml标准溶液(5.6.1.2.9).置于500了nl容欣瓶中，加

人lo m工浓盐酸，用水稀释刻度，摇匀。此溶液使用时现配。

5.6. 1.2. 11汞标准溶液:1 Jcg/m工，吸取10. 0 ml汞标准溶液(5,6.1. 2.10),置于200 ml容量瓶中，

加人5 ml，浓盐酸，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时现配

5.6.1.3 仪器、设备

5.6. 1.3.， 试验用常规仪器。
    测定前，凡未曾用于汞含量测定的仪器，包括盛放试剂和试样的玻璃瓶，应按下列方法DU!序洗涤

    a) 器壁上如有油污，则用肥皂和刷子刷洗;

    飞〕) 用硝酸溶液洗涤;
    c) 用高锰酸钾洗液洗涤，其配制方法为:4体积硫酸溶液(5. 6. 1. 2. L )与1体积高锰酸钾溶液

        (5.6.1.2.5)混合

5，6.1.3.2 分光光度计。

5.6.1.4 分析步骤

5.6. 1.4， 试料溶液的制备
      称取试样约10 g(精确至。.01 g)，小心缓慢地移人盛有15 ml水的]00 ml烧杯中，冷却至室温

滴加高锰酸钾溶液(5.6.1.2.5)使溶液呈紫红色 盖上表面皿，在60'C水浴中放置30 mina

      冷却至室温，逐滴加人盐酸经胺溶液(5. 6. 1. 2. 6 )，使紫红色褪尽。
将试液移人500 mL分液漏斗中，漏斗的颈部应预先擦干，并塞人一小团脱脂棉

试样中的汞含量大于10 ug，应适当减少取样量，同时添加硫酸溶液(5. 6. 1. 2.2)使硫酸总量约为

4.2

4.2. 1

1_作曲线的制作

  标准显色溶液的制备
取6个500 m工分液漏斗，用棉花或滤纸擦干其颈部，并塞人一小团脱脂棉，按表Il所'7;，分别加

只

已

已

门

.

I

U
，︶

吸
户

人汞标准溶液(5.6、1.2.日
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表 11

汞标准溶液体积V/mL

 
 
 
 

0

0

0

0

0

0

公

生

已

氏
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      空白溶液。 }
    对每一分液漏斗中的溶液作下述处理:加人20 mL硫酸溶液(5.6.1.2.2)用水稀释至200 ml，加

1 ML盐酸经胺溶液(5. 6. 1. 2. 6), 10 m工_乙酸溶液(5. 6. 1. 2. 3), 10 ml乙二胺四乙酸二钠溶液

(5.6.1. 2.4)和20. 0 m工双硫踪三氯甲烷溶液(5.6.1.2.8)，剧烈振荡7 min，静置10 min，使两相分层

5. 6. 1. 4. 2. 2 吸光度的测f

    放出部分有机相(5.6.1.4.2.1)，置于3 cm的吸收池中，在490 nm波长处，以水为参比，将分光光

度计(5.6.1.3.2)的吸光度调整到零后，测出各标准溶液的吸光度。

5. 6. 1. 4. 2. 3 工作曲线的绘制

    从每一标准溶液的吸光度值减去空白溶液的吸光度值，以所得吸光度值差为纵坐标，相应的汞质量

为横坐标.绘制工作曲线

5.6. 1.4. 3 试料的测定

5. 6. 1. 4. 3. 1 显色

    往盛有试液(5.6.1.4.1)的分液漏斗中，加水至约200 ml，然后按5.6.1.4.2.1中所述“加7 ML

盐酸拜胺溶液(5. 6. 1. 2. 6)......”步骤进行

5. 6. 1. 4. 3. 2 吸光度的测A

    按5. 6. 1. 4. 2. 2步骤，测量试液(5.6.1.4.3.1)的吸光度

5.6. 1.4.4 空白试验

    在测定的同时，用添加到试样(5.6.1.4)中相同数量的硫酸溶液(5. 6. 1. 2. 2 )代替试样，按

5. 6. 1. 4. 1和5.6.1.4.3步骤作空白试验。

5.6.1.5 分析结果的表述

    从试液的吸光度值(5.6.1.4.3.2)减去空白试验的吸光度值(5. 6. 1. 4. 4 )，根据所得吸光度值差，从

」_作曲线(5.6.1.4.2.3)查出对应的汞的质量

    l业硫酸中汞的质量分数二。(%)按式((9)计算:

rnm�又 100

式中:

，nzm�
一 试料中的汞的质量的数值，单位为克(9)

  试料的质量的数值，单位为克(9)口

取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

1.6 允许差

平行测定结果允许相对偏差见表12e

表 12

隶的质量分数/%

          ..........·..O...⋯⋯(9)

允许相对偏差i肠

。一。
?0. 005

‘0.005
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5.6.2 冷原子吸收分光光度法

5.6.2.， 方法提要

    试料中的汞，用高锰酸钾氧化成二价汞离子。

    过量的氧化剂用盐酸经胺还原，二价汞离子由氯化亚锡还原成汞，用空气或氮气作载气携带汞蒸气

通过测量池

    用原子吸收分光光度计或紫外吸收式测汞仪，在253.7nm波长处测定其吸光度。

5.6.2.2 试齐j和材料

5.6.2.2.1 硫酸溶液;100 9/1_。

5.6.2.2.2 硫酸溶液:49o9/1。

5.6.2.2.3 盐酸溶液:119/工J。

5.6.2.2.4 高锰酸钾溶液:约409/I_。

5.6.2.2.5 盐酸经胺溶液:100 9/1

5.6.2.2.6 氯化亚锡盐酸溶液:10og/IJ盐酸溶液，称取259氯化亚锡溶于5oml热的浓盐酸中，冷

却后移至250 ml，容量瓶中，用水稀释至刻度。

562.2.7 碘溶液:2.59/1。

5.6.2.2.8 汞标准溶液:lmg/m工_，称取 1.3549氯化汞，溶解于25ml浓盐酸中，定量地移人

1。。omL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。该溶液置于阴凉处，两个月内有效

5.6.2.2.9 汞标准溶液(0.1拌9/。1或].。拜9/ml):吸取一定量的汞标准溶液(5.6.2.2.8)，用
119/1盐酸溶液准确稀释至相应的体积，摇匀
    注 此溶液使用时现配，并视样品中含汞量的多少，决定采用哪种浓度的汞标准溶液

5.6.2.3 仪器、设备

5，6.2.3.1 试验用常规仪器。

    测定前，凡未曾用于汞含量测定的仪器，包括盛放试剂和试样的玻璃瓶，应按下列方法顺序洗涤:

    。) 器壁上如有油污，则用肥皂和刷子刷洗;

    1)) 用硝酸溶液洗涤;

    C) 用高锰酸钾洗液洗涤，其配制方法为:4体积硫酸溶液(5.6.2.2.1)与1体积的高锰酸钾溶液

        (5.6.2.2.4)棍合。

    一套典型的吹气(或吸气)测定系统组成的装置，如图4所示

                                图 4 吹气(或吸气)测定系统装里

5.6.2.3.2 原子吸收分光光度计(或紫外吸收式测汞仪):具低压汞灯或空心阴极灯

5.6.2.3.3 快速响应记录仪(或最大偏转指示器)

5.6.2.34 测量池:长度应适当(1cm或10cm)，两端窗口应为石英玻璃，用以透过波长约253.7nm

的紫外光，为防止蒸汽凝结，必要时可用灯泡或径向加热器稍微加热测量池。
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表 14

汞的质量分数/% 允许相对偏差厂%

> 0. 005 稼 2o

一撒
耳0. 005

5.7 透明度的测定

5.7. 1 仪器、设备

5. 7. 1. 1 玻璃透视管:如图6所示

5.7.1.2 方格色板:于40 mmX40 mmX3 mm毛玻璃上，用黑油漆绘制4 mmX4 mm的小格，如图7

所不

5.7. 1.3 光源:于160 mm X 160 mm木匣内装220 V,60 w灯泡一只，t盖开口，紧密地装I二方格色

板，色板与灯泡距离约为10 rtim,

                                                                                            单位为毫米

                                                                                              D25

图6 玻瑞透视管

                                          图 7 方格色板

5.7.2 分析步骤
    将盛满试样的透视管置于光源的方格色板上，从液面上方观察方格的轮廓，并从排液口小心放出试

样直至能清晰辨别方格并黑白分明，停比排放，记录试样液面高度值口

5.7.3 分析结果的表述

    取测得的试样液面高度值为透明度的测定结果。

5.8 色度的测定
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    按图4所示，连接核套测汞装置。如使用原子吸收分光光度计，则把测量池(5.6.2. 3. 4 )置于光路

中，依原子吸收分光光度计或紫外吸收式测汞仪的使用说明，将仪器(5. 6. 2. 3. 2)调整至最佳工作状态，

通入空气或氮气，调节其流量为1 L/min

    对每一标准溶液(5.6.2.4.2.1)作如下处理:

    逐滴加人盐酸经胺溶液(5.6.2.2.5)，使紫红色褪尽

    将溶液全部移人洗气瓶(5. 6. 2. 3. 5)中，用水准确稀释至50 -I标线处，加人2 ml氯化亚锡盐酸

溶液(5.6.2.2.6)，迅速盖上瓶塞，测出记录纸卜的峰高或记录仪指示的吸光度值口

5. 6. 2. 4. 2. 3 工作曲线的绘制

    从每一标准溶液的吸光度值减去空白溶液的吸光度值，得到相应的吸光度值差.以汞含量为横坐

标，相应的吸光度值差为纵坐标，绘制工作曲线。

5.6.2.4.3 试料的测定

    按5.6.2.4.2.2和5. 6. 2. 4. 2. 3步骤，测定试液(5.6.2.4.1)的吸光度值

                                                  表 13

标准曲线样品含汞量m/pg
汞标州z溶液

对应汞质量an/l,g
浓度 //(Vg/ml.) 体积V/mL

0- 1.0

0- 10.0

0. 1

  0"

2. 0

4. 0

6.0

8. 0

10.0

  0

0. 2

0. 4

0. 6

0. 8

1.0

1.0

  00

2. 0

4. 0

6.0

8.0

10.0

  0

2. 0

4.0

6.0

8.0

10.0

  空自溶液

5.6.2. 4.4 空白试验

    在测定试样的同时，用1 m工硫酸溶液(5. 6. 2. 2. 2 )代替试样，按5. 6. 2. 4. 1和5. 6. 2. 4. 3步骤，作

空白试验

5.6.2.5 分析结果的表述

    由钡J得的吸光度值(5. 6. 2. 4. 3 )减去空白试验的吸光度值(5.6.2.4.4)，求得吸光度值差，从工作曲

线(5.6.2.4.2.3)查得对应的汞质量，并按试液吸取比例计算出试样中的汞质量。

    工_业硫酸中汞的质量分数二11(%)按式((10)计算:

一
w ,o = moX 100

式中:

mm,.
试料中的汞的质量的数值，单位为克(9);

试料的质量的数值，单位为克(8)

    取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

5.6.2.6 允许差

    平行测定结果允许相对偏差见表14
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5.6.2. 3.5 洗气瓶:容积约为100 m工_，标示有50 ml,容积的刻度，且具有磨口塞和底端排液管，如图5

所示。

5.6.2. 3. 6 安全瓶:容积为100 ml-也可用装有高氯酸镁的干燥管更换此安全瓶，此时，测量池

(5.6.2. 3.4)即无须用灯泡或径向加热器加热。

5.6.2.3.7 针形阀

5.6.2.3.8 稳压器

5.6.2. 3.9 流量计:0 I./min-2.5 I./min,

5.6.2.3. 10 吸收器:内盛碘溶液(5. 6.2. 2. 7 )，用以吸收排出气中的汞蒸气。

5.6.2.3. 11 称量移液管:·容量约为10 ml-，如图2所示。

5.6.2.3. 12 滴瓶:容量约30 nil-

图 5 洗气瓶

5.6.2.4 分析步骤

5.6.2.4. 1 试料溶液的制备
    用装满试样的称量移液管(5. 6. 2. 3. 11)或滴瓶(5. 6. 2. 3. 12)以差减法称取2 g试样(精确至

0.01 g)，小心缓慢地移人盛有20 ml，水的50 ml烧杯中，加人0. 5 ml、高锰酸钾溶液(5. 6. 2. 2. 4)，盖

七表面皿，加热煮沸数秒钟，冷却至室温。

    如果试样中的汞含量较高，应作适当稀释，取部分稀释液添加1 mL硫酸溶液(5. 6. 2. 2. 2 )，作汞含

量测定

5.6.2.4.2 工作曲线的制作

    每次测定，均应同时绘制工作曲线

    根据含汞量的多少，选作下列两曲线之一:

    含汞量0 pg-I pg，或含汞量0 pg--10 fag.

5.6.2.4.2.， 标准溶液的制备
    取6个 50 ml烧杯，按表 13分别加人汞标准溶液，再分别加人20 ml水，I ml硫酸溶液

(5.6.2.2.2),0.5 ml.荡锰酸钾溶液(5.6.2.2.4),盖上表面皿，加热煮沸数秒钟，冷却至室温。

5. 6. 2. 4. 2. 2 吸光度的测量
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5.8门 试剂和材料

5.8. 1. 1氨水:。二。.91 g/cm'。
5.8. 1.2 硫化钠溶液:20 g/工

5.8.，.3 明胶溶液:10 g/工。

5. 8. 1.4 铅标准溶液:。1 mg/m工，称准。. 183 1 g乙酸铅，用水溶解，移人1 000 ml_容量瓶中，如果浑

浊可加儿滴乙酸，然后加水稀释至刻度。

5.8.2 分析步骤

    于二支50 nil比色管中，其一加人 20 ml试样，另一只依次加入 10 nil,水。3 m「明胶溶液

(5.吕.1.3),2一3滴氨水(5.8.1.1),3ml硫化钠溶液(5.吕.1.2)及铅标准溶液((5. 8. 1. 4) 2. 0 m工_，再加

水稀释至20 nil，目视比较二管色度，试样色度不深于标准色度为合格

6 检验规则

6. 1 本标准中产品质量指标合格判断，采用GB/T 1250-1989中的“修约值比较法”。

6.2 产品应由生产企业的质量监督检验部门进行检验，生产企业应保证所有出厂产品均符合本标准的

要求。姆批出厂的产品应附有质量证明书，其内容包括:生产企业名称、厂址、产品名称、生产日期或批

号、产品等级、产品各项指标含量、执行标准号等

6. 3 使用单位有权按照本标准规定的检验规则和试验方法对所收到的产品进行检验，检验其是否符合

本标准的要求 当供需双方对产品质量发生异议需仲裁时，应按《产品质量仲裁检验和质量鉴定管理办

法》的有关规定执行

6.4 对由硫铁矿、硫磺为原料生产的工业硫酸，产品检验分为出厂检验和型式检验两类，出厂检验项目

为表 l中的“硫酸含量或游离三氧化硫含量、灰分、铁含量、透明度，色度”项目，型式检验项目为表 1中

的全部项目。在正常情况下，每个月应进行一次型式检验。

    对由冶炼烟气为原料生产的工业硫酸，表1中的全部项目为出厂检验项目。

6.5 产品按批检验，以每一贮罐为一批。产品按GB/T 6680-1986中2. 2的规定进行采样。每批采

取总样品量不得少于500 ml,,混匀后将样品装于清洁、干燥、具磨口塞的玻璃瓶中，瓶七贴上标签，注明

生产企业名称、产品名称、批号、类别、等级、取样日期和取样人姓名等

6.6 如果检验结果中有一项指标不符合本标准要求时，应重新自贮罐中取两倍量样品进行检验，重新

检验结果中，即使有一项指标不符合本标准要求，则该批产品判为不合格品。

7 包装、标志、运输和贮存

7. 1 硫酸应装于专用的槽车(船)内运输，槽车(船)应定期清理。

7.2 硫酸也可装人其他耐酸包装容器(如塑料桶)内运输，其容器大小视需要而确定，容器须用耐酸材

料的盖密封。
7. 3 钮批出厂硫酸的句装容器上应有清晰的符合GB 190---1990中规定的“腐蚀品”标志

8 安全要求

8. 1 硫酸是一种强酸，具腐蚀性、灼伤性，操作时必须穿戴防护眼镜、手套和防护服，工作现场应备有应

急水源。

82 严格遵守国家有关消防、危险品的安全条例。

8.3 硫酸应避免与有机物、金属粉末等接触。当用槽车(船)运输时，禁止在容器附近抽烟或动用明火。
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              附 录 A

            (规范性附录)

发烟硫酸中游离三氧化硫含盘换算表

发烟硫酸中游离三氧化硫含量换算表见表Alo

                                            表 A1 少(质精分数、

11,



GB/T 534-2002

    附 录 B

  (资料性附录)

双硫腺试剂的提纯

    溶解]9双硫踪于75 nil三氯甲烷中，过滤此溶液，滤液收集于250 -I分液漏斗中，加100 nil氨

水溶液((1卡75)，强烈振荡，静置分层，排除有机相，收集水相于另一分液漏斗中。重复这一操作二次，每

次使用 100 m工氨水溶液。于是双硫粽进人碱性水相中呈橙色，而氧化产物留在有机相中不同程度地

呈现深红黄色。

    弃去有机相，合并橙色萃取水相，过滤并移人1 000 nil烧杯中，用二氧化硫饱和溶液稍加酸化，使

双硫rr.沉淀，用烧结玻璃塔涡过滤，以水洗涤沉淀至无酸性反应。将沉淀放人盛有浓硫酸的真空干燥器

中，真空避光干燥3-4天。迅速研磨经干燥的双硫踪，立即置于棕色小瓶中。经过这样提纯且避光贮

藏的双硫腺可以保存至少 6个月。


