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前 言

本标准是等效采用国际标准ISO 981:1973《工业用氢氧化钠 抓含量的测定

国家标准GB/T 4348.2-1984《工业用氮氧化钠 抓化钠含量的测定

    本标准与ISO 981:1973的主要技术差异为:

汞量法》对推荐性

汞量法》修订而成。

— 本标准与ISO 981:1973的取样量不同，但抓化物含量相当。

本标准与GB/T 4348.2-1984的主要技术差异为:

— 本标准与GB/T 4348.2-1984的取样量不同。

— 本标准与GB/T 4348.2-1984的允许差不同。

本标准的附录A是提示的附录.

本标准自实施之日起，同时代替GB/T 4348.2-1984_
本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国化学标准化技术委员会抓碱分会(TC63/SC6)归口。
本标准负贵起草单位:锦西化工研究院、内蒙古殡西联化工有限公司。

本标准主要起草人:李富荣、陈沛云、马文元、胡立明。

本标准1984年首次发布。
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ISO前言

    ISO 国际标准化组织)是一个世界性国家标准协会((ISO成员团体)的联合机构，开展国际标准工

作是由IS()技术委员会进行。对技术委员会已经建立了的项目感兴趣的成员都有权派代表参加该技术

委员会。国际组织，包括政府的和非政府的组织，经与ISO联系也可参加此项工作。

    技术委员会所采纳的国际标准草案在被ISO理事会接受为国际标准之前，先散发给各成员国征求

表决意见。

981(最初草案No. 2458)由化学技术委员会ISO/TC 47起草。

年1月由下列成员国表示同意:

    印 度 葡萄牙
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没有成员国表示反对。

本国际标准代替推荐标准ISO R 981:1969《工业用氢氧化钠 抓含量的侧定 佛尔哈德滴定法》。



中华人民共和国国家标准

工业用氢氧化钠

氮化钠含t的测定 汞量法
    GB/T 4348 2-2002

eqv ISO 981:1973

代替GB/T 4348.2--1984
Sodium hydroxide for industrial use-Determination of

    sodium chloride content-Mercurimetric method

1 范围

本标准规定了工业用氢氧化钠中抓化钠含量的测定方法。

本标准适用于抓化钠含量(质量分数)大于。005%的产品。

2 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

GB/T 603-1988

GB/T 6682-1992

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

分析实验室用水规格和试验方法(eqv ISO 3696:1987)

3 方法原理

    在pH2-3

碳酞麟作指示剂

的溶液中，强电离的硝酸汞标准滴定溶液将抓离子转化为弱电离的抓化汞，用二苯偶氮

，与稍过量的二价汞离子生成紫红色的络合物即为终点。

4 试剂和材料

    本方法所用试剂和水在没有往明其他要求时，均指分析纯试剂和GB/T 6682中规定的三级水。试

验中所需制剂及制品，在没有其他规定时，均按GB/T 603之规定制备。

4.1 硝酸溶液:1+1,

    NO「含量高时，对滴定终点有明显的干扰。当发现滴定终点变化不明显时，硝酸溶液需重新配制。

4.2 硝酸溶液:2 mol/L,

4.3 氢氧化钠溶液:2 mol/L,

4.4 抓化钠(基准试剂)标准溶液:。.05 mol/L,

    称取在500℃下干燥Ih至恒量并置于千燥器中冷却后的氛化钠2.922 1 g(精确至。. 000 1 g)，然
后将其置于1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度、摇匀。

4.5硝酸汞标准滴定溶液:c[1/2Hg(NO,),]=0.05 mol/L,
4.5.1 溶液的制备

    称取5. 43 g士。. 01 g氧化汞(HgO),置于烧杯中，加20 MI硝酸溶液(4.1)，加少量水(必要时过
      滤)，将溶液移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度、摇匀。

或者称取8.56g士0. 01 g硝酸汞CHg (NO, )·H,O)置于烧杯中，加8 ml-硝酸溶液(4-2)，加少量

水，将溶液移人1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度、摇匀。
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4.5.2 溶液的标定

    移取25. 00 ml抓化钠标准溶液((4-4),置于250 mL三角瓶中，加40 mL水，再加人3滴澳酚蓝指

示剂溶液，逐滴加人硝酸溶液(4-2)，使溶液由蓝色变为黄色，加1 ml二苯偶氮碳酞脱指示剂溶液，用

待标定的硝酸汞标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变成紫红色为终点。同时以水作空白试验。
    硝酸汞标准滴定溶液的实际浓度按式((1)计算:

刀ZX 251 000
(V一VO一M(下- -Vn) X 25 ‘..’“’二’................. ( 1)
1 000

式中:。— 硝酸汞标准滴定溶液的实际浓度，mol /L ;

      舰— 氯化钠基准试剂的质量，9;

      V- 测定消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积，mL ;

    V,— 空白消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积，mL;

    M 抓化钠的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/moll (M=58.443).

4.6硝酸汞标准滴定溶液:c[1/2Hg(NO,),]=0.005 mol/L,
    吸取标定后的硝酸汞标准滴定溶液((4.5)50. 00 mL,置于500 mL容量瓶中，加水稀释〔稀释时应补

加适量的硝酸溶液((4.1)以防止硝酸汞分解〕至刻度，摇匀。

4.7 澳酚蓝指示剂:1 g/L,

4.8 二苯偶氮碳酷麟指示剂:5 g/L.

5 仪器 设备

5.1 一般的实验室仪器。

5.2 微量滴定管:2 mL,5 mL.

6 分析步辣

6.1 试样溶液的制备

    用已知质量干燥、洁净的称量瓶迅速从样品瓶中称取固体氢氧化钠试样36 g士1g或液体氢氧化

钠试样50 g士1g(精确至。. 01 g )。将称取的样品置于已盛有约300 mL水的1 000 mL容量瓶中，冲洗

称量瓶，将洗液加人容量瓶中，冷却至室温后稀释至刻度，摇匀。

6.2 测定

    量取试样溶液50. 00 mL,置于250 mL三角瓶中，加40 mL水，缓慢地加人硝酸溶液(4.1)(固体试

样加5 mL,液体试样加2 mL)，冷却至室温后，加3滴澳酚蓝指示剂溶液，则溶液呈蓝色，再逐滴加人硝

酸溶液((4.1)，使溶液由蓝色变为黄色，逐滴加入氢氧化钠溶液，使溶液由黄色变为蓝色，逐滴加人硝酸

溶液((4-2)，使溶液由蓝色变为黄色，加1 mL二苯偶氮碳酞麟指示剂，用硝酸汞标准滴定溶液滴定至溶

液由黄色变成紫红色为终点。同时以水作空白实验。

    滴定后的含汞废液应保留，处理方法参见附录A(提示的附录)。

7 结果表迷

    抓化钠(NaCl)含量以质量分数X计，数值以%表示，按式(2)计算:

  。，(V一 V.)
‘2;1 —

          ; 000
二二; 一

                50
X 100=

2(V一Vo)cm
              ，刀

⋯ ⋯ “·······。··。。二(2)

1 000

式中:c— 硝酸汞标准滴定溶液的实际浓度，mol/L;
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V 测定消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积,mL;

Vo— 空白测定消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积,mL;

，— 试样的质量，9;

M- 抓化钠的摩尔质量的数值，单位为克每康尔(g/mol) (M= 58.443) ,

8 允许差

平行测定结果之差的绝对值不超过下列数值(抓化钠质量分数为X)

                                  X< 0.1000:0.005 0u

                                  X)0.1o%.,0.02%

取平行测定结果的算术平均值为报告结果。
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  附 录 A

(提示的附录)

处理度液的方法

    为了防止含汞废液的污染，应将汞t法测定抓化钠后所得的废液进行处理。

A1 康理

    在碱性介质中，用过量的硫化钠沉淀汞，用过氧化氢氧化过t的硫化钠，防止汞以多硫化物的形式

溶解。 ‘ {

A2 操作步霖

    将废液收集于约50 L的容器中，当废液量达40 L左右时，依次加人400 mL质量分数为40%工业

氢氧化钠溶液、100 g硫化钠(Na,S.9HEO),搅匀。10 min后怪慢加人400 mL质f分数为30%过氧化
氢溶液，充分馄合，放里24 h后将上部清液排人废水中.沉淀物转人另一容器中，回收。

A3 硫化汞的说明

硫化汞(又名辰砂)沉淀物的溶度积常数为3 X 10-52，可认为它不溶于水，对人体本身无害。
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