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次 氮 酸 钠 溶 液

范围

本标准规定了次氯酸钠溶液的要求、采样、试验方法、检验规则及标志、包装、运输和贮存、安全。

本标准适用于氢氧化钠经氯化而制得的次抓酸钠溶液。

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 危险货物包装标志

    GB/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备

    GB/T 602 化学试剂 杂质滴定用标准溶液的制备（GB/T 602-2002, neq ISO 6353-1;1982)

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

    GB/T 610.1-1987 化学试剂 砷测定通用方法（砷斑法）

    GB/T 1250 极限数值的表示方法和判定方法

    GB/T 6678 化工产品采样总则

    GB/T 6680 液体化工产品采样通则

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

    GB/T 19107 次氯酸钠包装要求

要求

3.1 外观：浅黄色液体。

3.2 次氯酸钠溶液应符合表1给出的要求。

表 1 单位为％

项 目

型 号 规 格

Aa Bb

I II I II m

指 标

有效抓（以Cl计）的质量分数 ） 10.0 5.0 13.0 10.0 5.0

游离碱（以NaOH计）的质量分数 0. 1～1.0 0.1- 1.0

铁（以Fe计）的质量分数 镇 0.005 0.005

重金属（以Pb计）的质量分数 （ 0.001

砷（以As计）的质量分数 毛 0.000 1

“A型适用于消毒、杀菌及水处理等。

bB型仅适用于一般工业用。
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4 采样

4. 1 产品按批检验。生产企业以成品槽、一天或一个生产周期生产的次氯酸钠溶液为一批。用户以每

次收到的同一批次的次氯酸钠溶液为一批。

4.2 次氯酸钠溶液用槽车、贮槽装运时，建议用GB/T 6680中规定的适宜的取样器，从深度不同的上、

中、下三处采取等量的有代表性的样品。

4.3 次氯酸钠溶液用塑料桶（瓶）包装时，应按GB/T 6678中规定的采样单元数随机抽取样品。

4.4 将抽取的样品混匀，分装于两个清洁、干燥的带磨口塞的棕色广口瓶中，密封。每瓶样品量不得少

于200 nil,。一瓶用于检验，一瓶用于备检。样品瓶上应贴上标签，并注明：生产企业名称、产品名称、型

号规格、批 号或生产 日期、采样量、采样 日期及取样人姓名等。

5 试验方法

    除非另有说明，在分析中仅使用分析纯试剂和GB/T 6682中规定的二级水或相应纯度的水。

    试验中所需标准溶液、制剂及制品，在没有规定时，均按GB/T 601, GB/T 602 , GB/T 603规定

制备。

5. 1 有效级含皿的测定

5.1.1 原理

    在酸性介质中，次氯酸根与碘化钾反应，析出碘，以淀粉为指示液，用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴

定，至蓝色消失为终点。反应式如下：

                                2H' +CIO +21二1, +C1__ + H, O

                              1,+2S._（）；＝S,（）；一＋21
5. 1。2 试剂

5.1.2.1 碘化钾溶液：100 g/I。

    称取100 g碘化钾，溶于水中，稀释到1 000 ml.，摇匀。

5. 1.2.2 硫酸溶液：3+100.

    量取15 nil硫酸，缓缓注人500 nil,水中，冷却，摇匀。

5. 1.2.3 硫代硫酸钠标准滴定溶液：c(Na}S,00-=0. 1 mot/I.,

5. 1.2.4 淀粉指示液：l0 g/l.o

5. 1.3 仪器

    一般实验室仪器。

5. 1.4 分析步骤

5.1.4.1 试料

    量取约20 nil实验室样品，置于内装约20 nil,水并已称量（精确到0. 01 g)的100 nil,烧杯中，称量

（精确到0. 01 g)，然后全部移人500 nil,容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
5.1.4.2 测定

    量取试料（5.1.4.1)10.00 nil,，置于内装50 nil水的250 nil,碘量瓶中，加入 10 nil -碘化钾溶液

(5.1.2.1）和10 nil,硫酸溶液（(5.1.2.2)，迅速盖紧瓶塞后水封，于暗处静置5 min。用硫代硫酸钠标准

滴定溶液（5.1.2.3）滴定至浅黄色，加2 mI_淀粉指示液（5.1.2.4)，继续滴定至蓝色消失即为终点。

5．1.5 结果计算

    有效氯以氯的质量分数w，计，数值以％表示，按式（I）计算：

(V/1 000)cM
。X 10/500

X 100二
5铸 M

    刀2
（1）

式中：

V-－一 硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（mI_) ;
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— 硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确的数值，单位为摩尔每升（mol/L)

— 试料的质量的数值，单位为克（9）；

    M 氯的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（g/mol) (M=35.453) o

5.1.6 允许差

    平行测定结果之差的绝对值不超过0.2000

    取平行测定结果的算术平均值为报告结果。

5.2 游离碱含A的测定

5.2.1 原理

    用过氧化氢分解次氯酸根，以酚酞为指示液，用盐酸标准滴定溶液滴定至微红色为终点。反应式

如下 ：

                                    CIO 十H202 =C1一十（)z+H,,0

                                            OH一十H十一HzO

5.2.2 试剂

5.2.2.1 过氧化氢溶液：1+50

5.2.2.2 盐酸标准滴定溶液：c(HCI)=0. 1 mol/La

5.2.2.3 酚酞指示液：10 g/Lo

5.2.2.4 淀粉一碘化钾试纸。

5.2.3 仪器

    一般实验室仪器。

5.2.4 分析步骤

    量取试料（5.1. 4.D50. 00 ml -，置于250 ml，锥形瓶中，滴加过氧化氢溶液（5.2.2.1)至不含次氯酸

根为止（不使淀粉一碘化钾试纸变蓝），加2-3滴酚酞指示液（5.2.2.3)，用盐酸标准滴定溶液（5.2.2.2)

滴定至微红色为终点。

5.2.5 结果计算

    游离碱以氢氧化钠（NaOH）质量分数w：计，数值以％表示，按式（2)表示：

                                          (V/l 000)CM 、，八八 Vem
                    w2一刁m货50/500 X 100一二m “”’“．．‘”‘”‘二‘二‘二‘二’‘·（“）

    式中：

    V 盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ml.) ;

— 盐酸标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（mol/l.) ;

— 试料的质量的数值，单位为克（9）；

    M-一一氢氧化钠的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（g/ mol) (M=40. 00).

5.2.6 允许差

    平行测定结果之差的绝对值不大于0.04%.

    取平行测定结果的算术平均值为报告结果。

5.3 铁含盘的测定

5.3.1 原理

    在不含次氯酸根的介质中，用盐酸经胺将溶液中Fe'‘还原成Fe“十，在pH4-4. 5缓冲溶液体系中

Fee＋同1,10一菲哆琳生成橙红色络合物，用分光光度法测定。反应式如下：

                          4Fe'+ +NH2OH＝4 Fe"＋Nz（）十H2O十4H+

                              Fe' +3G,2 Ha N2＝[Fe(C,2HsN2)s]2十

5.3.2 试剂

5.3.2.1 过氧化氢溶液：1+50
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5.3.2.2 乙酸一乙酸钠缓冲溶液：pH::zz: 4. 5,

5.3.2.3 盐酸经胺溶液：10 g/1,o

    称取lg盐酸轻胺，溶于水中，稀释至100 ML.

5.3.2.4 铁标准溶液：0. 1 mg/mL,

5.3.2.5 铁标准溶液：0.01 mg/mL,

    量取25. 00 mL标准溶液（5,3.2.4),置于250 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。该溶液使用

前配制。

5.3.2.6   1,10一菲呷琳指示液：2 g/Lo

5.3.2.7 淀粉一碘化钾试纸。

5.3.3 仪器

    一般实验室仪器和分光光度计。

5.3.4 分析步骤

5.3.4. 1 标准曲线绘制

5.3.4. 1. 1 量取铁标准溶液（5.3.2.5)0.0 m1�1.0 mL,2.0 mL,3.0 mL,4.0 mL,6.0 mL,8.0 mL,

10. 0 m1，分别置于8个100 ml，容量瓶中，向每个容量瓶中分别加人5 mL盐酸经胺溶液（5.3.2.3),

10 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液（5.3.2.2)和5 ml- 1,10一菲哆琳指示液（5.3.2.6)，用水稀释至刻度，摇匀，

静置10 min,

5.3.4. 1.2 以不加铁标准溶液的空白溶液调整分光光度计为零，在波长510 nm处，选用合适的比色

皿，测定各溶液的吸光度。

5.3.4. 1.3 以铁含量为横坐标，与其对应的吸光度为纵坐标绘制标准曲线。

5.3.4.2 空白试验

    不加试料，采用与测定试料完全相同的分析步骤、试剂和用量进行空白试验。

5.3.4.3 测定

    量取50. 00 ml,试料（5.1.4.7)置于100 ml，容量瓶中，滴加过氧化氢溶液（5.3.2.1）至不含次氯酸

根为止（不使淀粉一碘化钾试纸变蓝），然后加5 ml,盐酸羚胺溶液（5. 3.2. 3),10 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶

液（(5.3.2.2)和5mL1,10一菲哆琳指示液（5.3.2.6)，用水稀释至刻度，摇匀，静置 10 min。以下按

5.3.4.1.2规定进行。

5.3.5 结果计算

    铁含量以铁的质量分数W3表示，数值以YO表示，按式（3)计算：

M/1 000

w3“m X 50/500X 100＝ m1 （3）

式中：

Ml— 由标准曲线查得的试料中铁的质量的数值，单位为毫克（mg) ;

m— 试料的质量的数值，单位为克（9）。

5.3.6 允许差

    平行测定结果之差的绝对值不大于o.ool％o

    取平行测定结果的算术平均值为报告结果。

5.4 里金属含f的测定

5.4. 1 原理

    在弱酸性（pH3-4)的条件下，试料中的重金属离子与硫离子生成棕黑色沉淀，与同法处理的铅标

准溶液比较，作限量试验。

5.4.2 试剂

5.4.2. 1 盐酸。

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载
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5.4.2.2 过氧化氢落液:1+5,

5.4.2.3 乙酸一乙酸钠缓冲溶液：pH--3,

5.4.2.4 硫化氢饱和溶液。

    将硫化氢气体通人不含二氧化碳的水中，至饱和为止（此溶液使用前制备）。

5.4.2.5 铅标准溶液：0. 1 mg/mL,

5.4.2.6 铅标准溶液：0. 01 mg/mL,

    量取铅标准溶液（5.4.2.5)稀释10倍。该溶液使用前配制。

5.4.2.7 酚酞指示液：10 g/Lo

5.4.2.8 淀粉一碘化钾试纸。

5.4.3 仪器

    一般实验室仪器。

5.4.4 分析步骤

5.4.4. 1 量取25. 00 mL试料（5.1.4.1)置于50 mL比色管中，滴加过氧化氢溶液（5.4.2.2)至不含次

氯酸根为止（不使淀粉一碘化钾试纸变蓝）。加1滴酚酞指示液（5.4.2.7)，用盐酸（5.4.2.1)调节至微红

色，再加5 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液（5.4.2.3)，摇匀，备用。

5.4.4.2 量取l. 0 mL铅标准溶液（5.4.2.6)于 50 mL比色管中，加5 mL乙酸一乙酸钠缓冲溶液

(5.4.2.3)，摇匀，备用。

5.4.4.3 向各比色管中加10 mL新制备的硫化氢饱和溶液，并用水稀释至刻度，于暗处放置5 min.

5.4.4.4 将比色管置于白纸上，自上向下目视观察，试料比色管中溶液颜色不得深于标准样比色管中

溶液的颜色。

5.5 砷含f的测定

5.5. 1 原理

    在碘化钾和氯化亚锡存在下，将试料中的高价砷还原为三价砷，三价砷与锌粒和酸产生的新生态氢

作用，生成砷化氢气体，通过乙酸铅棉花除去硫化氢干扰，再与澳化汞试纸生成橙黄色色斑，与标准砷斑

比较作限量试验。

5.5.2 试荆和材料

    所用试剂和材料均不含砷。

5.5.2. 1 盐酸。

5.5.2.2 过氧化氢溶液：1十5,

5.5.2.3 碘化钾溶液：150 g/L,

5.5.2.4 氯化亚锡溶液：400 g/l.,

5.5.2.5 砷标准溶液：0. 1 mg/mL,

5.5.2.6 砷标准溶液：0.001 mg/mL;量取砷标准溶液（(5.5.2.5)稀释100倍。该溶液使用前配制。

5.5.2.7 乙酸铅棉花。

5.5.2.8 澳化汞试纸。

5.5.2.9 淀粉一碘化钾试纸。

5.5.2. 10 锌粒。

5.5.3 仪器

    一般实验室仪器和定砷仪（按GB/T 610.1-1987中规定装配）。

5.5.4 分析步骤

5.5.4. 1 量取 1. 0 ml,砷标准液（5.5.2.6)于定砷仪的反应瓶中，加5 mL碘化钾溶液（5.5.2.3),

0. 5 mL氯化亚锡（5.5.2.4）和5 mL盐酸（5.5.2.1)，摇匀，静置10 min。加2g锌粒(5.5.2.9)，立即将

已装好乙酸铅棉花（5.5.2.7)及澳化汞试纸（5.5.2.8)的玻璃管连接好，于暗处放置1 he
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5.5.4.2 量取25. 00 ml,试料（(5.1.4.1)置于定砷仪的反应瓶中，滴加过氧化氢溶液（5.5. 2.2)，至不

含次氯酸根为止（不使淀粉一碘化钾试纸变蓝）。用盐酸(5.5. 2.1)调至中性，以下按5.5. 4.1规定进行。

5.5.4.3 试料澳化汞试纸所呈颜色不得深于标准色斑。每次测定应同时制备标准色斑。

6 检验规则

6. 1 本标准中次氯酸钠溶液质量指标判定，采用GB/T 1250中“修约值比较法”。

6.2 本标准中规定的检验项目全部为型式检验项目，其中有效氧和游离碱为型式检验项目中出厂检验

项目，其余为型式检验项目中抽检项目。在正常生产情况下，每月至少进行一次型式检验。

6.3 出厂的次氯酸钠溶液应由生产企业的质量监督部门进行检验，应保证所有出厂的次氯酸钠溶液符

合本标准的要求。每批出厂的次氯酸钠溶液应附有质量证明书，内容包括：生产企业名称、产品名称、型

号、批号或生产日期、执行标准号。

6.4 用户有权按本标准规定对收到的次氯酸钠溶液进行检验，检验其质量是否符合本标准的要求。

6.5 如果检验结果有一项指标不符合本标准要求时，应重新加倍在包装单元中采取有代表性的样品进

行复检，复检结果中即使有一项指标不符合本标准的要求，则整批产品为不合格。

6.6 当供需双方对产品质量发生异议时，应由有资质的检验机构仲裁检验。

7 标志、包装、运输和贮存

7.1 标志

    出厂的次氮酸钠溶液的外包装上应有明显牢固的标志，内容包括：生产企业名称、地址、产品名称、

型号规格、净质f、执行标准、批号或生产日期、生产许可证编号及GB 190中规定的“腐蚀性物品”和

“氧化剂”标志。

7.2 包装

    按GB 19107规定执行。

7.3 运输

    运输时要密闭，装运容器要求防腐。

7.4 贮存

    贮存时应干千燥、避光处。产品从出厂日期算起，B- I型有效氮3d内不低于 12%,7 d内不低于

11%;A一工型和B- II型有效抓3d内不低于9%,7 d内不低于8%;A-II型有效撅 1个月内不低于

4.5％;B-]I[型有效级20 d内不低于4.5%。超出保质期规定的，供应商与用户协商确定或在产品标识

中明示。

8 安全

次氮酸钠溶液为强腐蚀性产品，接触人员应带防护眼镜、橡胶手套等防护用品。
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