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前　　言

　　本文件按照ＧＢ／Ｔ１．１—２０２０《标准化工作导则　第１部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件代替ＧＢ／Ｔ２２６２７—２０１４《水处理剂　聚氯化铝》，与ＧＢ／Ｔ２２６２７—２０１４相比，除结构调整

和编辑性改动外，主要技术变化如下：

———更改了规范性引用文件（见第２章，２０１４年版的第２章）；

———增加了术语和定义（见第３章）；

———增加了原料要求（见５．２）；

———增加了密度和氨氮指标，更改了部分技术指标（见表１，２０１４年版的表１）；

———增加了密度的测定方法（见６．４）；

———增加了铁含量测定方法———分光光度法（见６．８．１）；

———增加了氨氮含量测定方法（见６．９）。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中国石油和化学工业联合会提出。

本文件由全国化学标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ６３）归口。

本文件起草单位：深圳市中润水工业技术发展有限公司、衡阳市建衡实业有限公司、浙江绿野净水

剂科技股份有限公司、淄博正河净水剂有限公司、巩义市富源净水材料有限公司、重庆蓝洁广顺净水材

料有限公司、嘉善海峡净水灵化工有限公司、河南爱尔福克化学股份有限公司、中科检测技术服务（广

州）股份有限公司、常州清流环保科技有限公司、太仓市业洪净水新材料有限公司、神美科技有限公司、

广东华锋碧江环保科技有限公司、洛阳市誉龙净水材料有限公司、安徽科凌沃特水处理技术有限公司、

上海高桥大同净水材料有限公司、福建融泉净水剂有限公司、成都汇锦水务发展有限公司、胜利油田新

邦石油科技有限责任公司、南昌水业集团南昌工贸有限公司、中铝山东有限公司、河南昌泰环保科技有

限责任公司、鑫睿国源（内蒙古）科技有限公司、河南华泉水处理有限公司、中海油天津化工研究设计院

有限公司。

本文件主要起草人：李润生、何青峰、俞明华、杨爱国、张进有、王明冬、沈烈翔、许志远、王波、韩晓刚、

卢正洪、石伟杰、蒋志飞、王龙庆、路越峰、欧国华、陈自灿、蔡炳贤、辛胜、史振华、史立达、魏晓明、赵鑫、

袁晓阳、白莹。

本文件于２００８年首次发布，２０１４年第一次修订，本次为第二次修订。

Ⅲ
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水处理剂　聚氯化铝

　　警示———水处理剂聚氯化铝具有一定的腐蚀性和刺激性，操作人员进行作业时，应佩戴防护用具，

避免与人体直接接触。如不慎接触，应立即用大量水冲洗，严重时立即就医。本文件并未指出所有可能

的安全问题，使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

１　范围

本文件规定了水处理剂聚氯化铝的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输和贮存。

本文件适用于工业给水、废水和污水及污泥处理用聚氯化铝。

２　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于

本文件。

ＧＢ／Ｔ１９１　包装储运图示标志

ＧＢ／Ｔ３２０　工业用合成盐酸

ＧＢ／Ｔ６０１　化学试剂　标准滴定溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０２　化学试剂　杂质测定用标准溶液的制备

ＧＢ／Ｔ６０３　化学试剂　试验方法中所用制剂及制品的制备

ＧＢ／Ｔ６１０—２００８　化学试剂　砷测定通用方法

ＧＢ／Ｔ６６７８　化工产品采样总则

ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ６９４４　危险货物分类和品名编号

ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ／Ｔ８９４６　塑料编织袋通用技术要求

ＧＢ／Ｔ２１６２１　危险品　金属腐蚀性试验方法

ＧＢ／Ｔ２２５９２　水处理剂　ｐＨ值测定方法通则

ＧＢ／Ｔ２２５９４—２０１８　水处理剂　密度测定方法通则

３　术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

４　示性式

Ａｌ狀（ＯＨ）犿Ｃｌ（３狀－犿）　０＜犿＜３狀

１
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５　要求

５．１　感官要求

液体产品：无色至黄色或黄褐色液体，无异味。

固体产品：白色至黄色或黄褐色颗粒或粉末。

５．２　原料要求

５．２．１　生产水处理剂聚氯化铝所用盐酸原料应优先选用符合ＧＢ／Ｔ３２０规定的工业用合成盐酸。

５．２．２　如使用危险废物作为生产原料，应取得相关部门的批复，符合国家相关法律法规的规定。

５．３　技术要求

水处理剂聚氯化铝按相应的试验方法测定应符合表１要求。

表１

指标名称
指标

液体 固体
试验方法

氧化铝（Ａｌ２Ｏ３）的质量分数／％ ≥ ８．０ ２８．０ ６．３

密度（２０℃）／（ｇ／ｃｍ
３） ≥ １．１２ — ６．４

盐基度／％ ２０～９８ ６．５

不溶物的质量分数／％ ≤ ０．４ ６．６

ｐＨ值（１０ｇ／Ｌ水溶液） ３．５～５．０ ６．７

铁（Ｆｅ）的质量分数／％ ≤ １．５ ６．８

氨氮（以Ｎ计）的质量分数／％ ≤ ０．０５ ６．９

砷（Ａｓ）的质量分数／％ ≤ ０．０００５ ６．１０

铅（Ｐｂ）的质量分数／％ ≤ ０．００２ ６．１１

镉（Ｃｄ）的质量分数／％ ≤ ０．０００５ ６．１２

汞（Ｈｇ）的质量分数／％ ≤ ０．００００５ ６．１３

铬（Ｃｒ）的质量分数／％ ≤ ０．００５ ６．１４

　表中所列产品的不溶物、铁、氨氮、砷、铅、镉、汞、铬的指标均按 Ａｌ２Ｏ３ 质量分数为１０％计，当 Ａｌ２Ｏ３ 含量≠１０％

时，应将实际含量折算成Ａｌ２Ｏ３ 为１０％产品比例，计算出相应的质量分数。

６　试验方法

警示———本文件所使用的强酸、强碱具有腐蚀性，使用时应避免吸入或接触皮肤。溅到身上应立即

用大量水冲洗，严重时应立即就医。

６．１　通则

本文件中原子吸收光谱法和原子荧光光谱法所用试剂和水，应使用优级纯及以上试剂和

２
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ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８规定的二级水。其他试验方法应使用分析纯及以上试剂和符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８

规定的三级水。

试验中所需标准滴定溶液、杂质测定用标准溶液、制剂及制品，除非另有规定，均按 ＧＢ／Ｔ６０１、

ＧＢ／Ｔ６０２、ＧＢ／Ｔ６０３的规定制备。

６．２　感官要求的判定

在自然光下，于白色衬底的表面皿或白瓷板上用目视法判定颜色，以招气入鼻法判定气味。

６．３　氧化铝含量的测定

６．３．１　氯化锌标准溶液滴定法（仲裁法）

６．３．１．１　方法提要

用硝酸将试样解聚，在ｐＨ值约为３时加入过量的乙二胺四乙酸二钠溶液使其与铝离子络合，以二

甲酚橙为指示剂，用氯化锌标准滴定溶液回滴过量乙二胺四乙酸二钠溶液。

６．３．１．２　试剂或材料

６．３．１．２．１　无二氧化碳的水。

６．３．１．２．２　硝酸溶液：１＋１２。

６．３．１．２．３　氨水溶液：１＋１。

６．３．１．２．４　乙二胺四乙酸二钠（ＥＤＴＡ）溶液：犮（ＥＤＴＡ）约０．０２ｍｏｌ／Ｌ。

６．３．１．２．５　乙酸乙酸钠缓冲溶液（ｐＨ≈５．５）：称取２７２ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ）溶于水中，加入

１９ｍＬ冰乙酸，用水稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

６．３．１．２．６　氧化铝标准溶液：０．００１ｇ／ｍＬ（以Ａｌ２Ｏ３ 计）。称取０．５２９３ｇ高纯铝（≥９９．９９％），精确至

０．２ｍｇ，置于２００ｍＬ聚乙烯杯中，加入２０ｍＬ水和３ｇ氢氧化钠，使其全部溶解透明（必要时在水浴上

加热），用盐酸溶液（１＋１）调节至酸性后再加入１０ｍＬ，使其透明，冷却后转移至１０００ｍＬ容量瓶，用水

稀释至刻度，摇匀。

６．３．１．２．７　氯化锌标准滴定溶液：犮（ＺｎＣｌ２）约０．０２ｍｏｌ／Ｌ。按下列步骤制备。

ａ）　配制：称取２．７ｇ氯化锌，用盐酸溶液（１＋１９）溶解并稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

ｂ）　标定：移取２５．００ｍＬＥＤＴＡ溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５ｍＬ硝酸溶液，按６．３．１．３．４～

６．３．１．３．５进行操作，读出氯化锌标准滴定溶液的消耗量犞０。再移取２５．００ｍＬＥＤＴＡ溶液和

１５．００ｍＬ氧化铝标准溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５ｍＬ硝酸溶液，按６．３．１．３．４～

６．３．１．３．５进行操作，读出氯化锌标准滴定溶液的消耗量犞。

ｃ）　结果计算：氯化锌标准滴定溶液浓度犮（ＺｎＣｌ２），数值以摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）表示，按式（１）计算：

犮（ＺｎＣｌ２）＝
ρ犞１×１０

３

（犞０－犞）犕／２
…………………………（１）

式中：

ρ ———氧化铝标准溶液的质量浓度的数值，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ）（ρ＝０．００１）；

犞１———移取的氧化铝标准溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）（犞１＝１５）；

犞０———空白消耗氯化锌标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试样消耗氯化锌标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犕 ———氧化铝的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕＝１０１．９６）。

６．３．１．２．８　百里香酚蓝指示液：１ｇ／Ｌ乙醇溶液。

６．３．１．２．９　二甲酚橙指示液：２ｇ／Ｌ。

３
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６．３．１．３　分析步骤

６．３．１．３．１　称取约１０ｇ液体试样或３ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ。用无二氧化碳的水溶解后转移至

２５０ｍＬ容量瓶中并稀释至刻度，摇匀。若稀释液浑浊，用中速滤纸干过滤，若无法滤过，静置分层后取

上清液，此滤液或上清液为试液Ａ。

６．３．１．３．２　移取５．００ｍＬ试液Ａ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中。

６．３．１．３．３　加入５ｍＬ硝酸溶液，煮沸１ｍｉｎ。冷却至室温后加入２５．００ｍＬ乙二胺四乙酸二钠溶液。

６．３．１．３．４　滴加三至四滴百里香酚蓝指示液，用氨水溶液中和至试液从红色到黄色，煮沸２ｍｉｎ。

６．３．１．３．５　冷却后加入１０ｍＬ乙酸乙酸钠缓冲溶液和两滴二甲酚橙指示液，加入５０ｍＬ水，用氯化锌

标准滴定溶液滴定至溶液由淡黄色变为微红色即为终点。

６．３．１．３．６　同时做空白试验。

６．３．１．４　结果计算

氧化铝（Ａｌ２Ｏ３）含量以质量分数狑１ 计，数值以％表示，按式（２）计算：

狑１＝
（犞０－犞）犮犕 ×１０

－３／２

犿犞１／犞Ａ

×１００ …………………………（２）

　　式中：

犞０———空白试验消耗氯化锌标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试样消耗氯化锌标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———氯化锌标准滴定溶液的实际浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———氧化铝的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕＝１０１．９６）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞１———移取试液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝５）；

犞Ａ———试液Ａ的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ａ＝２５０）。

６．３．１．５　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值：液体产品不大于０．１％；固体

产品不大于０．２％。

６．３．２　硫酸铜标准溶液滴定法

６．３．２．１　方法提要

用盐酸将试样解聚，在ｐＨ值约为４．３时加入过量的乙二胺四乙酸二钠溶液使其与铝离子络合，以

１（２吡啶偶氮）２萘酚（ＰＡＮ）为指示剂，用硫酸铜标准滴定溶液回滴过量乙二胺四乙酸二钠溶液。

６．３．２．２　试剂或材料

６．３．２．２．１　盐酸溶液：１＋１。

６．３．２．２．２　氨水溶液：１＋１。

６．３．２．２．３　乙酸乙酸钠缓冲溶液（ｐＨ≈４．３）。称取４２．３ｇ无水乙酸钠溶于水中，加８０ｍＬ冰乙酸，用水

稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

６．３．２．２．４　乙二胺四乙酸二钠溶液：犮（ＥＤＴＡ）约０．０２ｍｏｌ／Ｌ。

６．３．２．２．５　氧化铝标准溶液：０．００１ｇ／ｍＬＡｌ２Ｏ３，同６．３．１．２．６。

６．３．２．２．６　硫酸铜标准滴定溶液：犮（ＣｕＳＯ４）约０．０２ｍｏｌ／Ｌ。按下列步骤制备：

４
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ａ）　配制：称取５．０ｇ硫酸铜（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）溶于水，加两滴硫酸溶液（１＋１），用水稀释至１０００ｍＬ，

摇匀。

ｂ）　标定：移取２５．００ｍＬＥＤＴＡ溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入１ｍＬ盐酸溶液，按６．３．２．３．３～

６．３．２．３．５进行操作，读出硫酸铜标准滴定溶液的消耗量犞０。再移取２５．００ｍＬＥＤＴＡ溶液和

１５．００ｍＬ氧化铝标准溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入１ｍＬ盐酸溶液，按６．３．２．３．３～

６．３．２．３．５进行操作，读出硫酸铜标准滴定溶液的消耗量犞。

ｃ）　结果计算：硫酸铜标准滴定溶液浓度犮（ＣｕＳＯ４），数值以摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）表示，按式（３）计算：

犮（ＣｕＳＯ４）＝
ρ犞１×１０

３

（犞０－犞）犕／２
……………………（３）

式中：

ρ ———氧化铝标准溶液的质量浓度的数值，单位为克每毫升（ｇ／ｍＬ），（ρ＝０．００１）；

犞１———氧化铝标准溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝１５）；

犞０———空白消耗硫酸铜标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试样消耗硫酸铜标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犕———氧化铝的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕＝１０１．９６）。

６．３．２．２．７　１（２吡啶偶氮）２萘酚（ＰＡＮ）指示液：将０．３ｇＰＡＮ溶于１００ｍＬ９５％乙醇中。

６．３．２．２．８　甲基橙指示液：１ｇ／Ｌ。

６．３．２．３　分析步骤

６．３．２．３．１　移取５．００ｍＬ试液Ａ（６．３．１．３），置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５ｍＬ水。

６．３．２．３．２　加入１ｍＬ盐酸溶液，煮沸１ｍｉｎ。加入２５．００ｍＬＥＤＴＡ溶液。

６．３．２．３．３　滴加两滴甲基橙指示液，用氨水溶液将试液颜色调至红色突变为黄色，再加两滴盐酸溶液。

６．３．２．３．４　加入１５ｍＬ乙酸乙酸钠缓冲溶液，煮沸２ｍｉｎ。

６．３．２．３．５　加四至五滴ＰＡＮ指示液，稍冷（约９５℃）以硫酸铜标准滴定溶液滴定至紫红色即为终点。

６．３．２．３．６　同时做空白试验。

６．３．２．４　结果计算

氧化铝（Ａｌ２Ｏ３）含量以质量分数狑１ 计，数值以％表示，按式（４）计算：

狑１＝
（犞０－犞）犮犕 ×１０

－３／２

犿犞１／犞Ａ

×１００ …………………………（４）

　　式中：

犞０———空白消耗硫酸铜标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试样消耗硫酸铜标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———硫酸铜标准滴定溶液实际浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———氧化铝的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏＬ），（犕＝１０１．９６）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞１———移取试液Ａ（６．３．１．３）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝５）；

犞Ａ———试液Ａ（６．３．１．３）的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ａ＝２５０）。

６．３．２．５　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值：液体产品不大于０．１％；固体

产品不大于０．２％。

５
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６．４　密度的测定

按ＧＢ／Ｔ２２５９４—２０１８中密度计法进行测定。

６．５　盐基度的测定

６．５．１　方法提要

在试样中加入过量盐酸溶液，以氟化钾掩蔽铝离子和铁离子，以氢氧化钠标准滴定溶液回滴过量的

盐酸溶液。

６．５．２　试剂或材料

６．５．２．１　无二氧化碳的水。

６．５．２．２　氟化钾溶液：２５０／Ｌ。称取２５０ｇ氟化钾，用２００ｍＬ无二氧化碳的水溶解后，稀释至１０００ｍＬ。

加入两滴酚酞指示液并用氢氧化钠溶液或盐酸溶液调节溶液呈微红色，滤去不溶物后贮于塑料瓶中。

６．５．２．３　盐酸标准溶液：犮（ＨＣｌ）约０．５ｍｏｌ／Ｌ。

６．５．２．４　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）约０．２５ｍｏｌ／Ｌ。

６．５．２．５　酚酞指示液：１０ｇ／Ｌ乙醇溶液。

６．５．３　分析步骤

移取２５．００ｍＬ试液Ａ（６．３．１．３），置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入２０．００ｍＬ盐酸标准溶液，盖上表面

皿，置于电炉上加热至沸腾后立即取下，冷却至室温。加入２０ｍＬ氟化钾溶液，摇匀后加入五滴酚酞指

示液，立即用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至溶液呈现微红色即为终点。同时用无二氧化碳的水作空白

试验。

６．５．４　结果计算

盐基度以狑２ 计，数值以％表示，按式（５）计算：

狑２＝

（犞０－犞）犮犕 ×１０
－３

犕

犿狑１

犞１

犞Ａ

２犕１／犕２

犕１／３

×１００ …………………………（５）

　　式中：

犞０ ———空白试验消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞 ———试样消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———氢氧根［ＯＨ－］的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕＝１６．９９）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

狑１———６．３测得的氧化铝的质量分数，％；

犞１ ———移取试液Ａ（６．３．１．３）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝２５）；

犞Ａ ———试液Ａ（６．３．１．３）的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ａ＝２５０）；

犕１———铝的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕１＝２６．９８）；

犕２———氧化铝的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕２＝１０１．９６）。

６．５．５　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于２．０％。

６
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６．６　不溶物含量的测定

６．６．１　方法提要

将试样用酸性水溶解，经过滤、洗涤、烘干至恒量，计算出不溶物的含量。

６．６．２　试剂或材料

６．６．２．１　稀释用水：在１０００ｍＬ水中边搅拌边加入约２２ｍＬ０．５ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液，调节ｐＨ值至２．０～

２．５（用酸度计测量）。

６．６．２．２　硝酸银溶液：１７ｇ／Ｌ。

６．６．３　仪器、设备

６．６．３．１　电热恒温干燥箱：１０℃～２００℃。

６．６．３．２　Ｇ４坩埚式过滤器。

６．６．４　分析步骤

称取约１０ｇ液体试样或约３ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中。加入约１５０ｍＬ稀

释用水，充分搅拌，使试样溶解。使用恒量的Ｇ４坩埚式过滤器进行抽滤。

用水洗至无Ｃｌ－后（用硝酸银溶液检验），将 Ｇ４坩埚式过滤器同滤渣于１００℃～１０５℃干燥至

恒量。

６．６．５　结果计算

不溶物含量以质量分数狑３ 计，数值以％表示，按式（６）计算：

狑３＝
犿１－犿２

犿
×１００ …………………………（６）

　　式中：

犿１———滤渣和Ｇ４坩埚式过滤器的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿２———Ｇ４坩埚式过滤器的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．６．６　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值，液体样品不大于０．０３％，固

体样品不大于０．１％。

６．７　狆犎值的测定

按ＧＢ／Ｔ２２５９２进行测定。

６．８　铁含量的测定

６．８．１　分光光度法（仲裁法）

６．８．１．１　方法提要

用盐酸将试样解聚，在ｐＨ 值为２～９时，用抗坏血酸将试液中的Ｆｅ
３＋还原成Ｆｅ２＋，Ｆｅ２＋与１，

１０菲啉生成橙红色络合物，在５１０ｎｍ波长处测定其吸光度。

７
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６．８．１．２　试剂或材料

６．８．１．２．１　盐酸溶液：１＋１。

６．８．１．２．２　氨水溶液：１＋１。

６．８．１．２．３　乙酸乙酸钠缓冲溶液：ｐＨ≈４．５。

６．８．１．２．４　抗坏血酸溶液：１００ｇ／Ｌ。此溶液有效期为一周。

６．８．１．２．５　１，１０菲啉溶液：２ｇ／Ｌ。

６．８．１．２．６　铁标准贮备溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．８．１．２．７　铁标准溶液：２０μｇ／ｍＬ。移取５０．０ｍＬ铁标准贮备溶液至２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至

刻度，摇匀。此溶液现用现配。

６．８．１．３　仪器设备

分光光度计：配有１ｃｍ的吸收池。

６．８．１．４　校准曲线的绘制

６．８．１．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、２．００ｍＬ、４．００ｍＬ、６．００ｍＬ、８．００ｍＬ、１０．００ｍＬ铁标准溶液于六

个１００ｍＬ容量瓶中，对应的铁的质量浓度分别是０．００μｇ／ｍＬ、０．４０μｇ／ｍＬ、０．６０μｇ／ｍＬ、０．８０μｇ／ｍＬ、

１．００μｇ／ｍＬ。

６．８．１．４．２　向容量瓶中分别加水至体积约为６０ｍＬ，用盐酸溶液调至ｐＨ 约为２（用精密ｐＨ 试纸检

查）。加入１ｍＬ抗坏血酸溶液、２０ｍＬ乙酸乙酸钠缓冲溶液和５ｍＬ１，１０菲啉溶液，用水稀释至刻

度，摇匀，静置１５ｍｉｎ。

６．８．１．４．３　用分光光度计于５１０ｎｍ吸收波长处，以空白为参比，用１ｃｍ吸收池测定各溶液的吸光度。

６．８．１．４．４　以测得的吸光度为纵坐标，对应的铁离子质量浓度（μｇ／ｍＬ）为横坐标，绘制校准曲线并计算

回归方程。

６．８．１．５　分析步骤

移取１５．００ｍＬ试液Ａ（６．３．１．３），置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入２ｍＬ盐酸溶液，加水至体积约为

３０ｍＬ，置于电加热板上微沸约１５ｍｉｎ，避免煮干。冷却后，转移至１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻

度，摇匀，此溶液为试液Ｂ。移取２ｍＬ试液Ｂ置于１００ｍＬ容量瓶中，按６．８．１．４．２～６．８．１．４．３进行

测定。

６．８．１．６　结果计算

铁含量以质量分数狑４ 计，数值以％表示，按式（７）计算：

狑４＝
ρ犞×１０

－６

犿犞１／犞Ａ·犞２／犞Ｂ

×１００ …………………………（７）

　　式中：

ρ ———由校准曲线查得或回归方程计算出的铁的质量浓度数值，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———试样溶液总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞＝１００）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞１———移取试液Ａ（６．３．１．３）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝１５）；

犞Ａ———试液Ａ（６．３．１．３）的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ａ＝２５０）；

犞２———移取试液Ｂ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞２＝２）；

犞Ｂ———试液Ｂ的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ｂ＝１００）。

８
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６．８．１．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．０２％。

６．８．２　滴定法

６．８．２．１　方法提要

用盐酸将试样解聚，在ｐＨ值为１．５～２．０，温度为６０℃～７０℃的条件下，用过硫酸铵将Ｆｅ
２＋转化

成Ｆｅ３＋，以磺基水杨酸钠为指示剂，用乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液滴定。

６．８．２．２　试剂或材料

６．８．２．２．１　盐酸溶液：１＋１。

６．８．２．２．２　氨水溶液：１＋１。

６．８．２．２．３　过硫酸铵溶液：１０ｇ／Ｌ，此溶液现用现配。

６．８．２．２．４　乙二胺四乙酸二钠溶液：犮（ＥＤＴＡ）约为０．０２５ｍｏｌ／Ｌ。

６．８．２．２．５　磺基水杨酸钠指示液：１００ｇ／Ｌ。

６．８．２．３　分析步骤

移取２０．００ｍＬ试液Ａ（６．３．１．３），置于２５０ｍＬ锥形瓶中。加入２ｍＬ盐酸溶液，煮沸１ｍｉｎ，用氨水

溶液或盐酸溶液调节ｐＨ值至１．５～２．０（使用精密ｐＨ试纸检查）。加入２ｍＬ过硫酸铵溶液，将溶液加

热至７０℃，加入１０滴磺基水杨酸钠指示液，用乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液缓慢滴定紫红色消失即

为终点。

６．８．２．４　结果计算

铁含量以质量分数狑４ 计，数值以％表示，按式（８）计算：

狑４＝
犞犮犕 ×１０

－３

犿犞１／犞Ａ

×１００ …………………………（８）

　　式中：

犞 ———试样消耗的乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的实际浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———铁的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ），（犕＝５５．８５）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞１ ———移取试液Ａ（６．３．１．３）的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝２０）；

犞Ａ ———试液Ａ（６．３．１．３）的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ａ＝２５０）。

６．８．２．５　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．０５％。

６．９　氨氮含量的测定

６．９．１　方法提要

将样品进行预蒸馏，吸收完全的氨氮与纳氏试剂反应生成红棕色络合物，于４２０ｎｍ波长处测定其

吸光度。

９
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６．９．２　试剂或材料

６．９．２．１　无氨的水。

６．９．２．２　轻质氧化镁（ＭｇＯ）：不含碳酸盐，在５００℃下加热氧化镁１０ｍｉｎ以上除去碳酸盐。

６．９．２．３　硼酸溶液：２０ｇ／Ｌ。

６．９．２．４　盐酸溶液：１＋１０。

６．９．２．５　氢氧化钠溶液：４０ｇ／Ｌ。

６．９．２．６　酒石酸钾钠溶液：５００ｇ／Ｌ。

６．９．２．７　氨氮标准贮备溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ（以Ｎ计）。称取０．３８２ｇ于１００℃～１０５℃干燥至恒量的氯化

铵，加水溶解后转移至１０００ｍＬ容量瓶中，用无氨的水稀释至刻度。

６．９．２．８　氨氮标准溶液：１０μｇ／ｍＬ（以Ｎ计）。移取２５ｍＬ氨氮标准贮备溶液置于２５０ｍＬ容量瓶中，

用无氨的水稀释至刻度，摇匀。此溶液现用现配。

６．９．２．９　纳氏试剂。

６．９．２．１０　溴百里酚蓝指示液：１ｇ／Ｌ。

６．９．３　仪器、设备

６．９．３．１　分光光度计：配有２ｃｍ的吸收池。

６．９．３．２　氨氮蒸馏装置：由５００ｍＬ凯氏烧瓶或蒸馏烧瓶、氮球、直形冷凝管和导管组成，冷凝管末端可

连接一段适当长度的滴管，使出口尖端浸入吸收液液面下。

６．９．４　校准曲线的绘制

６．９．４．１　分别移取０．００ｍＬ、０．５０ｍＬ、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、４．００ｍＬ、６．００ｍＬ、８．００ｍＬ、１０．００ｍＬ氨氮标

准溶液置于八个５０ｍＬ比色管中，对应的氨氮质量分别为０．０μｇ、５．０μｇ、１０．０μｇ、２０．０μｇ、４０．０μｇ、

６０．０μｇ、８０．０μｇ和１００μｇ，加入无氨的水至刻度。

６．９．４．２　加入１．００ｍＬ酒石酸钾钠溶液，摇匀，再加入２．００ｍＬ纳氏试剂，摇匀，静置１０ｍｉｎ。

６．９．４．３　用分光光度计在４２０ｎｍ波长处，以空白为参比用２ｃｍ吸收池测定其吸光度。

６．９．４．４　以测得的吸光度为纵坐标，对应的氨氮的质量（μｇ）为横坐标，绘制校准曲线并计算回归方程。

６．９．５　分析步骤

６．９．５．１　试液的制备

称取３ｇ液体试样或１ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，用无氨的水溶解后转移至２５０ｍＬ容量瓶并稀

释至刻度，摇匀。此溶液为试液Ｃ。

６．９．５．２　预蒸馏

在接收瓶中加入５０ｍＬ硼酸溶液，确保冷凝管出口在硼酸溶液液面之下。将试液Ｃ全部转移至烧

瓶中，加两至三滴溴百里酚蓝指示液，用氢氧化钠溶液和盐酸溶液调节ｐＨ值至６．０（呈黄色）～７．４（呈

蓝色）之间。加入０．２５ｇ轻质氧化镁及数粒玻璃珠，立即连接氮球和冷凝管。加热蒸馏，待馏出液约至

２００ｍＬ时，停止蒸馏，加水定容至２５０ｍＬ。

６．９．５．３　测定

移取２０．００ｍＬ馏出液置于５０ｍＬ比色管中，加入无氨的水至刻度，按６．９．４．２～６．９．４．３进行测定。

０１

犌犅／犜２２６２７—２０２２

库七七 www.kqqw.com 标准下载



６．９．６　结果计算

氨氮含量以质量分数狑５ 计，数值以％表示，按式（９）计算：

狑５＝
犿×１０

－６

犿０犞／犞０
×１００ …………………………（９）

　　式中：

犿 ———由校准曲线查得或回归方程计算出的氨氮的质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿０———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞 ———移取馏出液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞＝２０）；

犞０———馏出液的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞０＝２５０）。

６．１０　砷含量的测定

６．１０．１　原子荧光光谱法（仲裁法）

６．１０．１．１　方法原理

试样经加酸处理后，加入硫脲使五价砷预还原为三价砷，再加入硼氢化钾使其还原生成砷化氢，由

氩气载入石英原子化器中分解为原子态砷，在砷空心阴极灯的发射光激发下产生特征波长的荧光，其荧

光强度在固定条件下与砷含量成正比，与标准系列比较定量。

６．１０．１．２　试剂或材料

６．１０．１．２．１　盐酸。

６．１０．１．２．２　盐酸溶液：１＋１９。

６．１０．１．２．３　硝酸溶液：１＋１。

６．１０．１．２．４　硝酸溶液：１＋４。

６．１０．１．２．５　硫脲溶液：５０ｇ／Ｌ。

６．１０．１．２．６　硼氢化钾氢氧化钠溶液：称取５．０ｇ氢氧化钠和２０．０ｇ硼氢化钾于聚乙烯烧杯中，用水溶

解并稀释至１０００ｍＬ，贮存于聚乙烯瓶中。

６．１０．１．２．７　砷标准贮备液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１０．１．２．８　砷标准溶液：１μｇ／ｍＬ。移取１０．００ｍＬ砷标准贮备液于１００ｍＬ容量瓶中，加１０．０ｍＬ盐

酸，用水稀释至刻度，混匀。移取１０．００ｍＬ此溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，加１０．０ｍＬ盐酸，用水稀释

至刻度，混匀。此溶液现用现配。

６．１０．１．３　仪器、设备

６．１０．１．３．１　原子荧光光度计。

６．１０．１．３．２　砷空心阴极灯。

６．１０．１．４　校准曲线的绘制

６．１０．１．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、２．００ｍＬ、４．００ｍＬ、６．００ｍＬ、８．００ｍＬ、１０．００ｍＬ砷标准溶液于

六个１００ｍＬ容量瓶中，分别加入１０ｍＬ盐酸，２０ｍＬ硫脲溶液，用水稀释至刻度，摇匀。此系列溶液中

砷的质量浓度分别为０μｇ／Ｌ、２０μｇ／Ｌ、４０μｇ／Ｌ、６０μｇ／Ｌ、８０μｇ／Ｌ、１００μｇ／Ｌ。

６．１０．１．４．２　仪器稳定后，以硼氢化钾氢氧化钠溶液为还原剂，以盐酸溶液为载流溶液，在仪器最佳工

作条件下测定其荧光值。

６．１０．１．４．３　以测得的荧光值为纵坐标，相对应的砷的质量浓度（μｇ／Ｌ）为横坐标绘制校准曲线并计算回
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归方程。

　　注：使用原子荧光光谱仪测定时，所需的硼氢化钾溶液浓度、载流溶液浓度、待测样品溶液和硼氢化钾溶液间的酸

碱度以及各种元素校准曲线线性范围、样品溶液的酸度会因仪器的型号不同而有差异，使用者可根据仪器型

号选择最佳测试条件。

６．１０．１．５　分析步骤

６．１０．１．５．１　玻璃仪器的预清洗

实验所用玻璃器皿使用前应使用硝酸溶液（１＋４）浸泡２４ｈ，然后用水冲洗干净备用。

６．１０．１．５．２　测定

称取约３ｇ液体试样或１ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于１００ｍＬ烧杯中。加入３０ｍＬ水、１ｍＬ

硝酸溶液（１＋１），盖上表面皿煮沸约１ｍｉｎ，冷至室温后转移至１００ｍＬ容量瓶中，分别加入５ｍＬ盐

酸，１０ｍＬ硫脲溶液，用水稀释至刻度，摇匀。按６．１０．１．４．２的步骤进行测定（如有浑浊，使用中速定量

滤纸干过滤后测定），由校准曲线或回归方程得出砷的质量浓度。

６．１０．１．６　结果计算

砷含量以质量分数狑６ 计，数值以％表示，按式（１０）计算：

狑６＝
ρ犞×１０

－９

犿
×１００ …………………………（１０）

　　式中：

ρ———由校准曲线查得或回归方程计算出的砷的质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞———试样溶液总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞＝１００）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．１０．１．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．００００５％。

６．１０．２　二乙基二硫代氨基甲酸银法

６．１０．２．１　方法提要

在酸性介质中，用碘化钾和氯化亚锡将Ａｓ（Ⅴ）还原为Ａｓ（Ⅲ），加锌粒与酸作用，产生新生态氢，使

Ａｓ（Ⅲ）进一步还原为砷化氢。砷化氢气体被二乙基二硫代氨基甲酸银三乙基胺三氯甲烷吸收液吸

收，生成紫红色产物，在５１０ｎｍ处测其吸光度。

６．１０．２．２　试剂或材料

６．１０．２．２．１　无砷锌粒。

６．１０．２．２．２　三氯甲烷。

６．１０．２．２．３　硫酸铜（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）溶液：２０ｇ／Ｌ。

６．１０．２．２．４　碘化钾溶液：１５０ｇ／Ｌ。

６．１０．２．２．５　氯化亚锡盐酸溶液。

６．１０．２．２．６　二乙基二硫代氨基甲酸银三乙基胺三氯甲烷溶液：称取１．０ｇ二乙基二硫代氨基甲酸银，

研碎后，边研磨边加入１００ｍＬ三氯甲烷。然后加入１８ｍＬ三乙基胺，再用三氯甲烷稀释至１０００ｍＬ，摇

匀。静置过夜。用脱脂棉过滤，保存于棕色瓶中，置冰箱中保存。
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６．１０．２．２．７　砷标准贮备液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１０．２．２．８　砷标准溶液：１μｇ／ｍＬ。移取１０．００ｍＬ砷标准贮备液于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻

度，混匀。移取１０．００ｍＬ此溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液现用现配。

６．１０．２．２．９　乙酸铅棉花。

６．１０．２．３　仪器、设备

６．１０．２．３．１　分光光度计：带有１ｃｍ吸收池。

６．１０．２．３．２　定砷器：符合ＧＢ／Ｔ６１０—２００８中４．２．２．３的规定。

６．１０．２．４　校准曲线的绘制

６．１０．２．４．１　在六个干燥的定砷瓶中，依次加入０．００ｍＬ（空白）、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、３．００ｍＬ、４．００ｍＬ、

５．００ｍＬ砷标准溶液，再依次加入３０ｍＬ、２９ｍＬ、２８ｍＬ、２７ｍＬ、２６ｍＬ、２５ｍＬ水使溶液总体积为

３０ｍＬ。

６．１０．２．４．２　在各定砷瓶中加入２０ｍＬ氯化亚锡盐酸溶液、５ｍＬ碘化钾溶液和１ｍＬ硫酸铜溶液，摇

匀。此时溶液中的酸度（以 Ｈ＋计）应在１．８ｍｏｌ／Ｌ～２．６ｍｏｌ／Ｌ之间。于暗处放置３０ｍｉｎ～４０ｍｉｎ，加

５ｇ无砷锌粒于定砷瓶中，立即将塞有乙酸铅棉花、盛有５．０ｍＬ二乙基二硫代氨基甲酸银—三乙基胺

三氯甲烷溶液（吸收液）的吸收管装在定砷瓶上，反应２５ｍｉｎ～３５ｍｉｎ（避免阳光直射。如果吸收液挥

发太快，应注意补充三氯甲烷）。取下吸收管（勿使吸收液倒吸），用三氯甲烷将吸收液补充至５．０ｍＬ，

混匀。

６．１０．２．４．３　用分光光度计在波长５１０ｎｍ处，用１ｃｍ吸收池，以试剂空白为参比测定吸光度。

６．１０．２．４．４　以测得的吸光度为纵坐标，对应的砷的质量（μｇ）为横坐标，绘制校准曲线或计算回归方程。

６．１０．２．５　测定

称取约１０ｇ液体试样或３ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于１００ｍＬ蒸发皿中。加入１０ｍＬ硫酸

溶液，在沸水浴上蒸至近干。冷却，以热水溶解（如有不溶物应过滤去除）后转移至１００ｍＬ容量瓶中，

用水稀释至刻度，摇匀。此溶液为试液Ｄ。

移取１０ｍＬ试液Ｄ于定砷瓶中，加入２０ｍＬ水。然后按校准曲线的绘制中的６．１０．２．４．２～６．１０．２．４．３

步骤操作，测定吸光度。由校准曲线或回归方程得出砷的质量的数值。

６．１０．２．６　结果计算

砷含量以质量分数狑６ 计，数值以％表示，按式（１１）计算：

狑６＝
犿×１０

－６

犿０犞／犞Ｄ

×１００ …………………………（１１）

　　式中：

犿 ———从校准曲线上查得或回归方程计算出的砷的质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿０ ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞 ———移取试液Ｄ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞＝１０）；

犞Ｄ ———试液Ｄ的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ｄ＝１００）。

６．１０．２．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．００００５％ 。
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６．１１　铅含量的测定

６．１１．１　方法提要

向试样中加入二乙基二硫代胺基甲酸钠溶液使铅螯合，用４甲基２戊酮萃取，用原子吸收光谱法

在波长２８３．３ｎｍ处测定吸光度，求出铅含量。

６．１１．２　试剂或材料

６．１１．２．１　４甲基２戊酮。

６．１１．２．２　硝酸溶液：１＋１。

６．１１．２．３　盐酸溶液：１＋３。

６．１１．２．４　氨水溶液：１＋１。

６．１１．２．５　柠檬酸铵溶液：５００ｇ／Ｌ。

６．１１．２．６　硫酸铵溶液：４００ｇ／Ｌ。

６．１１．２．７　二乙基二硫代胺基甲酸钠溶液：１００ｇ／Ｌ。

６．１１．２．８　铅标准贮备溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１１．２．９　铅标准溶液：１０μｇ／ｍＬ。移取１０．００ｍＬ铅标准贮备溶液于１００ｍＬ容量瓶中，加入１５ｍＬ

硝酸溶液，用水稀释至刻度，摇匀。

６．１１．３　仪器、设备

６．１１．３．１　原子吸收光谱仪。

６．１１．３．２　铅空心阴极灯。

６．１１．４　校准曲线的绘制

６．１１．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、２．５０ｍＬ、５．００ｍＬ、７．５０ｍＬ铅标准溶液于１００ｍＬ烧杯中，加入

２ｍＬ硝酸溶液，加水至约３０ｍＬ。此系列溶液中铅含量分别为０μｇ、２５μｇ、５０μｇ、７５μｇ。

６．１１．４．２　加入３ｍＬ柠檬酸铵溶液及１５ｍＬ硫酸铵溶液，用氨水溶液或盐酸溶液调整ｐＨ值至５．０～

５．２（使用ｐＨ计）。然后加入３ｍＬ二乙基二硫代胺基甲酸钠溶液并混合均匀。

６．１１．４．３　静置３ｍｉｎ后，移入分液漏斗中。依次加入２５．００ｍＬ４甲基２戊酮，混摇２ｍｉｎ，再静置

１０ｍｉｎ后，弃去水层，将萃取液收集于干燥的容量瓶中。

６．１１．４．４　在仪器的最佳工作条件下，于波长２８３．３ｎｍ处，以试剂空白调零，测其吸光度。

６．１１．４．５　以测得的吸光度为纵坐标，相对应的铅的质量（ｍｇ）为横坐标，绘制校准曲线并计算回归

方程。

６．１１．５　测定

６．１１．５．１　称取约３ｇ液体试样或１ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加入３０ｍＬ水、

２ｍＬ硝酸溶液，盖上表面皿煮沸约１ｍｉｎ，冷至室温。

６．１１．５．２　按６．１１．４．２～６．１１．４．３操作制得萃取液（此萃取液也用于镉含量的测定）。

６．１１．５．３　在仪器的最佳工作条件下，于波长２８３．３ｎｍ处，以试剂空白调零，测其吸光度。

６．１１．６　结果计算

铅含量以质量分数狑７ 计，数值以％表示，按式（１２）计算：
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狑７＝
犿×１０

－６

犿０

×１００ …………………………（１２）

　　式中：

犿 ———由校准曲线查得或回归方程计算出的铅的质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿０———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．１１．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．０００１％。

６．１２　镉含量的测定

６．１２．１　方法提要

向试样中加入二乙基二硫代胺基甲酸钠溶液使镉螯合，用４甲基２戊酮萃取，用原子吸收光谱法，

在波长２２８．８ｎｍ处测定镉原子的吸光度，求出镉含量。

６．１２．２　试剂或材料

６．１２．２．１　４甲基２戊酮。

６．１２．２．２　氨水溶液：１＋１。

６．１２．２．３　盐酸溶液：１＋３。

６．１２．２．４　硝酸溶液：１＋１。

６．１２．２．５　柠檬酸铵溶液：５００ｇ／Ｌ。

６．１２．２．６　硫酸铵溶液：４００ｇ／Ｌ。

６．１２．２．７　二乙基二硫代胺基甲酸钠溶液：１００ｇ／Ｌ。

６．１２．２．８　镉标准贮备溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１２．２．９　镉标准溶液：５μｇ／ｍＬ。移取５．００ｍＬ镉标准贮备溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，加人２ｍＬ硝

酸溶液，并用水稀释至刻度，摇匀。

６．１２．３　仪器、设备

６．１２．３．１　原子吸收光谱仪。

６．１２．３．２　镉空心阴极灯。

６．１２．４　校准曲线的绘制

６．１２．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、０．５０ｍＬ、１．５０ｍＬ、２．５０ｍＬ镉标准溶液于１００ｍＬ烧杯中，加入

１ｍＬ硝酸溶液，加水至约３０ｍＬ。此系列溶液中镉含量分别为０．００μｇ、２．５０μｇ、７．５０μｇ、１２．５０μｇ。

６．１２．４．２　加入３ｍＬ柠檬酸铵溶液及１５ｍＬ硫酸铵溶液，用氨水溶液或盐酸溶液调整ｐＨ值至５．０～

５．２（使用ｐＨ计）。加入３ｍＬ二乙基二硫代胺基甲酸钠溶液并混合均匀。

６．１２．４．３　静置３ｍｉｎ后，转移至分液漏斗中。加入２５．００ｍＬ４甲基２戊酮，混摇２ｍｉｎ后静置１０ｍｉｎ

后，弃去水层，将萃取液收集于干燥的容量瓶中。

６．１２．４．４　在仪器最佳工作条件下，于２２８．８ｎｍ波长处，以试剂空白调零，测其吸光度。

　　注：铅、镉可做混合标准溶液。

６．１２．４．５　以测得的吸光度为纵坐标，相对应的镉的质量（μｇ）为横坐标，绘制校准曲线或计算回归方程。
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６．１２．５　分析步骤

将６．１１．５．２制得的萃取液在仪器最佳工作条件下，于２２８．８ｎｍ波长处，以试剂空白调零，测其吸

光度。

６．１２．６　结果计算

镉含量以质量分数狑８ 计，数值以％表示，按式（１３）计算：

狑８＝
犿×１０

－６

犿０

×１００ …………………………（１３）

　　式中：

犿 ———由校准曲线查得或回归方程计算出的镉的质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿０———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．１２．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．００００５％。

６．１３　汞含量的测定

６．１３．１　原子荧光光谱法（仲裁法）

６．１３．１．１　方法原理

试样经酸加热消解后，在酸性介质中，试样中的汞被硼氢化钾（ＫＢＨ４）还原成原子态汞，由氩气载

入原子器中，在汞空心阴极灯的发射光激发下产生特征波长的荧光，其荧光强度与汞含量成正比，与标

准系列比较定量。

６．１３．１．２　试剂或材料

６．１３．１．２．１　盐酸。

６．１３．１．２．２　硝酸溶液：１＋１。

６．１３．１．２．３　硝酸溶液：１＋４。

６．１３．１．２．４　盐酸溶液：１＋１９。

６．１３．１．２．５　硼氢化钾氢氧化钠溶液：称取２．５ｇ氢氧化钠和１０．０ｇ硼氢化钾于聚乙烯烧杯中，用水溶

解并稀释至１０００ｍＬ，该溶液现用现配。

６．１３．１．２．６　汞标准贮备溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１３．１．２．７　汞标准溶液Ⅰ：５μｇ／ｍＬ。移取５ｍＬ汞标准贮备溶液于１００ｍＬ容量瓶中，加入０．０５ｇ重

铬酸钾、５ｍＬ硝酸，用水稀释至刻度。此溶液现用现配。

６．１３．１．２．８　汞标准溶液Ⅱ：０．０５μｇ／ｍＬ。移取１ｍＬ汞标准溶液Ⅰ置于１００ｍＬ容量瓶中，加入０．０５ｇ

重铬酸钾、５ｍＬ硝酸，用水稀释至刻度。此溶液现用现配。

６．１３．１．３　仪器、设备

６．１３．１．３．１　原子荧光光度计。

６．１３．１．３．２　汞空心阴极灯。
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６．１３．１．４　校准曲线的绘制

６．１３．１．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、２．００ｍＬ、４．００ｍＬ、６．００ｍＬ、８．００ｍＬ、１０．００ｍＬ汞标准溶液Ⅱ

于六个１００ｍＬ容量瓶中，分别加入５ｍＬ盐酸，稀释至刻度，摇匀。此系列溶液中汞含量分别为０μｇ／Ｌ、

１μｇ／Ｌ、２μｇ／Ｌ、３μｇ／Ｌ、４μｇ／Ｌ、５μｇ／Ｌ。

６．１３．１．４．２　仪器稳定后，以硼氢化钾氢氧化钠溶液为还原剂，以盐酸溶液为载流溶液，在仪器最佳工

作条件下测定其荧光值。

６．１３．１．４．３　以测得的荧光值为纵坐标，相对应的汞的质量浓度（μｇ／Ｌ）为横坐标绘制校准曲线并计算回

归方程。

　　注：使用原子荧光光谱仪测定时，所需的硼氢化钾溶液浓度、载流溶液浓度、待测样品溶液和硼氢化钾溶液间的酸

碱度以及各种元素校准曲线线性范围、样品溶液的酸度会因仪器的型号不同而有差异，使用者可根据仪器型

号选择最佳测试条件。

６．１３．１．５　分析步骤

６．１３．１．５．１　玻璃仪器的预清洗

实验所用玻璃器皿使用前应使用硝酸溶液（１＋４）浸泡２４ｈ，然后用水冲洗干净备用。

６．１３．１．５．２　测定

称取约１ｇ液体试样或０．５ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加３０ｍＬ水、１ｍＬ硝

酸溶液（１＋１），盖上表面皿煮沸约１ｍｉｎ，冷至室温后转移至１００ｍＬ容量瓶中，分别加入５ｍＬ盐酸，

用水稀释至刻度，摇匀。按６．１３．１．４．２的步骤进行测定（如有浑浊，使用中速定量滤纸干过滤后测定），

由校准曲线或回归方程得出汞含量。

６．１３．１．６　结果计算

汞含量以质量分数狑９ 计，数值以％表示，按式（１４）计算：

狑９＝
ρ犞×１０

－９

犿
×１００ …………………………（１４）

　　式中：

ρ———由校准曲线查得或回归方程计算出的汞的质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞———试样溶液总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞＝１００）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．１３．１．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．０００００５％。

６．１３．２　冷原子吸收法

６．１３．２．１　方法提要

在酸性介质中，将试样中的汞氧化成二价汞离子，用氯化亚锡将汞离子还原成汞原子，用冷原子吸

收法测定汞含量。
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６．１３．２．２　试剂或材料

６．１３．２．２．１　硝酸溶液：１＋１。

６．１３．２．２．２　硫酸硝酸混合液：将２００ｍＬ硫酸缓慢加入３００ｍＬ水中，同时不断搅拌。冷却后加入

１００ｍＬ硝酸，混匀。

６．１３．２．２．３　高锰酸钾溶液：１０ｇ／Ｌ。

６．１３．２．２．４　盐酸羟胺溶液：１００ｇ／Ｌ。

６．１３．２．２．５　氯化亚锡溶液：５０ｇ／Ｌ。称取５．０ｇ氯化亚锡，置于２００ｍＬ烧杯中。加入１０ｍＬ盐酸溶液

（１＋１１）及适量水使其溶解，稀释至１００ｍＬ，混匀。

６．１３．２．２．６　汞标准贮备液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１３．２．２．７　汞标准溶液：０．１μｇ／ｍＬ。移取汞标准贮备溶液１０．００ｍＬ于１００ｍＬ容量瓶中，用硫酸溶

液（１＋７１）稀释至刻度。移取１０．００ｍＬ上述溶液于１０００ｍＬ容量瓶中，用硫酸溶液稀释至刻度。

６．１３．２．３　仪器、设备

６．１３．２．３．１　原子吸收分光光度计或测汞仪。

６．１３．２．３．２　汞空心阴极灯。

６．１３．２．４　校准曲线的绘制

６．１３．２．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、３．００ｍＬ、４．００ｍＬ、５．００ｍＬ汞标准溶液于六

个５０ｍＬ容量瓶中，加水至４０ｍＬ。

６．１３．２．４．２　加入３ｍＬ硫酸硝酸混合液和１ｍＬ高锰酸钾溶液，摇匀，静置１５ｍｉｎ。再滴加盐酸羟胺

溶液至试液红色恰好消失，用水稀释至刻度，摇匀。

６．１３．２．４．３　在波长２５３．７ｎｍ处，以氯化亚锡溶液还原后的试剂空白所产生的汞蒸汽为参比，测出以氯

化亚锡溶液还原后各标准试液所产生汞蒸汽的吸光度。

６．１３．２．４．４　以测得的吸光度为纵坐标，对应的汞的质量（μｇ）为横坐标，绘制校准曲线或计算回归方程。

６．１３．２．５　测定

称取约１ｇ液体试样或０．３５ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加入３０ｍＬ水、

１ｍＬ硝酸溶液，盖上表面皿煮沸约１ｍｉｎ，冷却至室温后转移至５０ｍＬ容量瓶中。以下按６．１３．２．４．２～

６．１３．２．４．３进行操作，测出以氯化亚锡还原后试样溶液所产生汞蒸汽的吸光度。

６．１３．２．６　结果计算

汞含量以质量分数狑９ 计，数值以％表示，按式（１５）计算：

狑９＝
犿×１０

－６

犿０

×１００ …………………………（１５）

　　式中：

犿 ———由校准曲线查得或回归方程计算出的汞的质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿０———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）。

６．１３．２．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．０００００５％。

８１
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６．１４　铬含量的测定

６．１４．１　方法提要

采用电加热原子吸收光谱法，在波长４２９．０ｎｍ处测定铬原子的吸光度，求出铬含量。

６．１４．２　试剂与材料

６．１４．２．１　硝酸溶液：１＋１。

６．１４．２．２　铬标准贮备溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．１４．２．３　铬标准溶液：１μｇ／ｍＬ。移取１０．００ｍＬ铬标准贮备溶液于１０００ｍＬ容量瓶中，加入２０ｍＬ

硝酸溶液，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液现用现配。

６．１４．３　仪器、设备

６．１４．３．１　原子吸收光谱仪：配有铬空心阴极灯。

６．１４．３．２　微量进液装置：装有按钮式５μＬ～５００μＬ微量液体流量计或自动进样器。

６．１４．３．３　电加热原子吸收分析装置：带电加热方式，可进行反向接地补偿。

６．１４．３．４　发热炉：石墨或耐高温金属制。

６．１４．４　校准曲线的绘制

６．１４．４．１　分别移取０．００ｍＬ（空白）、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、３．００ｍＬ铬标准溶液于四个５０ｍＬ容量瓶中，

加１ｍＬ硝酸溶液，用水稀释至刻度，摇匀。

６．１４．４．２　在仪器的最佳工作条件下，用微量进液装置将配好的试样注入发热炉，经干燥、灰化、原子化

后，在４２９．０ｎｍ处测其吸光度。

６．１４．４．３　以测得的吸光度为纵坐标，对应的铬的质量浓度（μｇ／Ｌ）为横坐标，绘制校准曲线或计算回归

方程。

６．１４．５　测定

称取约３ｇ液体试液或１ｇ固体试样，精确至０．２ｍｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中。加入１０ｍＬ水，１ｍＬ

硝酸溶液，盖上表面皿置于电炉上煮沸约１ｍｉｎ。冷却后转移至２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度。

此溶液为试液Ｅ。

移取５．００ｍＬ试液Ｅ（如有浑浊，使用中速定量滤纸干过滤）置于５０ｍＬ容量瓶中，按６．１４．４．２进行

测定，由校准曲线查得或回归方程计算出铬的质量浓度。

６．１４．６　结果计算

铬含量以质量分数狑１０计，数值以％表示，按式（１６）计算：

狑１０＝
ρ犞×１０

－９

犿犞１／犞Ｅ

×１００ …………………………（１６）

　　式中：

ρ ———校准曲线查得或回归方程计算出的铬的质量浓度的数值，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞 ———测定时试样溶液体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

９１
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犞１———移取试液Ｅ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞１＝５）；

犞Ｅ———试液Ｅ的总体积的数值，单位为毫升（ｍＬ），（犞Ｅ＝２５０）。

６．１４．７　允许差

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０．０００５％。

７　检验规则

７．１　本文件规定的全部指标项目为型式检验项目，在正常生产情况下，每三个月至少进行一次型式检

验。其中氧化铝、密度、盐基度、不溶物、ｐＨ值、铁、氨氮指标项目应逐批检验。若需判定每批聚氯化铝

的混凝性能，见附录Ａ。

７．２　每批产品液体应不超过３００ｔ，固体应不超过１００ｔ。

７．３　按ＧＢ／Ｔ６６７８规定确定采样单元数。

７．４　桶装液体产品采样时应将采样器深入桶内，从上、中、下部位采样量不少于１００ｍＬ。将所采样品

混匀，从中取出约８００ｍＬ，分装于两个清洁、干燥的塑料瓶中，密封。

７．５　贮罐装液体产品采样时，应用采样器从罐的上、中、下部位采样。每个部位采样量不少于２５０ｍＬ。

将所采样品混匀，取出约８００ｍＬ，分装于两个清洁、干燥的塑料瓶中，密封。

７．６　袋装固体产品采样时应将采样器垂直插入到袋深的四分之三处采样，每袋所采样品不少于１００ｇ。

将所采样品混匀，用四分法缩分至约５００ｇ，分装于两个清洁、干燥的塑料瓶中，密封。

７．７　在密封的样品瓶上粘标签，注明：生产厂名、产品名称、批号、采样日期和采样者姓名。一瓶供检验

用，另一瓶保存三个月备查。

７．８　检验结果按ＧＢ／Ｔ８１７０—２００８规定的修约值比较法进行判定。

７．９　检验结果中如果指标不符合本文件要求时，应重新自两倍量的包装单元中采样核验。核验结果即

使只有一项不符合本文件要求时，整批产品为不合格。

８　标志、包装、运输和贮存

８．１　聚氯化铝的外包装上应有涂刷牢固清晰的标志，内容包括：生产厂名、产品名称、商标、净质量、批

号和生产日期、本文件编号以及ＧＢ／Ｔ１９１规定的“怕雨”标志。根据需要按ＧＢ／Ｔ２１６２１和ＧＢ６９４４

对液体产品进行腐蚀性判定并依据判定结果确定对应的标志。

８．２　聚氯化铝固体产品采用双层包装。内包装采用聚乙烯薄膜袋，外包装的性能和检验方法应符合

ＧＢ／Ｔ８９４６规定的塑料编织袋或依客户要求而定。

８．３　聚氯化铝液体产品采用聚乙烯塑料桶包装或耐酸贮罐装运。

８．４　聚氯化铝在运输过程中应有遮盖物，避免雨淋、受潮。

８．５　聚氯化铝应贮存在通风干燥的库房内。液体产品贮存期为六个月，固体产品贮存期为一年。
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附　录　犃

（资料性）

混凝性能的判定

犃．１　方法提要

用自然原水（江河、湖泊、水库等地面水源水），用混凝沉淀试验搅拌机进行混凝沉淀试验，根据试验

结果判定混凝性能。

犃．２　仪器、设备

犃．２．１　混凝沉淀试验搅拌机。

犃．２．２　散射光浊度仪。

犃．３　混凝沉淀试验

犃．３．１　聚氯化铝稀释液的配置

称取适量聚氯化铝试样于１００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，使稀释液中 Ａｌ２Ｏ３ 含量为

１．０ｍｇ／ｍＬ～１０ｍｇ／ｍＬ。此溶液应当天配制。

犃．３．２　试验程序的设置

犃．３．２．１　混合阶段：设置转速为５００ｒ／ｍｉｎ～１０００ｒ／ｍｉｎ，时间为３０ｓ～６０ｓ。

犃．３．２．２　絮凝阶段：设置转速为２０ｒ／ｍｉｎ～２００ｒ／ｍｉｎ，时间为５ｍｉｎ～１５ｍｉｎ。

犃．３．２．３　沉淀阶段：时间为１０ｍｉｎ～３０ｍｉｎ。

犃．３．３　测定步骤

犃．３．３．１　将原水注入六个型号相同的烧杯中，加至１０００ｍＬ刻度处。根据水质移取不同体积聚氯化

铝稀释液依次加入加药试管中。

犃．３．３．２　启动混凝沉淀试验搅拌机，试验参照程序Ａ．３．２进行。沉淀时间到，取澄清水样，测定剩余浊

度等水质指标。

犃．３．３．３　试验期间，同时观测并记录絮凝体形成时间、形状、大小和沉降状况。

犃．４　混凝沉淀效果的评价

根据混凝剂投加量、澄清水剩余浊度和其他水质指标以及观测状况，绘制曲线或作表，评价混凝沉

淀效果。
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