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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。

本文件是ＧＢ／Ｔ２４４９《工业硫磺》的第１部分。ＧＢ／Ｔ２４４９已经发布了以下部分：

———第１部分：固体产品；

———第２部分：液体产品。

本文件代替ＧＢ／Ｔ２４４９．１—２０１４《工业硫磺　第１部分：固体产品》，与ＧＢ／Ｔ２４４９．１—２０１４相比，

除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

ａ）　增加了卤素水分测定仪法（见６．３．２）；

ｂ）　更改了砷质量分数的测定（见６．７，２０１４年版的５．７）；

ｃ）　删除了二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法（见２０１４年版的５．７．１）；

ｄ）　删除了砷斑法（见２０１４年版的５．７．２）；

ｅ）　更改了检验规则的部分内容（见７．１、７．２，２０１４年版的６．１、６．２）。

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：中石化南京化工研究院有限公司、山东三维石化工程股份有限公司、东营市海科

瑞林化工有限公司、中国石化中原油气田普光分公司、中国石油天然气股份有限公司、中国硫酸工业协

会、山东凯盛新材料股份有限公司。

本文件主要起草人：纪罗军、李铁军、商宝光、邵理云、周理、白龙、李崇、李文娟、梁锋、涂振权、唐纯洁、

郑莉萍、姚京裕、许胜军。

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：

———１９８１年首次发布为ＧＢ２４４９—１９８１；

———１９９２年第一次修订为ＧＢ／Ｔ２４４９—１９９２《工业硫磺及其试验方法》，同时并入了 ＧＢ２４５０—

１９８１《工业硫磺试样的采取和制备方法》、ＧＢ２４５１—１９８１《工业硫磺中硫含量的测定方法》、

ＧＢ２４５２—１９８１《工业硫磺中水分的测定方法》、ＧＢ２４５３—１９８１《工业硫磺中灰分的测定方

法》、ＧＢ２４５４—１９８１《工业硫磺中酸度的测定方法》、ＧＢ２４５５—１９８１《工业硫磺中有机物的测

定方法》、ＧＢ２４５６—１９８１《工业硫磺中砷的测定方法》、ＧＢ２４５７—１９８１《工业硫磺中铁的测定

方法》、ＧＢ２４５８—１９８１《粉状硫磺筛余物的测定方法》及ＧＢ７６８３—１９８７《工业用硫磺中残渣的

测定方法》、ＧＢ７６８４—１９８７《工业用硫磺中氯化物含量的测定》、ＧＢ７６８５—１９８７《工业硫磺中

硒的测定》；

———２００６年第二次修订为ＧＢ／Ｔ２４４９—２００６《工业硫磺》；

———２０１４年第三次修订为ＧＢ／Ｔ２４４９．１—２０１４《工业硫磺　第１部分：固体产品》；

———本次为第四次修订。

Ⅰ
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引　　言

　　随着技术进步、交通运输业的发展，国内外对硫磺的产出到使用用户之间已发展为固体产品、液体

产品共存的形式。其中液体产品通过液态化贮存、液体化运输，省去成型工艺而直接生产液体硫磺并作

为市场销售的终端产品，无论对生产商和用户均可实现双赢，起到节能、降低成本以及满足环保的要求。

国家标准ＧＢ／Ｔ２４４９—２００６《工业硫磺》为工业硫磺的产品标准，其中规定了工业固体硫磺的技术

要求、采样、试验方法、检验规则、包装、标志、运输、贮存和安全要求，而对工业液体硫磺除水分外则未提

出相应的技术要求，不能真实反映市场上液体硫磺的真实质量水平，且对工业液体硫磺的试验方法、检

验规则、包装、标志、运输、贮存和安全要求等方面未作出明确的规定。和固体硫磺相比，液体硫磺中一

般有硫化氢和多硫化氢的存在，在运输、贮存和使用中会释放，在安全方面存在一定的风险。

因此有必要分别针对固体硫磺及液体硫磺规定其技术要求，制定出满足市场和生产需求的产品标

准，对促进我国高硫含硫气田和油田的开发、规范生产和保护用户利益、促进我国硫磺产品质量的提高

及保障安全具有重要的意义。

ＧＢ／Ｔ２４４９旨在确立工业硫磺固体产品和液体产品的标准，拟由两部分构成。

———第１部分：固体产品。目的在于规定了固体工业硫磺的技术要求、采样、试验方法、检验规则及

标志、包装、运输、贮存和安全。

———第２部分：液体产品。目的在于规定了液体工业硫磺的技术要求、采样、试验方法、检验规则及

标志、包装、运输、贮存和安全。

２０１４年发布了ＧＢ／Ｔ２４４９．１—２０１４《工业硫磺　第１部分：固体产品》。

２０１５年发布了ＧＢ／Ｔ２４４９．２—２０１４《工业硫磺　第２部分：液体产品》。

本文件代替ＧＢ／Ｔ２４４９．１—２０１４《工业硫磺　第１部分：固体产品》。

Ⅱ
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工业硫磺　第１部分：固体产品

　　警告：本文件中使用的部分试剂具有毒性或腐蚀性，部分操作具有危险性。本文件并未揭示所有可

能的安全问题，使用者应严格按照有关规定正确使用，并有责任采取适当的安全和健康措施。

１　范围

本文件规定了固体工业硫磺的技术要求、采样、试验方法、检验规则及标志、包装、运输、贮存和

安全。

本文件适用于由石油炼厂气、天然气、煤化工酸性气、焦炉气、烟气、含硫废气回收以及硫铁矿制得

的固体工业硫磺。

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。

ＧＢ１９０　危险货物包装标志

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／Ｔ６００３．１—２０１２　试验筛　技术要求和检验　第１部分：金属丝编织网试验筛

ＧＢ／Ｔ６６７８　化工产品采样总则

ＧＢ／Ｔ６６７９　固体化工产品采样通则

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

３　术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

４　技术要求

４．１　外观

固体工业硫磺有块状、粉状、粒状和片状等，呈黄色或者淡黄色，无肉眼可见杂质。

４．２　技术指标

固体工业硫磺按产品质量等级分为Ａ级、Ｂ级和Ｃ级，其技术指标应符合表１的要求。

１
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表１　技术指标

序号 项目
指标

Ａ级 Ｂ级 Ｃ级
试验方法章条号

１
硫的质量分数（Ｓ）（以干基计）

％
≥９９．９５ ≥９９．５０ ≥９９．００ ６．２

２
水分的质量分数

％
≤２．０ ６．３

３
灰分的质量分数（以干基计）

％
≤０．０３ ≤０．１０ ≤０．２０ ６．４

４
酸度的质量分数（以 Ｈ２ＳＯ４ 计）（以干基计）

％
≤０．００３ ≤０．００５ ≤０．０２ ６．５

５
有机物的质量分数（以Ｃ计）（以干基计）

％
≤０．０３ ≤０．３０ ≤０．８０ ６．６

６
砷（Ａｓ）的质量分数（以干基计）

％
≤０．０００１ ≤０．０１ ≤０．０５ ６．７

７
铁（Ｆｅ）的质量分数（以干基计）

％
≤０．００３ ≤０．００５ — ６．８

８
筛余物ａ的质量分数

％

粒径大于１５０μｍ ≤０ ≤３．０

粒径为７５μｍ～１５０μｍ ≤０．５ ≤１．０ ≤４．０
６．９

　　
ａ 筛余物指标仅用于粉状硫磺。

５　样品

５．１　采样方法

５．１．１　包装产品的采样

按照ＧＢ／Ｔ６６７８中的规定确定采样单元数，生产企业可根据生产周期等实际情况确定具体的采样

方案。从随机选定的每个采样单元中采样，不同形状的产品采样方式为：

———对于粒状、片状、粉状产品，用采样器插入２／３深处采样；

———对于块状产品，用手锤在不同部位敲取块径小于２５ｍｍ的碎块。

采得样品充分混合均匀后缩分成２ｋｇ的实验室样品。

５．１．２　散装产品的采样

产品按照ＧＢ／Ｔ６６７９中的规定确定采样单元（或点）数。从随机选定的每个采样单元（或点）上采

样，不同形状的产品采样方式为：

———对于粒状、片状产品，用采样器插入０．３ｍ～０．５ｍ的深处采样；

———对于块状产品，用手锤在不同部位敲取块径小于２５ｍｍ的碎块。

采得样品充分混合均匀后缩分成２ｋｇ的实验室样品。

２
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５．２　实验室样品处理

实验室样品等量分为试验样和保留样，分别装入样品瓶（袋）内密封。样品瓶（袋）上应贴上标签，标

明产品名称、等级、批号、采样日期、采样人等，其中保留样的保留时间应不少于３０ｄ。

５．３　试样的制备

取约１ｋｇ试验样磨碎至通过孔径为２．００ｍｍ的试验筛（粉状硫磺不必研磨），以缩分法分成两份，

一份供测定水分的质量分数、２００℃时残渣的质量分数用。另一份继续磨碎至通过孔径为６００μｍ的试

验筛，用缩分法分成两份，一份供测定灰分的质量分数、有机物的质量分数、铁的质量分数用；另一份继

续磨碎至通过孔径为２５０μｍ的试验筛，供测定硫的质量分数（重量法）、酸度和砷的质量分数用。所用

的试验筛均应符合ＧＢ／Ｔ６００３．１—２０１２中Ｒ４０／３系列的要求。

６　试验方法

６．１　通则

本文件中所用的试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和符合ＧＢ／Ｔ６６８２规定的三

级水。试验中所用标准滴定溶液、杂质测定用标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按

ＧＢ／Ｔ６０１、ＧＢ／Ｔ６０２、ＧＢ／Ｔ６０３的规定制备。

６．２　硫质量分数的测定

６．２．１　差减法　仲裁法

６．２．１．１　原理

通过扣除杂质（灰分、酸度、有机物和砷）的质量分数总和的方法，计算出工业硫磺中硫的质量分数。

６．２．１．２　试验数据处理

硫的质量分数（ω１），按式（１）计算：

ω１＝［１－（ω３＋ω４＋ω５＋ω６）］×１００％ …………………………（１）

　　式中：

ω１———硫的质量分数，以百分数（％）表示；

ω３———灰分的质量分数，以百分数（％）表示；

ω４———酸度的质量分数，以百分数（％）表示；

ω５———有机物的质量分数，以百分数（％）表示；

ω６———砷的质量分数，以百分数（％）表示。

６．２．２　重量法

６．２．２．１　原理

将试料用二硫化碳洗脱后称量，计算得出工业硫磺中硫的质量分数。本方法适用于优等品硫磺中

硫质量分数的测定。

６．２．２．２　试剂

二硫化碳。

３
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６．２．２．３　仪器设备

６．２．２．３．１　玻璃砂芯坩埚：３号，孔径为１６μｍ～３０μｍ，容积３０ｍＬ。

６．２．２．３．２　抽滤瓶：５００ｍＬ。

６．２．２．３．３　真空泵。

６．２．２．３．４　恒温干燥箱：可控制温度１０５℃～１１０℃。

６．２．２．３．５　天平：精确至０．００１ｇ。

６．２．２．４　试验步骤

称取２ｇ～３ｇ试样，精确至０．０００１ｇ，置于已于１０５℃～１１０℃干燥至恒量的玻璃砂芯坩埚中。

连接好抽气装置。在通风橱内，将盛有试料的玻璃砂芯坩埚安装在抽滤瓶上，用滴管向坩埚内加入

适量的二硫化碳，用玻璃棒搅拌使硫磺溶解，开启真空泵以适宜速率抽滤。继续用二硫化碳洗涤溶解，

至绝大部分硫磺溶解后，以二硫化碳洗涤坩埚壁及其底部，抽滤。

将盛有残渣的玻璃砂芯坩埚移入温度为１０５℃～１１０℃的恒温干燥箱中干燥４５ｍｉｎ，取出放在干

燥器中冷却至室温。再用二硫化碳洗涤坩埚５次～８次，然后移入温度为１０５℃～１１０℃的恒温干燥箱

中干燥３０ｍｉｎ，取出放在干燥器中冷却至室温后称量，精确至０．０００１ｇ。按以上操作重复用二硫化碳

处理直至连续两次称量相差不超过０．０００３ｇ。

６．２．２．５　试验数据处理

硫的质量分数（ω１），按式（２）计算：

ω１＝［１－ 犿２－犿１

犿×（１－ω２）
］×１００％－ω４ …………………………（２）

　　式中：

ω１ ———硫的质量分数，以百分数（％）表示；

犿２———坩埚和坩埚中剩余物的质量，单位为克（ｇ）；

犿１———坩埚的质量，单位为克（ｇ）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示；

ω４ ———酸度，以百分数（％）表示。

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应不大于０．０５％。

６．３　水分质量分数的测定

６．３．１　恒温干燥法　仲裁法

６．３．１．１　原理

试料在恒温干燥箱中于８０℃干燥后，称量其减少的质量即为失去水的质量。

６．３．１．２　仪器设备

６．３．１．２．１　称量瓶：７０ｍｍ×３５ｍｍ。

６．３．１．２．２　恒温干燥箱：可控制温度８０℃±２℃。

６．３．１．３　试验步骤

称取约２５ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于已于８０℃±２℃干燥至恒量的称量瓶中，记录称量瓶和试料
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的总质量，精确至０．０００１ｇ。将盛有试料的称量瓶放入温度控制在８０℃±２℃的恒温干燥箱内干燥

３ｈ，取出放在干燥器中冷却至室温，称量，精确至０．０００１ｇ。重复以上操作，直至连续两次称量相差不

超过０．００２０ｇ。如果干燥总时间超过１６ｈ仍未恒量，则记录最后一次称量结果。

６．３．１．４　试验数据处理

水分的质量分数（ω２），按式（３）计算：

ω２＝
犿３－犿４

犿
×１００％ …………………………（３）

　　式中：

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示；

犿３———干燥前称量瓶和试料的质量，单位为克（ｇ）；

犿４———干燥后称量瓶和试料的质量，单位为克（ｇ）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）。

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应符合表２的规定。

表２　水分质量分数平行测定结果的绝对差值（恒温干燥法）

序号
水分的质量分数

％

平行测定结果的绝对差值

％

１ ≤０．１０ ≤０．０５

２ ＞０．１０～０．５０ ≤０．１

３ ＞０．５０ ≤０．２

６．３．２　卤素水分测定仪法

６．３．２．１　原理

同恒温干燥箱失重法原理，通过卤素灯加热方式，使样品在设定的温度下均匀而快速地失去水分，

称量其减少的质量即为失去水的质量。

６．３．２．２　仪器

卤素水分测定仪：称量精确至０．００１ｇ，可控制温度８０℃±１℃。

６．３．２．３　试验步骤

卤素水分测定仪法设置温度于８０℃±１℃，选择稳定时间３ｍｉｎ，称量调零，称取约５ｇ～１０ｇ试

样，记录称样量（犿５），精确至０．００１ｇ，置于称量盘上，摇匀，使样品均匀平铺在样品盘上。开始称重，

３ｍｉｎ内称量变化不超过１ｍｇ，记录失重后称样量（犿６），精确至０．００１ｇ。

６．３．２．４　试验数据处理

水分的质量分数，按式（４）计算：

ω２＝
犿５－犿６

犿５

×１００％ …………………………（４）
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　　式中：

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示；

犿５———干燥前试料的质量，单位为克（ｇ）；

犿６———干燥后试料的质量，单位为克（ｇ）；

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应符合表３的规定。

表３　水分质量分数平行测定结果的绝对差值（卤素水分测定仪法）

序号
水分的质量分数

％

平行测定结果的绝对差值

％

１ ≤０．１０ ≤０．０５

２ ＞０．１０～０．５０ ≤０．１

３ ＞０．５０ ≤０．２

６．４　灰分质量分数的测定

６．４．１　原理

在空气中缓慢燃烧试料，然后在高温电炉中于８００℃～８５０℃下灼烧，冷却，称量。

６．４．２　仪器设备

６．４．２．１　石英皿（或瓷皿）：容量５０ｍＬ～１００ｍＬ。

６．４．２．２　高温电炉：可控制温度８００℃～８５０℃。

６．４．３　试验步骤

称取约２５ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于已于８００℃～８５０℃灼烧至恒量的石英皿中，在通风橱内置

于电热板上使硫磺缓慢燃烧。燃烧完毕后，将石英皿移入高温电炉内，在８００℃～８５０℃下灼烧

４０ｍｉｎ。取出石英皿，稍冷后置于干燥器中，冷却至室温后称量，精确至０．０００１ｇ。重复以上操作，直至

连续两次称量相差不超过０．０００３ｇ。

６．４．４　试验数据处理

灰分的质量分数（ω３），按式（５）计算：

ω３＝
犿８－犿７

犿×（１－ω２）
×１００％ …………………………（５）

　　式中：

ω３ ———灰分的质量分数，以百分数（％）表示；

犿８———石英皿和灰分的质量，单位为克（ｇ）；

犿７———石英皿的质量，单位为克（ｇ）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示。

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应符合表４的规定。
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表４　灰分质量分数平行测定结果的绝对差值

序号
灰分的质量分数

％

平行测定结果的绝对差值

％

１ ≤０．０３ ≤０．００３

２ ＞０．０３～０．０７ ≤０．００５

３ ＞０．０７～０．１０ ≤０．０１

４ ＞０．１０～０．３０ ≤０．０２

５ ＞０．３０ ≤０．０５

６．５　酸度质量分数的测定

６．５．１　通则

本方法中的用水除应符合ＧＢ／Ｔ６６８２中三级水规定的要求外，使用前还应煮沸并冷却。

６．５．２　原理

用水异丙醇混合液萃取硫磺中的酸性物质，以酚酞为指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定。

６．５．３　试剂

６．５．３．１　异丙醇。

６．５．３．２　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）＝０．５ｍｏｌ／Ｌ。

６．５．３．３　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）＝０．０５ｍｏｌ／Ｌ。量取１０．００ｍＬ氢氧化钠标准滴定溶液

（６．５．３．２）置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时配制。

６．５．３．４　酚酞指示液：１０ｇ／Ｌ。

６．５．４　试验步骤

称取约２５ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于２５０ｍＬ具磨口塞的锥形瓶中，加入２５ｍＬ异丙醇，盖上瓶

塞，使硫磺完全润湿。再加入５０ｍＬ水，塞上瓶塞，摇振２ｍｉｎ，放置２０ｍｉｎ，其间不时地摇振，加３滴酚

酞指示液，用氢氧化钠标准滴定溶液（６．５．３．３）滴定至溶液为粉红色并保持３０ｓ不褪。

同时做空白试验。

６．５．５　试验数据处理

酸度以硫酸（Ｈ２ＳＯ４）的质量分数（ω４）计，按式（６）计算：

ω４＝
［（犞－犞０）／１０００］犮１犕１／２

犿×（１－ω２）
×１００％＝

（犞－犞０）犮１犕１

２０００犿×（１－ω２）
×１００％ …………（６）

　　式中：

ω４ ———酸度的质量分数，以百分数（％）表示；

犞 ———测定所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０ ———空白试验所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犮１ ———氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕１———硫酸的摩尔质量，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕１＝９８．０８）；
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犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示。

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应符合表５的规定。

表５　酸度质量分数平行测定结果的绝对差值

序号
酸度的质量分数

％

平行测定结果的绝对差值

％

１ ≤０．００２０ ≤０．０００３

２ ＞０．００２０～０．００６０ ≤０．０００４

３ ＞０．００６０～０．０２０ ≤０．００２

４ ＞０．０２０ ≤０．００３

６．６　有机物质量分数的测定

６．６．１　滴定法　仲裁法

６．６．１．１　通则

本方法中的用水除应符合ＧＢ／Ｔ６６８２中三级水规定的要求外，使用前还应煮沸并冷却。

６．６．１．２　原理

试料在氧气流中燃烧，生成二氧化硫、三氧化硫，在铬酸和硫酸溶液中被氧化吸收。试料中的有机

物燃烧生成二氧化碳，用氢氧化钡溶液吸收，然后以酚酞和甲基红亚甲基蓝作指示剂滴定。

６．６．１．３　试剂或材料

６．６．１．３．１　硫酸。

６．６．１．３．２　三氧化铬溶液：５００ｇ／Ｌ。

６．６．１．３．３　氢氧化钡溶液：犮［１／２Ｂａ（ＯＨ）２］＝０．０５ｍｏｌ／Ｌ。使用时现配，溶液中加入数滴酚酞指示液。

该溶液需用装有碱石棉的捕集管与空气中的二氧化碳隔绝。

６．６．１．３．４　过氧化氢溶液：１＋４。

６．６．１．３．５　盐酸标准滴定溶液：犮（ＨＣｌ）＝０．５ｍｏｌ／Ｌ。

６．６．１．３．６　盐酸标准滴定溶液：犮（ＨＣｌ）＝０．０５ｍｏｌ／Ｌ。量取５０．００ｍＬ盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．５）置于

５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时配制。

６．６．１．３．７　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）＝０．５ｍｏｌ／Ｌ。

６．６．１．３．８　氢氧化钠标准滴定溶液：犮（ＮａＯＨ）＝０．０５ｍｏｌ／Ｌ。量取５０．００ｍＬ氢氧化钠标准滴定溶液

（６．６．１．３．７）置于５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时配制。

６．６．１．３．９　甲基红亚甲基蓝混合指示液。

６．６．１．３．１０　酚酞指示液：１０ｇ／Ｌ。

６．６．１．３．１１　铂石棉：含铂质量分数为５％～１０％。

６．６．１．３．１２　碱石棉。

６．６．１．３．１３　玻璃棉。

６．６．１．３．１４　氧气：纯氧，贮于钢瓶中，配备氧气减压器。
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６．６．１．４　仪器设备

６．６．１．４．１　瓷舟：８８ｍｍ×１２ｍｍ。

６．６．１．４．２　滴定管：１０ｍＬ，分度值为０．０５ｍＬ。

６．６．１．４．３　燃烧和吸收装置：如图１所示。

　　标引符号说明：

Ａ　　 ———汞封：有一内管插入汞面以下１ｃｍ深处。

Ｂ１、Ｂ３ ———Ｕ形管：具有两支侧管和磨口塞，侧管直径为１５ｍｍ，Ｕ形管高１５０ｍｍ，在干燥的管中装入碱石棉，在

碱石棉上面垫一层玻璃棉。

Ｂ２ ———Ｕ形管：外形大小同Ｂ１，其中疏松地填入玻璃棉，用以捕集测定时产生的酸蒸气。如酸蒸气过多，致使

氢氧化钡完全被中和，则用孔径为１５μｍ～４０μｍ的烧结玻璃过滤器替换Ｕ形管Ｂ２ 重新测定。

Ｃ ———流量计：用于测量２０ｍＬ／ｍｉｎ～２００ｍＬ／ｍｉｎ的氧气流量。

Ｄ ———燃烧管：外径１５ｍｍ，长７００ｍｍ的透明石英管，管的一端有１５ｍｍ长的一段外径缩为４ｍｍ。其中装

入铂石棉，其长度略小于管式炉Ｆ加热段的长度。

Ｅ ———管式炉：燃烧过程中可控制温度８００℃～９００℃。

Ｆ ———管式炉：燃烧过程中可控制温度４００℃～５００℃。

Ｇ１～Ｇ６———洗气瓶：容量均为２５０ｍＬ。

图１　燃烧和吸收装置

６．６．１．５　试样步骤

６．６．１．５．１　燃烧装置的准备

除非需要开启，Ｕ形管Ｂ１、Ｂ２ 和Ｂ３ 的气孔均应关闭。

向Ｇ２ 洗气瓶中装入至少５０ｍＬ三氧化铬溶液，Ｇ３、Ｇ４ 洗气瓶中各装入至少５０ｍＬ硫酸。

按图１所示，用橡皮短管连接整个装置。

６．６．１．５．２　空白试验

使管式炉（Ｆ）升温，同时以约１００ｍＬ／ｍｉｎ的流速使氧气通过装置。

当管式炉Ｆ温度达到４００℃～４５０℃后约３０ｍｉｎ，取下Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶，各加入２０ｍＬ氢氧化钡溶

液、４０ｍＬ水和５ｍＬ过氧化氢溶液，再将Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶接回装置中。应尽快地进行这些操作，以避免

吸收空气中的二氧化碳。

在继续以约１００ｍＬ／ｍｉｎ的流速使氧气通过装置的情况下，使管式炉（Ｅ）通电，升温至４００℃～４５０℃，

并维持此温度约１０ｍｉｎ，再继续升温至８００℃～９００℃，并维持此温度约３０ｍｉｎ。切断管式炉（Ｅ）的电

源，继续通氧气约３０ｍｉｎ，再切断管式炉（Ｆ）的电源。
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拆下Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶，打开瓶盖，用少量水冲洗，洗液并入吸收液中，然后按下述步骤分别做空白

滴定。

以酚酞指示液为指示剂，用盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６）滴定吸收液至终点。

然后往每个洗气瓶中加２滴～３滴甲基红亚甲基蓝混合指示液，加入一定体积（一般为１０．００ｍＬ）

过量的盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６），摇匀，用氢氧化钠标准滴定溶液（６．６．１．３．８）返滴定。

空白试验所耗用的盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６）应少于０．２ｍＬ。

对Ｇ５、Ｇ６ 两洗气瓶内的吸收液做空白试验所消耗的盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６）的体积犞０，数值

以毫升（ｍＬ）表示，按式（７）分别计算：

犞０＝犞１－犞２ …………………………（７）

　　式中：

犞０———空白试验所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１———加入的盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———返滴定消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

在计算中如盐酸和氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度不恰为０．０５０００ｍｏｌ／Ｌ，应将犞１ 和犞２ 换算

为盐酸和氢氧化钠标准滴定溶液的浓度为０．０５０００ｍｏｌ／Ｌ时的体积。

６．６．１．５．３　称样及燃烧

在瓷舟中称取１．０ｇ～１．５ｇ试样，精确至０．００１ｇ。

使管式炉（Ｆ）升温，并以约１００ｍＬ／ｍｉｎ的流速使氧气通过装置。

当管式炉（Ｆ）温度达到４００℃～４５０℃后约３０ｍｉｎ，取下Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶，各加入２０ｍＬ氢氧化钡溶

液、４０ｍＬ水和５ｍＬ过氧化氢溶液，用以氧化可能生成的任何亚硫酸盐。然后将Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶接回装

置中。应尽快地进行这些操作，以避免吸收空气中的二氧化碳。

将盛有试料的瓷舟，送至燃烧管（Ｄ）中位于管式炉Ｅ前不加温的部位，立即以１００ｍＬ／ｍｉｎ的流速

通入氧气，并使管式炉（Ｅ）升温。

当管式炉Ｅ温度达到４５０℃时，维持此温度不再上升。向瓷舟方向缓慢移动管式炉（Ｅ），使硫磺燃

烧，而微量的含碳物留在瓷舟和燃烧管（Ｄ）内。如果燃烧过于激烈，Ｇ２ 吸收瓶中的三氧化铬溶液可能

回抽，应增大氧气流速予以防止。如果硫磺升华到瓷舟外并冷凝在瓷舟和铂石棉之间，应移动管式炉

（Ｅ）使硫磺燃烧完全。

硫磺缓慢燃烧完毕后，将管式炉（Ｅ）移至加热瓷舟的位置，升温至８００℃～９００℃，加热燃烧管（Ｄ）

和瓷舟约３０ｍｉｎ，使残留的碳燃烧和碳酸盐分解。切断管式炉（Ｅ）的电源，继续通氧气约３０ｍｉｎ，吹净

装置，再切断管式炉（Ｆ）的电源。

６．６．１．５．４　测定释放出的二氧化碳量

当二氧化碳全部被吸收（可观察Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶中的沉淀是否完全）后，拆下Ｇ５、Ｇ６ 洗气瓶，打开瓶

盖，用少量水冲洗，洗液并入吸收液中。然后按下述步骤分别测定两个洗气瓶中所吸收的二氧化碳。

以酚酞指示液为指示剂，用盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６）滴定吸收液，剧烈地搅拌，切勿滴过终点。

然后往每个洗气瓶中加２滴～３滴甲基红亚甲基蓝混合指示液，加入一定体积（一般为１０．００ｍＬ）

过量的盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６），摇匀，用氢氧化钠标准滴定溶液（６．６．１．３．８）返滴定。

中和Ｇ５、Ｇ６ 两洗气瓶中ＣＯ３
２－所消耗的盐酸标准滴定溶液（６．６．１．３．６）的体积犞３，数值以毫升

（ｍＬ）表示，按式（８）分别计算：

犞３＝犞４－犞５－犞０ …………………………（８）

　　式中：

犞３———中和Ｇ５、Ｇ６ 两洗气瓶中ＣＯ３
２－所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；
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犞４———加入的盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞５———返滴定消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０———空白试验消耗的盐酸标准滴定溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）。

在计算中如盐酸和氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度不恰为０．０５０００ｍｏｌ／Ｌ，应将犞４ 和犞５ 换算

为盐酸和氢氧化钠标准滴定溶液的浓度为０．０５０００ｍｏｌ／Ｌ时的体积。

６．６．１．６　试验数据处理

有机物的质量分数（ω５），按式（９）计算：

ω５＝
［犞′／１０００］犮２犕２／２

犿×（１－ω２）
×犓×１００％ …………………………（９）

　　式中：

ω５ ———有机物的质量分数，以百分数（％）表示；

犞′———测定所消耗的盐酸标准滴定溶液的总体积［即式（８）中Ｇ５、Ｇ６ 两洗气瓶犞３ 的和］，单位为

毫升（ｍＬ）；

犮２ ———盐酸标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕２———碳的摩尔质量，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕２＝１２．０１２）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示；

犓 ———碳换算为有机物的系数（犓＝１．２５）。

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应符合表６的规定。

表６　有机物质量分数平行测定结果的绝对差值（滴定法）

序号
有机物的质量分数

％

平行测定结果的绝对差值

％

１ ≤０．０３０ ≤０．００６

２ ＞０．０３０～０．０６０ ≤０．０１０

３ ＞０．０６０～０．２０ ≤０．０２

４ ＞０．２０ ≤０．０８

６．６．２　重量法

６．６．２．１　原理

硫磺试料在温度为２５０℃和８００℃两次灼烧后，所得残余物的质量差即为灼烧过程中有机物损失

的质量。

６．６．２．２　仪器设备

６．６．２．２．１　石英皿（或瓷皿）：容量５０ｍＬ～１００ｍＬ。

６．６．２．２．２　恒温干燥箱：可控制温度２５０℃±２℃。

６．６．２．２．３　高温电炉：可控制温度８００℃～８５０℃。

６．６．２．３　试验步骤

称取约５０ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于已预先灼烧至恒量的石英皿中，在砂浴（或可调温电炉）上熔
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融并燃烧试料（注意控制温度不要高于２５０℃，也可在点燃后从砂浴上拿开）后，将石英皿与残余物在恒

温干燥箱中于２５０℃下烘２ｈ，以除去微量硫。将石英皿与残余物（由有机物和灰分组成）移入干燥器，

冷却至室温，称量，精确至０．０００１ｇ。将带有残余物的石英皿在高温电炉内于８００℃～８５０℃灼烧

４０ｍｉｎ，取出，在干燥器中冷却至室温，称量，精确至０．０００１ｇ。重复操作直至恒量。由２５０℃和

８００℃ 灼烧后两次称量的质量差计算出有机物的质量分数。

６．６．２．４　试验数据处理

有机物的质量分数（ω５），按式（１０）计算：

ω５＝
犿９－犿１０

犿×（１－ω２）
×１００％ …………………………（１０）

　　式中：

ω５ ———有机物的质量分数，以百分数（％）表示；

犿９ ———２５０℃灼烧后石英皿和残余物的质量，单位为克（ｇ）；

犿１０———８００℃灼烧后石英皿和残余物的质量，单位为克（ｇ）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于３０％。

６．７　砷质量分数的测定

６．７．１　通则

采用微波消解原子荧光光谱法，本方法中超纯水满足电阻率（２５℃）不小于１８ＭΩ·ｃｍ。所用玻

璃容器均用８ｍｏｌ／Ｌ硝酸浸泡１２ｈ以上，用自来水冲洗，最后用超纯水冲洗干净。

６．７．２　原理

样品经微波消解和赶酸处理后，在硫脲和抗坏血酸存在下，将试液中五价砷还原为三价砷，定容后

将砷转移到原子荧光光谱仪，用硼氢化钾将三价砷还原为砷化氢后在波长１９３．７ｎｍ处测量，其荧光强

度与砷含量成正比，与标准溶液比较定量。

６．７．３　试剂或材料

６．７．３．１　硝酸：优级纯。

６．７．３．２　盐酸：优级纯。

６．７．３．３　盐酸溶液：５＋９５。使用优级纯盐酸或原子荧光专用酸盐酸配制。

６．７．３．４　硼氢化钾溶液（２０ｇ／Ｌ）。

称取２０ｇ硼氢化钾溶于１０００ｍＬ氢氧化钠溶液（５．０ｇ／Ｌ）中，此溶液使用时现配。

６．７．３．５　硫脲抗坏血酸溶液：５０ｇ／Ｌ。

分别称取５ｇ硫脲和抗坏血酸于烧杯中，用水微热溶解并稀释至１００ｍＬ。

６．７．３．６　砷（Ａｓ）标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．７．３．７　砷（Ａｓ）标准溶液：１μｇ／ｍＬ。

量取１．００ｍＬ砷标准溶液（６．７．３．６）置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时

现配。

６．７．３．８　氩气：纯度达到９９．９９％以上。
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６．７．４　仪器设备

６．７．４．１　原子荧光光度计：砷（Ａｓ）的检出质量浓度应不大于０．０２μｇ／Ｌ。

６．７．４．２　微波消解仪：功率可调，最大功率应不低于１２００Ｗ，或温度可调，最高温度应不低于２００℃。

６．７．４．３　电加热板：２２０Ｖ，５００Ｗ 以上。

６．７．４．４　赶酸仪：与微波消解配套的赶酸仪，温度可调，最高温度应不低于１５０℃。

６．７．４．５　蒸发浓缩仪：与微波消解配套的蒸发浓缩仪。

６．７．５　试验步骤

６．７．５．１　试料溶液的制备

准确称取０．２ｇ（精确至０．０００２ｇ）硫磺试样于聚四氟乙烯内筒中，加入３ｍＬ优级纯浓ＨＮＯ３。装

入密封罐中，１０００Ｗ 或１８０℃保持１５ｍｉｎ消解。同时进行空白试验。

６．７．５．２　样品赶酸

样品消解完成后，将消解后样品转移到烧杯中，再将烧杯放到电加热板（６．７．４．３）进行赶酸处理，当

样品溶液到１ｍＬ用２ｍＬ～３ｍＬ超纯水清洗，清洗４次～５次后赶酸至样品溶液１ｍＬ左右，冷却后

将溶液转移到容量瓶中，定容。

根据试样中砷含量浓度，对溶液分别作以下处理：

ａ）　当试样中砷的质量分数在０．０００００１％～０．０００２５％，将微波消解赶酸后试液转移到５０ｍＬ容

量瓶中，稀释系数狀＝１。

ｂ）　当试样中砷的质量分数在０．０００２５％～０．００２５％，将微波消解赶酸后试液转移到１００ｍＬ容

量瓶中，准确移取１０．００ｍＬ到５０ｍＬ容量瓶中，稀释系数狀＝１０。

ｃ）　当试样中砷的质量分数在０．００２５％～０．０２５％，将微波消解赶酸后试液转移到５００ｍＬ容量瓶

中，准确移取５．００ｍＬ到５０ｍＬ容量瓶中，稀释系数狀＝１００。

ｄ）　当试样中砷的质量分数大于０．０２５％，将微波消解赶酸后试液转移到５００ｍＬ容量瓶中，准确

移取２．５０ｍＬ到５０ｍＬ容量瓶中，稀释系数狀＝２００。

６．７．５．３　工作曲线的绘制

取６只５０ｍＬ容量瓶，分别加入砷标准溶液（６．７．３．７）０ｍＬ、０．１０ｍＬ、０．２０ｍＬ、０．３０ｍＬ、０．４０ｍＬ、

０．５０ｍＬ，再依次加入２．５ｍＬ盐酸（６．７．３．２），再加入１０ｍＬ硫脲抗坏血酸溶液（６．７．３．５），用水稀释到刻

度，摇匀，放置３０ｍｉｎ。得到相应的砷质量浓度分别为０μｇ／Ｌ、２．００μｇ／Ｌ、４．００μｇ／Ｌ、６．００μｇ／Ｌ、

８．００μｇ／Ｌ、１０μｇ／Ｌ。

将原子荧光光度计调至最佳工作条件，用盐酸溶液（６．７．３．３）作载流液、硼氢化钾溶液（６．７．３．４）作还

原剂，以不加砷标准溶液的空白溶液作参比，测定溶液的荧光强度。

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

以上述溶液中砷的质量浓度（单位为微克每升）为横坐标，对应的荧光强度值为纵坐标，绘制工作曲

线或根据所得荧光强度值计算出线性回归方程。

６．７．５．４　试样溶液的测定

将仪器调至最佳状态，向盛有试液的５０ｍＬ容量瓶中，加入２．５ｍＬ盐酸（６．７．３．２），再加入１０ｍＬ
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硫脲抗坏血酸溶液（６．７．３．５），用水稀释到刻度，摇匀，放置３０ｍｉｎ。

按仪器自动方式，设定进样方式，分析样品同时，检测空白样品，读出或打印仪器检测结果。样品中

砷（Ａｓ）溶液的质量浓度（ρ）单位应为：微克每升（μｇ／Ｌ）。

６．７．６　试验数据处理

砷（Ａｓ）的质量分数（ω６），按式（１１）计算：

ω６＝
ρ′×犞６×１０

－９

犿１１（１－ω２）
×１００％ …………………………（１１）

　　式中：

ω６ ———砷（Ａｓ）的质量分数，以百分数（％）表示；

ρ′ ———测定试液中扣除试剂空白后砷的质量浓度，单位为微克每升（μｇ／Ｌ）；

犞６ ———被测溶液的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿１１ ———分取试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果。平行测定结果的相对偏差应符合表７规定。

表７　砷质量分数平行测定结果的相对偏差

序号
砷的质量分数

％

平行测定结果的相对偏差

％

１ ＞０．００００５ ≤２０

２ ≤０．００００５ ≤３０

６．８　铁质量分数的测定

６．８．１　邻菲啉分光光度法　仲裁法

６．８．１．１　原理

试料燃烧后，残渣溶解于硫酸中，用氯化羟胺还原溶液中的铁，在ｐＨ值为２～９的条件下，二价铁

离子与１，１０菲啉反应生成橙色络合物，对此络合物作吸光度测定。

６．８．１．２　试剂

６．８．１．２．１　硫酸溶液：１＋１。

６．８．１．２．２　盐酸溶液：１＋１０。

６．８．１．２．３　氯化羟胺溶液：１０ｇ／Ｌ。

６．８．１．２．４　乙酸乙酸钠缓冲溶液：ｐＨ≈４．５。

６．８．１．２．５　１，１０菲啉溶液：１ｇ／Ｌ。称取０．１ｇ邻菲啉溶于少量水中，加入０．５ｍＬ盐酸溶液，溶解

后用水稀释至１００ｍＬ，避光保存。

６．８．１．２．６　铁（Ｆｅ）标准溶液：０．１ｍｇ／ｍＬ。

６．８．１．２．７　铁（Ｆｅ）标准溶液：１０μｇ／ｍＬ。量取１０．００ｍＬ铁标准溶液（６．８．１．２．６）置于１００ｍＬ容量瓶

中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液使用时现配。
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６．８．１．３　仪器设备

６．８．１．３．１　分光光度计：具有５１０ｎｍ波长。

６．８．１．３．２　高温电炉：可控制温度６００℃～６５０℃。

６．８．１．４　试验步骤

６．８．１．４．１　工作曲线的绘制

取５只５０ｍＬ容量瓶，分别加入铁标准溶液（６．８．１．２．７）０ｍＬ、２．５０ｍＬ、５．００ｍＬ、７．５０ｍＬ、１０．００ｍＬ。

对每只容量瓶中的溶液做下述处理：加水至约２５ｍＬ，加入２．５ｍＬ氯化羟胺溶液和５ｍＬ乙酸乙酸钠

缓冲溶液，５ｍｉｎ后加５ｍＬ１，１０菲啉溶液，用水稀释至刻度，摇匀，放置１５ｍｉｎ～３０ｍｉｎ，显色。

在５１０ｎｍ波长处，用１ｃｍ比色皿，以不加铁标准溶液的空白溶液作参比，用分光光度计测定上述

溶液的吸光度。

以上述溶液中铁的质量（单位为微克）为横坐标，对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线或根据所

得吸光度值计算出线性回归方程。

６．８．１．４．２　试液的制备

称取约２５ｇ试样，精确到０．０１ｇ，置于５０ｍＬ瓷坩埚中，在砂浴（或可调温电炉）上缓慢地加热燃烧

坩埚中的硫磺，燃烧完毕后，移至高温电炉中在６００℃下灼烧３０ｍｉｎ。取出冷却，加５ｍＬ硫酸溶液，在

砂浴（或可调温电炉）上加热使残渣溶解，蒸干硫酸。冷却后，加２ｍＬ盐酸溶液、２０ｍＬ水，再加热溶解

残渣，冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

６．８．１．４．３　测定

量取一定体积的试液（６．８．１．４．２）置于５０ｍＬ容量瓶中，使其相应的铁质量在５０μｇ～１００μｇ之间，

加水稀释至约２５ｍＬ。然后按６．８．１．４．１中“加入２．５ｍＬ氯化羟胺溶液……用分光光度计测定试液的

吸光度”的步骤进行。

同时做空白试验。

６．８．１．５　试验数据处理

根据试液和空白试验溶液的吸光度值差从工作曲线上查得相应的铁的质量或用线性回归方程计算

出铁的质量。

铁（Ｆｅ）的质量分数（ω７），按式（１２）计算：

ω７＝
犿１２×１０

－６

犿１１（１－ω２）
×１００％ …………………………（１２）

　　式中：

ω７ ———铁（Ｆｅ）的质量分数，以百分数（％）表示；

犿１２———从工作曲线上查得的或用线性回归方程计算出的铁的质量，单位为微克（μｇ）；

犿１１———分取试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示。

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应符合表８的规定。
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表８　铁质量分数平行测定结果的绝对差值（邻菲啉分光光度法）

序号
铁的质量分数

％

平行测定结果的绝对差值

％

１ ≤０．００１ ≤０．０００２

２ ＞０．００１～０．００３ ≤０．０００６

３ ＞０．００３～０．００５ ≤０．００１

４ ＞０．００５～０．０５ ≤０．００５

５ ＞０．０５ ≤０．０２

６．８．２　原子吸收分光光度法

６．８．２．１　通则

本方法所用的水全部为符合ＧＢ／Ｔ６６８２规定的二级水。

６．８．２．２　原理

将硫磺灼烧后的灰分溶解于稀硝酸中，用原子吸收分光光度计在波长２４８．３ｎｍ处，以空气乙炔火

焰测定溶液的吸光度，用标准曲线法计算测定结果。硫磺中的杂质不干扰测定。

６．８．２．３　试剂

６．８．２．３．１　硫酸溶液：１＋１。

６．８．２．３．２　硝酸溶液：１＋２。

６．８．２．３．３　铁（Ｆｅ）标准溶液：１００μｇ／ｍＬ。称取０．８６４ｇ硫酸铁铵［ＮＨ４Ｆｅ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ］，溶解于

６００ｍＬ水中，加１０ｍＬ硝酸溶液（６．８．２．３．２），移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

６．８．２．４　仪器设备

６．８．２．４．１　瓷坩埚：容量约５０ｍＬ。

６．８．２．４．２　高温电炉：可控制温度６００℃～６５０℃。

６．８．２．４．３　原子吸收分光光度计（附有铁空心阴极灯）。

６．８．２．５　试验步骤

６．８．２．５．１　工作曲线的绘制

取６只５０ｍＬ容量瓶，分别加入铁标准溶液（６．８．２．３．３）０ｍＬ、０．５０ｍＬ、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、

３．００ｍＬ、４．００ｍＬ，各加入２５ｍＬ硝酸溶液，用水稀释至刻度，摇匀。

在原子吸收分光光度计上，按仪器工作条件，用空气乙炔火焰，以不加入铁标准溶液的空白溶液调

零，于波长２４８．３ｎｍ处测定溶液的吸光度。

以上述溶液中铁的质量（单位为微克）为横坐标，对应的吸光度值为纵坐标，绘制工作曲线，或根据

所得吸光度值计算出线性回归方程。
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６．８．２．５．２　测定

称取约２５ｇ试样（见５．３）（视试样中含铁量的多少，可适当改变称样量），精确到０．０１ｇ，置于５０ｍＬ

瓷坩埚中，在砂浴（或可调温电炉）上缓慢地加热燃烧坩埚中的硫磺，燃烧完毕后，移至高温电炉中在

６００℃下灼烧３０ｍｉｎ。取出冷却，加５ｍＬ硫酸溶液，在可调温电炉（或砂浴）上加热使残渣溶解，蒸干

硫酸。冷却后，用２５ｍＬ硝酸溶液分多次溶解残渣，冷却后移入５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，

摇匀。

在原子吸收分光光度计上，按仪器工作条件，用空气乙炔火焰，以不加入铁标准溶液的空白溶液调

零，于波长２４８．３ｎｍ处测定溶液的吸光度。

同时做空白试验。

６．８．２．６　试验数据处理

根据试液和空白试验溶液的吸光度值差从工作曲线上查出或根据线性回归方程计算出被测溶液中

铁的质量。

铁（Ｆｅ）的质量分数（ω７），按式（１３）计算：

ω７＝
犿１２×１０

－６

犿（１－ω２）
×１００％ …………………………（１３）

　　式中：

ω７ ———铁（Ｆｅ）的质量分数，以百分数（％）表示；

犿１２———从工作曲线上查得的或用线性回归方程计算出的铁的质量，单位为微克（μｇ）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）；

ω２ ———水分的质量分数，以百分数（％）表示。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果。平行测定结果的相对偏差应符合表９的规定。

表９　铁质量分数平行测定结果的相对偏差（原子吸收分光光度法）

序号
铁的质量分数

％

平行测定结果的相对偏差

％

１ ＜０．００５ ≤２０

２ ≥０．００５ ≤１０

６．９　粉状硫磺筛余物质量分数的测定

６．９．１　仪器设备

６．９．１．１　试验筛：７５μｍ和１５０μｍ，按照ＧＢ／Ｔ６００３．１—２０１２中Ｒ４０／３系列，附有筛底和筛盖。

６．９．１．２　振筛机。

６．９．２　试验步骤

称取约２０ｇ粉状硫磺试样（见５．３），精确至０．０１ｇ，置于孔径为１５０μｍ 的试验筛上，将孔径为

７５μｍ 的试验筛、筛底依次放在孔径为１５０μｍ 的试验筛下面，盖上筛盖，机械振筛（或手工振筛）

２０ｍｉｎ。然后打开筛盖，用软毛刷捻碎结成块的硫磺粉，将筛网背面的硫磺刷入下面的筛或筛底盘中，
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盖上筛盖再进行过筛，直至筛余物不再通过为止。

过筛完毕，用软毛刷把两个筛内的剩余物分别移至两个已称量的表面皿上，称量，精确至０．０００１ｇ。

６．９．３　试验数据处理

每号筛内筛余物的质量分数（ω８），按式（１４）计算：

ω８＝
犿１４－犿１３

犿
×１００％ …………………………（１４）

　　式中：

ω８ ———筛余物的质量分数，以百分数（％）表示；

犿１４———表面皿和筛上物的质量，单位为克（ｇ）；

犿１３———表面皿的质量，单位为克（ｇ）；

犿 ———试料的质量，单位为克（ｇ）。

７　检验规则

７．１　固体工业硫磺应由生产企业的质量监督检验部门负责按批检验，以一定时期内用同一原料连续稳

定生产的产品为一批，该时期最长不超过７ｄ。生产企业应保证每批出厂的产品符合本文件的要求。每

批产品都应附有质量证明书或产品合格证，其内容包括：产品名称、产品等级、生产企业名称和地址、批

号或生产日期、本文件编号等。

７．２　对由石油炼厂气、天然气及煤化工回收制得的Ａ级和Ｂ级固体工业硫磺，本文件所列的全部项目

为型式检验项目，其中硫的质量分数、水分的质量分数、灰分的质量分数、酸度的质量分数、有机物的质

量分数和筛余物的质量分数（粉状硫磺）为出厂检验项目。在正常生产情况下，每月至少进行一次型式

检验。

对由石油炼厂气、天然气及煤化工回收制得的合格品固体工业硫磺以及由焦炉气、烟气、含硫废气

和硫铁矿等其他原料生产的固体工业硫磺，本文件所列的全部项目为出厂检验项目。

７．３　检验结果按ＧＢ／Ｔ８１７０中规定的修约值比较法判定是否符合本文件。若检验结果有一项指标不

符合本文件的要求，应重新自两倍量的包装中或取样点上取样复验，复验结果即使有一项指标不符合本

文件的要求，则整批产品为不合格。

７．４　使用单位有权按照本文件的规定对收到的固体工业硫磺进行验收，核准其质量是否符合本文件的

要求。当供需双方对产品质量发生异议时，应由有资质的第三方检验机构仲裁检验。

８　标志、包装、运输和贮存

８．１　固体工业硫磺产品的包装容器上应有明显、牢固的标志，内容包括：产品名称、产品等级、生产企业

名称和地址、商标、批号或生产日期、净含量、本文件编号、生产许可证标志和编号以及符合ＧＢ１９０规

定的“易燃固体”标志。

８．２　固体工业硫磺可用塑料编织袋或者内衬塑料薄膜袋进行包装，也可散装，其中包装块状硫磺可不

用内衬塑料薄膜袋，散装产品应遮盖，但粉状硫磺不可散装。

８．３　固体工业硫磺的运输按国家的有关规定执行。

８．４　块状、粒状硫磺可贮存于露天或仓库内；粉状、片状硫磺贮存于有顶盖的场所或仓库内。袋装产品

不许放置在上下水管道和取暖设备的近旁。
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９　安全

９．１　固体工业硫磺无毒、易燃。硫磺粉尘易爆。使用和运输固体工业硫磺时应防止生成或泄出硫磺

粉尘。

９．２　严格遵守国家有关消防、危险品的安全条例。固体工业硫磺堆放场所和仓库应设置专门的灭火器

材，严禁明火。允许以喷水等方法熄灭烧着的硫磺。

９．３　从事工业硫磺生产、运输、贮存及加工的工作人员，操作时应使用必要的防护用品。
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