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A
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7.3.3 % GB/T 6678 HIMUEME KA ICE . AR, K RAES B A4S 1 L5 fHEN ZRZ IR E
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7.3.4  EPET RARERRRE I OB B R A A AR AR R
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	项目
	指标
	硫酸锰(MnSO4・H2O) ω/%              ≥
	98.0
	硫酸锰(以Mn计)ω/%                  ≥
	31.8
	铁(Fe)ω/%                            ≤         
	0.004
	氯化物(Cl)ω/%                        ≤
	0.005
	水不溶物ω/%                         ≤
	0.04
	pＨ(100 g/L溶液)
	5.0~7.0

	7.2　试验方法
	7.2.1　安全提示
	本试验方法中使用的部分试剂具有腐蚀性,操作时须小心谨慎!遇有挥发性的试剂,宜在通风橱中进行。如溅到皮

	7.2.2　一般规定
	本标准所用试剂和水,在没有注明其他要求时,均指分析纯试剂和GB/T6682-2008中规定的三级水。

	7.2.3　外观检验
	在自然光下，用目视法判定。

	7.2.4　硫酸锰含量的测定
	7.2.4.1　方法提要
	在磷酸介质中,于220℃~240℃下用硝酸铵将试料中的二价锰定量氧化成三价锰,以N-苯代邻氨基苯甲酸
	7.2.4.2　试剂
	磷酸；硝酸铵；无水碳酸钠；
	硫酸亚铁铵标准滴定溶液:c[Fe(NH4)2(SO4)2]≈0.1mol/L。硫酸亚铁铵标准滴定溶液
	N-苯代邻氨基苯甲酸指示液:2g/L。称取 0.2gN-苯代邻氨基苯甲酸,溶于少量水中,加0.2g无
	7.2.4.3　分析步骤
	称取约0.5g试样,精确至0.0002g,置于500 mL,锥形瓶中,用少量水润湿。加入20 mL磷
	7.2.4.4　结果计算
	硫酸锰含量以硫酸锰(MnSO2·H2O)的质量分数ω1计,数值以%表示,按式(1)计算
	��ω�1�=��𝑉�𝐶��𝑀�1��1000𝑚�×100#�1��
	硫酸锰含量以锰(Mn)的质量分数ω2计,数值以%表示,按式(2)计算:
	��ω�2�=��𝑉�𝐶��𝑀�2��1000𝑚�×100#�2��
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	c--硫酸亚铁铵标准滴定溶液的浓度的准确数值,单位为摩尔每升(mol/L);
	V--滴定中消耗的硫酸亚铁铵标准滴定溶液的体积的数值,单位为毫升(mL);
	m--试料质量的数值,单位为克(g);
	M1--硫酸锰(MnSO4·H2O)摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M=169.01)
	M2--锰(Mn)摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M=54.94)。
	取平行测定结果的算术平均值为测定结果,以硫酸锰(MnSO2·H2O)计两次平行测定结果的绝对差值不大

	7.2.5　铁含量的测定
	7.2.5.1　方法提要
	同GB/T 3049-2006中的第3章。
	7.2.5.2　试剂
	同GB/T 3049-2006中的第4章。
	7.2.5.3　仪器设备
	同 GB/T 3049-2006中的第5章。
	7.2.5.4　分析步骤
	按GB/T 3049–2006中6.3条的规定，采用2 cm光程的比色皿，并使用相应体积的铁标准溶液
	7.2.5.5　结果计算
	铁含量以铁(Fe)的质量分数ω3计,数值以%表示,按式(3)计算:
	��ω�3�=��𝑚�1�−�𝑚�0��1000𝑚�×100#�3��
	式中:
	m1--从工作曲线上查得的试验溶液中铁的质量的数值,单位为毫克(mg);
	m0--从工作曲线上查得的空白试验溶液中铁的质量的数值,单位为毫克(mg);
	m---试料的质量的数值,单位为克(g)。
	取平行测定结果的算术平均值为测定结果,两次平行测定结果的绝对差值不大于0.0005%

	7.2.6　氯化物含量的测定(电位滴定法)
	7.2.6.1　方法提要
	在酸性的乙醇-水溶液中,以银电极为测量电极,甘汞电极为参比电极,用硝酸银标准滴定溶液滴定,根据电位突
	7.2.6.2　试剂
	按GB/T 3050-2000中的第4章。
	7.2.6.3　仪器设备
	按GB/T 3050-2000中的第5章。
	7.2.6.4　分析步骤
	称取约5g试样,精确至0.0002g,置于100mL烧杯中,加15mL水溶解试料,加1滴溴酚蓝指示液
	7.2.6.5　结果计算
	氯化物含量以氯(Cl)的质量分数ω4计,数值以%表示,按式(4)计算:
	��ω�4�=��(𝑉�1�−�𝑉�0�)𝑐𝑀�1000𝑚�×100#�4��
	式中:
	c-硝酸银标准滴定溶液浓度的准确数值,单位为摩尔每升(mol/L);
	V1--滴定试验溶液消耗硝酸银标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);
	V0--滴定空白溶液消耗硝酸银标准滴定溶液体积的数值,单位为毫升(mL);
	m--试料质量的数值,单位为克(g);
	M--氯(Cl)的摩尔质量的数值,单位为克每摩尔(g/mol)(M=35.45)。
	取平行测定结果的算术平均值为测定结果,两次平行测定结果的绝对差值不大于0.0003%。
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	7.2.7.1　试剂
	氯化钡溶液:100 g/L;
	无二氧化碳的热水:水在电炉上煮沸15min。
	7.2.7.2　仪器设备
	玻璃砂坩埚:滤板孔径为5 μm~15 μm;
	电热恒温干燥箱:温度可控制在105℃±2℃。
	7.2.7.3　分析步骤
	称取约 10g试样,精确至 0.01g,置于150 mL 烧杯中,用100 mL无二氧化碳的热水溶解
	7.2.7.4　计算结果
	水不溶物含量以质量分数�ω�5�计,数值以%表示,按式(5)计算:
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	  m--试料的质量的数值,单位为克(g)。
	取平行测定结果的算术平均值为测定结果,两次平行测定结果的绝对差值不大于0.01%
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	将样品溶解于一定量水中,用酸度计测定溶液的pH值。
	7.2.8.2　仪器设备
	酸度计:分度值为0.2pH单位,配有pH电极和甘汞电极。
	7.2.8.3　分析步骤
	试验前按GB/T23769-2009进行仪器校正。
	称取 5.0g±0.1g试样,溶解于50mL刚煮沸的水中,冷却后,用酸度计测定 pH值。
	取平行测定结果的算术平均值为测定结果,两次平行测定结果的绝对差值不大于0.2pH。
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