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刖 吾

HG／T 3696．1—2011

HG／T 3696《无机化工产品化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备》分为3个部分：

——第1部分：标准滴定溶液的制备；

——第2部分：杂质标准溶液的制备；

——第3部分：制剂及制品的制备。

本部分为HG／T 3696的第1部分。

本部分按照GB／T 1．1—2009给出的规则起草。

本部分代替HG／T 3696．1 2002《无机化工产品 化学分析用标准滴定溶液的制备》，本部分与

HG／T 3696．1 2002相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：

修改了标准名称，修改为“无机化工产品化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备第1部

分：标准滴定溶液的制备”(见封面)；

——删除了原标准中3．2条，将原3．4条修改为3．2条，并包括了原3．2条内容(见3．2，2002年版

的3．2和3．4)；

修改了原标准3．3条中“移液管”为“单标线吸量管”(见3．3，2002年版的3．3)；

——修改了原标准中3．5条，修改为“本部分中所制备的标准滴定溶液的浓度除高氯酸外均指

20℃时的浓度。在标定和使用时，如温度有差异，应按附录A进行补正”(见3．4，2002年版的3．5)；

——修改了原标准中3．10条，增加了“超过两个月的标准滴定溶液应重新标定；当溶液出现浑浊、

沉淀、颜色变化等现象时应重新制备”的要求(见3．8，2002年版的3．10)；

——增加了3．10条对滴定速度的要求，6 mL／min～8 mL／min(见3．10)；

增加了“4警告”一章(见4)；

修改了原标准中4．15．2．1．2条0．05 mol／L乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的标定方法(见

5．15．2．1．1，2002年版的4．15．2．1．2)；

——增加了高氯酸标准滴定溶液“修正方法”(见5．24．3)；

——删除了原标准的附录A和附录C，将标准编写成方法一和方法二(见5．5．2、5．6．2．2、

5．9．2．2、6．10．2、5．12．2．2、5．14．2．2、5．21．2和5．22．2．2)；

——修改了附录的编排顺序(见附录A、B和c)。

本部分修订参考ASTM E 200一08《化学分析用标准溶液和制剂溶液的配制、标定和贮存》中标准滴

定溶液制备的有关内容。

本标准的附录A为规范性附录，附录B、附录C为资料性附录。

本部分由中国石油和化学工业联合会提出。

本部分由全国化学标准化技术委员会无机化工分会(SAC／TC63／SCl)归口。

本部分起草单位：中海油天津化工研究设计院、天津出入境检验检疫局、汇泰投资集团有限公司、中

科铜都粉体新材料股份有限公司、广东省汕头市质量计量监督检测所、四川省危险化学品质量监督检

验所。

本部分主要起草人：赵美敬、刘绍从、孔令泉、姚学慧、刘莉、李肖锋。
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1范围

HG／T 3696．1—201 1

无机化工产品化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备

第1部分：标准滴定溶液的制备

本部分规定了无机化工产品化学分析容量法用的主要标准滴定溶液的配制和标定方法。

本部分适用于容量法测定无机化工产品的主含量及杂质含量用的准确浓度的标准滴定溶液的制

备，也可供其他化工产品的化学分析选用。

2规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本

文件。凡是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／T 6682 2008分析实验室用水规格和试验方法

GB／T 8170数值修约规则与极限数值的表示和判定

HG／T 3696．8 2011无机化工产品化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备第3部分：制

剂及制品的制备

3一般规定

3．1 本部分中所用的水，在没有注明其他要求时，应符合GB／T 6682 2008中三级水的规格。

3．2本部分中标定时所用的基准试剂为容量分析工作基准试剂，其他所用的试剂均为分析纯以上试剂。

3．3工作中所用分析天平、砝码、滴定管、容量瓶及单标线吸量管等均需定期校正。

3．4本部分中所制备的标准滴定溶液的浓度除高氯酸外均指20℃时的浓度。在标定和使用时，如温

度有差异，应按附录A进行补正。

3．5标定标准滴定溶液浓度时，需由两人同时作三平行。每人三平行测定数据的极差与平均值之比不

得大于0．2％，两人测定结果之差与两人测定结果平均值之比不得大于0．2％。结果取平均值，浓度值

取四位有效数字。

3．6制备标准滴定溶液的浓度值应在规定浓度值的±5％范围以内。

3．7配制浓度等于或低于0．02 mol／L的标准滴定溶液时，应于临用前将浓度高的标准滴定溶液用煮

沸并冷却的水定容稀释，必要时重新标定。

3．8本部分规定的标准滴定溶液在室温下保存时间一般不得超过两个月(有特别规定的除外)。超过

两个月的标准滴定溶液应重新标定；当溶液出现浑浊、沉淀、颜色变化等现象时应重新制备。

3．9碘量法反应时，溶液的温度不能过高，一般在15℃～20℃之间进行滴定。

3．10标定或滴定时，滴定速度一般应保持在6 mL／min～8 mL／min。

4警告

本部分制备方法中使用的部分试剂具有毒性或腐蚀性，操作时应小心谨慎!如溅到皮肤上立即用

水冲洗。严重者应立即就医。

5标准滴定溶液的配制与标定

5．1 氢氧化钠标准滴定溶液

5．1．1配制

5．1．1．1饱和氢氧化钠溶液配制

称取500 g氢氧化钠置于聚乙烯烧杯中，加400mL水，搅拌至基本溶解，注入聚乙烯容器中，密闭
(7) 1
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放置至溶液清亮(放置时间至少一周)。

5．1 1．2氢氧化钠标准滴定溶液配制

按表1规定的体积用塑料管虹吸上层清液于聚乙烯容器中，注入1 000 mL无二氧化碳的水中

摇匀。

表1

拟配制氢氧化钠标准滴定溶液 配制1 000mL溶液所需氢氧 标定时所需基准邻苯 溶解基准邻苯二甲酸氢钾所

的浓度Ec(NaOH)3／(mol／L) 化钠饱和溶液的体积／mL 二甲酸氢钾的质量／g 用无二氧化碳水的体积／m|，

1 52 6 80

0．5 26 3 80

O．1 5．2 0．6 50

5．1 2标定

5．1．2．1测定方法

按表1规定称取于105℃～110℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准邻苯二甲酸氢钾，精

确至0．000 1 g，溶于规定体积的无二氧化碳的水中，加2滴酚酞指示液(10 g／L)，用配制好的氢氧化钠

标准滴定溶液滴定至溶液呈粉红色。同时作空白试验。

5．1．2．2结果计算

氢氧化钠标准滴定溶液的浓度[c(NaOH)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(1)计算：

c(Na()H)

式中：

M(V

V， 滴定时所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

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

m 称取的基准邻苯二甲酸氢钾质量的数值，单位为克(g)；

M 邻苯二甲酸氢钾(KHCsH。O。)的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M--204．2)。

5．2盐酸标准滴定溶液

5．2．1 配制

按表2移取规定体积的盐酸，注入1 000mL水中，摇匀。

表2

拟配制盐酸标准滴定溶液的浓度 配制1 000 mI．溶液所需盐酸 标定时所需基准无水

[c(HCl)]／(mol／I，) 的体积／mL 碳酸钠的质量／g

l 90 1．6

0．5 45 0．8

0 1 9 0 2

5．2．2标定

5．2．2．1测定方法

按表2称取规定量的于270℃～300℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准无水碳酸钠，精确至

0．0001 g，溶于50mL水中，加10滴澳甲酚绿一甲基红混合指示液，用配制好的盐酸标准滴定溶液滴定

至溶液由绿色变为暗红色，煮沸2 rain，冷却后继续滴定至溶液再呈暗红色。同时作空白试验。

5．2．2．2结果计算

盐酸标准滴定溶液浓度[c(HCl)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(2)计算：

2 (8)
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c(HCI)一面Ⅳ『二彰了万丽⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(2)
式中：

V， 一滴定时所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

Vz——空白试验所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

m——称取的基准无水碳酸钠质量的数值，单位为克(g)；

M一无水碳酸钠(1／2Na。CO。)的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M--52．99)。
5 3硫酸标准滴定溶液

5．3．1配制

按表3移取规定体积的硫酸，在不断搅拌下缓缓注入1 000mL水中，冷却，摇匀。

表3

拟配制硫酸标准滴定溶液的浓度 配制1 000mL溶液所需硫酸 标定时所需基准无水

Ec(I／2Hzs01)]／(nml／L) 的体积／mL 碳酸钠的质量／g

1 30 l_6

O．5 15 0．8

O．1 3 O．2

5．3 2标定

5．3 2 1测定方法

按表3称取规定量的于270℃～300℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准无水碳酸钠，精确至

0．000 1 g，溶于50 mL水中，加10滴溴甲酚绿一甲基红混合指示液，用配制好的硫酸标准滴定溶液滴定

至溶液由绿色变为暗红色，煮沸2 rain，冷却后继续滴定至溶液再呈暗红色。同时作空白试验。

5．3．2．2结果计算

硫酸标准滴定溶液浓度[c(1／2H。SO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(3)计算：

c(；／2HzSOt)一订万_二考万7『而⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯‘(3)
式中：

v，——滴定时所消耗的硫酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v。——空白试验所消耗的硫酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

m——称取的基准无水碳酸钠质量的数值，单位为克(g)；
M 一无水碳酸钠(1／2Na：CO。)的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M一52．99)。

5．4碳酸钠标准滴定溶液

5．4．1配制

按表4称取规定量的无水碳酸钠，溶于1 000mL水中，摇匀。

表4

拟配制碳酸钠标准滴定溶液的浓度 标定时所需盐酸标准滴定 配制1 000mL溶液时所 加入无二氧化碳

It(1／2Na2CO。)3／(tool／L) 溶液的浓度／(tool／L) 需无水碳酸钠的质量／g 水的体积／mL

1 l 53 50

O．1 O．1 5．3 20

5．4．2标定

5．4．2．1测定方法

准确加入30．00 mL～35．00 mL配制好的碳酸钠标准滴定溶液，按表4加规定体积的水，加10滴
(9) 3
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溴甲酚绿甲基红混合指示液，用规定浓度的盐酸标准滴定溶液滴定至溶液由绿色变为暗红色，煮沸

2 rain，冷却后继续滴定至溶液再呈暗红色。同时作空白试验。

5 4．2．2结果计算

碳酸钠标准滴定溶液的浓度Ec(1／2Na：CO。)]，数值以摩尔每升(moI／L)表示，按公式(4)计算：

c(1／2Na2CO。)；竖挚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．(4)
式中：

c- 盐酸标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mo|／L)；

V， 滴定时所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

Vz 空白试验所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V 标定时准确加入的碳酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．5重铬酸钾标准滴定溶液[c(1／6K2Cr207】≈0．1 tool／e3

5 5．1方法一

5．5．1 1配制

称取5 g重铬酸钾，溶于1 000mL水中，摇匀。

5 5．1．2标定

5．5．1．2．1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL配制好的重铬酸钾标准滴定溶液[c(1／6K：Cr。O，)n0．1mol／L]，

置于500mL碘量瓶中，加2 g碘化钾及20mL硫酸溶液(20％)。水封，摇匀，于暗处放置10rain。快速

加150mL水，用硫代硫酸钠标准滴定溶液Ec(Na：S：O。)一o．1tool／L]滴定，近终点时加3mL淀粉指示

液(5 g／L)，继续滴定至溶液由蓝色变为亮绿色。同时作空白试验。

5．5．1．2．2结果计算

重铬酸钾标准滴定溶液的浓度[c(1／6K。CrzO，)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(5)计算：c(1／6K。Cr20，)一盥挚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(5)
V

式中：

ct——硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol／L)；

V， 滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

U 空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V 标定时准确加入的重铬酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．5．2方法二

5．5 2．1配制

称取4．903 g于120℃±2℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准重铬酸钾，精确至

0．000 1 g，溶于水中，全部转移至1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

5．5．2．2结果计算

重铬酸钾标准滴定溶液的浓度It(1／6K：Cr：O，)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(6)计算：

c(1／6K2c’。O，)一丽精丽⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(6)
式中：

m 称取的基准重铬酸钾质量的数值，单位为克(g)；

y——重铬酸钾溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

M 重铬酸钾(1／6K。Cr。O，)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M一49．03)。

5．6硫代硫酸钠标准滴定溶液[c(Na2S203 1≈0．1 tool／L3

5．6 1配制

称取26 g硫代硫酸钠(Na。S。O。·5H。o)(或16 g无水硫代硫酸钠)，加0．2 g无水碳酸钠，溶于



It6／T 3696．1—2011

1 000mL水中，缓缓煮沸10min，冷却。放置两周后过滤备用。

5．6．2标定

5．6．2．1方法一

5．6．2．1．1测定方法

称取0．15 g于120℃±5℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准重铬酸钾，精确至

0．0001 g，置于500mL碘量瓶中，溶于25mL水，加2 g碘化钾及20mL硫酸溶液(20％)，水封，摇匀，

于暗处放置10 min。快速加150 mL水，用配制好的硫代硫酸钠标准滴定溶液Ec(NazSzO。)≈0．1 tool／

L]滴定。近终点时加3mL淀粉指示液(5 g／L)，继续滴定至溶液由蓝色变为亮绿色。同时作空白

试验。

5．6．2．1．2结果计算

硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度Ec(Na：S：O。)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(7)计算：

c(Naz&o。)一顽百≤莠而丽⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(7)
式中：

v。 滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

玑 空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

m——称取的基准重铬酸钾质量的数值，单位为克(g)；

M——重铬酸钾(1／6K。Cr。O，)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M--49．03)。

5．6．2．2方法二

5．6．2．2．1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL碘标准滴定溶液[c(1／2I。)≈o．1mol／L]，置于500mL碘量瓶中，

加150mL水，用配制好的硫代硫酸钠标准滴定溶液Ec(Na：S。O。)一O．1tool／L]滴定，近终点时加3mL

淀粉指示液(59／L)，继续滴定至溶液蓝色消失。

同时作水所消耗碘的空白试验。取200mL水，加0．05mL配制好的碘标准滴定溶液Ec(1／2Iz)≈

o．1 tool／L]及3 mL淀粉指示液(5 g／L)，用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c(NazSzo。)≈o．1 mol／L]滴定

至溶液蓝色消失。

5．6．2．2．2结果计算

硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度[c(Na。S。O。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(8)计算：

c(Na：S20。)一盟鱼等
式中：

(8)

c， 碘标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol／L)；

v 滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v。——标定时准确加入的碘标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v。——空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

o．05——空白试验中加入的碘标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．7溴标准滴定溶液[c(1／2Br2)≈0．1 tool／L]

5．7．1配制

称取3 g溴酸钾及25 g溴化钾，溶于1 000mL水中，摇匀。

5．7．2标定

5．7．2．1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL配制好的溴标准滴定溶液Ec(1／2Br。)≈o．1mol／L]，置于500mL

碘量瓶中，加2 g碘化钾及5 mL盐酸溶液(20％)，水封，摇匀，于暗处放置5 min。快速加150 mL水，

(11) 5
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用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c(NazS。O。)一o．1tool／L]滴定，近终点时加3mL淀粉指示液(5 g／L)，继

续滴定至溶液蓝色消失。同时作空白试验。

5．7．2．2结果计算

溴标准滴定溶液的浓度[c(1／2Br：)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(9)计算：c(1／2B。=学
式中：

(9)

f1 硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

v。 一滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V。一空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)}
v一标定时准确加入的溴标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．8溴酸钾标准滴定溶液[c(1／6KBr03)≈0 1 raol／L]

5，8．1配制

称取3 g溴酸钾，溶于1 000 ml，水中，摇匀。

5．8．2标定

5 8．2．1测定方法

准确加入30．00 mL～35．00 mL配制好的溴酸钾标准滴定溶液[c(1／6KBrO。)≈o．1 tool／L]，置于

500 mL碘量瓶中，加2 g碘化钾及5 mL盐酸溶液(20％)，水封，摇匀，于暗处放置5 rain。快速加

150mL水，用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c(Na。S。O。),-一-0．1 tool／L]滴定，近终点时加3 mL淀粉指示液

(5 g／L)，继续滴定至溶液蓝色消失。同时作空白试验。

5．8．2．2结果计算

溴酸钾标准滴定溶液的浓度■(1／6KBrO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(10)计算：

c(1／6KBrO。)一竖挚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．(10)
v

式中：

c， 硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

v． 滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v。 空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v 标定时准确加入的溴酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．9碘标准滴定溶液[c【1／212)≈0．1 tool／L]

5．9．1配制

称取13 g碘及35 g碘化钾，溶于100mL水中，用水稀释至1 000mL，摇匀，保存于棕色具塞瓶中。

5．9 2标定

5．9．2 1方法一

5 9．2．1 1测定方法

称取0．15 g预先在硫酸干燥器中干燥至质量恒定的基准三氧化二砷，精确至0．0001 g，置于

250mL碘量瓶中，加4mL氢氧化钠溶液[c(NaOH)≈1tool／L]溶解，加50mL水，加2滴酚酞指示液

(10 g／L)，用硫酸溶液[c(1／2H。SO。)≈1 mol／L]中和，加3 g碳酸氢钠及3 mL淀粉指示液(5 g／L)用

配制好的碘标准滴定溶液[c(1／21。)一o．1 tool／L]滴定至溶液呈浅蓝色。同时作空白试验。

5．9．2 1．2结果计算

碘标准滴定溶液的浓度[c(1／2I。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(11)计算：

c(1／2I。)

式中：

坐

M(V1一V：)／1 000

(1 2)
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V， 滴定时所消耗的碘标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v。——空白试验所消耗的碘标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

m——称取的基准三氧化二砷质量的数值，单位为克(g)；

M——三氧化二砷(1／4AszO。)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M一49．46)。

5．9．2．2方法二

5．9．2．2．1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL硫代硫酸钠标准滴定溶液[c(NazSzO。)≈0．1tool／L]，置于

500mL碘量瓶中，加150mL水，用配制好的碘标准滴定溶液Ec(1／2I。)一o．1mol／L]滴定，近终点时加

3 mL淀粉指示液(5 g／L)，继续滴定至溶液呈蓝色。

同时作水所消耗碘的空白试验。取200 mL水，加0．05 mL配制好的碘标准滴定溶液Ec(1／2I。)一

0．1mol／L]及3mL淀粉指示液(5 g／L)，用硫代硫酸钠标准滴定溶液Ec(NazS。O。)≈o．1tool／L]滴定

至溶液蓝色消失。

5 9．2．2．2结果计算

碘标准滴定溶液的浓度Ec(1／2I。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(12)计算：

c(1／2I。)一瓦(V丽--V2)c,⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯··(12)
式中：

c。——硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol／L)；

V——标定时准确加入的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V。——滴定时所消耗的碘标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

yz——空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

0．05 空白试验中加入的碘标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．10碘酸钾标准滴定溶液

5．10．1方法一

5．10．1．1配制

按表5称取规定量的碘酸钾，溶于1 000 mL水中，摇匀。

表5

拟配制碘酸钾标准滴定溶液的浓度 配制1 000mL溶液时所需 标定所需移取碘酸钾

Ec(1／6K103)3／(tool／L) 碘酸钾的质量／g 溶液的体积／mi，

O．1 3．6 30．00～35，00

O．3 11 11．00～13．00

5．10．1．2标定

5．10．1．2 1测定方法

按表5规定体积移取配制好的碘酸钾标准滴定溶液，置于500 mL碘量瓶中，加水至约35 mL，加入

2 g碘化钾、5mL盐酸溶液(20％)，水封，摇匀，于暗处放置5rain。快速加150mL水，用硫代硫酸钠标

准滴定溶液Ec(NazSzOs)--一0．1 mol／L]滴定，近终点时加3 mL淀粉指示液(5 g／L)，继续滴定至溶液蓝

色消失。同时作空白试验。

5 10 1．2．2结果计算

碘酸钾标准滴定溶液的浓度Ec(1／6KIO。)]，数值以摩尔每升(mol／I。)表示，按公式(13)计算：c(1／6K103)-半
式中：

(13)
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C． 硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

V-——滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

U 空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V 标定时准确加入的碘酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5 10．2方法二

5 10．2．1配制

按表6规定的质量称取于180℃±2℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准碘酸钾，精确至

0．0001 g，溶于水中，全部转移至1 000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

表6

拟配制碘酸钾标准滴定溶液的浓度[c(1／6KIOa)]／(m。l／L) 称取基准碘酸钾的质量／g

¨ 3．567

o．。 10．700

5．10．2．2结果计算

碘酸钾标准滴定溶液的浓度Ec(1／6KIO。)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(14)计算：

c(I／6KIO。)一丽梳⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯‘‘(14)
式中：

7ft 称取的基准碘酸钾质量的数值，单位为克(g)；

V 碘酸钾溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

M——碘酸钾(I／6KIO。)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M--35．67)。

5．1 1 草酸标准滴定溶液[c(1／2C2H204)≈0．1 mol／L]

5．11．1配制

称取6．4 g草酸(c。H：O。·2H：O)溶于1 000mL水中，摇匀。

5．11．2标定

5．11．2．1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL配制好的草酸标准滴定溶液[f(1／2C。H。O。)≈0．1mol／L]，加

i00mL硫酸溶液(8+92)用高锰酸钾标准滴定溶液[c(i／5KMnO；)≈o．1tool／L]滴定，近终点时加热

至65℃，继续滴定至溶液呈粉红色保持30 S。同时作空白试验。

5．11．2．2结果计算

草酸标准滴定溶液的浓度Ec(1／2C。H：O。)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(15)计算：

c(1／2C。H20。)一盟挚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(15)
式中：

c。——高锰酸钾标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

V- 滴定时所消耗的高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

Vz——空白试验所消耗的高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V 标定时准确加入的草酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．12高锰酸钾标准滴定溶液Ec(I／SKMn04)≈0．1 tool／L]

5 12．1配制

称取3．3 g高锰酸钾，溶于1 050 mL水中，缓缓煮沸15 rain，冷却后置于暗处，保存两周。用滤板

孔径为5 pm～10 pm玻璃砂坩埚过滤于清洁的棕色瓶中。

过滤高锰酸钾标准滴定溶液所使用的滤板孔径为5 pm～10 pm玻璃砂坩埚预先应以同样的高锰
R (1 4)



HG／T 3696．1—2011

酸钾标准滴定溶液缓缓煮沸5 rain，收集瓶也要用此高锰酸钾标准滴定溶液洗涤二至三次。

5．12．2标定

5．12．2．1方法一

5．12．2．1．1测定方法

称取0．2 g于105℃～110℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准草酸钠，精确至0．000 1 g，

溶于100mL硫酸溶液(8+92)中，用配制好的高锰酸钾标准滴定溶液[c(1／5KMnO。)≈o．1mol／L]滴

定，近终点时加热至65℃，继续滴定至溶液呈粉红色，保持30 S不褪色。同时作空白试验。

5．12．2．1．2结果计算

高锰酸钾标准滴定溶液的浓度It(1／5KMnO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(16)计算：

c(1／5KMnO。)一丽丙j豸7『丽⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯‘(16)
式中：

V， 滴定时所消耗的高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V。——空白试验所消耗的高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

m 称取的基准草酸钠质量的数值，单位为克(g)；

M——草酸钠(1／2NazCzq)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M一66．70)。

5．12．2．2方法二

5．12．2．2．1测定方法

准确加入30．00 mL～35．00 mL配制好的高锰酸钾标准滴定溶液[f(1／5KMnOt)≈o．1 tool／L]，

置于500 mL碘量瓶中，加2 g碘化钾、20 mL硫酸溶液(20％)，水封，摇匀，置于暗处放置5 rain。加

150 mL水，用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c(Na：S20。)一o．1 tool／L]滴定，近终点时加3 mL淀粉指示液

(5 g／L)，继续滴定至溶液呈蓝色。

5．12．2．2．2结果计算

高锰酸钾标准滴定溶液的浓度[c(1／5KMnO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(17)计算：c(1／SKMn∞一半 (17)

式中：

C，——硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

V。一一滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V。——空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V——标定时准确加入的高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．13硫酸亚铁铵标准滴定溶液{c[(NII|)2Fe(SO。)z]一0．1 mol／L)

5．13．1配制

称取40 g硫酸亚铁铵[(NH。)：Fe(SO。)。·6H：O]溶于300mL硫酸溶液(20％)中，加700mL水，

摇匀。

5．13．2标定

5．13．2．1测定方法

称取0．15 g于120℃±2℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准重铬酸钾，精确至

0．0001 g，加150mL水溶解，加入15mL硫酸溶液(1+4)、5mL磷酸，用配制好的硫酸亚铁铵溶液

{c[(NH。)。Fe(S04)z]≈o．1 mol／L}滴定至溶液呈黄绿色，加入2 mL邻苯氨基苯甲酸溶液(1 g／L)继

续滴定至紫红色变为绿色。

5．13．2．2结果计算

硫酸亚铁铵标准滴定溶液的浓度c[(NH。)：Fe(so。)：]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(18)
(15) 9
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计算：

虻(NH)zFc(SOt)z]_品⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(18)
式中：

m 称取的基准重铬酸钾质量的数值，单位为克(g)；

y 滴定时所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 重铬酸钾(I／6K2Cr：Ot)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M--49．03)。

注：本标准滴定溶液极易被氧化，在使用前标定有利于测定结果的准确。

5．14硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液{cEce(S04)2]≈0．1 mol／L、e[2(NH4)2(so·)．ce(s04)2]≈

0．1mol／L}

5．14．1配制

称取40 g硫酸铈ICe(SO。)z·4H。o]{或67 g硫酸铈铵E2(NH。)z(SO。)·Ce(SOa)z·4Hzo]}加

30mL水及28mL硫酸，再加300mL水，加热溶解，再加入650mL水，摇匀。

5．14．2标定

5．14．2．1方法一

5．14．2 1．1测定方法

称取0．2 g于105℃～ii0℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准草酸钠，精确至0．000 1 g，

溶于75mL水中，加入4mL硫酸溶液(20％)及10mL盐酸，加热至65℃～70℃，用配制好的硫酸铈

(或硫酸铈铵)标准滴定溶液滴定至溶液呈浅黄色，加入3滴亚铁一邻菲哕啉指示液使溶液变为橘红色，

继续滴定至溶液呈浅蓝色。同时作空白试验。

5．14．2．1．2结果计算

硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液的浓度(c)，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(19)计算：

一顽焉丽⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯。(19)
式中：

V， 滴定时所消耗的硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

y。 空白试验所消耗的硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

m 称取的基准草酸钠质量的数值，单位为克(g)；

M 草酸钠(I／2Na。c20{)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M一66．70)。

5．14．2．2方法二

5．14．2 2．1测定方法

准确加入30．00 mL～35．00 mL配制好的硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液，置于500 mL碘量瓶

中，加2 g碘化钾、20mI。硫酸溶液(20％)，水封，摇匀，置于暗处放置5rain。加150mL水，用硫代硫

酸钠标准滴定溶液[c(Na。S：O。)。o．1 tool／L]滴定，近终点时加3 mL淀粉指示液(5 g／L)，继续滴定至

溶液呈蓝色。同时作空白试验。

5．14．2．2．2结果计算

硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液的浓度(c)，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(20)计算：

c：：—(V,V。—D—c,．．．．．．．．．．．．⋯．．．．．．．．．．．．⋯．．．．，．．⋯⋯．．⋯(20)
v

式中：

q一硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；
v， 滴定时所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

v： 空白试验所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V 标定时准确加入的硫酸铈(或硫酸铈铵)标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。
1 0 (1 6)
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5．15乙二胺四乙酸二钠【EDTA)标准滴定溶液

5．15．1配制

按表7称取规定量的乙二胺四乙酸二钠，加1 000mL水，加热溶解，冷却，摇匀。

表7

拟配制乙二胺四乙酸二钠标准滴定 配制1 000mL标准滴定溶液时

溶液的浓度[c(EDTA)]／(tool／L) 所需乙二胺四乙酸二钠的质量／g
标定所需基准氧化锌的质量／g

0．I 40 0．25

0．05 20 0．15

0．02 8 0．42

5．15．2标定

5．15．2．1乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液[c(EDTA)≈0．1mol／L、c{EDTA】≈0．05mol／L]

5．15．2，1，1测定方法

按表7称取规定量的于800℃±20℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准氧化锌，精确至0．000 1 g。用

少量水湿润，加2mL盐酸溶液(20％)使其溶解，加100mL水，用氨水溶液(10％)中和至pH--7～8，加10

mL氨一氯化铵缓冲溶液甲(pHil0)及5滴铬黑T指示液(5 g／L)或少量铬黑T指示剂，用配制好的乙二

胺四乙酸二钠溶液[c(EDTA)～,0．1 tool／L]滴定至溶液由紫色变为纯蓝色。同时作空白试验。

5．15．2．1．2结果计算

乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的浓度[c(EDTA)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(21)

计算：

c(EDTA)一面Ⅳ_二考万万丽⋯⋯⋯⋯¨‘⋯⋯⋯⋯⋯⋯”(21)
式中：

v，——滴定时所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)；

v。——空白试验所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)；

m 称取的基准氧化锌质量的数值，单位为克(g)；

M 氧化锌(ZnO)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／moD(M--81．39)。

5．15．2．2乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液[clEDTA)≈0．02 mol／L]

5．15．2 2．1测定方法

按表7称取规定量的于800℃士20℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准氧化锌，精确至0．000 1 g。

用少量水湿润，滴加盐酸溶液(20％)使其溶解，全部转移至250mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

准确加入3o．00 mL～35．00 mL该溶液，加70 mL水，用氨水溶液(10％)中和至pH=7～8，加10 mL

氨一氯化铵缓冲溶液甲(pH一10)及5滴铬黑T指示液(5 g／L)或少量铬黑T指示剂，用配制好的乙二胺

四乙酸二钠溶液滴定至溶液由紫色变为纯蓝色。同时作空白试验。

5．15．2．2 2结果计算

乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液的浓度[c(EDTA)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(22)

计算：

c(EDTA)一斋箬耢‰⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．(22)
式中：

y。——滴定时所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)；

v。——空白试验所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)；

V——标定时准确加入的基准氧化锌溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；
(17)11
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m 称取的基准氧化锌质量的数值，单位为克(g)；

M 氧化锌(ZnO)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M一81．39)。

5．16氯化锌标准滴定溶液It(ZnCl2)≈0．1 tool／L]

5．16．1配制

称取14 g氯化锌，溶于1 000 mL盐酸溶液(o．5+999．5)中，摇匀。

5 16．2标定

5．16．2 1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL配制好的氯化锌标准滴定溶液[c(ZnCl。)≈o．1tool／L]，加70mL水

及10mL氨一氯化铵缓冲溶液甲(pH～-10)，5滴铬黑T指示液(5 g／L)或少量铬黑T指示剂，用乙二胺四乙

酸二钠标准滴定溶液[c(EDTA)一o．1 mol／L]滴定至溶液由紫色变为纯蓝色。同时作空白试验。

5．16 2．2结果计算

氯化锌标准滴定溶液的浓度[c(ZnCl。)]。数值以摩尔每升(mo|／L)表示，按公式(23)计算：

。(z。C1。)一坐挚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯．。(z3)
式中：

C， 乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

V。 滴定时所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)；

y： 空白试验所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)；

v 标定时准确加入的氯化锌标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．17氯化镁(或硫酸镁)标准滴定溶液[cIMgCl2)≈0．1 mol／L、c(MgS04)≈0．1 tool／L]

5 17．1配制

称取21 g氯化镁(MgCI：·6H。o)，[或25 g硫酸镁(MgSO。·7H z0)]t溶于1 000 mI。盐酸溶液

(o．5+999．5)中，放置一个月后，用16 gm～30 pm的玻璃砂坩埚过滤，摇匀。

5．17 2标定

5、17．2、1测定方法

准确加入30．00 mL～35．00 mI。配制好的氯化镁(或硫酸镁)标准滴定溶液，加70 mL水及lo mL

氨一氯化铵缓冲溶液甲(pH-≈d0)，5滴铬黑T指示液(5 g／L)或少量铬黑T指示剂，用乙二胺四乙酸二

钠标准滴定溶液[c(EDTA)一-0．1 tool／L]滴定至溶液由紫色变为纯蓝色。同时作空白试验。

5．17．2．2结果计算

氯化镁(或硫酸镁)标准滴定溶液的浓度(c)，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(24)计算：

，!坚兰独⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(2d)
V

式中：

c， 乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(moi／L)；

v。 滴定时所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)；

v。 空白试验所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)；

v 标定时准确加入的氯化镁(或硫酸镁)标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5。18硝酸铅标准滴定溶液{c[Pb(N03)2]≈0．05 mol／L}

5．18 1配制

称取17 g硝酸铅，溶于1 000mL硝酸溶液(o．5+999．5)，摇匀。

5．18．2标定

5 18．2．1测定方法

准确加人30．00 mL～35．00 mL配制好的硝酸铅标准滴定溶液{c[Pb(NO。)：]≈o．05 mol／L}，加

12 (18)
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3mL冰乙酸及5 g六亚甲基四胺，加70mL水及2滴二甲酚橙指示液(2 g／L)用乙二胺四乙酸二钠标

准滴定溶液[c(EDTA)≈o．05 mol／L]滴定至溶液呈亮黄色。

5．18．2．2结果计算

硝酸铅标准滴定溶液的浓度{c[Pb(NO。)。])，数值以摩尔每升(reel／L)表示，按公式(25)计算：
T，．

c[Pb(NO。)：]=等笋⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(25)

式中：

“——乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(tool／L)；

V，——滴定时所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)；

V～一一标定时准确加入的硝酸铅标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．19硫酸铜标准滴定溶液Fc(CuS04)≈0．1 tool／L]

5．19．1配制

称取25 g五水硫酸铜(或16 g无水硫酸铜)，溶于1 000mL硫酸溶液(o．5+999．5)，摇匀。

5．19．2标定

5．19．2．1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL配制好的硫酸铜标准滴定溶液[c(CuSO。)≈o．1mol／L]，加70mL

水、10mL氨一氯化铵缓冲溶液乙(pH一-10)及0．2 g红紫酸铵混合指示剂，用乙二胺四乙酸二钠标准滴

定溶液Ec(EDTA)一o．1 tool／L]滴定至溶液呈紫蓝色。同时作空白试验。

5．19．2．2结果计算

硫酸铜标准滴定溶液的浓度Ec(CuSO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(26)计算：

c(cuSO。)一亟挚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(26)
V

式中：

c，～ 乙二胺四乙酸二钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol／L)；

Vt——滴定时所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)；

V。～空白试验所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)；
V——标定时准确加入的硫酸铜标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5 20硝酸银标准滴定溶液[c(AgN03)≈O．1 tool／L]

5．20．1配制

称取17．5 g硝酸银，溶于1 000mL水中，摇匀。溶液保存于棕色瓶中。

5．20．2标定

5．20．2．1测定方法

称取0．2 g于500℃～600℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准氯化钠，精确至0．000 1 g，溶于

70 mL水中，加lo mL淀粉溶液(10 g／L)，以216型银电极作指示电极，217型双盐桥饱和甘汞电极作

参比电极。用配制好的硝酸银溶液[c(AgNO。)≈o．1 mol／L]滴定。滴定初期预先加入一定量的硝酸

银滴定溶液至近终点，再按0．1mL的量逐次加入(必要时可适当增加)，记录每次加入硝酸银溶液后的

总体积及相应的电位值E，计算出连续增加的电位值AE，和△易之问的差值△易。△E，的最大值即为

滴定终点，终点后再继续记录一个电位值E。

数据记录格式及滴定终点时所消耗的标准滴定溶液的体积(v)的计算参见附录B。

5．20．2．2结果计算

硝酸银标准滴定溶液的浓度[c(AgNOs)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(27)计算：

c(AgN03)一而氚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·_(27)
式中：

V——滴定至终点时所消耗的硝酸银标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；
(19)13



HG／T 3696．1—2011

m 称取的基准氯化钠质量的数值，单位为克(g)；

M 氯化钠(NaCD摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M--58．44)。

5．21 氯化钠标准滴定溶液[c(NaCI)≈0．1 tooJ／e3

5．21．1方法一

5．21．1．1配制

称取5．9 g氯化钠，溶于1 000 mL水中，摇匀。

5 21．1．2标定

5．21．1 2 1测定方法

准确加入30．00mL～35．00mL配制好的氯化钠标准滴定溶液Ec(NaCl)≈o．Itool／L]，加40mL

水及10 mL淀粉溶液(10 g／L)，以216型银电极作指示电极，217型双盐桥饱和甘汞电极作参比电极。

用硝酸银标准滴定溶液[c(AgNO，)一o．1 mol／1。]滴定。滴定初期预先加入一定量的硝酸银滴定溶液

至近终点，再按o．1mL的量逐次加入(必要时可适当增加)，记录每次加入硝酸银标准滴定溶液后的总

体积及相应的电位值E，计算出连续增加的电位值AE．和AE。之间的差值△易。AE，的最大值即为滴

定终点，终点后再继续记录一个电位值E。

数据记录格式及滴定终点时所消耗的标准滴定溶液的体积(V)的计算参见附录B。

5．21 1．2．2结果计算

氯化钠标准滴定溶液的浓度Ec(NaCl)]，数值以摩尔每升(mol／I，)表示，按公式(28)计算：

ffNaCi)一罢兰⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯f28)
v

式中：

" 硝酸银标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(raol／L)；

v。 一滴定至终点时所消耗的硝酸银标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

y一标定时准确加入的氯化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。
5．21．2方法二

5．21 2．1配制

称取5．844 g于550℃+50℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准氯化钠，精确至0．000 1 g，溶于水

中，全部转移至1 000 rnL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

5．21 2．2结果计算

氯化钠标准滴定溶液的浓度[c(NaCl)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(29)计算：

c(NaCl)一丽靠⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯’(29)
式中：

D't 一称取的基准氯化钠质量的数值，单位为克(g)；

v 氯化钠溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

M 氯化钠(NaCl)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M 58．44)。

5．22硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)标准滴定溶液[c(NaSCN)≈0．1 mol／L、c{KSCN)≈0．1 tool／

L、C(NH4SCN)≈O 1 mol／Ll

5．22 1配制

称取8．2 g硫氰酸钠(或9．7 g硫氰酸钾或7．9 g硫氰酸铵)，溶于1 ooomL水中，摇匀。

5．22．2标定

5．22．2．1方法一

5．22．2．1 1测定方法

称取0．6 g于硫酸干燥器中干燥至质量恒定的基准硝酸银，精确至0．000 1 g，溶于90 mL水中，加

1d (20)
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10 mL淀粉溶液(10 g／L)及10 mL硝酸溶液(25％)，以216型银电极作指示电极，217型双盐桥饱和甘

汞电极作参比电极。用配制好的硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)标准滴定溶液滴定。滴定初期预先

加入一定量的硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)溶液至近终点，再按0．1 mL的量逐次加入(必要时可

适当增JJn)，记录每次N-K硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)溶液后的总体积及相应的电位值E，计算

出连续增加的电位值AE，和AE。之间的差值AE。。AE。的最大值即为滴定终点，终点后再继续记录一

个电位值E。

数据记录格式及滴定终点时所消耗的标准滴定溶液的体积(V)的计算参见附录B。

5．22．2．1．2结果计算

硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)标准滴定溶液的浓度(c)，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公

式(30)计算：

一丽耘⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(30)
式中：

V——滴定至终点时所消耗的硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)标准滴定溶液的体积的数值，单

位为毫升(mL)；

m 称取的基准硝酸银质量的数值，单位为克(g)；

M——硝酸银(AgNO。)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M--169．9)。

5．22．2．2方法二

5．22．2．2．1测定方法

准确加入30．00 niL 35．00mL硝酸银标准滴定溶液[c(AgNO。)≈0．1mol／L]，加70mL水、

1 mL硫酸铁铵指示液(80 g／L)及10 mL硝酸溶液(25％)，在摇动下用配制好的硫氰酸钠(或硫氰酸钾

或硫氰酸铵)标准滴定溶液滴定。终点前摇动溶液至完全清亮后，继续滴定至溶液所呈浅棕红色保持

30 s。

5 22．2．2．2结果计算

硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)标准滴定溶液的浓度(c)，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公

式(31)计算：

c一三婴⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(31)
v

式中：

c一——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)；

y· 滴定至终点时所消耗的硫氰酸钠(或硫氰酸钾或硫氰酸铵)标准滴定溶液的体积的数值，单

位为毫升(mL)；

y——标定时准确加入的硝酸银标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)。

5．23亚硝酸钠标准滴定溶液

5．23．1配制

按表8称取规定量的亚硝酸钠、氢氧化钠及无水碳酸钠，溶于1 000mL水中，摇匀。

表8

拟配制亚硝酸钠标准 配制l 000 ml，标准滴定溶液所需
所需基准无水对氨 所需氨水

滴定溶液的浓度 亚硝酸钠 氢氧化钠 无水碳酸钠的质量
基苯磺酸的质量／g 体积／mL

[c(NaN02)]／(tool／L) 的质量／g 的质量／g ／g

O．5 36 0．5 1 2．5 3

O．1 7 2 O．1 0．2 0．5 2
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5．23．2标定

5．23．2．1测定方法

按表8称取规定量的于120℃±5℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准无水对氨基苯磺

酸，精确至0．0001 g。按表8规定相应体积的氨水溶解，加200mL水以及20mL盐酸，按永停滴定法

安装好电极和测量仪表(见图1)。将装有配制好的亚硝酸钠标准滴定溶液的滴管下口插入溶液内约

10 mill_处，在搅拌下于15℃～20℃进行滴定，近终点时，将滴管的尖端提出液面，用少量水淋洗尖端，

洗液并入溶液中，继续慢慢滴定，并观察检流计读数和指针偏转情况，直至加入滴定液搅拌后电流突增，

并不再回复时即为滴定终点。

R 电阻(其阻值与检流汁临界阻尼电阻值近似)；

R。 电阻(60 n--70 n，或用可变电阻，使加于两个电极上的电压约为50 mV)；

R2——电阻(2 000 n)；

E 干电池(1．5V)；

K 开关；

G 检流计(灵敏度为101A／格)；

P 铂电极。

图1 测量仪表安装示意图

5 23．2．2结果计算

亚硝酸钠标准滴定溶液的浓度[c(NaNO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(32)计算：

c(NaNOz)一丽署面⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·’(32)
式中：

v 滴定时所消耗的亚硝酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

T,q 称取基准无水对氨基苯磺酸质量的数值，单位为克(g)；

M 无水对氨基苯磺酸[c。H。(Nil：)(SO。il)]摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M--

173．2)。

注：本标准滴定溶液极易被氧化，在使用前标定有利于测定结果的准确。

5．24高氯酸标准滴定溶液[c(HCl04)≈0．1 mol／L]

5．24 1配制

移取8．5mL高氯酸，在搅拌下注入500mL冰乙酸中，混匀。在室温下滴加20mL乙酸酐，搅拌至

溶液均匀。冷却后用冰乙酸稀释至1 000 mL，摇匀。

16 (22)
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5．24．2标定

5．24．2．1测定方法

称取0．6 g于105℃～110℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准邻苯二甲酸氢钾，精确至

0．0001 g，置于干燥的锥形瓶中，加入50 mL冰乙酸，温热溶解。加2滴～3滴结晶紫指示液(5 g／L)，

用配制好的高氯酸溶液Ec(HCl0。)≈o．1 mol／L]滴定至溶液由紫色变为蓝色(微带紫色)。

5．24．2．2结果计算

高氯酸标准滴定溶液的浓度[c(HCl0。)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(33)计算：

c(HClot)一面觞⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯·’(33)
式中：

y——滴定时所消耗的高氯酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；
m 称取的基准邻苯二甲酸氢钾质量的数值，单位为克(g)；

M 邻苯二甲酸氢钾(KHC。H。O。)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／t001)(M一204．2)。

5．24．3修正方法

使用高氯酸标准滴定溶液时的温度应与标定时的温度相同；若温度不相同，应将高氯酸标准滴定溶

液的浓度修正到使用温度下的浓度的数值。

高氯酸标准滴定溶液修正后的浓度[c，(HCIO。)]，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(34)计算：

C1(HClot)一订五面毒死■可⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(34)
式中：

c——标定温度下高氯酸标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol／L)；

t- 使用时高氯酸标准滴定溶液的温度的数值，单位为摄氏度(℃)；

t 标定高氯酸标准滴定溶液的温度的数值，单位为摄氏度(℃)；

0．001 1 高氯酸标准滴定溶液每改变1℃时的体积膨胀系数。

5．25硝酸汞标准滴定溶液{c[1／2Hg(N03)2]≈0．1 mol／L)

5．25．1配制

称取10．85 g氧化汞溶解在10mL硝酸中，全部转移至1 000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀。或者称取17．13 g硝酸汞EHg(NO。)。·H：ol置于250mL烧杯中，加入7mL硝酸溶液(1+1)，加

少量水溶解，全部转移至1 000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。该溶液贮存在密闭的玻璃瓶中。

5 25 2标定

5．25．2．1测定方法

准确称取5．844 g于500℃～600℃高温炉中灼烧至质量恒定的基准氯化钠，精确至0．000 1 g，置

于250 mL烧杯中加少量水溶解，全部转移至1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

移取25．oo mI。基准氯化钠溶液置于250 mL锥形瓶中，用水稀释至100 mL加3滴～4滴溴酚蓝

指示液，若溶液颜色呈蓝紫色，滴加硝酸溶液(8+92)至溶液变成黄色，再过量5滴～6滴；若溶液颜色

呈黄色，则滴加氢氧化钠溶液(40 g／L)至溶液变蓝紫色，再滴加硝酸溶液(8+92)至溶液变成黄色，然后

过量5滴～6滴。加0．25 mL二苯偶氮碳酰肼指示液(5 g／L)，用硝酸汞溶液滴定至溶液由黄色变成紫

红色即为终点。

将废液收集于约50 L的容器中，当废液达到40 L左右，参见附录C规定的方法进行处理。

本标准滴定溶液每月应重新标定一次。

5．25．2．2结果计算

硝酸汞标准滴定溶液的浓度{c[1／2Hg(NO。)。]}，数值以摩尔每升(tool／L)表示，按公式(35)计算：

f[1／2Hg(NO。)z卜而氚⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(35)
(23) 17
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式中：

V 滴定时所消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(ml。)；

m——25．oo mL基准氯化钠溶液中所含基准氯化钠的质量的数值，单位为克(g)；

M 氯化钠(NaCl)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／m01)(M--58．44)。

5．26草酸钠标准滴定溶液

5．26 1配制

称取6．700 g于180℃±2℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的基准草酸钠，精确至0．000 1 g，

溶于水中，全部转移至1 000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

5．26 2结果计算

草酸钠标准滴定溶液的浓度[c(1／2Na。C：O．)]，数值以摩尔每升(mol／L)表示，按公式(36)计算：

f(1／2NazCzO。)一丽rn百丽⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯‘·(36)
式中：

m 称取的基准草酸钠质量的数值，单位为克(g)；

V 草酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

M 草酸钠(1／2NazC：O。)摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g／mo])(M=67．00)。

18
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(规范性附录)

不同温度下标准滴定溶液的体积的补正值
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表A．1 单位为毫升每YI-(mL／L)

水和
o 1mol／L和

硫酸溶液 硫酸溶液

温度 0．05mol／L 盐酸溶液 盐酸溶液 f(1／ZH2SO^)=0．5 mol／L f(1／2H2SO‘)=1 mol／L
0．2mol／L

c(HCD=0．5 mol／L f(HCI)一1 mol／L 氢氧化钠溶液 氢氧化钠溶液／“C 以下的各
各种水溶液

种水溶液 f(NaOH)一0．5 mol／L c(NaOH)=1 mol／L

5 +1．38 +1．7 +1．9 +2．3 +2．4 +3．6

6 +1_38 +1 7 +1．9 +2．2 +2．3 +3．4

7 +t 36 +1．6 +I．8 +2．2 +2．2 +3．2

8 +1 33 +1 6 +1．8 +2 1 +2 2 +3．0

9 +1．29 +1．5 +1．7 +2．0 +2．1 +2．7

10 +1 23 十1．5 +1．6 +n1 9 +2 0 +2．5

ll +1．17 +1．4 +1．5 +1．8 +1．8 +2．3

12 +】．10 +1．3 +1．4 +1．6 +1 7 +2．O

13 +0．99 +1．1 +1．2 +1．4 +1．5 +1．8

14 +0．88 +1．0 十1．1 +1．2 +1．3 +1．6

15 +0．77 +0 9 +0．9 +1．0 +1．1 +1．3

16 牟0．64 +0．7 +0．8 十0．8 +0．9 +1．1

17 +0．50 +0 6 +0．6 十0．6 +0．7 +0．8

18 +0 34 +0 4 +0．4 +0．4 +0．5 +0．6

19 +0．18 +0．2 +0．2 +0 2 +0．2 +0．3

20 0 00 0．00 0．00 0．00 0 00 0．00

21 —0．18 o．2 —0．2 0．2 —0．2 仉3

22 ——0 38 —0 4 一O．4 0．5 ——0．5 一O 6

23 ——0 58 0．6 一O．7 ——0 7 一O 8 0．9

24 ——0．80 0 g —0 9 1．0 1 0 1 2

25 1．03 1．1 —1．1 1．2 1．3 1．5

26 1．26 1．4 一1．4 1．4 1_5 1．8

27 —1 51 1．7 —1．7 l_7 —1．8 2．1

28 —1．76 ——2．0 —2．0 —2 O 2．1 2．4

29 2．01 2．3 —2 3 一2．3 2．4 2．8

30 —2．30 2．5 —2．5 2 6 —2．8 3．2

31 2．58 2 7 —2．7 2．9 3．1 ——3．5

32 —2．86 ——3．0 ——3．0 —3 2 3．4 3．9

33 —3．04 3．2 —3 3 ——3．5 3．7 4．2

34 3 47 3．7 —3 6 —3．8 —4．1 4．6

35 —3 78 4 O —4 0 —4．1 4．4 ——5 0

36 ——4．10 4 3 —4 3 4．4 4 7 ——5 3

注1：本表数值是以20℃为标准温度以实测法测出。

注2：表中带有“+”、“一”号的数值以20℃为分界。室温低于20℃的朴正值为“+”，高于20℃的朴正值为“”。

注3：本表的用法示例：如1 L硫酸溶液[c(1／2HzSOt)=1mol／L]由25℃换算为20℃时，其体积修正值为 1．5mL，故

40．00mL换算为20℃时的体积为

Vzo=40 oo揣x40．00=39．94 mL
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附录B

(资料性附录)

电位滴定终点的确定方法及数据记录示例

B．1 滴定终点时所消耗的标准滴定溶液体积的计算

滴定终点时所消耗的标准滴定溶液的体积(V)按公式(B．1)计算

V Vo+V，×百b⋯⋯·· (B．1)

式中：

V。——电位增量值AE-达最大值前所加入标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL)；

V， 电位增量值AE，达最大值前最后一次所加入标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升

(mL)；

6——△E。最后一次正值；
B AEz最后一次正值和第一次负值的绝对值之和。

示例：V=4．90+0．10×禹_4 94
注：电位滴定数据见表B．1。

B．2电位滴定数据记录格式

表B．1

标准滴定溶液的体积V／mI， 电位值E／mV △EI／mV △B／mV

4 80 176

35

4．90 211 牟37

72
——

5 00 283 49

23
——

5．10 306 10

13 ——

5．20 319 2

11

5．30 330

注：第一、第二列分别记录所加入的标准滴定溶液的总体积和对应的电位值E。第三列记录连续增加的电位值

AE．，第四列记录增加的电位值AE，之间的差值AEz，此差值有正有负。
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附录c

(资料性附录)

含汞废液的处理方法

HG／T 3696．1—2011

C 1方法提要

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

溶解。

C．2处理步骤

将废液收集于约5 L的容器中，当废液达约4 L时依次加入40mL氢氧化钠溶液(400 g／L)，10 g

硫化钠(NazS·9H。o)，摇匀。10 min后慢慢加入40 mL的过氧化氢溶液(质量分数为30％)充分混

合，放置24 h后将上部清液排人废水中，沉淀物(硫化汞又名辰砂，不溶于水，对人体无害)转入另一容

器内，由专人进行汞的回收。

上述操作中所用药剂均为工业级。
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