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    本标准是由化工行业标准HG/T 3532-1985《工业循环冷却水污垢和腐蚀产物中硫化亚铁含量测

定方法》修订而成。
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工业循环冷却水污垢和腐蚀产物中

      硫化亚铁含量的测定

范 围

本标准规定了工业循环冷却水污垢和腐蚀产物中硫化亚铁含量的测定方法。

本标准适用于循环冷却水 污垢和腐 蚀产物中硫化亚铁含量的测定 。

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/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备

    GB/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备(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(neq ISO 6353-1 : 1982)

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

    HG/T 3530 工业循环冷却水污垢和腐蚀产物试样的调杳、采取和制备

方法提要

    试样中硫化亚铁与非氧化性酸(盐酸或稀硫酸)反应，生成的硫化氢气体被乙酸锡和乙酸锌混合溶

液吸收后产生硫化锅和硫化锌沉淀。加人过量碘标准溶液使硫化锡和硫化锌与其发生定量反应，剩余

的碘以淀粉为指示剂，用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定。根据实际消耗的碘量，即可求得硫化亚铁

含量 。

4 试 荆和材料

    本标准所用试剂，除非另有说明，仅使用分析纯试剂。

    试验中所需标准溶液、杂质标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按GB/T 601,GB/T

602,GB/T 603之规定制备。

    安全提示:本标准所使用的强酸具有腐蚀性，使用时应注意。溅到身上时，用大t水冲洗，避免吸入

或接触皮肤。

4.1 水:GB/T 6682，三级。

4.2 硝酸溶液:1+3,

4.3 盐酸溶液:1+1

4.4 淀粉溶液:10 g/Le

4.5 硫代硫酸钠标准滴定溶液:c<Na2Si04)二0.003 mol/Le
4.6 碘标准溶液:c(l/2h)=0.003 mol/L,

4.7 硫化氢吸收液。

    称取10g乙酸锡和30 g乙酸锌置于250 ml,烧杯中，加人冰乙酸40 mL-50 mL，再加人200 ml,

水溶解后移至1 000 MI，细口瓶中，用水稀释至1 000 mLo

5 仪器、设备

一般实验室仪 器和
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5.1 分液漏斗:250 m工

5.2 锥形瓶:250 m工。

5.3 试管:100 ml_或100 ml比色管

5.4 玻璃酒精灯

5.5 测定装 置 :见 图 1所示 。

碰z
1一分液漏斗;2一锥形瓶;3一吸收管

  图 1 硫化 亚铁测定装置

6 分析步骤

    称取约。. 5 g(精确到0. 2 mg)按 HG/T 353。的规定制备好的试样，置于250 ml一锥形瓶中。按图

将盛有试样的锥形瓶连人装置中，加人40 mI吸收液于吸收试管中，加人50 m工一盐酸溶液于分液漏斗

中，然后打开分液漏斗活塞，待盐酸溶液全部流人后。用酒精灯加热锥形瓶使试样溶解并让气泡在吸收

试管中均匀冒出，直至煮沸驱尽硫化氢，此时试液由黄变到无色。移开盛吸收液之吸收试管(连同玻璃

管)在吸收试管中准确加人碘标准溶液15 m工，搅拌使硫化物沉淀溶解并与碘反应完全 将溶液倒人

250 mL锥形瓶中，立即用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定至溶液呈淡黄色，加人2 m工_淀粉溶液，继续用

硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定至溶液蓝色刚消失，再将部分溶液倒回吸收试管中，洗涤后将溶液倒回锥

形瓶中，继续滴定至蓝色刚消失为终点
    注 1:溶液和酸中不得混人氧化性的物质。当试样中三氧化二铁较多时，将会影响测定结果，故本法必须在检修期

间尽快取样测定。

    注2:试样溶解后，用洗耳球赶硫化氢数次，以保证硫化氢完全逐出，然后再卸下玻璃管

    注3:试样测定结果应减去试剂空白含硫量。

    注4:在加入盐酸溶液时，若发现反应激烈，可暂停加人盐酸溶液，待反应缓慢后再继续加人盐酸。用酒精灯加热

时，也作同样要求。总之，要求吸收试管内气泡应均匀冒出

结 果计 算

污垢和腐蚀产物中硫化亚铁含量以质量分数二，计，数值以%表示，按式(1)计算:

    厂(V/1000)‘一(V, /1000)c、}M ,，__
助一一 -一一一蔽丽户二丽下— 一一入土vv“”’“’‘”“““‘””’““““、土’

  式 中:

  c— 碘标准溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol/L) ;

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(mot/L) ;

V一一碘标准溶液体积的数值，单位为毫升(ML) ;

V— 硫代硫酸钠标准滴定溶液体积的数值，单位为毫升(m工一);

m— 试料质量的数值，单位为克(g);

二— 试样中水分的质量分数，数值以%表示。
                                                                              (20)



HG/T 3532-2003

    M 硫化亚铁摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/mol) (M=44. 00).

8 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当硫化亚铁的含量为8000

左右时，两个结果的差值不大于3000


