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前　　言

　　本标准等同采用国际标准ＩＳＯ６２２８：１９８０（Ｅ）《工业用化工产品　以硫酸根表示的痕量硫化合物测

定的通用方法　还原和滴定法》。

本标准与国际标准ＩＳＯ６２２８：１９８０（Ｅ）在技术内容上相同，但包含下述的编辑性修改：

———用小数点“．”代替“，”；

———用“本标准”代替“本国际标准”；

———用“Ｌ”（升）代替“ｌ”；

———为明确操作，在４．４中将“该试剂”后加“（还原液）”；

———将试剂中的浓度百分数（犿／犿）改为质量分数。

本标准代替ＧＢ／Ｔ１２７３７—１９９１《化工产品中痕量硫酸盐测定的通用方法　还原滴定法》。

本标准与ＧＢ／Ｔ１２７３７—１９９１相比，主要变化如下：

———为尊重ＩＳＯ原文，制备还原液时使用的氢碘酸的质量分数由大于５５％改为约５７％，浓盐酸改

为３８％（本版４．４，１９９１年版３．６）；

———删除了乙酸汞标准滴定溶液或硝酸汞标准滴定溶液浓度的计算公式（本版４．４，１９９１年版３．６）；

———删除了硫酸盐（以ＳＯ４ 计）含量的计算公式（本版４．４，１９９１年版３．６）；

———调整了部分干扰离子的最大允许限量（本版附录Ｂ，１９９１年版附录Ａ）；

———删除了甲酸、草酸样品的前处理方法（本版附录Ａ，１９９１年版附录Ｂ）；

———删除了氢碘酸的提纯方法（１９９１年版附录Ｃ）。

本标准的附录Ａ、附录Ｂ和附录Ｃ均为资料性附录。

本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国化学标准化技术委员会无机化工分会（ＳＡＣ／ＴＣ６３／ＳＣ１）归口。

本标准主要起草单位：山东出入境检验检疫局、天津出入境检验检疫局、天津化工研究设计院。

本标准主要起草人：刘幽若、赵祖亮、刘绍从、陆思伟。

本标准于１９９１年首次发布。
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犐犛犗前言

　　ＩＳＯ（国际标准化组织）是各国国家标准化机构（ＩＳＯ成员团体）共同组织的世界性联合机构。国际

标准的制定工作是由ＩＳＯ各技术委员会进行的。每一成员团体都有权派代表参加其所关心课题的技

术委员会。各政府性或非政府性的国际组织，凡与ＩＳＯ有联系的，也都参加这项工作。

技术委员会通过的国际标准，在ＩＳＯ理事会采纳为国际标准以前，先分发给各成员团体征求意见。

国家标准ＩＳＯ６２２８是由ＩＳＯ／ＴＣ４７化学委员会于１９７８年１１月制定并分发给各成员。

本标准由以下国家成员同意：

澳大利亚 匈牙利 罗马尼亚

奥地利 印度 南非

比利时 意大利 瑞士

巴西 韩国 泰国

中国 荷兰 英国

捷克斯洛伐克 菲律宾 苏联

法国 波兰 南斯拉夫

德国 葡萄牙

　　没有成员反对本标准。

本国际标准也被国际纯粹与应用化学联合会（ＩＵＰＡＣ）认可。
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工业用化工产品中以硫酸根表示的痕量

硫化合物测定的通用方法

还原和滴定法

１　范围

本标准规定了工业用化工产品中以硫酸根表示的痕量硫化合物测定的通用方法———还原和滴定法。

在可采用本方法的化工产品标准中应规定处理试料的方法，以使硫化合物转变为硫酸盐，必要时可

对通用操作步骤进行可能需要的任何改进。

２　应用范围

本方法适用于测定溶液中或在某些情况下直接测定的试料中硫酸根（ＳＯ
２－

４
）的含量范围为

４．５μｇ～４５０μｇ。为进行测定而取的试验溶液中水的含量不应超过２ｍＬ。试料中干扰元素含量不应超

过容许限量，此限量按采用本方法的有关化工产品的标准中所作的规定。

产品中的硫化合物应以硫酸根形式存在，对于含其他硫化合物的样品应进行适当的预处理以得到

含硫酸根的试液。

本方法预期的精密度为±５％。

注：以盐酸代替还原溶液，可以在其他硫化合物存在下测定硫化物（但非多硫化物）。

３　原理

如需要，先将试料中的硫化合物转变成硫酸根，再在盐酸存在下使用碘氢酸和次膦酸（次磷酸）的混

合物将硫酸根离子还原为硫化氢。用氮气流将硫化氢带出并用氢氧化钠的丙酮溶液吸收。以１，５二

苯基３硫代卡巴腙（双硫腙）为指示剂，用乙酸汞或硝酸汞标准滴定溶液滴定硫离子。

４　试剂

分析中，仅使用分析纯级试剂和蒸馏水或相应纯度的水。

４．１　丙酮。

４．２　氮气，不含氧气。

４．３　氢氧化钠：４０ｇ／Ｌ溶液。

４．４　还原溶液：

在配有球形回流冷凝器的１０００ｍＬ磨口三口烧瓶中（如图１），在通氮气（４．２）的情况下，依次加入：

———１００ｍＬρ（密度）近１．７１ｇ／ｍＬ，约５７％质量分数的氢碘酸溶液；

———２５ｍＬρ（密度）近１．２１ｇ／ｍＬ，约５０％质量分数的次磷酸（Ｈ３ＰＯ２）溶液；

———１００ｍＬρ（密度）近１．１９ｇ／ｍＬ，约３８％质量分数的盐酸溶液。

装好回流冷凝器，慢慢将氮气（４．２）吹入混合物中，沸腾回流约４ｈ。

在保持氮气流下冷却到室温。

该试剂（还原液）置于带磨口玻璃塞的暗色玻璃瓶中避光保存，玻璃瓶需预先用氮气（４．２）吹除原来

的空气而保持氮气气氛。

该溶液可稳定数星期。

注：该试剂（还原液）应在通风橱中制备，以排去释放的氯化氢。
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