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前 言

本标准等效采用国际标准 ＩＳＯ９８３：１９７４（１９９７）《工业用氢氧化钠 铁含量的测定 １，１０菲啉
光度法》对国家标准 ＧＢ燉Ｔ４３４８．３—１９８４《工业用氢氧化钠中铁含量的测定 邻菲啉光度法》修订
而成。
本标准与 ＩＳＯ９８３：１９７４（１９９７）主要技术差异为：
——使用对硝基酚指示剂溶液代替甲基橙指示剂作为中和用指示剂，免除了用溴水除色造成人身

损害和环境污染。
——样品取样量不同；本标准规定液体样品取 ２５ｇ～３０ｇ，固体样品取 １５ｇ～２０ｇ并对试剂用量做

了调整。
本标准与 ＧＢ燉Ｔ４８４３．３—１９８４的主要的技术差异为：
——本标准使用的还原剂为盐酸羟胺；前版为抗坏血酸。
——本标准规定液体样品取 ２５ｇ～３０ｇ，固体样品取 １５ｇ～２０ｇ；前版均取 １０ｇ样品。
本标准自实施之日起，同时代替 ＧＢ燉Ｔ４３４８．３—１９８４。
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氯碱分会（ＴＣ６３燉ＳＣ６）归口。
本标准负责起草单位：锦西化工研究院、黑龙江齐化化工有限责任公司。
本标准主要起草人：胡立明、吕华、陈沛云、李富荣。
本标准于 １９８４年首次发布。
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﹫前言

ＩＳＯ（国际标准化组织）是一个世界性的国家标准协会（ＩＳＯ成员团体）的联合机构，开展国际标准
工作，由 ＩＳＯ技术委员会进行。对技术委员会已经建立了的项目感兴趣的成员体，都有权派代表参加该
技术委员会。国际组织，包括政府和非政府组织，经与 ＩＳＯ联系也可参加此项工作。
技术委员会所采纳的国际标准草案在被 ＩＳＯ理事会接受为国际标准之前，先散发给各成员国征求

表决意见。
国际标准 ＩＳＯ９８３，由化学技术委员会 ＩＳＯ燉ＴＣ４７起草，并于 １９７３年 ９月通知各会员国。
下列国家成员体表示同意：
奥地利 印度 南非

比利时 爱尔兰 西班牙

保加利亚 以色列 瑞士

智利 意大利 泰国

捷克斯洛伐克 荷兰 土耳其

埃及 新西兰 英国

法国 波兰 苏联

德国 葡萄牙 南斯拉夫

匈牙利 罗马尼亚

本标准也被国际理论化学和应用化学联合会（ＩＵＰＡＣ）承认。
没有成员国表示反对。
本标准是由 ＩＳＯ推荐标准 Ｒ９８３：１９６９进行技术修订而成并取代该推荐标准。
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┆┋﹫：（）

代替 ＧＢ燉Ｔ４３４８３—１９８４

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局批准 实施

 范围

本标准规定了 １，１０菲啉分光光度法测定工业用氢氧化钠中铁含量的方法。
本标准适用于铁含量的质量分数大于或等于 ０．００００５％的各级工业用氢氧化钠产品。

 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均
为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。

ＧＢ燉Ｔ６０３—１９８８ 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备（ｎｅｑＩＳＯ６３５３１：１９８２）
ＧＢ燉Ｔ６０４—１９８８ 化学试剂 酸碱指示剂 ｐＨ变色域测定通用方法

ＧＢ燉Ｔ６６８２—１９９２ 分析实验室用水规格和试验方法（ｅｑｖＩＳＯ３６９６：１９８７）

 原理

用盐酸羟胺将试样溶液中 Ｆｅ３＋还原成 Ｆｅ２＋，在缓冲溶液（ｐＨ＝４．９）体系中 Ｆｅ２＋同 １，１０菲啉生
成桔红色络合物，该络合物在波长 ５１０ｎｍ下测定其吸光度，反应式如下：

４Ｆｅ３＋＋２ＮＨ２·ＯＨ →－ ４Ｆｅ２＋＋Ｎ２Ｏ＋Ｈ２Ｏ＋４Ｈ＋

Ｆｅ２＋＋３Ｃ１２Ｈ８Ｎ →２ ［Ｆｅ（Ｃ１２Ｈ８Ｎ２）３］２＋

 试剂和材料

本方法所用试剂和水，均为分析纯试剂和ＧＢ燉Ｔ６６８２中规定的三级水。试验中所需标准溶液、制剂
及制品，除本标准规定外，均按 ＧＢ燉Ｔ６０３、ＧＢ燉Ｔ６０４规定制备。
． 盐酸。
． 氨水。
． 硫酸。
． 盐酸羟胺溶液：１０ｇ燉Ｌ。
． 乙酸乙酸钠缓冲溶液：ｐＨ＝４．９。
称取 ２７２ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ），溶于水，加 ２４０ｍＬ冰乙酸，稀释至 １０００ｍＬ。

． 铁标准溶液：１ｍＬ含有 ０．２００ｍｇ铁。
称取 １．４０４３ｇ硫酸亚铁铵［（ＮＨ４）２Ｆｅ（ＳＯ４）２·６Ｈ２Ｏ］，准确至 ０．０００１ｇ，溶于 ２００ｍＬ水中，加入

２０ｍＬ硫酸（４．３），冷却至室温，移入 １０００ｍＬ容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。
． 铁标准溶液：１ｍＬ含有 ０．０１０ｍｇ铁。
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取 ２５．００ｍＬ铁标准溶液（４．６），移入 ５００ｍＬ容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。该溶液要在使用前

配制。

． 对硝基酚溶液：２．５ｇ燉Ｌ。

． １，１０菲啉溶液：２．５ｇ燉Ｌ。

 仪器

一般试验室仪器和分光光度计。

 操作步骤

． 标准曲线的绘制

．． 标准参比液的配制

依次取 ００、１０ｍＬ、２５ｍＬ、４０ｍＬ、５０ｍＬ、８０ｍＬ、１００ｍＬ、１２０ｍＬ、１５０ｍＬ铁标准溶液

（４７）于 １００ｍＬ容量瓶中，分别在每个容量瓶中，加 ０．５ｍＬ盐酸（４．１）并加入约 ５０ｍＬ水，然后加入

５ｍＬ盐酸羟氨，２０ｍＬ缓冲溶液及 ５ｍＬ的 １，１０菲啉溶液，用水稀释至刻度、摇匀。静置 １０ｍｉｎ。

．． 标准参比液吸光度的测定

以不加铁标准溶液的参比液调整仪器的吸光度为零，在波长 ５１０ｎｍ处，按所测样品铁含量范围选

用相应规格的比色皿，见表 １，测定标准参比液的吸光度。
表 １

三氧化二铁的质量分数燉％ 比色皿规格燉ｃｍ

＜０．００５ ５

０．００５～０．０１ ２或 ３

０．０１～０．０１５ ２或 １

０．０１５～０．０３ １或 ０．５

以 １００ｍＬ标准参比液所含铁的质量（ｍｇ）为横坐标，与其相应的吸光度为纵坐标绘制标准曲线。

． 取样

用称量瓶称取 １５ｇ～２０ｇ固体或 ２５ｇ～３０ｇ液体氢氧化钠样品，准确至 ０．０１ｇ。

． 测定

．． 空白试验

在 ５００ｍＬ烧杯中，加入 ２５ｍＬ水和与中和样品（６．２）等量的盐酸（４．１），加入 ２～３滴对硝基酚指

示剂溶液，然后用氨水（４．２）中和至浅黄色，逐滴加入盐酸（４．１）调至溶液为无色，再过量 ２ｍＬ，煮沸

５ｍｉｎ，冷却至室温，移入 ２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度、摇匀。然后按（６．３．３）所述进行处理。

．． 试样溶液的制备

将称取样品（６．２）移入 ５００ｍＬ烧杯中，加水溶解约至 １２０ｍＬ，加 ２～３滴对硝基酚指示剂溶液，用

盐酸（４１）中和至黄色消失为止，再过量 ２ｍＬ，煮沸 ５ｍｉｎ，冷却至室温后移入 ２５０ｍＬ容量瓶中，用水

稀释至刻度、摇匀。然后按（６．３．３）进行处理。

．． 显色

取 ５０．００ｍＬ试样溶液（６．３．２）移入 １００ｍＬ容量瓶中，加 ５ｍＬ盐酸羟氨、２０ｍＬ缓冲溶液及５ｍＬ
的 １，１０菲啉溶液，用水稀释至刻度、摇匀。静置 １０ｍｉｎ。

．． 试样吸光度的测定

按（６．１．２）所述测定溶液（６．３．３）吸光度，测定前用空白试验溶液（６．３．１）调整仪器吸光度为零。
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 结果表述

铁的质量分数 牀，数值以毫克每克（ｍｇ燉ｇ）表示，按式（１）计算：

牀＝ 牔１× ２５０
５０× １０００

牔０
＝ ５０００牔１

牔０
………………………（１）

式中：牔１——试液吸光度相对应的铁的质量，ｍｇ；
牔０——试样质量，ｇ。
或以质量分数（％）表示的三氧化二铁含量 牀１按式（２）计算：

牀１＝ １．４２９７× １０－４牀 …………………………（２）
式中：１．４２９７——铁与三氧化二铁的折算系数。

 允许差

平行测定结果之差的绝对值不应超过下列数值：
牀１≤０．００２０％：０．０００１％
牀１＞０．００２０％：０．０００５％

取平行测定结果的算术平均值为报告结果。
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