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前 言

    GB/T 9984《工业三聚磷酸钠试验方法》系列标准分为11个部分:

    GB/T 9984. 1 工业三聚磷酸钠 白度的测定

    GB/T 9984.2 工业三聚磷酸钠 总五氧化二磷含量的测定 磷钥酸哇琳重量法

    GB/T 9984.3 工业三聚磷酸钠 离子交换柱色谱法分离测定不同形式的磷酸盐

    GB/T 9984.4 工业三聚磷酸钠 水不溶物的测定

    GB/T 9984.5 工业三聚磷酸钠和焦磷酸钠 灼烧损失的测定
    GB/T 9984.6 工业三聚磷酸钠 铁含量的测定 2,2'-联40分光光度法

    GB/T 9984. 7 工业三聚磷酸钠 pH的测定 电位计法

    GB/T 9984.8 工业三聚磷酸钠 颗粒度的测定

    GB/T 9984. 9 工业三聚磷酸钠 表观密度的测定 给定体积称量法

    GB/T 9984. 10 工业三聚磷酸钠(包括食品工业用) 氮的氧化物含量的测定 3,4一二甲苯酚分

光光度法

    GB/T 9984. 11 工业三聚磷酸钠 I型含量的测定

    本部分为GB/T 9984的第6部分。

    本部分代替GB/T 9984. 6-1988《工业三聚磷酸钠 铁含量的测定 2, 2'-联毗吮分光光度法》

    本部分修改采用ISO R 852:1968《工业用三聚磷酸钠和焦磷酸钠 铁含量的测定 2,2‘一联毗吮分

光光度法))(英文版)

    本部分根据ISO R 852:1968重新起草，由于我国的法律要求和工业的特殊需要，本标准在采用国

际标准时进行了以下技术性修改:

    — 以1，1盐酸溶液代替ISO R 852:1968的12N盐酸溶液;

    — 增加了精密度要求。

    上述技术性差异在标准中已用垂直线标识在它们所涉及条款的页边右侧空白处

    为便于使用，本标准还做了下列编辑性修改:

    a)“本国际标准”一词改为“本标准，，;

    b)用小数点“.”，代替作为小数点的逗号“，”;

    c)删除国际标准的前言

    本部分由中国轻工业联合会提出。

    本部分由全国表面活性剂洗涤用品标准化中心归口。

    本部分起草单位:国家洗涤用品质量监督检验中心(太原)。

    本部分主要起草人:李晓辉、姚晨之

    本部分所代替标准的历次版本发布情况为:

      —       GB/T 9984. 6-1988
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工业三聚磷酸钠 铁含量的测定

2,2}-联毗咤分光光度法

范围

本标准规定了用分光光度法测定工业三聚磷酸钠中的含铁量。

本标准适用于含铁量(以Fe表示)在。. 001 以上的产品。

2 原理

    在盐酸存在下，煮沸样品溶液1h，使三价铁离子游离出来。

    用盐酸经胺将三价铁离子还原成二价铁离子。加人2, 2'-联毗吮溶液及乙酸接溶液，使试液的pH

值为3.0-3. 2。在温度75℃左右，二价铁离子可生成红色的2, 2'-联毗陡络合物[Fe (C,o Ha Ns) y ] Ch o

在波长522 nm处测量红色络合物的吸光度

3 试荆

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

3.1 盐酸(GB/T 622),1，1溶液。

3.2 硫酸(GB/T 625),100 g/L溶液。

3. 3  2,2'-联毗陡,5 g/L盐酸溶液:溶解2,2‘一联毗吮0. 50 g于20 mL盐酸(3. 1)中并用水稀释至

100 mL(此溶液贮于冰箱中，有效期可达数月)。

3.4 乙酸按(GB/T 1292),300 g/L溶液。

3.5 盐酸经胺(HG/T 3-967),100 g/L溶液，此溶液在冰箱内可存放2周。

3.6 铁标准储液，含铁2.00 g/L:准确称取7. 022 g六水合硫酸亚铁按(GB/T 661)于50 mL烧杯中，加人

50 ml硫酸((3.2)，定量转移至500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液含铁(Fe)2.0 mg/mLo

3.7 铁标准使用溶液，含铁。. 020 g/L:临用前移取10. 0 mL铁标准储液((3.6)于1 000 mL容量瓶中，

稀释至刻度，混匀。此溶液含铁((Fe)20 pg/mLo

4 仪器

    常用实验室仪器和

4. 1  pH计，精度至少。.1 pH单位，附有玻璃电极和甘汞电极。

4.2 分光光度计。

5 程序

5. 1 校正曲线的制作

    在5个100 mL烧杯内，分别定量移人表1规定量的铁标准使用溶液(<3.7),

                                    表 1 铁标准使用溶液的移取f

铁标准使用溶液的体积/.L 0' 5. 0 10.0 15.0 25.0

相应的铁含量/pH 0 100 200 300 500

    空白试验溶液。
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    向每个烧杯各加人10 mL盐酸(3.1)，用水稀释至约50 mL。再各加人1 mL盐酸经胺溶液(3.5),

10 min后，加人2,2'-联毗陡溶液(3.3)5 mL。静置10 min后，先加人15 mL乙酸钱溶液(3.4)，以pH

计指示，再加乙酸钱溶液，调节溶液的pH值为3. 0-3. 2。然后定量转移至 100 mL容量瓶中，于

70V-75℃水浴中加热15 min，冷却至室温后，稀释至刻度，混匀。

    用分光光度计((4.2)在522 nm处，以1 cm比色池，水作参比测定各溶液的吸光度。以各溶液的吸

光度减去空白溶液的吸光度得到的净吸光度为纵坐标，铁(Fe)含量(119)为横坐标绘制校正曲线。

    注 pH计用的校正溶液为酒石酸氢钾饱和溶液(25℃时，pH=3.56),

5.2 测定

    称取2. 0 g试样(精确到。. 000 1 g)两份于两个100 mL烧杯内，同时另取一个100 mL烧杯作空白

试验。向各烧杯分别加人20 mL盐酸溶液(3.1)及15 mL水，搅匀，盖上表面皿，在电炉上微沸1h，冷

却后用水转移至100 mL容量瓶中，稀释至刻度，混匀。若溶液不清澈，用中速定性滤纸过滤。

    移取50. 0 mL溶液至100 mL烧杯中，再按5.1条“加人1 mL盐酸经胺溶液(3.5)”及其后相同程

序和试剂加入量测定各溶液的吸光度。用试验溶液的净吸光度从校正曲线(5.1)上查得相应的铁含量

(ug)-

6 结果计算

三聚磷酸钠的铁含量以铁w(Fe)的质量分数表示

                                  w(Fe) )二

，按下式计算

    2A

M X10,

式中:

A— 试验溶液净吸光度相应的铁的含量，”9;

m— 试验份(5. 2 )的质量，So

以两次平行测定结果的算术平均值表示到小数点后第三位作为测定结果。

7 精密度

    在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不大于0.000 600，以大于。. 000 6%的情况

不超过5%为前提。

8 试验报告

试验报告应包括以下内容:

a) 所用的参考方法;

b) 结果和所用的表示方法;

c) 测定过程中出现的任何不正常现象;

d> 本标准未包括的任何操作或自选操作

e) 试验日期。


