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Water quality-Mtermination of sulfate一

Gravimetric method

1主题内容与适用范围

1.1本国际标准规定了测定水中硫酸盐的重量法

    本标准适用于地面水、地下水、含盐水、生活污水及工业废水。

    本标准可以准确地测定硫酸盐含量10 mg/L(以SO;一计)以上的水样，测定上限为5 000 m虾L(以
SO;一计)。

，2 干扰

    样品中若有悬浮物、二氧化硅、硝酸盐和亚硝酸盐可使结果偏高.碱金属硫酸盐，特别是碱金属硫酸

氢盐常使结果偏低。铁和铬等影响硫酸钡的完全沉淀，形成铁和铬的硫酸盐也使结果偏低

    在酸性介质中进行沉淀可以防止碳酸钡和磷酸钡沉淀，但是酸度高会使硫酸钡沉淀的溶解度增大

    当试料中含Cr0;',PO$一大于10 mg,N03 1 000 mg,SiO2 2.5 mg;Ca，十2 000 mg,Fe，十5.0 mg以下不
干扰测定。

    在分析开始的预处理阶段，在酸性条件下煮沸可以将亚硫酸盐和硫化物分别以二氧化硫和硫化氢

的形式赶出。在废水中他们的浓度很高，发生2H多十50瑞一十2H十~--+̂3S十十3峡。反应时，生成的单体硫

应该过滤掉，以免影响测定结果

2 原理

    在盐酸溶液中，硫酸盐与加入的氛化钡反应形成硫酸钡沉淀。沉淀反应在接近沸腾的温度下进行，

并在陈化一段时间之后过滤，用水洗到无氯离子，烘干或灼烧沉淀，称硫酸钡的重量。

3 试剂

    本标准所用试剂除另有说明外，均为认可的分析纯试剂，所用水为去离子水或相当纯度的水

3门 盐酸,1+1a

3.2二水合氯化钡溶液，100 g/L:将100 g二水合氯化钡(BaCl2·21,120)溶于约800 mL水中加热有助

于溶解，冷却溶液并稀释至IL。贮存在玻璃或聚乙始瓶中。此溶液能长期保持稳定。此溶液I mL可沉

淀约40 mg SO;-,
    注意，氯化钡有毒，谨防人口。

3. 3 氨水,1-!-1,

    注意:氨水能导致烧伤、刺激眼睛呼吸系统和皮肤。

3.4 甲基红指示剂溶液,I g/L:将0】9甲基红钠盐溶解在水中，并稀释到100 mL

3.5硝酸银溶液，约0. 1 mol压:将1. 7 g硝酸银溶解于80 ml,水中，加。I mL浓硝酸，稀释至100 mL,

贮存于棕色玻璃瓶中，避光保存长期稳定。

36 碳酸钠，无水
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4 仪器

4. 1 蒸汽浴

4.2 烘箱，带恒温控制器

4.3 马福炉，带有加热指示器。

4.4 干燥器。

4. 5 分析天平，可称准至0. 1 mga

4.6 滤纸，酸洗过，无灰分，经硬化处理过能阻留微细沉淀的致密滤纸，即慢速定量滤纸及中速定量滤

纸。

4.7 滤膜，孔径为0. 45 um,

4.8 熔结玻璃柑祸,G4，约30 mL,

4.9 瓷增涡，约30 mL,

4. 10 铂蒸发皿，250 ml,".

    注 1)可用30̂-50 mL代替250 mL铂蒸发皿水样体积大时，可分次加入。

5 采样和样品

5. 1祥品可以采集在硬质玻璃或聚乙烯瓶中。为了不使水样中可能存在的硫化物或亚硫酸盐被空气氧
化，容器必须用水样完全充满。不必加保护剂，可以冷藏较长时间。

5.2 试料的制备取决于样品的性质和分析的目的。为了分析可过滤态的硫酸盐，水样应在采样后立即

在现场(或尽可能快地)用0. 45 pm的微孔滤膜过滤，滤液留待分析。需要测定硫酸盐的总量时，应将水
样摇匀后取试料，适当处理后进行分析。

6 步骤

6.1 预处理

6.1.1 将量取的适量可滤态试料(例如含50 mg SOa-)置于500 mL烧杯中，加两滴甲基红指示剂((3.4)

用适量的盐酸(3.1)或者氨水((3.3)调至显橙黄色，再加2 mL盐酸(3. 1)，加水使烧杯中溶液的总体积至

200 ml,，加热煮沸至少5 min.

6. 1.2 如果试料中二氧化硅的浓度超过25 mg/L，则应将所取试料置于铂蒸发皿((4.10)中，在蒸气浴

上蒸发到近干，加1 ml,盐酸((3. I)，将皿倾斜并转动使酸和残渣完全接触，继续蒸发到干，放在180℃的

烘箱内完全烘干。如果试料中含有机物质，就在燃烧器的火焰上炭化，然后用2 ml,水和I ml,盐酸

(3.1)把残渣浸湿，再在蒸气浴上蒸干。加人2 mL盐酸((3.1)，用热水溶解可溶性残渣后过滤。用少量热

水多次反复洗涤不溶解的二氧化硅，将滤液和洗液合并，按6.1.1调节酸度。

6.1.3 如果需要测总量而试料中又含有不溶解的硫酸盐，则将试料用中速定量滤纸过滤，并用少量热

水洗涤滤纸，将洗涤液和滤液合并，将滤纸转移到铂蒸发皿((4. 10)中，在低温燃烧器上加热灰化滤纸，将

4g无水碳酸钠((3.6)同皿中残渣混合，并在900℃加热使混合物熔融，放冷，用50 mL水将熔融混合物

转移到500 mL烧杯中，使其溶解，并与滤液和洗液合并，按6.}1调节酸度。

62 沉淀

    将6.1预处理所得的溶液加热至沸，在不断搅拌下缓慢加入10士5 mL热氯化钡溶液((3.2)，直到不

再出现沉淀，然后多加2 mL，在80̂-90℃下保持不少于2h，或在室温至少放置6 h,最好过夜以陈化沉

淀

    注:缓慢加入氯化钡溶液、煮沸均为促使沉淀凝聚减少其沉淀的可能性

6.3 过滤、沉淀灼烧或烘干

6. 3. 1 灼烧沉淀法
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    用少量无灰过滤纸纸浆与硫酸钡沉淀混合，用定量致密滤纸过滤，用热水转移并洗涤沉淀，用几份

少量温水反复洗涤沉淀物，直至洗涤液不含氯化物为止。滤纸和沉淀一起，置于事先在800℃灼烧恒重

后的瓷增塌里烘干，小心灰化滤纸后(不要让滤纸烧出火焰)，将柑祸移入高温炉里，在800℃灼烧1 h,
放在干燥器内冷却.称重，直至灼烧至恒重

6.3.2 烘干沉淀法

    用在105℃干燥并已恒重后的熔结玻璃增涡(t34)过滤沉淀，用带橡皮头的玻璃棒及温水将沉淀定

量转移到柑祸中去，用儿份少量的温水反复洗涤沉淀，直至洗涤液不含氯化物。取下柑祸，并在烘箱内于

105士2℃干燥1一2h，放在干燥器内冷却，称重，直至干燥至恒重。

    洗涤过程中氯化物的检验:

    在含约5 mL硝酸银溶液(3.5)的小烧杯中收集约5 mL的洗涤水，如果没有沉淀生成或者不显浑
浊，即表明沉淀中已不含氯离子。

7 结果的表示

硫酸根(SO$-)的含量m mg/L按下式进行计算。

                                          m, x411.6 x1000
                                  m”— v

式中:，，— 从试料中沉淀出来的硫酸钡重量,B;
      F— 试料的体积，mL;

    411.6- BaSO,质量换算为SO‘的因素。

8 精密度和准确度

样品
试料体积

    mL

硫酸盐浓度

  mg/L 81mg/L viY, 8Rmg/L VR 备注

1. 200 50 3 3
一个实验室

9个自由度

2 2O 210 3.3 1.6
}

3.3
10个实验皇

3了个自由度

3 20 583 8,4 1.4 6. 9 3.3
10个实验室

35个自由度

4 2O 1 100 9.3 0 8 11。弓 1.0
9个实验室

32个自由度

5 20 1 500 21.3 同 1

6 20 5 000 29. 4 同 1

注:Sf- 再现性标准偏差

    附一一再现性变异系数

  SR一一重复性标准偏差

    VR-一重复性变异系数
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附 录 A

(参考件)

A1使用过的熔结玻璃柑祸的清洗可用每升含5g2Na-EDTA和25 mL乙醇胺〔CHx (OH)CH,NH2〕的水
溶液将增锅浸泡一夜，然后将增祸在抽吸情况下用水充分洗涤。

A2 用少量无灰滤纸的纸浆与硫酸钡混合，能改善过滤并防止沉淀产生蠕升现象，纸浆与过滤硫酸钡

的滤纸可一起灰化。

A3 将BaSo‘沉淀陈化好，并定量转移是至关重要的，否则结果会偏低。

A4 当采用灼烧法时，硫酸钡沉淀的灰化应保证空气供应充分，否则沉淀易被滤纸烧成的炭还原(Ba-

SO、十4C --->BaS+ 4CO个)，灼烧后的沉淀将会呈灰色或黑色。这时可在冷后的沉淀中加入2-3滴浓硫
酸，然后小心加热至So,白烟不再发生为止，再在800℃灼烧至恒重。

附加说明:

本标准由国家环境保护局规划标准处提出。

本标准由中国环境监测总站负责起草。

本标准主要起草人王素芳。

本标准委托中国环境监测总站负责解释。


