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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由中国石油和化学工业联合会提出。

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

本标准起草单位：青海联大化工科技有限公司、深圳市爱能森科技有限公司、淮安市产品质量监督

检验所、中国科学院青海盐湖研究所、新疆硝石钾肥有限公司、青海爱能森新材料科技有限公司、潍坊昌

盛硝盐有限公司、江西金利达钾业有限责任公司、交城县金兰化工有限公司、金钾科技有限公司、交城县

并盛化工有限公司、江西腾达实业有限公司、宁夏润华储能新材料科技有限公司、中海油天津化工研究

设计院有限公司。

本标准主要起草人：魏明、曾智勇、赵接红、李锦丽、余荣华、李浩、徐慧芬、牟邦志、赵晨、梁廷刚、

蔺向光、赵家春、梁永祥、王燕、陆思伟、崔小敏、吴彬、王敏、荣大林、陈祖新、田野、李武平、廖小亮、

朱建江。
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太阳能熔盐（硝基型）

　　警示———按犌犅１２２６８—２０１２第６章的规定，本产品各组分涉及第５类第５．１项氧化性物质，操作

时应小心谨慎。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并

保证符合国家有关法规规定的条件。

１　范围

本标准规定了太阳能熔盐（硝基型）的要求、试验方法、检验规则和标志、标签、包装、运输和贮存。

本标准适用于太阳能熔盐（硝基型），主要用作太阳能光热发电的聚热、储热介质。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ１９０—２００９　危险货物包装标志

ＧＢ／Ｔ１９１—２００８　包装储运图示标志

ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００　无机化工产品中氯化物含量测定的通用方法　汞量法

ＧＢ／Ｔ３６００—２０００　肥料中氨态氮含量的测定　甲醛法

ＧＢ／Ｔ６６７８　化工产品采样总则

ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ１２２６８—２０１２　危险货物品名表

ＧＢ１２４６３—２００９　危险货物运输包装通用技术条件

ＧＢ１５６０３　常用化学危险品贮存通则

ＧＢ１９４３４　危险货物中型散装容器检验安全规范

ＧＢ／Ｔ２１０５７　无机化工产品中氟含量测定的通用方法　离子选择性电极法

ＧＢ／Ｔ２１７８１—２００８　化学品的熔点及熔融范围试验方法　毛细管法

ＨＧ／Ｔ３６９６．１　无机化工产品　化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备　第１部分：标准滴定溶

液的制备

ＨＧ／Ｔ３６９６．２　无机化工产品　化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备　第２部分：杂质标准溶

液的制备

ＨＧ／Ｔ３６９６．３　无机化工产品　化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备　第３部分：制剂及制品

的制备

３　分类

太阳能熔盐（硝基型）分两个类别：

———Ⅰ类产品使用温度狋＝２５０℃～５３０℃，二元组分。

———Ⅱ类产品使用温度狋＝１６０℃～４００℃，Ⅰ型为三元组分，Ⅱ型为二元组分。
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４　要求

４．１　外观：白色或略带黄色晶体。

４．２　太阳能熔盐（硝基型）按本标准规定的试验方法检测应符合表１、表２的规定。

表１　Ⅰ类产品技术要求

项　　目
指　　标

优等品 一等品 合格品

硝酸钾（ＫＮＯ３）（干基）狑／％ ４０±０．５

硝酸钠（ＮａＮＯ３）（干基）狑／％ ６０±０．５

水分狑／％ ≤ ０．１ ０．２ ０．３

水不溶物狑／％ ≤ ０．０３ ０．０５ ０．１０

氯化物（以Ｃｌ计）狑／％ ≤ ０．０１ ０．０３ ０．０５

氟化物（以Ｆ计）狑／％ ≤ ０．００３ ０．００４ ０．００５

钡离子沉淀物（以ＳＯ４ 计）狑／％ ≤ ０．０８ ０．１０ ０．１２

亚硝酸盐（以ＮＯ２ 计）狑／％ ≤ ０．０１ ０．０２ ０．０３

铵盐（以ＮＨ４ 计）狑／％ ≤ ０．０１ ０．０３ ０．０４

钙（Ｃａ）狑／％ ≤ ０．００１

镁（Ｍｇ）狑／％ ≤ ０．００１

钡（Ｂａ）狑／％ ≤ ０．００１

铁（Ｆｅ）狑／％ ≤ ０．００３

锌（Ｚｎ）狑／％ ≤ ０．００１

锰（Ｍｎ）狑／％ ≤ ０．００１

铜（Ｃｕ）狑／％ ≤ ０．００１

镉（Ｃｄ）狑／％ ≤ ０．００１

铬（Ｃｒ）狑／％ ≤ ０．００１

铅（Ｐｂ）狑／％ ≤ ０．００１

分解温度／℃ ≥ ５７５

熔点／℃ ２１０～２３０

黏度（３００℃）／（ｍＰａ·ｓ） ２．９５～３．２６

比热容（３００℃）／［Ｊ／（ｇ·Ｋ）］ １．３０～１．５０

导热系数（３００℃）／［Ｗ／（ｍ·Ｋ）］ ０．３０～０．５０

密度（３００℃）／（ｇ／ｃｍ
３） １．８５～１．９０
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表２　Ⅱ类产品技术要求

项　　目

指　　标

Ⅰ型 Ⅱ型

优等品 一等品 合格品 优等品 一等品 合格品

硝酸钾（ＫＮＯ３）（干基）狑／％ ５３±０．５ ５５±０．５

硝酸钠（ＮａＮＯ３）（干基）狑／％ ７±０．５ —

亚硝酸钠（ＮａＮＯ２）（干基）狑／％ ４０±０．５ ４５±０．５

水分狑／％ ≤ ０．１ ０．２ ０．３ ０．１ ０．２ ０．３

水不溶物狑／％ ≤ ０．０３ ０．０５ ０．１０ ０．０３ ０．０５ ０．１０

氯化物（以Ｃｌ计）狑／％ ≤ ０．０１ ０．０３ ０．０５ ０．０１ ０．０３ ０．０５

氟化物（以Ｆ计）狑／％ ≤ ０．００３ ０．００４ ０．００５ ０．００３ ０．００４ ０．００５

钡离子沉淀物（以ＳＯ４ 计）狑／％ ≤ ０．０８ ０．１０ ０．１２ ０．０８ ０．１０ ０．１２

铵盐（以ＮＨ４ 计）狑／％ ≤ ０．０１ ０．０３ ０．０４ ０．０１ ０．０３ ０．０４

钙（Ｃａ）狑／％ ≤ ０．００１

镁（Ｍｇ）狑／％ ≤ ０．００１

钡（Ｂａ）狑／％ ≤ ０．００１

铁（Ｆｅ）狑／％ ≤ ０．００３

锌（Ｚｎ）狑／％ ≤ ０．００１

锰（Ｍｎ）狑／％ ≤ ０．００１

铜（Ｃｕ）狑／％ ≤ ０．００１

镉（Ｃｄ）狑／％ ≤ ０．００１

铬（Ｃｒ）狑／％ ≤ ０．００１

铅（Ｐｂ）狑／％ ≤ ０．００１

分解温度／℃ ≥ ４５０

熔点／℃ １４１～１４５

黏度（３００℃）／（ｍＰａ·ｓ） ２．９５～３．１２

比热容（３００℃）／［Ｊ／（ｇ·Ｋ）］ １．３０～１．５０

导热系数（３００℃）／［Ｗ／（ｍ·Ｋ）］ ０．３０～０．５０

密度（３００℃）／（ｇ／ｃｍ
３） １．８５～１．９０

５　试验方法

５．１　一般规定

本标准所用试剂和水，在没有注明其他要求时，均指分析纯试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中规定的三级

水。试验中所需标准滴定溶液、杂质标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按 ＨＧ／Ｔ３６９６．１、

ＨＧ／Ｔ３６９６．２、ＨＧ／Ｔ３６９６．３之规定制备。

３
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５．２　外观的判定

在自然光下用目视法判别。

５．３　硝酸钾含量的测定

５．３．１　原理

在中性介质中，钾离子与四苯硼钠进行反应，生成四苯硼钾沉淀，根据生成的四苯硼钾的质量，确定

硝酸钾含量。其主要反应式如下：

Ｋ＋＋［Ｂ（Ｃ６Ｈ５）４］
－＝Ｋ［Ｂ（Ｃ６Ｈ５）４］↓

５．３．２　试剂或材料

５．３．２．１　无水乙醇。

５．３．２．２　氢氧化钠溶液：４０ｇ／Ｌ。

５．３．２．３　四苯硼钠乙醇溶液：３４ｇ／Ｌ。

５．３．２．４　四苯硼钾乙醇饱和溶液。

５．３．２．５　酚酞指示液：１０ｇ／Ｌ。

５．３．３　仪器设备

５．３．３．１　恒温水浴：温度能控制在４５℃±１℃。

５．３．３．２　电热恒温干燥箱：温度能控制在１２０℃±２℃。

５．３．３．３　玻璃砂坩埚：滤板孔径５μｍ～１５μｍ。

５．３．４　试验步骤

５．３．４．１　试验溶液的制备

称取约２．０ｇ～２．５ｇ样品，精确至０．０００２ｇ，置于１００ｍＬ烧杯中，加水溶解，溶液转移至５００ｍＬ

（犞１）容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。干过滤，弃去前２０ｍＬ滤液。

５．３．４．２　试验

用移液管移取２５ｍＬ（犞２）试验溶液，置于１５０ｍＬ烧杯中，加２０ｍＬ～３０ｍＬ水，滴加１滴～２滴酚

酞指示液，用氢氧化钠溶液调节至粉红色，加热至微沸３ｍｉｎ～５ｍｉｎ（若加热过程溶液退色，再补加氢

氧化钠溶液使溶液呈粉红色）。冷却后，用恒温水浴加热溶液至约４５℃，在搅拌下滴加８ｍＬ四苯硼钠

乙醇溶液（滴加时间约为５ｍｉｎ），继续搅拌１ｍｉｎ。放置３０ｍｉｎ后，用预先在１２０℃±２℃电热恒温干

燥箱中干燥至质量恒定的玻璃砂坩埚抽滤，用２０ｍＬ四苯硼钾乙醇饱和溶液转移沉淀，并用１５ｍＬ四

苯硼钾乙醇饱和溶液分３次～４次洗涤沉淀（每次应抽干），再用２ｍＬ无水乙醇沿着坩埚内壁洗涤一

次，抽干。于１２０℃±２℃电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定。

５．３．４．３　试验数据处理

硝酸钾含量以硝酸钾（ＫＮＯ３）的质量分数狑１ 计，按式（１）计算：

狑１＝
０．２８２２（犿２－犿１）

犿（犞２／犞１）（１－狑４）
×１００％ …………………………（１）

　　式中：

０．２８２２———四苯硼钾换算为硝酸钾的系数；

４
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犿２ ———干燥至质量恒定后玻璃砂坩埚和四苯硼钾沉淀的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１ ———干燥至质量恒定后玻璃砂坩埚的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿 ———５．３．４．１中试验溶液中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞２ ———５．３．４．２中移取试验溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１ ———５．３．４．１中试验溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

狑４ ———按５．６测得的水分的质量分数。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．３％。

５．４　硝酸钠含量的测定

５．４．１　原理

从１００％中减去硝酸钾质量分数、亚硝酸钠质量分数（Ⅱ类Ⅰ型产品）及杂质总量的质量分数，确定

硝酸钠的质量分数。

５．４．２　试验数据处理

５．４．２．１　杂质总量的质量分数狑总，按式（２）计算：

狑总 ＝狑５＋狑６＋狑７＋狑８＋狑９ …………………………（２）

　　式中：

狑５———按５．７测得的水不溶物的质量分数；

狑６———按５．８测得的氯化物（以Ｃｌ计）的质量分数；

狑７———按５．１０测得的钡离子沉淀物（以ＳＯ４ 计）的质量分数；

狑８———按５．１１测得的亚硝酸盐（以ＮＯ２ 计）的质量分数；

狑９———按５．１２测得的铵盐（以ＮＨ４ 计）的质量分数。

５．４．２．２　Ⅰ类产品硝酸钠含量以硝酸钠（ＮａＮＯ３）的质量分数狑２ 计，按式（３）计算：

狑２＝１００％－狑１－狑总 …………………………（３）

　　式中：

狑１ ———按５．３测得的硝酸钾的质量分数；

狑总———杂质总量的质量分数。

５．４．２．３　Ⅱ类Ⅰ型产品硝酸钠含量以硝酸钠（ＮａＮＯ３）的质量分数狑２ 计，按式（４）计算：

狑２＝１００％－狑１－狑３－狑总 …………………………（４）

　　式中：

狑１———按５．３测得的硝酸钾的质量分数；

狑３———按５．５测得的亚硝酸钠的质量分数；

狑总———杂质总量的质量分数。

５．５　亚硝酸钠含量的测定

５．５．１　原理

在酸性条件下，高锰酸钾与亚硝酸钠及准确加入的草酸钠反应，根据高锰酸钾标准滴定溶液消耗的

总量与草酸钠标准滴定溶液消耗高锰酸钾标准滴定溶液量的差值，计算亚硝酸钠含量。其主要反应式

如下：

２ＭｎＯ－
４ ＋５ＮＯ

－
２ ＋６Ｈ

＋＝２Ｍｎ２＋＋５ＮＯ－
３ ＋３Ｈ２Ｏ

５Ｃ２Ｏ
２－
４ ＋１６Ｈ

＋＋２ＭｎＯ－
４ ＝１０ＣＯ２＋２Ｍｎ

２＋＋８Ｈ２Ｏ
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５．５．２　试剂或材料

５．５．２．１　硫酸溶液：１＋５。按比例配制出硫酸溶液后，加热至７０℃左右，滴加高锰酸钾标准滴定溶液至

溶液呈浅粉色为止，冷却。

５．５．２．２　高锰酸钾标准滴定溶液：犮（１／５ＫＭｎＯ４）≈０．１ｍｏｌ／Ｌ。

５．５．２．３　草酸钠标准滴定溶液：犮（１／２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４）≈０．１ｍｏｌ／Ｌ。按下列方法进行配制、标定和计算：

ａ）　配制：称取约６．７ｇ草酸钠，溶解于３００ｍＬ硫酸溶液（１＋２９）中，用水稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

ｂ）　标定：在２５０ｍＬ锥形瓶中用滴定管加入３０．００ｍＬ～３５．００ｍＬ草酸钠标准滴定溶液

［犮（１／２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４）≈０．１ｍｏｌ／Ｌ］，加入１００ｍＬ硫酸溶液（８＋９２），用高锰酸钾标准滴定溶液滴

定，近终点时加热至６５℃，继续滴定至溶液呈浅粉色保持３０ｓ。同时进行空白试验。

ｃ）　计算：草酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值犮，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ），按式（５）计算：

犮＝
（犞１－犞２）犮１

犞
…………………………（５）

　　式中：

犞１———滴定时消耗高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞２———滴定空白试验时消耗高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮１———高锰酸钾标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞 ———标定所移取草酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。

５．５．３　试验步骤

５．５．３．１　试验溶液的制备

称取２．５ｇ～２．７ｇ样品，精确至０．０００２ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加水溶解。全部移入２５０ｍＬ（犞３）

容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．５．３．２　试验

在２５０ｍＬ锥形瓶中，用滴定管滴加约３０ｍＬ～３５ｍＬ高锰酸钾标准滴定溶液。用移液管加入

２５ｍＬ（犞４）试验溶液，加入１０ｍＬ硫酸溶液，加热至４０℃。用移液管加入１０ｍＬ（犞２）草酸钠标准滴定

溶液，不断摇动，使颜色完全退去成为清亮溶液，再加热至７０℃～８０℃，用高锰酸钾标准滴定溶液滴定

至溶液呈浅粉色并保持３０ｓ不消失为止。

５．５．４　试验数据处理

亚硝酸钠含量以亚硝酸钠（ＮａＮＯ２）的质量分数狑３ 计，按式（６）计算：

狑３＝
（犞１犮１－犞２犮２）犕 ×１０

－３

犿×（犞４／犞３）（１－狑４）
×１００％ …………………………（６）

　　式中：

犞１———加入和滴定消耗的高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮１———高锰酸钾标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞２———加入草酸钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮２———草酸钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———亚硝酸钠（１／２ＮａＮＯ２）的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝３４．５０）；

犿 ———５．５．３．１中试验溶液中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞４———５．５．３．２中移取试验溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞３———５．５．３．１中试验溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

６

犌犅／犜３６３７６—２０１８



狑４———按５．６测得的水分的质量分数。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．２％。

５．６　水分的测定

５．６．１　仪器设备

５．６．１．１　电热恒温干燥箱：温度能控制在１０５℃±２℃。

５．６．１．２　称量瓶：５０ｍｍ×３０ｍｍ。

５．６．２　试验步骤

称取约５ｇ样品，精确至０．０００２ｇ，置于预先于１０５℃±２℃干燥至质量恒定的称量瓶中。在

１０５℃±２℃的电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定。

５．６．３　试验数据处理

水分的质量分数狑４，按式（７）计算：

狑４＝
犿－犿１

犿
×１００％ …………………………（７）

　　式中：

犿 ———样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１ ———干燥至质量恒定后试样的质量的数值，单位为克（ｇ）。

取两次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不大于０．０５％。

５．７　水不溶物含量的测定

５．７．１　试剂或材料

二苯胺硫酸溶液：称取１ｇ二苯胺溶于１００ｍＬ硫酸中。

５．７．２　仪器设备

５．７．２．１　电热恒温干燥箱：温度能控制在１０５℃±２℃。

５．７．２．２　玻璃砂坩埚：滤板孔径５μｍ～１５μｍ。

５．７．３　试验步骤

称取约１０ｇ样品，精确至０．０１ｇ。置于４００ｍＬ烧杯中，加约１５０ｍＬ水，加热至沸，使试样完全溶

解。用预先在１０５℃±２℃下干燥至质量恒定的玻璃砂坩埚抽滤，用热水洗至残渣无硝酸根离子为止

（以二苯胺硫酸溶液检查时无蓝色），将玻璃砂坩埚连同水不溶物置于电热恒温干燥箱中，在１０５℃±２℃

下干燥至质量恒定。

５．７．４　试验数据处理

水不溶物含量的质量分数狑５，按式（８）计算：

狑５＝
犿１－犿０

犿
×１００％ …………………………（８）

　　式中：

犿１———干燥至质量恒定的水不溶物和玻璃砂坩埚的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿０———玻璃砂坩埚的质量的数值，单位为克（ｇ）；

７
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犿 ———样品的质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００５％。

５．８　氯化物含量的测定

５．８．１　原理

同ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００第３章。

５．８．２　试剂或材料

５．８．２．１　尿素。

５．８．２．２　其他同ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００第４章。

５．８．３　仪器设备

微量滴定管：分度值为０．０１ｍＬ或０．０２ｍＬ。

５．８．４　试验步骤

５．８．４．１　试验溶液犃的制备

称取约１００ｇ样品，精确至０．０１ｇ。置于５００ｍＬ烧杯中，加约３６０ｍＬ水，加热使样品完全溶解，冷

却至室温。全部移入５００ｍＬ（犞１）容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液为试验溶液Ａ，用于氯化

物、氟化物、钡离子沉淀物、亚硝酸盐、铵盐含量的测定。

５．８．４．２　参比溶液的制备

在２５０ｍＬ锥形瓶中加５０ｍＬ水，加３ｇ尿素，加热溶解。在微沸下滴加硝酸溶液（１＋１）至无细小

气泡产生，冷却加２滴～３滴溴酚蓝指示液，用氢氧化钠（１ｍｏｌ／Ｌ）溶液调至溶液呈蓝色，再用硝酸溶液

（１ｍｏｌ／Ｌ）调至溶液由蓝色变黄色再过量２滴～６滴。加入１．０ｍＬ二苯偶氮碳酰肼指示液，以微量滴

定管用浓度犮［１／２Ｈｇ（ＮＯ３）２］为０．０５ｍｏｌ／Ｌ的硝酸汞标准滴定溶液滴定至紫红色。记录所用硝酸汞

标准滴定溶液的体积。此溶液在临用前制备。

５．８．４．３　试验

用移液管移取５０ｍＬ（犞２）试验溶液Ａ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中。以下按５．８．４．２中从“加３ｇ尿素，

加热溶解。……”开始进行操作，终点颜色应与参比溶液的颜色保持一致。

含汞废液的处理按ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００附录Ｄ进行操作。

５．８．５　试验数据处理

氯化物含量以氯（Ｃｌ）的质量分数狑６ 计，按式（９）计算：

狑６＝
（犞－犞０）犮犕 ×１０

－３

犿（犞２／犞１）
×１００％ …………………………（９）

　　式中：

犞 ———滴定试验溶液时消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０ ———制备参比溶液时消耗的硝酸汞标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———硝酸汞标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———氯化物（以Ｃｌ计）的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝３５．４５）；

犿 ———５．８．４．１中试验溶液Ａ中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞２ ———５．８．４．３中移取试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；
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犞１ ———５．８．４．１中试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００２％。

５．９　氟化物含量的测定

按ＧＢ／Ｔ２１０５７的规定进行测定。

５．１０　钡离子沉淀物含量的测定

５．１０．１　重量法（仲裁法）

５．１０．１．１　原理

钡离子在弱碱性条件下与硫酸盐、碳酸盐生成硫酸钡及碳酸钡沉淀，称量生成的沉淀的质量，用于

钡离子沉淀物（以ＳＯ４ 计）含量的测定。其主要反应式如下：

Ｂａ２＋＋ＳＯ２－４ ＝ＢａＳＯ４↓

Ｂａ２＋＋ＣＯ２－３ ＝ＢａＣＯ３↓

５．１０．１．２　试剂或材料

５．１０．１．２．１　氨水溶液：１＋４。

５．１０．１．２．２　氯化钡溶液：１００ｇ／Ｌ。称取１０．０ｇ氯化钡（ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ），溶于水，用水稀释至１００ｍＬ。

５．１０．１．２．３　硝酸银溶液：１７ｇ／Ｌ。

５．１０．１．２．４　无二氧化碳的水。

５．１０．１．３　仪器设备

高温炉：温度能控制在８００℃±２０℃。

５．１０．１．４　试验步骤

用移液管移取５０ｍＬ（犞２）试验溶液Ａ（见５．８．４．１），置于４００ｍＬ烧杯中，加无二氧化碳的水至约

２５０ｍＬ，加１ｍＬ氨水溶液，在不断搅拌下滴加１０ｍＬ氯化钡溶液（约９０ｓ滴加完毕）。在不断搅拌下

继续煮沸２ｍｉｎ，放置过夜或放置于沸水浴中２ｈ。用慢速定量滤纸过滤，用热水洗涤沉淀至无氯离子

为止（取５ｍＬ滤液，加１ｍＬ硝酸银溶液混匀，５ｍｉｎ后无沉淀出现）。将滤纸连同沉淀一起移入预先

在８００℃±２０℃下灼烧至质量恒定的瓷坩埚内，在电炉上灰化后置于高温炉中，在８００℃±２０℃下灼

烧至质量恒定。

５．１０．１．５　试验数据处理

钡离子沉淀物含量以硫酸根（ＳＯ４）的质量分数狑７ 计，按式（１０）计算：

狑７＝
０．４１１５（犿０－犿１）

犿（犞２／犞１）
×１００％ …………………………（１０）

　　式中：

０．４１１５———钡离子沉淀物换算为硫酸根的系数；

犿０ ———灼烧至质量恒定后瓷坩埚和沉淀的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿１ ———灼烧至质量恒定后瓷坩埚的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿 ———５．８．４．１中试验溶液Ａ中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞２ ———５．１０．１．４中移取试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１ ———５．８．４．１试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。
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取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００５％。

５．１０．２　目视比浊法

５．１０．２．１　原理

在弱碱性条件下钡离子与硫酸根、碳酸根生成白色的难溶化合物，当其含量较低时形成稳定的悬浮

液，可用于钡离子沉淀物（以ＳＯ４ 计）含量的测定。其主要反应式如下：

Ｂａ２＋＋ＳＯ２－４ ＝ＢａＳＯ４↓

Ｂａ２＋＋ＣＯ２－３ ＝ＢａＣＯ３↓

５．１０．２．２　试剂或材料

５．１０．２．２．１　氨水溶液：１＋４。

５．１０．２．２．２　氯化钡溶液：１００ｇ／Ｌ。

５．１０．２．２．３　硫酸盐标准溶液：１ｍＬ溶液含硫酸盐（ＳＯ４）０．１ｍｇ。用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配

制的硫酸盐标准溶液，置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１０．２．２．４　无二氧化碳的水。

５．１０．２．３　试验步骤

用移液管移取５ｍＬ（犞２）试验溶液Ａ（见５．８．４．１），置于１００ｍＬ比色管中，加无二氧化碳的水至约

７５ｍＬ，加１ｍＬ氨水溶液及２ｍＬ氯化钡溶液，用无二氧化碳的水稀释至刻度，摇匀。所呈浊度与标准

比浊溶液比较。

标准比浊溶液是取８．００ｍＬ（优等品）、１０．００ｍＬ（一等品）、１２．００ｍＬ（合格品）硫酸盐标准溶液，移

入１００ｍＬ比色管中，加无二氧化碳的水至约７５ｍＬ，与同体积的试验溶液同时同样处理。

５．１１　亚硝酸盐含量的测定

５．１１．１　原理

用试验溶液滴定酸性高锰酸钾标准滴定溶液，样品中的亚硝酸盐可使高锰酸钾还原，使其颜色消

退。根据试验溶液消耗量计算亚硝酸盐含量。其主要反应式如下：

２ＭｎＯ－
４ ＋５ＮＯ

－
２ ＋６Ｈ

＋＝２Ｍｎ２＋＋５ＮＯ－
３ ＋３Ｈ２Ｏ

５．１１．２　试剂或材料

５．１１．２．１　硫酸溶液：１＋２０。

５．１１．２．２　高锰酸钾标准滴定溶液：犮（１／５ＫＭｎＯ４）≈０．０１ｍｏｌ／Ｌ。用移液管移取２５ｍＬ按 ＨＧ／Ｔ３６９６．１

制备的高锰酸钾标准滴定溶液，置于２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１１．３　试验步骤

在２５０ｍＬ锥形瓶中加入约５０ｍＬ硫酸溶液，加热至４０℃～５０℃。用高锰酸钾标准滴定溶液滴

定至淡粉色后再准确加入１．００ｍＬ～２．００ｍＬ（犞）。用试验溶液Ａ（见５．８．４．１）滴定锥形瓶中的高锰酸

钾标准滴定溶液至淡粉色为止，记录消耗试验溶液Ａ（见５．８．４．１）的体积数值（犞２）。

５．１１．４　试验数据处理

亚硝酸盐含量以亚硝酸根（ＮＯ２）的质量分数狑８ 计，按式（１１）计算：
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狑８＝
犞犮犕 ×１０

－３

犿×（犞２／犞１）
×１００％ …………………………（１１）

　　式中：

犞 ———准确加入高锰酸钾标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———高锰酸钾标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———亚硝酸盐（１／２ＮＯ２）的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝２２．９９）；

犿 ———５．８．４．１中试验溶液Ａ中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞２ ———５．１１．３中滴定时消耗试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１ ———５．８．４．１中试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。

取两次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不大于０．００３％。

５．１２　铵盐含量的测定

５．１２．１　甲醛法（仲裁法）

５．１２．１．１　原理

同 ＧＢ／Ｔ３６００—２０００第３章。

５．１２．１．２　试剂或材料

同 ＧＢ／Ｔ３６００—２０００中４．１。

５．１２．１．３　试验步骤

用移液管移取５０ｍＬ（犞２）试验溶液 Ａ（见５．８．４．１），置于２５０ｍＬ 锥形瓶中。以下操作按

ＧＢ／Ｔ３６００—２０００中４．３从“加１滴甲基红指示液……”开始进行操作，同时进行空白试验。

５．１２．１．４　试验数据处理

铵盐含量以铵（ＮＨ４）的质量分数狑９ 计，按式（１２）计算：

狑９＝
（犞－犞０）犮犕 ×１０

－３

犿（犞２／犞１）
×１００％ …………………………（１２）

　　式中：

犞 ———滴定时消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０ ———空白试验时消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犮 ———氢氧化钠标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犕 ———铵（ＮＨ４）的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝１８．０３）；

犿 ———５．８．４．１中试验溶液Ａ中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞２ ———５．１２．１．３中所移取试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１ ———５．８．４．１中试验溶液Ａ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。

取两次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不大于０．００２％。

５．１２．２　纳氏试剂比色法

５．１２．２．１　原理

在碱性溶液中，游离氨或结合铵与纳氏试剂反应，产生淡黄色到棕色的难溶化合物，形成稳定的悬

浮液，可用于铵盐的目视比色法测定。其主要反应式如下：

２［ＨｇＩ４］
２－＋４ＯＨ－＋ＮＨ＋

４ ＝［Ｈｇ２ＯＮＨ２］Ｉ↓＋７Ｉ
－＋３Ｈ２Ｏ
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５．１２．２．２　试剂或材料

５．１２．２．２．１　氢氧化钠溶液：３２０ｇ／Ｌ。

５．１２．２．２．２　纳氏试剂。

５．１２．２．２．３　铵标准溶液：１ｍＬ溶液含铵（ＮＨ４）０．１ｍｇ。用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的

铵标准溶液，置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１２．２．３　试验步骤

用移液管移取５ｍＬ试验溶液Ａ（见５．８．４．１），置于１００ｍＬ比色管中，加水至约７５ｍＬ，加３ｍＬ氢

氧化钠溶液及２ｍＬ纳氏试剂，用水稀释至刻度，摇匀。所呈颜色与标准比色溶液比较。

标准比色溶液是取１．００ｍＬ（优等品）、３．００ｍＬ（一等品）、４．００ｍＬ（合格品）铵标准溶液，移入１００ｍＬ

比色管中，加水至约７５ｍＬ，与试验溶液同时同样处理。

５．１３　钙、镁、钡、铁、锌、锰、铜、镉、铬、铅含量的测定

５．１３．１　原理

试验溶液由载气带入雾化系统进行雾化后，以气溶胶形式进入等离子体的轴向通道，在高温和惰性

气体中被蒸发、原子化、电离和激发，发射出的所含离子的特征谱线经分光系统进入光谱检测器，光谱检

测器依据特征光谱进行定量检测，确定各金属离子的含量。

５．１３．２　试剂或材料

５．１３．２．１　水：符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中规定的二级水。

５．１３．２．２　硝酸溶液：１＋４。

５．１３．２．３　被测离子标准溶液：１ｍＬ溶液含钙（Ｃａ）、镁（Ｍｇ）、钡（Ｂａ）、铁（Ｆｅ）、锌（Ｚｎ）、锰（Ｍｎ）、

铜（Ｃｕ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铅（Ｐｂ）各０．１ｍｇ。用移液管移取１０ｍＬ按 ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的钙（Ｃａ）、

镁（Ｍｇ）、钡（Ｂａ）、铁（Ｆｅ）、锌（Ｚｎ）、锰（Ｍｎ）、铜（Ｃｕ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铅（Ｐｂ）标准溶液分别置于１００ｍＬ容

量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１３．２．４　被测离子标准混合溶液：１ｍＬ溶液含钙（Ｃａ）、镁（Ｍｇ）、钡（Ｂａ）、铁（Ｆｅ）、锌（Ｚｎ）、锰（Ｍｎ）、

铜（Ｃｕ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铅（Ｐｂ）各５μｇ。用移液管各移取５ｍＬ钙（Ｃａ）、镁（Ｍｇ）、钡（Ｂａ）、铁（Ｆｅ）、

锌（Ｚｎ）、锰（Ｍｎ）、铜（Ｃｕ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铅（Ｐｂ）标准溶液，置于同一个１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。

５．１３．３　仪器设备

电感耦合等离子体发射光谱仪（ＩＣＰＯＥＳ）：测定１ｍｇ／Ｌ或１０ｍｇ／Ｌ多元素混合标准溶液，重复测

定１０次的ＲＳＤ≤０．５％。各被测定离子ＩＣＰＯＥＳ常用谱线及检出限参见附录Ａ。

５．１３．４　试验步骤

５．１３．４．１　试验溶液犅的制备

称取约１０ｇ样品，精确至０．０１ｇ。置于２５０ｍＬ烧杯中，加约１５０ｍＬ水，加热至沸，使样品完全溶

解，冷却至室温。全部移入２５０ｍＬ（犞１）容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１３．４．２　试验

在５个１００ｍＬ容量瓶中用移液管分别移入２０ｍＬ（犞２）试验溶液Ｂ（见５．１３．４．１），各加入５ｍＬ硝
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酸溶液，再分别加入０．０ｍＬ、１．００ｍＬ、２．００ｍＬ、３．００ｍＬ、４．００ｍＬ被测离子标准混合溶液，用水稀释至

刻度，摇匀。

开启电感耦合等离子体原子发射光谱仪（ＩＣＰＯＥＳ），待运转稳定后，在所选优化条件下，分别测得

各离子不同质量的发射光谱强度。以被测离子质量为横坐标，对应的发射光谱强度为纵坐标，绘制工作

曲线，将曲线的反向延长线与横坐标相交，交点与原点之间距离即为被测离子质量犿犻（见图１），经计算

得各离子含量。

图１　工作曲线图

５．１３．５　试验数据处理

钙、镁、钡、铁、锌、锰、铜、镉、铬、铅含量以钙（Ｃａ）、镁（Ｍｇ）、钡（Ｂａ）、铁（Ｆｅ）、锌（Ｚｎ）、锰（Ｍｎ）、

铜（Ｃｕ）、镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铅（Ｐｂ）的质量分数狑１０，按式（１３）计算：

狑１０＝
犿犻×１０

－６

犿×（犞２／犞１）
×１００％ …………………………（１３）

　　式中：

犿犻 ———从工作曲线上查出的钙（Ｃａ）、镁（Ｍｇ）、钡（Ｂａ）、铁（Ｆｅ）、锌（Ｚｎ）、锰（Ｍｎ）、铜（Ｃｕ）、

镉（Ｃｄ）、铬（Ｃｒ）、铅（Ｐｂ）的质量的数值，单位为微克（μｇ）；

犿 ———５．１３．４．１中试验溶液Ｂ中所含样品的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犞２ ———５．１３．４．２中所移取试验溶液Ｂ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞１ ———５．１３．４．１中试验溶液Ｂ的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值

的１０％。

５．１４　熔点的测定

５．１４．１　差热分析仪法（仲裁法）

５．１４．１．１　原理

将样品和在所测定温度范围内不发生相变，且没有任何热效应产生的参比物，在相同的条件下进行

等温加热或冷却，当样品发生相变时，在样品和参比物之间就产生一个温度差。放置于它们下面的一组

差示热电偶即产生温差电势犝Δ犜，经差热放大器放大后送入功率补偿放大器，功率补偿放大器自动调节
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补偿加热丝的电流，使样品和参比物之间温差趋于零，两者温度始终维持相同。此补偿热量即为样品的

热效应，以电功率形式显示于记录仪上。利用上述原理可以测定样品熔点和比热容。

５．１４．１．２　仪器

５．１４．１．２．１　差示扫描量热仪（ＤＳＣ）：仪器测量精度±２％。

５．１４．１．２．２　高温炉：温度能控制在３００℃～３１０℃。

５．１４．１．３　试验步骤

５．１４．１．３．１　试验样品犃制备

取适量的样品，置于瓷坩埚中，在３００℃～３１０℃下加热熔融，并保持３０ｍｉｎ。在干燥环境下冷却

后粉碎、研细，保存于干燥器中，此样品为试验样品Ａ，用于熔点、比热容、分解温度、导热系数和密度的

测定。

５．１４．１．３．２　试验

打开仪器，开通冷却水，仪器预热３０ｍｉｎ。取３ｍｇ～５ｍｇ试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１），置于洁净、

干燥的仪器专用坩埚中，将装有样品的坩埚和用于做参比的空坩埚放入仪器的指定位置。通入保护气

体（氮气或氩气），彻底排出炉腔内的空气。设置升温程序，按照１０℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ的升温速率由

２５℃升温至５００℃，仪器自动记录数据并绘制曲线（见示例图２）。测试结束后，根据ＤＳＣ曲线图确定

样品的熔点。

示例：

图２　熔点曲线图

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值的１０％。

５．１４．２　毛细管法

按ＧＢ／Ｔ２１７８１—２００８第５章的规定进行测定。
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５．１５　比热容的测定

５．１５．１　原理

将样品和在所测定温度范围内不发生相变且没有任何热效应产生的参比物，在相同的条件下进行

等温加热或冷却，当样品发生相变时，在样品和参比物之间就产生一个温度差。放置于它们下面的一组

差示热电偶即产生温差电势犝Δ犜，经差热放大器放大后送入功率补偿放大器，功率补偿放大器自动调节

补偿加热丝的电流，使样品和参比物之间温差趋于零，两者温度始终维持相同。此补偿热量即为样品的

热效应，以电功率形式显示于记录仪上。利用上述原理可以测定样品比热容。

５．１５．２　仪器设备

差示扫描量热仪（ＤＳＣ）：仪器测量精度±２％。

５．１５．３　试验步骤

５．１５．３．１　基准曲线的绘制

打开仪器，开通冷却水，仪器预热３０ｍｉｎ。选取２个洁净、干燥的仪器专用坩埚，放入仪器中测试位

置。通入保护气体（氮气或氩气），彻底排出炉腔内的空气。设置升温程序按照１０℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ

的升温速率由２５℃升温至５００℃，仪器自动记录数据并绘制基准曲线Ⅰ。

５．１５．３．２　标样曲线的绘制

仪器冷却后，称取５ｍｇ～１０ｍｇ标准物质（蓝宝石），置于洁净、干燥的仪器专用坩埚中，将装有样

品的坩埚和用于做参比的空坩埚放入仪器的指定位置。通入保护气体，彻底排出炉腔内的空气。设置

升温程序，按照１０℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ的升温速率由２５℃升温至５００℃，仪器自动记录数据并绘制曲

线Ⅱ。

５．１５．３．３　样品曲线的绘制

仪器冷却后，用５ｍｇ～１０ｍｇ试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１）替代标准物质（蓝宝石），按５．１５．３．２进行

测定，仪器自动记录数据并绘制曲线Ⅲ。

测试结束后，根据基准曲线Ⅰ、标准物质（蓝宝石）曲线Ⅱ和样品曲线Ⅲ（见示例图３）计算样品的比

热容。

示例：

图３　基准、标准物质、样品比热曲线图
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５．１５．４　试验数据处理

样品的比热容犮狆，按式（１４）计算：

犮狆＝［（犔１－犔０）犿１／（犔２－犔０）犿２
］×犮狆１ …………………………（１４）

　　式中：

犔１———温度为狋时样品曲线的ＤＳＣ值；

犔０———温度为狋时基准曲线的ＤＳＣ值；

犿１———标准物质（蓝宝石）的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犔２———温度为狋时标准物质（蓝宝石）曲线的ＤＳＣ值；

犿２———５．１５．３．３中所用试验样品Ａ的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犮狆１———标准物质（蓝宝石）的比热容，单位为焦每克开［Ｊ／（ｇ·Ｋ）］。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值

的１０％。

５．１６　分解温度的测定

５．１６．１　原理

利用热重法检测样品温度质量变化关系。在程序控温下，测量样品的质量随温度（或时间）的变化

关系。当被测样品在加热过程中分解时，被测的样品质量就会发生变化。样品质量变化所引起的天平

位移量转化成电磁量，微小的电磁量经过放大器放大后，送入记录仪记录；而电量的大小正比于样品的

重量变化量。当被测物质在加热过程中分解时，被测的物质质量就会发生变化。这时热重曲线就不是

直线而是有所下降。通过分析热重曲线，就可以知道被测样品在多少温度时产生变化。

５．１６．２　仪器设备

热重分析仪（ＴＧＡ）：仪器测量精度±２％。

５．１６．３　试验步骤

打开仪器，开通冷却水，仪器预热３０ｍｉｎ。取５ｍｇ～１０ｍｇ试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１），置于洁净、

干燥的仪器专用坩埚中，将装有样品的坩埚放入仪器的指定位置。通入保护气体（氮气或氩气），彻底排

出炉腔内的空气。设置升温程序，按照１０℃／ｍｉｎ～２０℃／ｍｉｎ的升温速率由２５℃升温至８００℃，仪器

自动记录数据并绘制曲线（见示例图４）。测试结束后，根据曲线图确定样品的分解温度。
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　　示例：

图４　分解温度曲线图

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值

的１０％。

５．１７　黏度的测定

５．１７．１　原理

在规定温度条件下，将测试探头浸入熔融的样品中，通过测试探头的转矩确定样品的黏度。

当测试探头和石墨坩埚的几何条件、吊丝尺寸和转速固定时，黏度只与吊丝扭角或扭矩即脉冲信号

的时间差Δ狋成正比。表达式为：

η＝犓·Δ狋

其中，犓 为仪器常数。

５．１７．２　仪器

旋转黏度计：黏度值１Ｐａ·ｓ～２０Ｐａ·ｓ时，仪器测量精度为±０．０１Ｐａ·ｓ。

５．１７．３　操作步骤

打开仪器，开通冷却水，仪器预热３０ｍｉｎ。取一定量的试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１）（样品量占坩埚容

积２／３左右），置于洁净、干燥的仪器专用坩埚中，将装有样品的坩埚放入仪器的指定位置。通入保护气

体（氮气或氩气），彻底排出炉腔内的空气。开启仪器加热程序，先升温至２８０℃（或１６０℃），待样品完

全熔融后，再将温度提升至３００℃，保温一段时间（约１０ｍｉｎ～２０ｍｉｎ）使样品温度与炉腔温度保持一

致，然后测定该温度点对应的样品黏度。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值

的１０％。
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５．１８　导热系数的测定

５．１８．１　原理

使用激光脉冲均匀照射圆盘状试样的正面，通过记录样品背面的温度响应，可以得到样品的热物

性。其物理模型为，初始条件为在恒定温度下，样品正面收到一个瞬间能量脉冲，根据样品的厚度、热量

从正面传递到背面所需的特征时间函数，可以获得样品的热扩散系数；根据比较法获得被测样品的比

热，然后根据密度值，计算得到样品的导热系数。

５．１８．２　仪器设备

激光热扩散系数仪：仪器测量精度±５％，配有真空加热炉及带盖的石墨坩埚（＝６ｍｍ～２５ｍｍ；

犺＝０．１ｃｍ～０．６ｃｍ）（见图５）。

５．１８．３　试验步骤

５．１８．３．１　测试样品的制备

取适量的试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１）置于已准确测量直径及厚度犺的石墨坩埚中，移至真空加热

炉中，加热熔融后冷却，再补充添加试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１），如此重复３次～５次，直至熔融后冷却

的测试样品充满石墨坩埚。

　　说明：

１———石墨坩埚盖；

２———石墨坩埚。

图５　带盖的石墨坩埚

５．１８．３．２　试验

将充满试验样品的石墨坩埚加盖后装入仪器的样品支架中，调整石墨坩埚与脉冲激光同轴。通入

保护气体（氮气或氩气），彻底排出仪器中的空气。开启仪器加热程序，将温度提升至３００℃，保温一段

时间（约１０ｍｉｎ～２０ｍｉｎ）使样品温度与炉腔温度保持一致，然后开始进行脉冲辐射，仪器自动记录相

应的数据并绘制特征温度曲线图（见示例图６），根据特征温度曲线计算样品的热扩散系数及导热系数。
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　　示例：

图６　特征温度曲线图

５．１８．４　试验数据处理

样品的热扩散系数α，按式（１５）计算：

α＝０．１３８７９犺
２／狋５０ …………………………（１５）

　　式中：

０．１３８７９———换算因子；

犺 ———石墨坩埚的高度，单位为厘米（ｃｍ）；

狋５０ ———从起始脉冲开始到试样背面温度升至最高所需的一半时间，单位为秒（ｓ）。

样品的导热系数λ，按式（１６）计算：

λ＝α犮狆ρ×１０
２ …………………………（１６）

　　式中：

α———样品的热扩散系数，单位为平方厘米每秒（ｃｍ
２／ｓ）；

犮狆———样品的比热容，单位为焦每克开［Ｊ／（ｇ·Ｋ）］；

ρ———样品的密度，单位为克每立方厘米（ｇ／ｃｍ
３）。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值

的１０％。

５．１９　密度的测定

５．１９．１　原理

样品在一定温度下熔化后，根据样品的质量与体积的比值确定其熔融状态下密度。

５．１９．２　仪器

５．１９．２．１　通用卡尺。

５．１９．２．２　熔体物性检测仪：仪器测量精度±１％。

５．１９．３　试验步骤

打开仪器，开通冷却水，仪器预热约３０ｍｉｎ。取一个洁净、干燥的仪器专用坩埚，用通用卡尺准确
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测量坩埚的内径犱，并准确称量坩埚的质量犿１，精确至０．１ｍｇ。取一定量的试验样品Ａ（见５．１４．１．３．１）

（样品量占坩埚容积２／３左右），置于仪器专用坩埚中，将装有样品的坩埚放入仪器中的指定位置。通入

保护气体（氮气或氩气），彻底排出炉腔内的空气。开启仪器加热程序，升温至２８０℃，待样品完全熔化

后，将温度提升至３００℃，保温一段时间（约１０ｍｉｎ～２０ｍｉｎ）使样品温度与炉腔温度保持一致，使用仪

器测试探头探测样品液面高度（犺），读取仪器所显示的试验样品Ａ和坩埚质量犿２。

５．１９．４　试验数据处理

３００℃时的密度ρ，按式（１７）计算：

ρ＝（犿２－犿１）／［π（犱／２）
２犺］ …………………………（１７）

　　式中：

犿２———５．１９．３中所取试验样品Ａ和坩埚的质量数值，单位为克（ｇ）；

犿１———坩埚的质量数值，单位为克（ｇ）；

犱 ———坩埚的内经，单位为厘米（ｃｍ）；

犺 ———样品熔融后的液面高度，单位为厘米（ｃｍ）。

取两次平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的相对偏差应不大于平均值

的１０％。

６　检验规则

６．１　本标准采用型式检验和出厂检验，型式检验和出厂检验项目如下：

ａ）　要求中规定的所有指标项目为型式检验项目。在正常生产情况下，每３０天至少进行一次型式

检验。有下列情况之一时，应进行型式检验：

●　更新关键生产工艺；

●　主要原料有变化；

●　停产又恢复生产；

●　与上次型式检验有较大差异；

●　合同规定。

ｂ）　下列为各类型产品的出厂检验项目，应逐批检验：

●　Ⅰ类产品中硝酸钾、硝酸钠、水分、水不溶物、氯化物、钡离子沉淀物、亚硝酸盐、铵盐、钙、

镁、钡、铁含量；

●　Ⅱ类Ⅰ型产品中硝酸钾、硝酸钠、亚硝酸钠、水分、水不溶物、氯化物、钡离子沉淀物、铵盐、

钙、镁、钡、铁含量；

●　Ⅱ类Ⅱ型产品中硝酸钾、亚硝酸钠、水分、水不溶物、氯化物、钡离子沉淀物、铵盐、钙、镁、

钡、铁含量。

６．２　用相同材料，基本相同的生产条件，连续生产或同一班组生产的同一规格的太阳能熔盐（硝基型）

为一批。每批产品不超过１００ｔ。

６．３　按ＧＢ／Ｔ６６７８的规定确定采样单元数。采样时，将采样器自包装袋的上方插入至料层深度的３／４

处采样。将所采的样品混匀，用四分法缩分至约８００ｇ，分装入两个干燥、清洁的广口瓶或塑料袋中，密

封。瓶或袋上粘贴标签，注明：生产厂名称、产品名称、类型、等级、批号、采样日期和采样者姓名。一份

作为实验室样品，另一份保存备查，保留时间由生产厂根据实际需要确定。

６．４　检验结果如有指标不符合本标准要求时，应重新自两倍量的包装中采样进行复验，复验结果即使

有一项指标不符合本标准的要求时，则整批产品为不合格。

６．５　采用ＧＢ／Ｔ８１７０规定的修约值比较法判定检验结果是否符合标准。
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７　标志、标签

７．１　太阳能熔盐（硝基型）包装袋上要有牢固清晰的标志，内容包括：生产厂名、厂址、产品名称、类型、等

级、净含量、批号或生产日期、本标准编号以及ＧＢ１９０—２００９中规定的“氧化性物质”标志及ＧＢ／Ｔ１９１—

２００８中规定的“怕晒”“怕雨”标志。

７．２　每批出厂的太阳能熔盐（硝基型）都应附有质量证明书，内容包括：生产厂名、厂址、产品名称、类

型、等级、净含量、批号或生产日期、本标准编号。

８　包装、运输、贮存

８．１　太阳能熔盐（硝基型）包装的包装类别应符合ＧＢ１２２６８—２０１２中表１的规定，包装件限制质量应

符合ＧＢ１２４６３—２００９中附录Ａ的规定。当采用铁路运输时，其包装还应符合《铁路危险货物运输管理

暂行规定》的规定。内包装采用聚乙烯塑料袋，包装时将袋内空气排净后，扎紧袋口或热合封口。太阳

能熔盐（硝基型）产品的包装质量应符合 ＧＢ１２４６３—２００９规定的Ⅱ类包装性能试验，每件净含量为

２５ｋｇ、５０ｋｇ。用户对包装件规格有特殊要求时，可供需协商，其包装类别应符合ＧＢ１２２６８—２０１２中表

１的规定，包装件限制质量应符合ＧＢ１２４６３—２００９中附录Ａ的规定，包装规格超过４００ｋｇ的包装件，

其包装类别应符合ＧＢ１２２６８—２０１２中表１的规定，包装容器类别、质量及容量应符合ＧＢ１９４３４规定。

８．２　太阳能熔盐（硝基型）运输应符合《铁路危险货物运输安全监督管理规定》《道路危险货物运输管理

规定》及《水路危险货物运输规则》的有关规定。运输过程中应有遮盖物，防止包装损坏，防止雨淋、

受潮。

８．３　太阳能熔盐（硝基型）应贮存于通风、干燥的库房内，应防止雨淋、受潮，同时还应符合ＧＢ１５６０３的

规定。

８．４　太阳能熔盐（硝基型）在搬运和码垛时，应轻拿轻放，防止摩擦、撞击，垛与垛、垛与墙之间应保持

０．７ｍ～０．８ｍ的间距。
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附　录　犃

（资料性附录）

犐犆犘犗犈犛常用谱线及检出限

表Ａ．１给出了各被测定离子ＩＣＰＯＥＳ常用谱线及检出限。

表犃．１　各被测定离子犐犆犘犗犈犛常用谱线及检出限

序号 名称 元素
波长

λ／ｎｍ

检出限

犇犔／（μｇ／ｍＬ）
主要光谱干扰

备注

［制剂限度／（μｇ／ｍＬ）］

１ 钙 Ｃａ
３９３．３７

３１７．９３

０．００００２

０．００３

２ 镁 Ｍｇ
２７９．５５

２７９．０８

０．００００５

０．０２ Ｔｉ

３ 钡 Ｂａ ４５５．４０ ０．０００２

４ 铁 Ｆｅ

２３８．２０

２３９．５６

２５９．９４

０．００２

０．００２

０．００２

１３０

５ 锌 Ｚｎ

２０２．５５

２０６．１９

２１３．８６

０．００２

０．００３

０．００５

Ｍｇ，Ｃｕ

Ｃｒ，Ｂｉ

Ｎｉ，Ｖ

１３０

６ 锰 Ｍｎ
２５７．６１

２５９．３７

０．０００５

０．０００８ Ｆｅ，Ｍｏ，Ｎｂ，Ｔａ
２５

７ 铜 Ｃｕ

３２４．７５

２２４．７０

３２７．４０

０．００２

０．００４

０．００５

２５

８ 镉 Ｃｄ

２１４．４４

２２８．８０

２２６．５０

０．００２

０．００２

０．００３

Ｐｔ

Ａｓ

Ｎｉ

０．５ｂ

９ 铬 Ｃｒ

２０５．５５

２０６．１５

２６７．７２

２８３．５６

０．００３
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　　注：波长下划横线者为最佳波长。

　　
ａ 该元素可用氢化法测定，其检出限比表中列出的检出限低１００倍～２００倍。

ｂ ＵＳＰ评判标准。
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