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10 mLEEALANTE W (300 g/L), ZBLE& W10 min, A1, FhN2 gfAbsr. 60 mLIGARERIAW, SLEIZE LR
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A 6.3 RFIFIR L
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A 6.4 SIHDR
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A8 St
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A 11 45
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	分析步骤

	L(+)-酒石酸的测定
	鉴别试验
	方法提要
	试剂和材料
	氢氧化钠标准滴定溶液：c(NaOH)=1 mol/L。
	酚酞指示液：10 g/L。

	分析步骤
	称取2.0 g干燥后的试样，精确至0.0002 g，加40 mL无二氧化碳的水溶解，加2 滴酚酞指示液，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至微红色，保持30 s不褪色为终点。
	在测定的同时，按与测定相同的步骤，对不加试料而使用相同数量的试剂溶液做空白试验。

	结果计算
	L(+)-酒石酸(以C4H6O6计，以干基计)的质量分数ω1，数值以%表示，按式(A.1)计算：
	取两次平行测定结果的算术平均值为报告结果。两次平行测定结果的绝对差值不大于0.2%。


	比旋光度的测定
	称取10 g实验室样品，精确至0.001 g，加水溶解并转移至50 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，用最小刻度为0.01 的自动旋光仪测定。
	测定温度为25 ℃±0.5 ℃，其他按GB/T 613的规定进行。

	氯化物
	试剂和材料
	硝酸溶液(2 mol/L)：取20 g硝酸用水稀释至100 mL定容。
	硝酸银溶液(0.1 mol/L)：取1.7g硝酸银溶解于水，并稀释至100 mL定容。
	氯化物标准溶液(5 mg/L)：称取0.824 g(准确至0.0002 g)于500 ℃～600 ℃烘至恒重的氯化钠，溶于水后移入1000 mL容量瓶中，稀释至刻度，制得溶液。然后吸取1 mL上述溶液移入100 mL容量瓶中，稀释至刻度，现配现用。

	分析步骤
	标准管的制备：吸取5.0 mL氯化物标准溶液加水稀释至15 mL，加入1 mL硝酸溶液后，将溶液倒入盛有加入1 mL硝酸银溶液的纳氏比色管中，避光静置5 min。
	吸取5.0 mL的A.4.2待测样液，加水稀释至15 mL，与标准管作同样处理，在黑色背景下与标准管同时进行横向目视比浊，其浑浊度不得超过A.8.2.1制备的标准管。


	草酸盐
	试剂和材料
	盐酸
	盐酸苯肼溶液(10 g/L)：称取 1 g盐酸苯肼溶解于水并定容至100 mL。
	铁氰化钾溶液(50 g/L)：称取 5 g铁氰化钾溶解于水并定容至100 mL。
	草酸溶液(以H2C2O4 2H2O计，0.1 g/L)：称取 0.1 g草酸溶解于水并定容至1000 mL。


	分析步骤
	称取试样0.8 g，准确至0.01 g，溶于4 mL水中，加入3 mL盐酸和1 g锌粒，煮沸1 min，放置2 min，移入盛有0.25 mL盐酸苯肼溶液的试管中，加热至沸，迅速冷却，倒入具塞比色管内，加入等体积的盐酸和0.25 mL铁氰化钾溶液，摇匀，放置30 min，与按下述方法制备的标准管进行目视比色样品管产生的粉红色不得深于标准管。
	标准管的制备：吸取0.57 mL草酸溶液与上述试样管同时作同样处理。


	硫酸盐
	试剂和材料
	氯化钡溶液(250 g/L)：称取250 g氯化钡用水溶解并定容至1000 mL。
	醋酸溶液(30%)：称取30 g醋酸用水稀释并定容至100 mL。

	硫酸盐标准溶液配制
	硫酸盐标准溶液(0.001% SO4)：称取硫酸钾0.181 g，置1000 mL容量瓶中，加水适量使溶解并稀释至刻度，摇匀。

	分析步骤
	将3 mL氯化钡溶液加入4.5 mL硫酸盐标准溶液中，摇匀并静置1 min，得溶液A。
	标准管则取硫酸标准溶液3 mL用水稀释至15 mL后加0.5 mL醋酸溶液，加入盛有2.5 mL溶液A的比色管中，静置5 min，制标准管的同时，取A.4.2待测样液10 mL，用水稀释至15 mL后与标准管作同样处理，待测样液管所产生的乳白色不得深于标准管。


	钙
	试剂和材料
	醋酸钠溶液(50 g/L)：称取5 g醋酸钠溶解于水并定容至100 mL。
	草酸铵溶液(40 g/L)：称取4 g草酸铵溶解于水并定容至100 mL。
	醋酸溶液(5 mol/L)：称取30 g醋酸用水稀释并定容至100 mL。
	醋酸溶液(2 mol/L)：称取12 g醋酸用水稀释并定容至100 mL。
	碳酸钙。
	钙贮备溶液：称取2.50 g干燥的碳酸钙，置于1000 mL容量瓶中，加5 mol/L醋酸溶液12 mL，加水适量使溶解并稀释至刻度，摇匀。
	钙标准溶液(10 mg/L)：临用前，量取钙贮备溶液1.0 mL，置于100 mL容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。
	乙醇制钙标准溶液(100 mg/L)：临用前，量取钙贮备溶液10.0 mL，置于100 mL容量瓶中，加乙醇稀释至刻度，摇匀。
	供试液：取5 mL的A.4.2待测样液加入10 mL醋酸钠溶液。

	分析步骤
	吸取0.2 mL乙醇制钙标准溶液(100 mg/L)和1 mL草酸铵溶液于具塞比色管中，1 min 后加入1 mL醋酸溶液(2 mol/L)和15 mL供试液，摇匀，放置15 min后与按下述方法制备的标准管目视比浊，其乳白色不得深于标准管。
	标准管制备：吸取1 mL草酸铵溶液和2.5 mL钙标准溶液(10 mg/L)，加入1 mL醋酸溶液(2 mol/L)和12.5 mL水摇匀，15 min后进行比浊。


	砷的测定
	铅的测定
	干燥减量
	称取约2 g实验室样品，精确至0.0002 g，其他按GB/T 6284进行。
	取两次平行测定结果的算术平均值为报告结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0.05%。

	灼烧残渣
	称取约4 g实验室样品，精确至0.0002 g，灼烧温度为(800±25) ℃，其他按GB/T 9741进行。
	取两次平行测定结果的算术平均值为报告结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于0.01%。

	钾、钠的测定
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