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前  言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由海西中科生态环境监测有限公司提出。

本文件由青海省标准化协会归口。

本文件主要起草单位：海西中科生态环境监测有限公司、青海博创环保科技有限公司、大柴旦吉利

化工有限公司、青海省专利服务中心有限公司、青海柴达木职业技术学院、青海民族大学、海西州盐化

工产品质量检验检测中心、青海盐湖股份有限公司。

本文件主要起草人：李 洋、马文轩、董利刚、马军福、陈文君、白 煜、许显宁、马占梅、孙秀华、

俞青芬、韩金花、马玉婷。
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工业废水 氯离子的测定 电位滴定法

1 范围

本文件规定了工业废水中氯离子的测定原理、试剂和材料、仪器及条件、试样方法和允许差。

本文件适用于环境检测中氯离子的测定，氯离子的最小检出度 10mg/l,检测范围为 10mg/l-100%。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 31190 实验室废弃化学品收集技术规范

HG/T 2843 化肥产品化学分析常用标准滴定溶液、标准溶液、试剂溶液和指示剂溶液

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 工作原理

以银电极为检测电极，用硝酸银标准溶液滴定，用毫伏计测定两电极之间的电位变化。在加入硝酸

银的过程中，指示电极的电位也发生相应变化，电位变化最大时仪器的读数即为滴定终点。

5 试剂和材料

5.1 本文件中所用试剂均为分析纯，所用水为 GB/T 6682 中一级水规格。所用溶液在没有标明配制方

法时，均按 HG/T 2843 规定配制。

5.2 氢氧化钠溶液，C(NaOH)=0.05 mol/L。

5.3 过氧化氢（H2O2）=30%。

5.4 氯化钠标准溶液，C（NaCl）=0.050 mol/L，称基准氯化钠 （经 500℃～600℃灼烧 40 min～50 min）

2.9221g 于烧杯中，加纯水溶解，转入 1000 mL 容量瓶中定容,贮于棕色磨口瓶中。用吸管吸取 10.0 mL,

在容量瓶中准确稀释至 100 mL。

5.5 硝酸银标准溶液，C（AgNO3）=0.050 mol/L：硝酸银标准溶液（0.050 mol/L）：称硝酸银 （经

105℃干燥半小时）8.4935 g 于烧杯中，加纯水溶解，转入 1000 mL 容量瓶定容，贮于棕色磨口瓶中。

如呈现浑浊待静置过夜后，虹吸上层，并过滤后备用。

https://www.so.com/link?m=bVIUrnzBueOJc70L34qw5HunqVBCgKANuXH1zJLB4caxAa34oj7WSlmgU1rJU4JOVxan4i7iQdPP%2BAJ6Qf84h1SFkMp%2B6AjLIAXQzDEW6gesB6TtVs3Y7sClVBzEXtDnOMf0U%2FDiSXpDK30e9L8f9wEfX0uKyO378VmUPPZ44OFGC81mF%2BpBXiw%3D%3D
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6 仪器设备

6.1 电位滴定仪。

6.2 磁力搅拌器或全自动电位滴定仪。

6.3 电子天平：感量±0.0001g。

7 样品制备

7.1 采集代表性水样，置于干净且化学性质稳定的玻璃瓶或聚氯乙烯瓶内，保存时不必加入特别的防

腐剂。

7.2 如水样中含有硫化物、亚硫酸盐或硫代硫酸盐，则加氢氧化钠溶液（5.1）将水样调至中性或调至

碱性，加入 30%过氧化氢（5.2）1 mL，摇匀，1 min 后加热至 70 ℃～80 ℃，以除去过量的过氧化氢。

8 分析步骤

8.1 硝酸银溶液的标定

8.1.1 用氯化钠标准溶液（5.3）标定其浓度：

用吸管准确吸取25.00 mL氯化钠标准溶液（5.3）于100 mL烧杯中，加蒸馏水25 mL。另取一烧杯，

量取蒸馏水50 mL作空白。调出电位滴定仪标定方法，点击开始进行标定。

8.1.2 硝酸银标准滴定溶液的浓度[C(AgNO3)]，数值以摩尔每升（mol/L）表示，按下式计算：

  )1........(..........250141.0C
01

AgNO3 VV 




式中：

C ——硝酸银标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol /L)；

V0 ————蒸馏水消耗硝酸银标准溶液量，mL；

V1 ————试样消耗的硝酸银溶液体积的数值，单位为毫升（mL)。

9 样品测定

用移液管准确移取50 mL水样或经过预处理的水样(若氯化物含量高,可取适量水样用蒸馏水稀释至

50 mL),置于100 mL的烧杯中，加水至80 mL，用硝酸银标准滴定溶液滴定，按标定硝酸银标准溶液的方

法进行电位滴定，同时做空白实验。

10 结果计算

10.1 氯离子的计算

试样中氯离子的含量(mg/L)按公式（2）计算，数值以%表示。
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式中：

C(CL) ——样品中氯离子的含量，（mg/L）；

C ——硝酸银标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol /L)；

V2 ——滴定样品消耗的硝酸银标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

V0 ——滴定空白消耗的硝酸银标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

V ——试样的体积，单位为毫升（mL）；

35.453——氯的摩尔质量，g/mol；氯的摩尔质量，单位为克每摩尔(g/mol)。

10.2 数值修约

结果数值修约按照GB/T 8170进行。

11 质量控制

11.1 准确度控制

同类型试样，每一批次试样数在10个以下时，取至少一个加标回收试样，10个以上试样时，加标回

收试样数比例10%。试样中待测组分的加标回收率控制在90%～110%，超出此范围判定为不合格。加标回

收率按公式（3）计算：

)3.........(%.........100
X
XXp 01 




式中：

P ——回收率，%；

X1 ——加标试样测定值，mg/L；

X0 ——试样测定值，mg/L；

X ——加标量，mg/L。

12 允许差

12.1 取两次重复测定结果的算术平均值作为分析结果测定，平行测定结果的绝对差值不大于0.5mg/L。

12.2 重复性：实验室内相对标准偏差 0.27％。

12.3 再现性：实验室间相对标准偏差 1.2％。

13 废物处理

实验过程中产生的废物和废液按照GB/T 31190执行。
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