
☉本站(http://www.csy17.com/）提供 GBT606-2003 化学试剂  水分测定通用方法  卡尔 .费休法标准资料阅读，如果您想下载        

请点击 GBT606-2003 化学试剂 水分测定通用方法 卡尔.费休法，此标准仅供学习研究之用，如用 GBT606-2003 化学试剂 水分测

定通用方法 卡尔.费休法于商业用途，请购买正版。 

深圳市芬析仪器制造有限公司(http://www.csy17.com/）专业生产水分仪、肉类水分测定仪、红外线水分检测仪、卤素快速水分测定

仪、固含量检测仪、农药残留检测仪、食品安全检测仪、凯氏定氮仪、氮吹仪等分析仪器的高新技术企业，

公司立志于为用户提供快速、准确而高效的分析检测仪器。 
ＧＢ Ｔ  ６ ２ ０／ ６ － ０３

０ 

ｏｉｌ 言 

 本标准与 Ｓ ６ ３１１８《     ＩＯ  ５－；９２化学分

析试剂３ 
法》的一致性程度 为非等效，主要差异如下 ： 

第１部分 ： 般试验方法 》 Ｇ １《一中 Ｍ  水２ 卡尔 ・费休 

— 按照汉语习惯对一些编排格式进行 了修 改；     
— 将一些适用于国际标准的表述改 为适用 于我 国标 准的表述 ；     

— 增加了“    配制 卡尔 ・费休 试剂所用 的甲醇 、乙二醇 甲醚 、毗吮用分子筛脱水 ，将碘在硫酸 干燥 器 
   中放置 ４ ｈ进行脱水”        ８ 的规定 ； 

— 增 加了由硫酸分解亚硫酸钠制备二氧化硫 的装置示意 图；     
— 本标     准未采用“可用二水合酒 石酸钠对 卡尔 ・费休试剂进 行标定 ”的规定 ，只规定 了用水或 甲 
   醇一        水标准溶液进行标定 ； 

— 本标     准未采用反滴定测定水分的方法 ，只规定了直接滴定法 

本标准代替     ＧＢＴ  ６ ９８化学试剂／ ６ －１８

《０ 
１８ 相 比主要变化如下 ：９８ 

水分测定 通用方法 （卡尔 ・费休 法）》与 Ｇ ／ ６６， Ｂ Ｔ  －０ 

— 增加     了“可依据样品性质选用 市场上其 它配方的卡尔 ・费休试剂” 内容 （的本版的第 ４章）； 
— 增加     了用水标定 卡尔 ・费休试剂滴定度的方法（ 版的 ６２１ ；本．．） 
— 修改     了原标准 中用 水标准溶液标定卡尔 ・费休试剂滴定度的计算公式 （９８年版 的 ６２本版１８． ； 

的 ６ ２ ２ 

２           ． ．  ）． ； 
— 取消     了原标准 中的附录 Ａ、附录 Ｂ 附录 Ｃ 将相关内容编人正文（、，本版的第 ４章、 ５ ）第 章。 
本标准 由中国石油和化学工 业协会 提出。     

本标准 由全     国化学标 准化技术委员会化学试剂分会归 口。 

本标准起草单位 ：    北京化学试剂研究所 、湖南化学试剂总厂。 
本标准主要起草人 ：    刘冬霓 、关瑞宝 、强京林 、 玉林 、郝王素芳 、尹兆武 。 
本标准于 ９５年首次发布 ，９７     １６１７ 年第一次修订 ，９ ８１８ 年第二次

修订 。 
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化学试剂           

水 分测定 通 用方 法 卡尔 ・ 休 法费 

范围 

本标准规定     了化学试剂 中用 卡尔 ・费休试剂测定微量水分 的通用方法 。 
本标准适用     于化学试剂产 品中微量水分 的测定． 
本标准不适用能 与卡尔 ・    费休试剂 的主要成分反应并生成水 的样 品以及 能还原碘 或氧化碘化物 的 

样 品 中水 分 的测 定 。 

２ 规范性引用文件 

下列文件     中的条款通过本标准 的引用而成为本标准 的条款。凡是 注 日期的引用 文件 ，其随后所有 
的修改单 （不包含勘误的内容）或修订版均不适用于本标准 ，然而 ，鼓励根据本标准达成协议 的各方研究 

是否可使用这些文件 的最新版本 凡是不注 日期 的引用文件 ，其最新版本适用于本标准。 
Ｇ ／ ６ ２ ９２    ８－ １９ 分析 实验室用水规格 和试 验方法 （ｅ ＩＯ  ９ ：９７Ｂ Ｔ ６

ｎｑ  ３ ６１８ ）Ｓ６ 

原理 

卡尔 ・    费休试剂 （ 二氧化硫 、 ｑ和甲醇或乙二醇甲醚组成 的溶液）碘、毗ｓ能与样 品中的水定量 反应， 

反应式如下 ： 

Ｈ，                       ＋ Ｃ Ｈ５  Ｏ，Ｏ＋Ｉ＋Ｓ ＋

３ ， Ｎ  ２ Ｈ５ ・ＨＩ ， Ｎ ・Ｓ，  ０，  Ｃ Ｈ， －Ｃ５ Ｎ 
Ｃ５－Ｎ ・Ｓ ，                       １５１
Ｏ ＋ＲＯＨ  ＞ Ｈ，  ・ＯＳ－ Ｃ， ＮＨＯ，・ＯＲ 

以合适的溶剂溶解样品（    或萃取 出样 品中的水 ）用 已知滴定度 的卡尔 ・，费休试剂滴定 ，用永停法或 

目测 法 确 定 滴 定 终 点 ， 可 测 出样 品 中水 的 质量 分 数即 

试剂 

４１ 水． 

实验用水应符合 ＧＢ Ｔ ８－１９ 中三级水规格 。    ／ ６ ２ ９

２６ 
４２  Ａ分子筛．  ４ 

在 ５０     ００℃士５℃的高温炉 中灼烧 ２ｈ于干燥器 （ 得放干燥 剂），不中冷却至 室

温。 ４ ３ 甲醇．  

分析纯。如水的质量分数大于 ００ ％， ４    ． ５ 用 Ａ分子筛 脱水 ，按每 毫升溶 剂 。１Ｋ分 子筛 的比

例加． 
入 ， 置 ２ ｈ以 上 。放４  

４４ 乙二醇 甲醚． 

分析纯。如水的质量分数大于 。０ ， ４    ．  用 Ａ分子筛 脱水 ，５按每 毫升溶 剂 。１９分 子 筛 的 比 例 

加 人 ， 置 ２ ｈ以 上 。放４  

４５ 碘． 

分析纯。于硫 酸干燥器中干燥 ４ ｈ以上 。    ８  

４６ 毗吮． 

. 

分 析纯。如水的质量分数大于 ０ ０ ％， ４ 分子筛 脱水 ，    ．５ 用 Ａ按每 毫升溶 剂 ０１９分 子筛 的

比例加．  
人 ， 置 ２ ｈ以 上放４  

. 
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４７ 二妞化硫． 

用硫 酸分解     亚硫酸钠制得或 由二氧化硫钢瓶直接取得 。 
二氧化硫    制备及吸收装置见图 ｔｏ 

１－ 浓硫酸 ； 
２— 亚硫酸钠饱 和溶 液； 

３－ 浓硫酸洗瓶 ； 
４一分离器 ； 

５一 盛有碘 、－毗吮 、甲醇或 乙二醉甲醚溶液的吸收瓶 ； 
６— 冰水浴 ； 

７— 干燥管 。 

图 １ 二氧化硫 制备及吸收装置示意图                               

４８ 卡尔 ・． 费休试 剂 
量取 ６０      ｍ７ １甲醇（ 乙二醇 甲醚 ）于 １ ０ 或， ０ ｍＬ干燥的磨 口棕色瓶 中，０加人 ８ ｇ ，

５  盖紧瓶 塞，碘振 
摇至碘全部溶 解 ，加人 ２０ Ｌ毗 咙 ， 匀 ， 冰水浴 中冷却 ，７ｍ摇于缓慢 通人二 氧化硫 ， 增加 的质量 约为

使 ６ ｇ盖紧５  瓶塞，，摇匀，于暗处放置２ ｈ 上 使用前标４ 以定卡尔 ・ 试剂的滴定

度。费休 含有活泼碳基的样品水分测定应使用 乙二 醇甲醚 配制 的卡尔 ・    费休试 剂。 

目前市场上有其他配方 的卡 尔 ・    费休试剂 出售， 中也包括不含毗咙的卡尔 ・其费休试剂 ，使用者可 
依据样品性质选用 但应注意 ，选用后的测定结果应与按本标 准规定配制 的卡尔 ・费休 试剂测定 结果 

一致 ，如不一致 ， 以按本标准配制 的卡尔 ・应费休 试剂测 定结果为准。 

５ 滴定装置 

滴 定装置见图 

. 

. 
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１— 

２— 
３— 

４— 
５－ 

６— 

７－ 
８— 
９— 

１—０ 

１－１ 
１—２ 

１—３ 
１－４ 

反应瓶 ； 

自动滴定管 ，分度值为 。０ －Ｌ．５  ； 
铂电极 ； 

电磁搅拌器 ； 
搅拌子 ； 

进样 口； 

废液排放口； 
试剂贮瓶； 
干燥塔； 

压力球 ； 

终 点电测装置 ； 
磨 口接头； 

硅胶 干燥 管； 
螺旋夹 。 

图 ２ 滴定装置示意图                                

安装前 ，玻璃器皿均应于约 １０３ ℃的 电烘箱 中干燥 。 
滴定装置应注意密封 ，凡与空气相通处均应与硅胶干燥管相连 。 

. 

目前市场上 已有“卡尔 ・费休法水分测定仪器”出售，使用者也可按仪器性能进行选 用。 
终点 电测装置线路方框 图，见图 ３： 

. 
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３ 

Ｒ，  ０ ）（０１ 

，Ｉ 

１ 

电池 ； 

开关 ； 

１ 一 铂 电极 ；： 

１ 和 Ｒ －一 电 阻 ；、 

１， 微 安表 

图 ３ 终 点 电测 装 置 线路 方 框 图 

６ 测定 

６１ 终点的确 定．  
６１， 永停 法． ． 

永停法确定终点 ，    其原理为 ： 浸人溶液 中的两 铂电极 间加一 电压 ， 溶液 中有 水存 在， 阴极极在若则 
化， 电极之 间无电流通过。滴定至终点时 ， 液中同时有碘及碘 化物存在 ，两溶阴极 去极化 ，溶液导 电，电 

流突然增加至一最大值 ，并稳定 １ ｎ以上 ， 即为终点 。ｍｉ此时 

６ １２． ． 目测 法 

 目测法确定终点 ， 理为 ： 至终点 时，    其原滴定因有过量碘存在 ，溶液由浅黄色变为棕黄色 。 
６２ 卡尔 ・．费休试 剂滴定度的标定 

６２ １ 用水标定卡 尔 ・．． 费休试 荆滴定度 

 于反应瓶中加一定体积的 甲醇（    浸没铂电极）在搅拌下用卡尔 ・，费休试剂滴定至终点 加人 。０ ｇ．１  
水，精确至 ０００  ，．  １ 用卡尔 ・０ｇ费休试剂滴定 至终 点，并记录 卡 ・费休试剂 的用量 （ ）尔Ｖ． 
卡尔 ・    费休试剂的滴定度 Ｔ ， 以“，数值对ｍｌ 表示，，”按式 （）１计算 ： 

Ｔ一，等 
（１ ） 

. 

式 中： 

加人水的质量的数值 ， 位为克（）单ｇ； 
  

. 
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０ 

Ｖ    定 。０ ｇ—滴．１ 水所用卡尔 ・费休试剂体积 的数值 ，单位为毫升（ ）－Ｌ ， 
６２２ 用水标准溶液标定卡尔 ・．．费休试剂滴定度 

６２２ １ 水标 准溶液（．０．．． （ ０２留ｍ ）０Ｌ 

的制备 称取 。２  精确至。００ ， １０      水，． ｇ．  １ ０ ｇ置于 ０ ｍｌ容量瓶中， 醇

稀释至刻度，用甲摇匀。临用前制备。 ６２２２ 标定 方法． ．． 

于反应瓶     中加人一定体积的 甲醇（浸没铂 电极 ）在搅拌下用卡 尔 ・，费休试 剂滴定 至终 点。再加人 

５０ ．ｍＬ甲醇（应与制备水标准溶液所用 的甲醇是 同一瓶 的）用卡尔 ・费休 试剂滴定至终 点 ，，并记录 卜 
尔・费休试剂的用量（ ，，Ｖ ）此为水标准溶液的溶剂空 白。加人 ５０ ． ｍｌ水标 准溶液，用卡尔 ・费休试剂 

滴定至终点 ， 录卡 尔 ・并记费休 试剂的用量 （ ｚｏＶ） 

卡尔 ・    费休试剂的滴定度 几 ，数值 以“／ Ｌ， ， （）ｇｍ ＇表示 按

式（ 计算 ：２ ５ ０只 ｃ． 
ＶＺ Ｖ］一 

（２） 

式 中：     

５０    ．  加人水标准溶液体积 的数值 ，—单位为毫升（ ） ｍＬ ； 

ｃ 水标准溶液浓度的准确数值 ，      —单位为克每毫升（／ ）ｇｍｌ ： 
Ｖ    ， 滴定溶剂空 白时卡尔 ・费休试剂体积的数值 ， 为毫升（ ） 单位ＭＬ ； 

 Ｖ — 滴定水标准溶液时卡尔 ・    ，费休试剂体积的数值 ， 为毫升（ ） 单位ＭＬ ｏ 
６３ 样品中水分的测定． 

于反应瓶     中加一定体积 的甲醇或产 品标 准中规定 的溶剂（浸没铂 电极 ）在搅拌下 用卡尔 ・，费休试 
剂滴定至终点 。迅速加入产 品标准 中规定量 的样 品，用卡尔 ・费休试剂滴定至终点 。 
样品 中水     的质量分数 二，数值以“ 表示 ， （）％”按式 ３或式（ ） 算 ：４计 

＿ ， Ｘ Ｖ工 １０

０ 或 
ＶＴ   

＝ 二－ 只二－ 

（３ ） 

ｖＺ  Ｐ 
ｔｕｖ （４ ） 

式中 ： 

Ｖ一一 滴定样品时卡尔 ・，费休 试剂体积的数值 ，单位为毫升 （ ）ＭＬ ； 

Ｔ 一卡尔 ・一费休 试剂的滴定度的准确数值，单位为克每毫升 （／ ） ｇｍ ；ｌ， 
ｍ— 样 品质量 的数值 ，单位为克（）９； 

Ｖ— 液体样品体 积的数值，单位为毫升（ ） ｍＬ ； 
Ｐ一  一 一液体样品的密度，单位为克每毫升（／ Ｌｇｍ ） 

. 

. 


