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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。
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[bookmark: BookMark4]

回收碘产品质量分级、检测方法及安全应用规范
[bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc148612845][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc150158740][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc150158767][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc95723355][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc95920575][bookmark: _Toc95920558][bookmark: _Toc22435]范围
[bookmark: _Toc95920559][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc150158768][bookmark: _Toc95920576][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc148612846][bookmark: _Toc95723356][bookmark: _Toc150158741][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc24884212]本文件规定了回收碘产品的质量分级、试验方法、检验规则、安全应用规范以及包装、标志、运输和贮存要求。
本文件适用于回收碘。
[bookmark: _Toc26724]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。
[bookmark: _Toc95723357]GB/T 191  包装储运图形符号标志
GB/T 602  化学试剂  杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 6678  化工产品采样总则
GB/T 6679  固体化工产品采样通则
GB/T 6682—2008  分析实验室用水规格和试验方法
GB 15258  化学品安全标签编写规定
HG/T 3696.2  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
[bookmark: _Toc12997]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

回收碘 recovery of iodine
指从含碘废液、废料中通过物理、化学或物理化学方法提取获得的碘产品。这些含碘废料包括但不限于磷矿石加工过程中的含碘溶液、化学反应实验废液、油田水、医药化工生产中的含碘废弃物等。
[bookmark: _Toc7335][bookmark: _Toc11279]产品质量分级
[bookmark: _Toc1820]外观要求
回收碘产品应为具有金属光泽的紫黑色至灰黑色的片状、颗粒状、结晶状或块状固体。
[bookmark: _Toc1502]质量分级
回收碘产品按纯度分为三个等级：一级品、二级品和三级品。各等级产品的化学指标应符合表1的要求。（无机碘）
回收碘产品质量分级指标
	项目
	指标等级

	
	一级
	二级
	三级

	碘（I2）/% ≥
	99.0
	98.5
	80.0

	氯及溴（以CI-计）/% ≤
	0.03
	0.05
	0.07

	硫酸盐（以SO42-计）/% ≤
	0.02
	0.04
	0.06

	不挥发物/% ≤
	0.10
	0.20
	0.30


[bookmark: _Toc27624]等级适用性
一级品：宜适用于医药原料、食品添加剂等对纯度要求高的领域。
二级品：宜适用于有机合成催化剂、精细化工原料等工业用途。
三级品：宜适用于一般工业用途，如染料中间体、消毒剂原料等。
[bookmark: _Toc31941]检测方法
[bookmark: _Toc879]采样
应按照GB/T 6678的规定进行采样。采样时应使用清洁干燥的采样器，迅速取样，避免碘挥发和污染。样品贮存于清洁、干燥的带磨口的棕色广口瓶中。
[bookmark: _Toc32035]外观检验
在自然光下，于白色衬底的表面皿或白瓷板上用目视法判定外观。
[bookmark: _Toc31394]碘含量测定
试剂和溶液：
1. 20%碘化钾溶液；
1. （硫酸溶液（1+4）；
1. 硫代硫酸钠标准滴定液：0.1 mol/L；
1. 淀粉指示液：10 g/L。
方法步骤：于具塞锥形瓶中注入5 mL水及2 g碘化钾,用称量瓶称量0.4 g～0.5 g样品,盖紧瓶塞再称量,精确至0.0002 g。摇动至样品溶解后,稀释至200 mL,加5 mL硫酸溶液（1+4）,用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c（Na2S2O3）=0.1 mol/L]滴定至溶液呈淡黄色时,加2 mL淀粉指示液（10g/L），继续滴定至溶液蓝色消失。同时做空白试验。
计算：应按照公式（1）进行计算：
··········································（1）
式中：
V——消耗硫代硫酸钠滴定液（0.1 mol/L）的体积，mL；
C——硫代硫酸钠滴定液的实际浓度，mol/L；
m——样品的重量，g。
以平行测定结果的算术平均值为测定结果，结果保留至小数点后两位。平行测定结果的绝对差值（以I计）不大于0.5%。
[bookmark: _Toc18241]氯化物及溴化物含量的测定（以CI-计）
离子色谱法（仲裁法）
方法提要：利用离子交换色谱柱分离样品中的阴离子（Cl-、Br-等），经抑制器降低淋洗液背景电导后，用电导检测器检测。通过保留时间定性，峰面积或峰高定量，以Cl-标准曲线计算总卤素含量（以Cl-计）。
容器与材料：
1. 离子色谱仪：配备阴离子分析柱、抑制器、电导检测器；
1. 分析天平：精度0.1 mg；
1. 超声波清洗器；
1. 0.22 μm微孔滤膜及过滤装置；
1. 容量瓶：50 mL、100 mL、1000 mL；
1. 移液管、微量注射器；
1. 氯化钠：基准试剂，用于配制Cl-标准溶液；
1. 溴化钠：基准试剂，用于配制Br-标准溶液；
1. 碳酸钠/碳酸氢钠淋洗液或仪器推荐淋洗液；
1. 超纯水：电阻率≥18.2 MΩ·cm；
1. 样品溶液：需经适当前处理。
色谱条件：
1. 色谱柱：阴离子交换分析柱，保护柱；
1. 淋洗液：氢氧化钾溶液或碳酸盐/碳酸氢盐缓冲溶液，浓度20 mmol/L～50 mmol/L；
1. 淋洗液流速：1.0 mL/min；
1. 柱温：30℃；
1. 进样体积：25 μL；
1. 检测器：电导检测器，抑制器电流50 mA～100 mA。
不同仪器型号和色谱柱可能存在差异，应通过标准溶液测试，确保氯离子和溴离子能有效分离（分离度R≥1.5），且保留时间稳定。
试验方法：
1. 仪器准备：开启离子色谱仪，设置色谱条件，用淋洗液平衡系统至基线稳定；
1. 标准溶液配制：分别配制Cl-和Br-标准储备液，配制混合标准系列；
1. 样品前处理：水样过0.22 μm滤膜，固体样品称取后用水提取，过滤或离心后取上清液过滤；
1. 测定操作：依次进样标准系列溶液，记录Cl-和Br-峰面积，绘制标准曲线；进样样品溶液，记录Cl-和Br-峰面积；根据标准曲线计算总卤素含量（以Cl-计）。
结果判定：总卤素（以Cl-计）＝从标准曲线查得浓度×稀释倍数。
浊度法
方法提要：样品经前处理去除其中碘后，氯离子在酸性条件下与银离子形成氯化银沉淀，形成的悬浊液与标准氯化物溶液生成的悬浊液进行目视比浊，通过比较判定样品中氯化物含量是否符合要求。
试验方法：称取1 g样品，溶于100 mL水中，加1 mL30%过氧化氢，煮沸至溶液无色冷却，加热至过氧化氢分解完全，冷却，稀释至100 m。取10 mL，稀释至20 mL后，按GB/T 9729的规定测定。溶液所呈浊度不得大于标准比浊溶液。
标准比浊溶液的制备是取含下列数量的氯化物标准溶液：
1. 一级为0.005 mg Cl⁻；	
1. 二级为0.01 mg Cl⁻；	
1. 三级为0.02 mg Cl⁻。	
稀释至20 ml，与同体积试液同时同样处理。
[bookmark: _Toc17220]硫酸盐含量的测定
方法提要：样品经前处理去除其中碘后，硫酸根离子在酸性条件下与钡离子形成硫酸钡沉淀，形成的悬浊液与标准硫酸盐溶液生成的悬浊液进行目视比浊，通过比较判定样品中硫酸盐含量是否符合要求。
试验方法：称取0.5 g样品，溶于20 mL水中，按GB/T 9728的规定测定。溶液所呈浊度不得大于标准比浊溶液。
标准比浊溶液的制备是取含下列数量的硫酸盐标准溶液：
1. 一级为0.02 mgSO42-；	
1. 二级为0.04 gmgSO42-；	
1. 三级为0.06 gmgSO42-。
[bookmark: _Toc22024]不挥发物的测定
方法提要：在水浴上加热使碘挥发，并在105℃干燥至恒重。
试验方法：准确称取1 g～2 g样品，置于已在105℃下恒重的洁净蒸发皿中。将蒸发皿置于水浴锅上，缓缓加热至样品中碘完全挥发（避免暴沸或飞溅）。待水浴蒸发完成后，将蒸发皿移入干燥箱中，在105℃±2℃条件下干燥至恒重，取出冷却后称量，记录质量变化。
计算：应按照公式（2）进行计算：
···············································（2）
式中：
X2——不挥发物含量，%；
m1——蒸发皿及残渣质量，g；
m2——蒸发皿质量，g；
m3——样品质量，g。
允许误差：平行测定结果之差不得大于0.01%。
[bookmark: _Toc17408]检验规则
[bookmark: _Toc5951]检验分类
检验应分为出厂检验和型式检验，检验项目见表2。
检验项目
	检验项目
	出厂检验
	型式检验

	外观
	√
	√

	碘含量
	√
	√

	氯化物及溴化物含量
	√
	√

	硫酸盐含量
	√
	√

	不挥发物
	√
	√

	表中“√”表示检验项目；“—”表示非检验项目。



[bookmark: _Toc22078]出厂检验
每批产品出厂前应进行出厂检验，检验项目应符合表2的规定。
[bookmark: _Toc32378]型式检验
型式检验项目应包括表2的全部项目，有下列情况之一时，还应进行型式检验：
1. 新产品投产或老产品转厂时；
1. 正常生产后，如原料、工艺有较大改变，可能影响产品性能时；
1. 正常生产时，每年至少进行一次；
1. 产品长期停产后，恢复生产时；
1. 出厂检验结果与上次型式检验有较大差异时。
[bookmark: _Toc26571]组批与取样
产品满一批次时应按GB/T 6678和GB/T 6679规定的方法取样。
每批产品取样总量不应少于100 g，混匀后分装于两个清洁干燥的棕色试剂瓶中，密封，粘贴标签，应注明：产品名称、生产日期或批号、取样日期和取样人等。
应一份检验，一份留样。
[bookmark: _Toc4279]判定
检验结果全部符合本标准要求时判定为合格。检验结果中若有指标不符合本标准要求时，应重新从同一批产品中加倍采样复检，复检结果全部符合本标准要求时，判定为合格。复检结果中仍有指标不符合本标准要求时，则判该批产品不合格。
[bookmark: _Toc1673]安全应用规范
[bookmark: _Toc13762]一般规定
回收碘产品应根据其质量等级应用于相应领域，使用单位应建立完善的碘使用管理制度，对操作人员进行专业培训，确保碘产品的安全使用。
[bookmark: _Toc3770]安全要求
产品应密闭操作，提供充分的局部排风。
操作人员应经过专门培训，严格遵守操作规程。操作人员应佩戴自吸过滤式防尘口罩，戴化学安全防护眼镜，穿防毒物渗透工作服，戴橡胶手套。
应避免产生粉尘。
应避免与氨、活性金属粉末接触。
应配备泄漏应急处理设备。
[bookmark: _Toc17876]标志、包装、运输和贮存
[bookmark: _Toc8630][bookmark: _Toc14514][bookmark: BookMark8]标志
产品标志应符合GB/T 191和GB 15258的要求，产品外包装上还应有清晰牢固的标识，内容包括：
1. 生产单位名称和地址；
1. 产品名称；
1. 生产日期或批号；
1. 净含量；
1. 本标准编号。
[bookmark: _Toc20877][bookmark: _Toc15623]包装
[bookmark: _Toc21234]回收碘产品应采用双层包装。
包装容器应符合以下要求：
1. 材质：应使用化学性质稳定、耐腐蚀、不透光的塑料材质。具体可选用：
1) 高密度聚乙烯（HDPE），适用于固态碘的包装；
2) 聚丙烯（PP），适用于液态碘溶液或含碘废液的包装。
1. 若涉及特殊高纯度或高活性碘的长期贮存，其容器可内衬聚四氟乙烯（PTFE）；
1) 颜色：包装容器应为深色（如棕色、黑色），或在透明容器外加装有效的避光外包装；
2) 密封性：所有包装容器应具备可靠的气密性密封结构，防止碘蒸气逸散和外部物质侵入。
外包装应坚固、密封、防潮。包装材料不应与碘发生反应。
[bookmark: _Toc26855]运输
[bookmark: _Toc21428]产品运输过程中要轻装轻卸，防止包装破损，确保容器不泄露。
严禁与氨、活性金属粉末、食用化学品等混装混运。
应避光，防雨淋、防高温。
[bookmark: _Toc2970]贮存
产品应贮存于阴凉、通风、避光的库房内。
远离火种、热源，应与氨、活性金属粉末等分开存放，切忌混贮。
贮存区应备有合适的材料收容泄漏物。
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