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【检查】
高铁盐   取本品5g，精密称定，置250ml碘瓶中，加10ml盐酸与100ml新沸冷水的混合溶液，振摇使溶解，加碘化钾3g，密塞，摇匀，在暗处放置5分钟，立即用硫代硫酸钠滴定液(0.1mol/L)滴定，至近终点时，加淀粉指示液0.5ml，继续滴定至蓝色消失，并将滴定的结果用空白试验校正。每1ml硫代硫酸钠滴定液(0.1mol/L)相当于5.585mg的Fe。本品含高铁盐不得过0.5%。
氯化物  取本品2.5g，加稀硫酸0.5ml，加水溶解至50ml。精密量取溶液3.3ml，加水使成25ml，依法检查（附录Ⅷ A），与标准氯化钠溶液5.0ml制成的对照液比较，不得更浓（0.03%）

锰盐  取本品1.0g，加水40ml溶解，加硝酸10ml，置水浴上加热至红色烟产生，加过硫酸铵0.5g，继续加热10分钟，滴加50g/L的亚硫酸钠溶液产生粉红色，继续加热至无二氧化硫臭气产生，加水10ml、磷酸5ml和高碘酸钠0.5g，继续加热1分钟后放冷，与高锰酸钾滴定液（0.02mol/L）1.0ml用同一方法制成的对照液比较，不得更浓（0.1%）。

锌盐  取本品1.0g，加7mol/L盐酸液10ml，加30％过氧化氢溶液2ml，置水浴上蒸发至约5ml，放冷，移置分液漏斗中，加7mol/L盐酸液约15ml分次洗涤容器，洗液并入分液漏斗中，用甲基异丁基甲酮（取新蒸馏的甲基异丁基甲酮100ml，加7mol/L盐酸液1ml，混匀）振摇提取3次，每次20ml，水层置水浴上蒸发至约一半体积，放冷，加水适量使成25ml，精密量取5ml，置25ml纳氏比色管中，加亚铁氰化钾试液1ml，加水至13ml，摇匀，放置5分钟，如发生浑浊，与标准锌溶液〔精密称取硫酸锌（ZnSO4·7H2O）44mg，置100ml量瓶中，加水溶解并稀释至刻度，摇匀；精密量取10ml置100ml量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得。每1ml 相当于10 μg 的 Zn 〕10ml加7mol/L盐酸液2ml和亚铁氰化钾试液1ml制成的对照液比较，不得更浓（0.05%）。
汞盐  避光操作。取本品1.0g，置烧杯中，加稀硝酸30ml，置水浴上加热使溶解，置冰浴中迅速冷却后，经用稀硝酸和水预先滤过的滤芯过滤，取滤液加柠檬酸钠溶液（1→4）20ml和盐酸羟胺溶液1ml，用硫酸或氨水调pH至1.8，作为样品液。精密量取标准汞溶液3.0ml，加稀硝酸30ml，加柠檬酸钠溶液（1→4）5ml和盐酸羟胺溶液1ml，用硫酸或氨水调pH至1.8，作为对照液。将样品液和对照液分别转移置分液漏斗中，用双硫腙提取溶液和三氯甲烷各5ml提取2次；合并氯仿层，加盐酸溶液（1→2）10ml振摇提取，静置使分层，酸层用三氯甲烷3ml洗涤，弃去三氯甲烷层，酸溶液中加EDTA-2Na液（1→50）0.1ml和6 mol/L醋酸溶液2ml，混匀，缓缓加入氨水5ml，用冷水淋洗冷却后，分别用氨水或硫酸调节样品溶液和对照溶液pH至1.8。分别在样品溶液和对照溶液中加入稀双硫腙提取溶液5.0ml，剧烈振摇提取，静置分层，样品溶液三氯甲烷层所显颜色与对照溶液比较，不得更深（0.0003％）。
附：汞盐检查方法中各种溶液的配制方法

标准汞溶液的制备  称取二氯化汞135.4mg，置100ml量瓶中，加0.5 mol/L 硫酸溶液溶解并稀释至刻度，摇匀，作为贮备液（每1ml 相当于1mg的 Hg）。临用前，精密吸取贮备液5.0ml，置100ml量瓶中，加0.5 mol/L 硫酸溶液稀释至刻度，摇匀；再精密吸取2.0ml，置100ml量瓶中，加0.5 mol/L 硫酸溶液稀释至刻度，摇匀即得（每1ml 相当于1 ug 的 Hg ）。
盐酸羟胺溶液  取盐酸羟胺20g置分液漏斗中，加水65ml使溶解，加5滴麝香草酚蓝指示液，滴加氨水至显黄色，加二乙基二硫代氨基甲酸钠溶液（1→25）10ml，混匀，放置5min；加三氯甲烷10～15ml提取，弃去三氯甲烷层，水溶液中滴加3mol/L盐酸溶液至粉红色（必要时，补加麝香草酚蓝指示液1～2滴），用水稀释至100ml，即得。

双硫腙提取溶液  取双硫腙30mg，加三氯甲烷1000ml溶解，加乙醇5ml，摇匀，置冰箱中保存。临用前，用二分之一体积的1%硝酸溶液提取，弃去酸液后使用。

稀双硫腙提取溶液  临用前，取双硫腙提取溶液5ml，加氯仿25ml，摇匀，即得。
