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前    言

本部分代替GB/T5124.3-1985《硬质合金化学分析方法 钴量的测定  电位滴定法》

本部分与GB/T5124.3-1985相比主要变化如下：

    ——规范了标准的格式。
——增加了前言、规范性引用文件。
本部分由中国有色金属工业协会提出。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分负责起草单位：株洲硬质合金集团有限公司、硬质合金国家重点实验室。
本部分方法主要起草人：

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

——GB/T5124.3-1985。

硬质合金化学分析方法

钴量的测定

电位滴定法
1　范围
本标准规定了碳化物与粘接金属的混合粉（无润滑剂和粘接剂）和各种牌号的预烧结或烧结过的硬质合金中钴量的测定方法。
本标准适用于碳化物与粘接金属的混合粉（无润滑剂和粘接剂）和各种牌号的预烧结或烧结过的硬质合金中钴量的测定。测定范围：大于1.00%。
2　方法提要 

试料以硫酸—硫酸铵溶解，在强氨性介质中用过量的铁氰化钾将钴氧化成三价。用硫酸钴溶液以电位滴定法返滴过量的铁氰化钾。

钒和锰同样被铁氰化钾氧化。钒定量地参加反应，其含量小于0.50%（m/m）可以进行校正。
若试样中钽铌总量低于0.02%（m/m），则锰量高至0.20%（m/m）时仍可几乎定量反应。若钽铌总量超过0.02%（m/m），锰量只有低于0.03%（m/m）时，本方法才能使用。
3　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂。

3.1  硫酸铵。
3.2  盐酸（ρ1.19g/mL）。
3.3  氢氟酸（ρ1.12g/mL）。
3.4  硝酸（ρ1.42g/mL）。
3.5  硫酸（ρ1.84g/mL）
3.6  氢氧化铵（ρ0.90g/mL）。

3.7  柠檬酸铵溶液：称取100g柠檬酸溶于900mL水中，再加入100mL氢氧化铵（3.6），混匀。

3.8  硫酸钴标准溶液：称取3.0000g金属钴于500mL烧杯中，加入100mL硫酸（1+5），盖上表面，于低温电炉上缓慢溶解。待溶解完全后冷至室温，用水移入1000mL容量瓶中，稀至刻度，混匀。此溶液1L含3g钴。
3.9  铁氰化钾标准溶液（1L约相当于3g钴）。

3.9.1  配制

    称取17g铁氰化钾溶于1000mL水中，置于棕色瓶内。保存于阴暗处。

3.9.2  标定

于400mL烧杯中，加入5g硫酸铵（3.1），40mL柠檬酸铵溶液（3.7），100mL水，80mL冷氢氧化铵（3.6），用滴定管加入9.00mL铁氰化钾标准溶液（3.9），所用体积为V3毫升。立即用硫酸钴标准溶液（3.8）滴定，所用体积为V4毫升。

按公式（1）计算铁氰化钾标准溶液相当于硫酸钴标准溶液的体积比：
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3.10  甲基红指示剂溶液（1g/L）或pH3~5精密试纸。
4　仪器

4.1  电位滴定仪，带搅拌装置。

4.2  铂电极。

4.3  钨丝电极。

4.4  10mL滴定管。
5 试样

   在不改变样品成分的研钵中，将样品研碎成粉末，并通过0.18mm筛孔。

6　分析步骤
6.1  试料

根据钴量称取0.10g~0.50g试料，精确至0.0001g。

6.2  测定次数  

分析时应称取二份或三份试料进行测定，取其平均值。
6.3  测定

6.3.1  溶样

将试料（6.1）置于400mL烧杯中，加入5g硫酸铵（3.1），10~15mL硫酸（3.5），3mL盐酸（3.2）盖上表皿，在电炉上加热至试料溶解完全，取下冷却。分次缓慢地加入40~50mL柠檬酸铵溶液（3.7），用20~50mL水冲洗表面和杯壁，温热至全部盐类溶解，充分冷却。

亦可采用下述方法溶解试料：将试料（5.1）置于400mL聚丙烯烧杯（或铂皿）中，加入10mL水，5mL氢氟酸（3.3），用聚丙烯表面盖上烧杯。加热至近60℃，滴加硝酸（3.4）至试料完全溶解，冷却。分次缓慢加入10mL硫酸（3.5），40~50mL柠檬酸铵溶液（3.7）。（如果有钒存在，将溶液加热并再冷却一次冷却）。用20~50mL水冲洗表面皿和杯壁，充分冷却。
6.3.2  中和

    加一小块精密试纸或1滴甲基红指示剂（3.10），以氢氧化铵（3.6）小心中和至pH3~5，防止过量地中和。充分冷却。
6.3.3  滴定
    加入80mL预先冷却到10℃的氢氧化铵（3.6），立即用滴定管加入过量的铁氰化钾标准溶液（3.9），，所用体积为V1毫升。立即用硫酸钴标准溶液（3.8）返滴定，所用体积为V2毫升。
7  分析结果的计算

7.1  按公式（2）计算钴的质量分数，数值以％表示：
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式中：

K——3.9.2中规定； 

 V1——加入铁氰化钾标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

 V2——返滴定所消耗的硫酸钴标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

 T——标定后硫酸钴标准溶液所含钴量，单位为克每毫升（g/mL）；
m——试料的质量，单位为克（g）。
7.2  校正

下列修正值可作试验性规定：
钒：0.100%（m/m）钒相当于0.116%(m/m)钴。

锰：0.100%（m/m）锰相当于0.107%(m/m)钴。
8  允许差

二个或三个独立测定结果的极差值应不大于表1所列允许差。
                         表1                                  %
	钴       量
	二个独立测定结果的允许差
	三个独立测定结果的允许差

	1.00～5.00
	0.10
	0.12

	>5.00～8.00
	0.15
	0.18

	>8.00～20.00
	0.20
	0.25

	>20.00
	0.30
	0.35
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