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四氧化三钴化学分析方法

氯离子量的测定  
离子选择性电极法
1范围

本部分规定了四氧化三钴中氯离子量的测定方法。

本部分适用于四氧化三钴中氯离子量的测定。测定范围：0.01 %～1.0 %。

2方法提要

试样用水加热浸取后，加入硝酸钠作为离子强度调节剂，在离子测定仪上，采用氯离子选择性电极，标准曲线法测定氯离子量，计算样品中氯离子含量。
3 试剂

如无特殊说明，所用试剂均为分析纯试剂，所用水为蒸馏水或去离子水。
3.1硝酸钠溶液（5 mol/L）。
3.2氯离子标准贮存溶液：称取0.1649 g氯化钠（基准试剂，预先经过550°C灼烧至恒重，并在干燥器中冷却至室温），置于400 mL烧杯中，加入20 mL水溶解，移入1000 mL容量瓶中，以水定容。此溶液1 mL含1 mg氯离子。
3.3氯离子标准溶液：移取10.00 mL氯离子标准贮存溶液（3.2）于100 mL容量瓶中，以水定容。此溶液1 mL含100 (g氯离子。
4 仪器

4.1离子测定仪，附搅拌器
4.2 氯离子选择性复合电极

4.3 温度补偿电极

4.4 控温电热板
5 分析步骤  

5.1试料

根据样品中氯离子含量，按表1称取样品：
表1  样品称取

	wCl
	称样量/g

	>0.5-1.0
	0.500

	>0.2-0.5
	1.000

	>0.01-0.2
	2.000


5.2测定 
5.2.1 将试料（5.1）置于400 mL烧杯中，加入50 mL-70 mL纯水，将烧杯置于电热板上，加热至溶液微沸，并保持40 min，取下，冷却，将溶液连同不溶物移入100 mL容量瓶中，加入2 mL硝酸钠溶液（3.1），以水定容，待测。

5.2.2 打开离子测定仪，预热30 min，将待测溶液（5.2.1）倒入干燥的200 mL烧杯中，插入氯离子复合电极（4.2）、温度补偿电极（4.3）和搅拌器，测定平衡电极电位值或氯离子浓度值。
5.3 空白试验

随同试料做空白试验。
6 工作曲线的绘制

移取0 mL、1.00 mL、2.00 mL、3.00 mL、4.00 mL、5.00 mL氯离子标准溶液（3.3），分别置于一组100 mL容量瓶中， 以下按5.2.1~5.2.2进行。
7分析结果的计算
按式（1）计算氯离子的质量分数wcl，数值以%数表示：

[image: image1.wmf](

)

100

10

3

1

2

´

´

´

-

=

-

m

V

w

Cl

r

r

                                   …………（1）
式中：
ρ2——样品溶液中测得的氯离子浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
ρ1——空白溶液中测得的氯离子浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
V ——稀释总体积，单位为升（L）；
m——称样量，单位为克（g）。
所得结果表示至小数点后两位。
8精密度
8.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表2数据采用线性内插法求得：
表2重复性限
	wCl
	0.01
	0.05
	0.1
	0.5
	1.0

	重复性限（r）/%
	0.002
	0.008
	0.015
	0.07
	0.10


8.2再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得：

表3  再现性限
	wCl
	0.01
	0.05
	0.1
	0.5
	1.0

	再现性限（R）/%
	0.003
	0.009
	0.020
	0.09
	0.12


9  试验报告

本章规定试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试样；
—— 使用的标准，YS/T XX-201X； 

—— 使用的方法；
—— 分析结果及其表示；
—— 与基本分析步骤的差异； 

—— 测定中观察的异常现象；
—— 试验日期。
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