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电子工业用高纯氢氟酸中痕量阴离子含量的测定 离子色谱法
1　 范围
本标准规定了电子工业用高纯氢氟酸中痕量阴离子的离子色谱仪测定方法。
本标准测定电子工业用高纯氢氟酸中痕量阴离子含量的范围为*****。
2　 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是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。
GB/T 6379.2  测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分:确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
3　 方法提要
采用离子排斥原理，将氢氟酸中强电离的氯离子、硝酸根、磷酸根和硫酸根与弱电离的氢氟酸分离，分离后的待测组分被离子交换浓缩柱富集，通过色谱柱分离，用检测器进行检测，以外标法计算出被测阴离子的含量。
4　 试剂
4.1　 氯化物标准溶液
氯化物标准储备溶液：1ml溶液含氯化物（Cl）0.10mg。
用移液管（枪）移取10ml按HG/T 3696.2配制的氯化物标准溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
氯化物标准使用溶液：1ml溶液含氯化物（Cl）1.0μg。
用移液管（枪）移取1ml氯化物标准储备溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。于4℃保存，有效期为30天。
4.2　 硝酸盐标准溶液
硝酸盐标准储备溶液：1ml溶液含硝酸盐（NO3-）0.10mg。
用移液管（枪）移取10ml按HG/T 3696.2配制的硝酸盐标准溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
硝酸盐标准使用溶液：1ml溶液含硝酸盐（NO3-）1.0μg。
用移液管（枪）移取1ml硝酸盐标准储备溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。于4℃保存，有效期为30天。
4.3　 磷酸盐标准溶液
磷酸盐标准储备溶液：1ml溶液含磷酸盐（PO43-）0.10mg。
用移液管（枪）移取10ml按HG/T 3696.2配制的磷酸盐标准溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
磷酸盐标准使用溶液：1ml溶液含磷酸盐（PO43-）1.0μg。
用移液管（枪）移取1ml硝酸盐标准储备溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。于4℃保存，有效期为30天。
4.4　 硫酸盐标准溶液
硫酸盐标准储备溶液：1ml溶液含硫酸盐（SO42-）0.10mg。
用移液管（枪）移取10ml按HG/T 3696.2配制的硫酸盐标准溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
硫酸盐标准使用溶液：1ml溶液含硫酸盐（PO43-）1.0μg。
用移液管（枪）移取1ml硫酸盐标准储备溶液，置于100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。于4℃保存，有效期为30天。
4.5　 水：电阻率（25℃）大于等于18.2MΩ·cm的超纯水。
5　 仪器、设备
5.1　 离子色谱仪:具有耐氢氟酸腐蚀的分析系统。
5.2　 离子色谱仪精密度：RSD<3%。
5.3　 色谱柱：被检测阴离子的分离度R不能低于1.3。
5.4　 离子排斥柱。
5.5　 离子捕获柱。
5.6　 阴离子浓缩柱。
5.7　 检测器：电导检测器，若能确认有同样功能的其他检测器也可使用。
5.8　 抑制器：电化学自再生阴离子膜抑制器。
5.9　 移液枪及枪头：10μl~100μl和100μl~1000μl。
5.10　 容量瓶：容积为50ml、100ml，材质为四氟乙烯-全氟烷氧基乙烯基醚共聚物（PFA）。
6　  分析步骤
6.1　 工作曲线溶液的制备
用适宜的移液管按表1的规定分别移取氯化物标准使用溶液、硝酸盐标准使用溶液、磷酸盐标准使用溶液和硫酸盐标准使用溶液，置于四个100ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
表1　 阴离子标准溶液移取量及工作曲线浓度范围
	        容量瓶标编号
标准溶液名称
	移取阴离子标准溶液的体积/ml

	
	1
	2
	3
	4

	氯化物标准使用溶液
	0.50
	1.00
	5.00
	10.00

	硝酸盐标准使用溶液
	0.50
	1.00
	5.00
	10.00

	磷酸盐标准使用溶液
	1.00
	5.00
	10.00
	20.00

	硫酸盐标准使用溶液
	1.00
	5.00
	10.00
	20.00

	工作曲线名称
	工作曲线浓度范围/（μg/L）

	氯化物及硝酸盐
	5.0
	10.0
	50.0
	100.0

	磷酸盐及磷酸盐
	10.0
	50.0
	100.0
	200.0


6.2　 测定
根据试样中所含阴离子含量的不同，称取1g~25g试样，精确至0.0002g。缓慢置于已加入10ml超纯水的50ml容量瓶中，摇动至试样与水混合均匀，冷却至室温，用超纯水稀释至刻度，摇匀。
将离子色谱仪调整至最佳工作状态（推荐的操作条件参见附录A），按仪器操作程序将工作曲线溶液和试验溶液等体积依次进样测定，以工作曲线溶液中被测阴离子浓度为横坐标，对应的峰面积为纵坐标绘制工作曲线。根据所测试验溶液的峰面积，从工作曲线上查得各阴离子的浓度。
同时做空白试验，除不加试样外，其他加入的试剂量与试样完全相同，并与试样同时、同样处理。
6.3　 结果计算
阴离子含量的质量分数以ω计，数值以mg/kg表示，按公式（1）计算：
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式中：
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——从工作曲线查得的试验溶液中各阴离子浓度的数值，单位为微克每升（μg/L）；
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——从工作曲线查得的空白试验溶液中各阴离子浓度的数值，单位为微克每升（μg/L）；
ｍ——试料质量的数值，单位为克（g）。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两侧平行测定结果的绝对差值与算术平均值之比AA-10级不大于20%，其他级别不大于10%。
7　 精密度
7.1　 重复性限。
7.2　 再限性限。
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