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前  言
本系列是首次制定。

本系列由全国有色金属系列化技术委员会提出并负责归口。

本系列标准由铜陵有色金属（集团）公司负责起草。
YS/TXXXX-200X《二氧化硒化学分析方法》系列共有5个部分：

—— 第1部分：二氧化硒含量的测定 硫代硫酸钠容量法；
—— 第2部分：砷、镉、铁、汞、铅含量的测定 ICP光谱法 ；
—— 第3部分：氯含量的测定 氯化银浊度法；
—— 第4部分：灼烧残渣含量的测定 重量法；
—— 第5部分：水不溶物含量的测定 重量法；
本部分为第1部分。
本部分由铜陵有色金属（集团）公司负责起草。
本部分由广州有色金属研究院、江西铜业集团（贵溪）新材料有限公司参加起草。
本部分主要起草人：李琴美、樊占芳、姜丽红、邵从和、汪实富、吴玉林、夏照泉。
本部分主要验证人：戴凤英 、林海山、陈文玲、李丽。
本系列由全国有色金属系列化技术委员会负责解释。

二氧化硒化学分析方法
二氧化硒量的测定  硫代硫酸钠滴定法
1  范围

本部分规定了二氧化硒中二氧化硒含量的测定方法。

本部分适用于二氧化硒中二氧化硒的测定，测定范围：96.00%～99.50%。
2  规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T 6679-2003   固体化工产品采样通则
3  方法原理

试料用水溶解，在3.6mol/L硫酸介质中，用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定，临近终点加入碘化钾，析出的碘以淀粉为指示剂，蓝色消失为终点。

4  试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。
4.1  盐酸（ρ1.19g/mL），优级纯。

4.2  硝酸（ρ1.42g/mL），优级纯。

4.3  硫酸（ρ1.84g/mL），优级纯。

4.4  硫酸（1+1）。

4.5  碘化钾溶液：50g/L。

4.6  淀粉溶液：5g/L。

4.7  硫代硫酸钠标准滴定溶液：[c(Na2S2O3•5H2O)=0.1mol/L]。

4.7.1  制备

称取25g硫代硫酸钠（Na2S2O3•5H2O）置于500mL烧杯中，加入0.2g无水碳酸钠，用煮沸冷却后的蒸馏水溶解，过滤于1000mL容量瓶中，用上述蒸馏水稀释至刻度摇匀。一周后标定。

4.7.2  标定
称取0.18g于120℃±2℃干燥至恒重的工作基准试剂重铬酸钾，置于碘量瓶中，溶于25mL水，加2g碘化钾及20mL硫酸溶液（20%）；摇匀，置于暗处放置10min。加150mL水（15℃～20℃），用配制好的硫代硫酸钠溶液滴定，进重点是假2mL淀粉指示液（10g/L），继续滴定至溶液有蓝色变为亮绿色。同时做空白试验。
硫代硫酸钠标准溶液浓度[c（Na2S2O3•5H2O）]，数值以摩尔每升（mol/L）表示，按式（1）计算：
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式中：

M ——重铬酸钾的质量的准确数值，单位为克（g）；

V1 ——硫代硫酸钠溶液的体积的数值，单位为毫升（mL）；

V2  ——空白试验硫代硫酸钠溶液的体积的数值，单位为毫升（mL）；

M ——重铬酸钾的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（g/mol）
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5  试样

取样、制样按GB/T 6679-2003进行。
6  分析步骤

6.1  试料

在干燥的环境下，快速准确的称取1.3500g试料，精确至0.0001g。

独立地进行二次测定，取其平均值。

6.2  空白试验

随同试料做空白试验。

6.3  测定
6.3.1  将试料（5.1）置于100mL烧杯中，加少量蒸馏水溶解，移于200mL容量瓶中，并稀释到刻度。摇匀。

6.3.2  用移液管移取20mL于300mL碘量瓶中，加60mL蒸馏水， 20mLH​​2SO4(1+1)。
6.3.3  用50mL刻度的胖肚滴管，硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定，在临近终点时加入50g/L碘化钾溶液5mL，5g/L淀粉溶液5mL，继续滴定至蓝色消失为终点。
7  分析结果的表述

按公式（2）计算二氧化硒的百分含量：
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式中：

V —— 滴定试料时消耗的硫代硫酸钠标准溶液体积，单位为毫升（mL）；

V0 —— 滴定空白时消耗的硫代硫酸钠标准溶液体积，单位为毫升（mL）；

c —— 硫代硫酸钠标准滴定溶液浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

m —— 试料质量，单位为克（g）；

0.02774 —— 与1.0mol/L硫代硫酸钠标准溶液相当的SeO2质量。

8  精密度

8.1  重复性

在重复性条件下获得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大于重复性限（r），以大于重复性限（r）的情况不超过5%为前提，重复性限(r)按表1数据采用线性内插法求得。

表1

	SeO2量/（%）
	96.02
	97.32
	98.33
	99.22

	r/ (%)
	0.28
	0.24
	0.20
	0.18


8.2  再现性
在再现性条件下获得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大于重复性限（R），以大于重复性限（R）的情况不超过5%为前提，重复性限(R)按表2数据采用线性内插法求得。

表2

	SeO2量/（%）
	96.02
	97.32
	98.33
	99.22

	R/ (%)
	0.37
	0.32
	0.23
	0.20


注：重复性限（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准差。
再现性限（R）为2.8SR，SR为再现性标准差。
9  质量控制
应用国家级标准样品或行业标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样代替），每周或两周校核一次本分析方法标准的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。
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