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草酸钴化学分析方法

杂质元素Al、As、Ca、Cu、Fe、Mg、Mn、Na、Ni、Pb、Zn量的测定

ICP-AES法 
1 范围
本部分规定了草酸钴中杂质元素Al、As、Ca、Cu、Fe、Mg、Mn、Na、Ni、Pb、Zn的测定方法。

本部分适用于草酸钴中杂质元素Al、As、Ca、Cu、Fe、Mg、Mn、Na、Ni、Pb、Zn的测定。

测定范围：

	元  素  名  称
	含  量  范  围（%）

	Al
	0.0005~0.0050

	As
	0.0003~0.0050

	Ca
	0.0010~0.010

	Cu
	0.0010~0.010

	Fe
	0.0010~0.010

	Mg
	0.0010~0.010

	Mn
	0.0010~0.010

	Na
	0.0010~0.010

	Ni
	0.0010~0.010

	Pb
	0.0010~0.010

	Zn
	0.0010~0.010


2 方法提要         

   在王水介质中，按仪器优化后的工作条件及优化的分析谱线，采用与试样组成相似且钴基体

匹配的标准溶液，用ICP-AES测定草酸钴中杂质元素Al、As、Ca、Cu、Fe、Mg、Mn、Na、Ni、Pb、

Zn。

3 试剂
3.1.盐酸（GR.ρ1.19 g/ml）

3.2.硝酸（GR.ρ1.42 g/ml）

3.3.王水：3份盐酸（3.1.）+1份硝酸（3.2.）

3.4.二次纯化水：18MΩ·CM
3.5.金属钴 （99.999%）

3.6.标准溶液：用国家标准溶液（各元素1.00mg/ml），根据草酸钴中杂质元素含量范围配制成各点浓

度分别为0、0.1、1、5ug/ml系列混合元素标准溶液，各点标准溶液含纯钴3.2mg/ml、王水浓度为5%（v/v） 。

4 仪器

4.1.电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

主要部件：中阶梯光栅、可拆卸同心石英炬管、高盐雾化器，CID固态检测器。

4.2.仪器主要工作条件见附录A（参考件）
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5 分析步骤

5.1. 称取1.000g试样两份，精确至0.0001g，置于100ml洁净干燥的石英烧杯中，置于中温电炉上，在空气中将草酸钴煅烧转化成黑色氧化物形式后，加入5ml王水（3.3.）盖上表面皿，于低温电热板上加热至试料溶解，吹入少量纯化水（3.4.），煮沸。取下，冷却至室温，以纯化水定容至100ml，摇匀，作待测试液备用。其测试结果在规定的重复性限内取其平均值，否则需重新测定。

5.2. 同时作试剂空白。

5.3. 测试：当仪器运行稳定后，应用仪器操作分析软件，按仪器优化的主要工作条件（见附录A）及优化的分析谱线波长（见附录B），按选定方法，用标准溶液（3.6.）校准工作曲线，然后测试待测试液及试剂空白。

6 报告分析结果
6.1.结果表示方法：0.000X%、0.00XX%、0.0XX%、0.XX% .
7 精密度

7.1.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.

	Al
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	As
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Ca
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Cu
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Fe
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Mg
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Mn
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Na
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Ni
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Pb
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
	
	
	
	

	Zn
	ω / %
	
	
	
	

	
	r / %
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7.2.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.

	As
	ω / %
	
	
	
	

	
	R/ %
	
	
	
	

	Ca
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Cd
	ω / %
	
	
	
	

	
	R/ %
	
	
	
	

	Cu
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Fe
	ω / %
	
	
	
	

	
	R/ %
	
	
	
	

	Mg
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Mn
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Na
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Ni
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Pb
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	

	Zn
	ω / %
	
	
	
	

	
	R / %
	
	
	
	


注：重复性（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准差。

再现性（R）为2.8SR，SR为再现性标准差。

8、质量保证和控制

应用国家级标准样品或行业级标准样品（当两者没有时，也可用控制标样替代），每周或每两周校

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，纠正错误后，重新进行校核。

___________________________
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                                           附录A

                                  仪器的主要工作条件

                                      （参考件）

	功    率
	雾化气压力
	辅助气流量
	积分时间及次数

	1150 W
	25 PSi
	1.0 L/min
	紫外16s、可见4s、积分次数3次


附录B

分析谱线波长表

（参考件）

	元 素 名 称
	波 长（nm）
	检出限（ug/ml）

	Al
	167.081
	0.0030

	As
	189.042
	0.012

	Ca
	317.933
	0.016

	Cu
	324.754
	0.0081

	Fe
	259.837
	0.0084

	Mg
	280.271
	0.0003

	Mn
	257.610
	0.0012

	Na
	589.592
	0.020

	Ni
	218.461
	0.0033

	Pb
	182.203
	0.051

	Zn
	206.200
	0.0010
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