YS—T 41—××××

YS—T 41—××××


[image: image1][image: image2.wmf]100

10

1

6

2

´

×

×

×

×

=

-

V

m

V

V

Na

r

w



前    言

YS/T XXXXX《钴化学分析方法》共分为  部分：

——第1部分   

——第2部分    

——第3部分   

——第4部分    

——第5部分   

……

本部分为第  部分。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。

本部分起草单位：深圳市格林美高新技术股份有限公司，江苏凯力克钴业股份有限公司，金川集团有限公司、浙江华友钴业股份有限公司。

本部分主要起草人：

本部分主要验证人：

钴化学分析方法 钠量的测定

 原子吸收分光光度法

1  范围

本部分规定了钴中钠含量的测定方法。
本部分适用于钴中钠含量的测定。测定范围：0.0010%—0.060%。

2  方法提要

试料用硝酸（1+1）分解，在稀硝酸介质中，使用空气-乙炔火焰，于原子吸收分光光度计589.0nm处测量其吸光度。按匹配钴基体的标准曲线法计算钠量。
3   试剂

    分析用水均为二级水或相当纯度的水。实验所用器皿均用热的稀硝酸充分洗涤后，用水清洗干净。

3.1.1 硝酸( ρ 1.42g/mL)

3.1.2 硝酸（1+1）

3.1.3 氯化铯(5g/l)，用光谱纯氯化铯配制。

3.1.4 钴基体溶液：称取5.0000g金属钴（钴的质量分数≥99.98%。钠的质量分数<0.0005%），置于500mL烧杯中，加入40mL硝酸（3.1.3）完全溶解，煮沸驱除氮的氧化物，取下，冷至室温，移入100mL容量瓶中，以水定容。此溶液1mL含50mg钴。

3.1.5钠标准储存溶液：称取0.2542g氯化钠（基准试剂，预先经过550℃灼烧 至恒重，并在干燥器中冷到室温 ）置于150mL石英烧杯中，加水溶解后，移入1000mL容量瓶中，以水定容后，移入塑料瓶中。此溶液1mL含有100ug钠。

3.1.6钠标准溶液：移取10.00mL钠标准储存溶液（3.1.6）于100mL 容量瓶中以水定容。此溶液1mL含有10ug钠。

4  仪器和设备

4.1 原子吸收分光光度计，仪器工作条件见下表1。

表1 仪器工作条件(燃烧头角度可适当偏转30度)

	元素
	波长（nm）
	乙炔流量

（l/min）
	燃烧器高度（mm）
	灯电流（mA）
	狭缝宽度（nm）

	Na
	589.0
	1.50
	   10
	   2
	   0.2


4.2 钠空心阴极灯

5  分析步骤

5.1  称取1.00试样（精确至0.0001g）置于250mL石英烧杯中，加入10mL硝酸（3.1.2）盖上表皿，加热溶解，蒸至湿盐状,取下稍冷后用水洗涤表皿和杯壁，稍煮，取下冷却至室温，将溶液移入50mL石英容量瓶中。全量测定时加入5mL氯化铯（3.1.3），以水定容。需要分取时，先以水定容。

5.2  视钠含量按表2移取适量试液于50mL容量瓶中，加2.5 mL硝酸（3.1.2），加入5mL氯化铯（3.1.3），用水定容后，在选定的工作条件下与标准溶液系列同时测定，根据试样的吸光度由工作曲线计算出试样中钠的浓度。

表2 测定时试液的分取
	钠的质量分数
 %
	试样量
   g
	试液总体积
   mL
	分取试液量    mL
	测定体积
  mL

	0.0010-0.0025
	    1.0          
	   50
	全量测定
	 50

	0.0025-0.0125
	    1.0
	50
	  10.00
	   50

	0.0125-0.06
	    1.0
	   50
	  2．00
	   50


5.3 工作曲线

准确移取 0.00mL，0.50mL，1.00mL，1.50mL ，2.00mL，2.50mL钠标准溶液（3.1.6）于一组50mL石英容量瓶中，匹配以和样品测定体系中相同量的钴基体溶液（3.1.4），加入2.5mL硝酸（3.1.2），5.0ｍｌ氯化铯（3.1.3），以水定容。与测量试液相同的条件下，测量标准溶液的吸光度（减去“零”浓度的吸光度），以钠的质量浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

6 分析结果的计算

     按下式计算钠的质量分数，数值以%表示。


ρ——自工作曲线上查得的钠浓度，ug/mL。

v——试液总体积，mL。

m——试样的质量，g。

Ⅴ1——分取试液体积，mL。

Ⅴ2——试液分取后的稀释体积，mL。

所得结果保留两位有效数字。

7  允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表3所列允许差：

表3 允许差

	钠的质量分数
 %
	允许差/%

	0.0010-0.0025
	0.0003

	0.0025-0.0125
	0.002 

	0.0125-0.06
	0.01


8  质量保证与控制

应用国家标准样品或行业级标准样品，每半年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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-Determination of Na content in cobalt


-The atomic absorption spectrophotometric method
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