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稀土抛光粉化学分析方法 氟最的测定

离子选择性电极法

范围

本标准规定了以饰基稀土为主的稀土抛光粉中氟量的测定方法。

本标准适用于以钵基稀土为主的稀土抛光粉中氟量的测定。测定范围:。Ol%^l0.0%0

2 方法原理

    试料经碱熔融后浸出过滤，使氟与铁、稀土等氢氧化物沉淀分离，在pH值为6.5-7.。的溶液中，

以氟离子选择性电极为指示电极，饱和甘汞电极为参比电极，测量两电极间的平衡电位值，求得氟含量。

3 试剂

3.1 无水碳酸钠。

3.2 过氧化钠。

3.3 氢氧化钠溶液(10 g/L),

3.4 二次去离子交换水

3.5 盐酸(2.5 mol/L).

3.6 柠檬酸钠缓冲液(pH=6. 5̂  7. 0):称取294 g柠檬酸钠于1 000 mL烧杯中，加人900 mL水溶

解，在酸度计上用盐酸((3.5)和氢氧化钠溶液((3.3)调节pH为6. 5-7. 0，移人1 000 mL容量瓶中，用水

稀释至刻度，混匀，立即保存于塑料瓶中。

3.7 氟离子标准贮存溶液:称取2. 210 1 g优级纯氟化钠(120℃干燥至恒重)于250 mL塑料烧杯中，

加水溶解后移人 1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，立即保存于塑料瓶中，此溶液1 mL含

1 mg氟

3.7. 1 氟离子标准溶液:移取50. 00 mL氟标准贮存溶液(3. 7)于500 mL容量瓶中，以水稀至刻度，混

匀，立即保存于塑料瓶中，此溶液1 mL含100 pg氟。
3.7.2 氟离子标准溶液:移取5. 00 mL氟标准贮存溶液(3.7)于500 mL容量瓶中，以水稀至刻度，混

匀，立即保存于塑料瓶中。此溶液 1 mL含10 fig氟。

3.8 溪甲酚绿指示剂((1 g/L的乙醇一水溶液):称取。.1g滨甲酚绿溶于20 mL乙醇中，以水稀释至

100 m1 混 匀 _

4 仪器

4. 1 酸度计。

4.2 电位测量仪，精度0. 1 mve

4.3 氟离子选择性电极:氟离子检测限应不大于2.5X1。一‘mg/mL，电极在使用前应在10"' mol/L氟
化钠溶液中浸泡 1h，使之活化，然后以水洗至洗液含氟不大于10-s mg/mL后方能进行测定。

4.4 饱和甘汞电极。

5 试样

将试样于1050Ĉ -110℃干燥1. 5 h，在干燥器中冷却至室温。
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6 分析步 骤

6.1 试料

    按表 1称取试料 。

表 1

氟含量(质量分数)/ % 称取试料量 /9 定容体积 /.L 分取体积 /mL

0.01--0.10 1.000 0 250.00 10.00

>0. 10̂ -1. 00 0. 500 0 250.00 5.00

>1. 00--5. 00 0. 250 0 250.00 2.00

>5. 00--10. 0 0. 150 0 250.00 2.00

6.2 空白试验

    随同试料做空白试验。

6.3 测定次数

    称取两份试料进行平行测定，取其平均值。

6.4 测定

6.4.1将试料置于盛有1g无水碳酸钠((3.1),1 g过氧化钠((3.2)的30 mL镍柑塌中，再加Ig过氧化
钠((3.2),3 g无水碳酸钠((3.1)。在低温电热板上烘去水分，盖上增塌盖。将增涡及试料放人700℃的

马弗炉中熔融6 min-8 min，取出稍冷，连同柑祸一起置于预先盛有 100 mL沸水的塑料杯中，洗净增

塌及盖，移人200 mL容量瓶中，流水冷却至室温，以水稀至刻度，摇匀。用中速定量滤纸干过滤于

100 mL干燥的塑料烧杯中。

6.4.2 按表1移取适量体积的试液((6.4.1)于50 mL的容量瓶中，加水约至20 mI，加1滴澳甲酚绿指

示剂(3.7)，以盐酸(3. 5)调溶液至黄色，再用氢氧化钠溶液((3. 3)调溶液至蓝色，然后加人 15 mL柠檬

酸钠缓冲溶液((3.6)，以水稀释至刻度，摇匀。将此溶液全部倒人50 mL干燥的塑料烧杯中，加人磁力

搅拌转子，放在电磁搅拌器上，启动搅拌器。插人氟离子选择性电极((4.3)和饱和甘汞电极((4. 4)，待其

读数稳定，电极电位每分钟的变化不大于0. 2 mV时，读取电位值。

6.4.3 在工作曲线上查出氟离子的微克数，计算样品中的氟含量。

6.5 氟离子标准工作曲线绘制

6.5. 1 移取0.50 mL,1.00 mI.,2. 50 mL,5.00 mL氟离子标准溶液(3. 7. 2)和0. 50 mL,1. 00 mL,

1. 50 mL,2. 00 mL,2. 50 mL,3. 00 mL氟离子标准溶液((3.7.1)，分别置于一组50 mL的容量瓶中，移

取与试料液((6.4.2)相同体积的试料空白溶液((6.2)于50 mL容量瓶中，以下按6. 4. 2步骤操作。按氟

浓度由低到高的次序与试料同时进行测定。

6.5.2 在半对数坐标纸上，以氟离子浓度为横坐标，以相应的平衡电位值为纵坐标，绘制标准工作

曲线 。

分析结果的计算与表述

按式(1)计算氟的质量分数(%):

w (F)二
m,·V X 10-s

    m ·Vl
X 100 ·。·····················⋯⋯(1)

式 中:

m,— 从标准曲线上查得F量，单位为微克(leg) ;

m— 试料质量，单位为克(9);
V,— 分取试液体积，单位为毫升(mL) ;

V— 试液 总体积 ，单位 为毫升(mL) o
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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1数据采用线性

内插法求得:

                                                    表 1

氟含量(质量分数)/写 重复性限((r)/%

4.16 0.30

4.39 0. 39

注:重复性限((r)为2. 8 X Sr, Sr为重复性标准差。

8.2 允许差

    实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。

                                                  表 2

氟含量范围(质量分数)/% 允许差 /%

0.01- 0.1 0.005

>0. 1̂-1. 0 0.05

> 1. 0- 5. 0 0.40

>5. 0̂ -10. 0 0.80


