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前  言
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钯炭化学分析方法
钯量的测定

电感耦合等离子体原子发射光谱法

1 范围

本标准规定了钯炭中钯量的测定方法。
本标准适用于钯炭中钯量的测定。测定范围:0.50%~10.00%。

2 方法提要

试料经灼烧灰化后,水合肼还原,盐酸、硝酸溶解。使用电感耦合等离子体原子发射光谱仪在选定

的条件下,测定试液中钯的质量浓度,计算钯量。

3 试剂和材料 

除非另有说明,在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和一次蒸馏水。
3.1 盐酸(ρ=1.19g/mL)。
3.2 盐酸(1+9)。
3.3 硝酸(ρ=1.42g/mL)。
3.4 80%水合肼。

3.5 混合酸:以1体积硝酸(3.3)、3体积盐酸(3.1)混合均匀,用时现配。
3.6 钯标准贮存溶液:称取0.1000g金属钯(质量分数≥99.99%),置于250mL烧杯中,加入10mL
混合酸(3.5),盖上表面皿,置于电热板上低温加热溶解。浓缩至小体积后,加入20mL盐酸(3.1),冷却

至室温。移入100mL容量瓶中,用水稀释至刻度,混匀。此溶液1mL含1mg钯;

3.7 钇标准溶液:称取0.6350g三氧化二钇(质量分数≥99.95%),置于200mL烧杯中,加入10mL
盐酸(3.1),盖上表面皿,置于电热板上低温加热溶解。加入40mL盐酸(3.1),冷却至室温。移入

500mL容量瓶中,用水稀释至刻度,混匀。此溶液1mL含1mg钇。
3.8 氩气(体积分数≥99.99%)。

4 仪器

电感耦合等离子体原子发射光谱仪(工作参数见附录A)。
在仪器最佳工作条件下凡是能达到下列指标者均可使用:
———光源:氩等离子体光源,发生器最大输出功率不小于1.30kW。
———分辨率:200nm时光学分辨率不大于0.010nm;400nm时光学分辨率不大于0.020nm。
———仪器稳定性:仪器1h内漂移不大于2.0%。

5 试样

样品制备均匀,粒度应不大于0.074mm。
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