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离子选择电极法
测定三氧化二锑中微量氯的研究

蔡志红，赖心，谢辉

(广州有色金属研究院精细化工研究升发巾心，广东r_州510651)

摘要：用氯离子选择电极以多次标准添加作图法测定=氧化二锑中微量CI、锑对测定cr的干

扰，可用酒石酸和柠檬酸络台掩蔽消除该方法流程简单、检测陕速，相对标准偏差小T 7彤，加料

回收率为96％～103％，可测定氯离子含量Ⅱ蜘的下限为0．0005％．
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高纯三氧化二锑(商品名锑白)作为集成电路板的阻燃剂，其中杂质氯的含量是重要指标

之一．用氯离子选择电极测定氯离子很广泛，但用于测定Sbz0。中微量cl的含量鲜有报道．

常规的硝酸银比浊法测定氯离子准确度低，操作时人为造成的误差较大，难以满足氯的含量w

精确到0．001％的要求．本研究以酒石酸溶样“j，氨水调节酸度．酒石酸、柠檬酸联合掩蔽锑以

消除干扰，用氯离子选择电极“多次标准添加作图法来测定氯离子口。3]，可以不必配制标准级

差，减少如温度等带来的误差．此方法分析手续简单，检测快速，结果准确．

1试验部分

1．1仪器和试剂

氯离子选择电极(江苏分析仪器厂)；GD型固体参比电极(核工业部北京化工冶金研究

院)；PXS-215型离子活度计(上海雷磁仪器厂)；电磁搅拌器．

氯离子标准溶液(100 rng／L)：用优级纯氯化钠(105 C烘干1 h)配制．柠檬酸氢二钠溶液

(1．0tool／L)：称105 g柠檬酸，用约300 rrlL水溶解，然后加入40 gNaOH，反应后用水定容至

500 mI，．氨水(分析纯)；酒石酸(分析纯)；硝酸(优级纯)．

1 2干扰

高纯Sb：O。中主要成分是锑，其他杂质极微量，cl一主要是在生产过程巾带入的测定

Sb。O。巾的cl，首先要考虑锑对测Cl是否有干扰．取c1-分别为500 pg和50 pg的两组溶
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液，加入不同量的锑，用水定容至25 rrlL，则两组溶液中cl一质量浓度p分别为20mg／L和2

mg／L．测其电位值，分别以电位对锑含量作图，得图1中曲线1和3．从图1可见，锑含量增加，

氯电位增加；CI含量越少，影响越大．这说明锑对氯的测定有干扰．

1．3溶液酸度的影响

氯离子选择电极工作的pH范围通常为2～10．在测定c1，特别是微量cl一时，为消除

cO；等阴离子的干扰，常取pH2～4 2．本文试验了锑酒石酸柠檬酸氢二钠体系中酸度

的影响．结果表明，在此体系中，pH在2～4之州对测定结果基本无影响，见图2．实际分析中

取pH3．
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圈2 pH对氯电位的影响

Fig 2 Influence of pl I On lhe potential of CI

l 4温度的影响

温度是影响电极斜率的主要因素，为使测定准确，待测定溶液应保持室温．

1．5柠檬酸氢二钠溶液加人量的影响

考虑到体系中有大虽的锑，除了采用酒石酸络合锑外，还同时采用柠檬酸氢—二钠络合部分

锑离子一”及控制pH和离子强度．试验结果表明，在25 mL试液中有1．o～4．0 mmol柠檬酸氯

二钠，对结果无影响(见表1)．实际分析中采用25 mL试液中有2．5 mmol柠檬酸氢二钠．

表1柠檬酸氢二钠加人量对测定SbtO，中cl-的影响

]'able 1 Influence of the consumption of disodium citrate OR the determination of Cl in Sb：03

柠檬酸氧一钠加入量 测得t一麒、1) 柠檬酸氢二钠加入量 删得w(C1)

Imm01 ／Z ／nlmol ，×

0．00 0．0059 2．50 0．0035

I 00 0 0035 3．00 0．0034

l 50 0 0035 4．00 0．0033

2．00 0 0035 5．00 0．0025

1 6分析步骤

称取1．000 g Sb。0。置于烧杯中．加入400 g／L酒石酸溶液1．0 mL，微热溶解样品．冷却

后用氨水调节pH为3，加入2 5 n止1．0mol／L柠檬酸氢二钠溶液，用水定容25mL，摇匀．同

时做一空白．将溶液移入50 rrlL烧杯中，插入经过活化的氯离子选择电极和参比电极，分3次
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各加入0．25 mL 100 pg／L的氯离子标准溶液，并分别读取电位值．在J豆对数坐标纸上以电位

对加入氯离子的体积作图，外推到横轴，求得外推值r。．对空白同样操作，求得17#．试样中的

c1含量按下式求得：

w(CI)一必)丛旦堕兰卫6×1 00“．

式中：P为加入标准溶液的质量浓度，100 mg，LⅢ为称样质量，g；0．25为每次D口入际准

溶液量(为测定溶液体积的1％)，“止．

2试验结果

2．1实际样品测定的精确度

按分析手续对实际样品进行测定，结果见表2从表2可知，所得相对标准偏差在5“～

7％之间，最低可测定氯离子含量wa为0．0005％，符合分析要求．

表2样品测定结果

Table 2 Analysis results of the samples

2．2加料回收试验

上述试样1号和2号各3份，分别加八不同量的氰离子标准溶液，按分析步骤进行测定

结果见表3．由表3可知，加料回收率为96％"-103％．

表3加料回收试验结果

Table 3 Resulls of recovery test of addition

3结 论

用酒石酸溶佯，同时掩蔽消除锑的干扰，氯离子选择电极测电位及多次标准添加作图法测

定Sb。0。中微量氯的新方法，经实际应用匝日爿是可行的．此方法的加料叫收率为96，：～

103％，相对偏差小于7％(”一5)该法流程简单．检测快速、准确，
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Determination of micro chlorion in Sb20，with

ion selective electrode
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Abst—ct：Micro chtorion in Sb203 has been determined by standard addition method with a

chlorion selective electr()de．The interference of antimony in a large quantity can be eliminat—

ed by tartaric acid and citric acid complexing．The proposed method is simple and fast，with

a relative standard deviation kss than 7％and standard addition recovery of 96％～103％．

ThisⅡlethod can determine ehlorion in a quantity as low as 0．0005％．
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