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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本标准修改采用ISO12169:1996《氧化镍 镍量的测定 电解沉积法》。与ISO12169:1996相

比,本标准主要变化如下:
———引用标准采用与国际标准ISO3696对应的GB/T6682《分析实验室用水规格和试验方法》;
———试剂用乙醇代替甲醇;
———在4.8、4.9中,用“优级纯”试剂代替“试剂级”试剂;
———在5.1中将“半微量分析天平,感量0.01mg”,根据实际操作要求改为“分析天平,感量

0.1mg”; 
———在5.3中将“阳极为螺旋线圈状”改为“阳极为螺旋线圈状或网状”;
———在7.1.1中,将称样量“精确到0.001g”改为“精确到0.1mg”,用“烧杯”代替“派热克斯

烧杯”;
———在7.1.4中用“中速定量滤纸”代替“40#滤纸(whatman)”;
———时间进行量化。将7.2.3中电解沉积“隔夜”改为“14h”;7.2.5中“干燥一会儿”改为“干燥

2min”; 
———在8.2精密度部分,用重复性限和再现性限代替实验室试验和统计分析。
本标准与ISO12169:1996各条款的对应关系见附录D。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC243)归口。
本标准负责起草单位:金川集团有限公司、中国有色金属工业标准计量质量研究所。
本标准参加起草单位:浙江华友钴业股份有限公司、兰州大学。
本标准主要起草人:邱平、林秀英、赵永善、祁世青、谢柏华、张海霞、刘晓燕。
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氧化镍化学分析方法

镍量的测定 电沉积法

1 范围

本标准规定了氧化镍和部分还原氧化镍中镍量的电沉积测定方法。
本标准适用于氧化镍和部分还原氧化镍中镍量的电沉积测定方法,测定范围:70%~95%(质量

分数)。 

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件,仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法(ISO3696:1987,MOD)

3 方法原理

试料用硝酸和氯酸钾溶液溶解,加硫酸冒烟除去硝酸,用焦硫酸钾熔融分解溶解残渣。在氨水介质

中电解沉积镍,称量沉积物质量。用原子吸收光谱法测定氨电解液中残余镍的质量加上沉积镍的质量

即为实际镍的质量。测定样品中用水分修正沉积物中镍的净质量。

4 试剂

除非特别说明,所用试剂为分析纯,水为GB/T6682中规定的2级水。

4.1 盐酸,ρ20=1.18g/mL,稀释至(1+1)。

4.2 硫酸,ρ20=1.84g/mL,稀释至(1+1)。

4.3 硝酸,ρ=1.41g/mL,稀释至(1+1)。

4.4 氢氟酸,ρ20=1.13g/mL,稀释至(1+1)。
警告:氢氟酸对皮肤和粘膜具有极强的刺激性、腐蚀性,会造成严重的灼伤且不易治愈。一旦皮肤

接触了氢氟酸,用水充分清洗后就医。

4.5 氨水,ρ20=0.89g/mL。

4.6 氯酸钾(KClO3),优级纯。
警告:氯酸钾是一种强氧化剂,与某些物质混合后,会发生爆炸。

4.7 焦硫酸钾(K2S2O7),优级纯。

4.8 丁二酮肟溶液:1g丁二酮肟溶解于100mL乙醇中。

5 仪器

5.1 分析天平,感量0.1mg。

5.2 电解沉积装置(见图1)。
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