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I
尿素水解溶液中氯离子的测定 电位滴定法
1　 [bookmark: _Toc116119895]范围
本文件规定了火力发电厂尿素水解溶液中氯离子测定的方法概要、试剂与材料、仪器设备、试验步骤、精密度等。
本文件适用于尿素水解溶液中氯离子的测定，测定范围为2mg/L～50mg/L。
2　 [bookmark: _Toc1893986][bookmark: _Toc116119896]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 601  化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
3　 [bookmark: _Toc28669803][bookmark: _Toc25179763][bookmark: _Toc116119897][bookmark: _Toc28670403][bookmark: _Toc25225662][bookmark: _Toc28669970][bookmark: _Toc25179652][bookmark: _Toc28669732][bookmark: _Toc26802556][bookmark: _Toc28669926][bookmark: _Toc26805258][bookmark: _Toc28614899]术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4　 方法概要
选用镀硫银电极或银电极作为工作电极，银/氯化银作为参比电极，与被测溶液组成工作电池。随着硝酸银标准溶液的加入，银离子和水中的氯离子反应生成氯化银沉淀，水样中的氯离子浓度不断发生变化，工作电极的电位随之变化。在滴定终点附近电极电位发生突跃，从而确定滴定终点，根据硝酸银标准溶液的消耗量计算出被测样品中氯离子的浓度。
5　 [bookmark: _Toc116119899]试剂与材料
[bookmark: _Toc116119900]试验用水应符合GB/T 6682规定的二级及二级以上试剂水的要求。试验用试剂若无特别说明，均使用分析纯试剂。
无水乙醇。
浓硝酸：ρ=1.40g/mL。
硝酸溶液：1+3。量取100mL硝酸（5.3）缓慢倒入300mL水中，混匀。
碳酸钠溶液：50g/L。称取5.00g无水碳酸钠（Na2CO3），加60mL水溶解，定容至100mL，转移至试剂瓶中。
硝酸银标准溶液（c）：0.002mol/L。称取3.50g硝酸银（AgNO3），加600mL水溶解，定容至1000mL，摇匀，转移并贮存于密闭的棕色瓶中，按GB/T 601的规定对硝酸银溶液进行标定。将标定好的硝酸银标准溶液移取50mL于500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。
广泛pH试纸，pH1～14。
6　 仪器设备
自动电位滴定仪：工作电极为镀硫银电极或银电极，参比电极为银/氯化银电极。
电子天平：精度为0.01g。
恒温装置：精度≤±1℃。
搅拌器：转速480r/min。
7　 试验步骤
试样的制备
量取20.0mL的样品于蒸发皿中。
加入2.0mL碳酸钠溶液（5.5）于蒸发皿中，置于恒温装置上恒温至（80±1）℃，直至样品蒸干，以去除铵盐的干扰。
取20mL试验用水，溶解残渣并转移至100mL测量杯中，加入60mL无水乙醇。将混合溶液在搅拌条件下用硝酸溶液（5.4）调节至pH约为3~4，得到待测溶液A。
试样测定
开启自动电位滴定仪，设置为等当点模式，判定条件设定为∆E≥10mV。
将含有待测溶液A的测量杯置于电位滴定仪样品测试架上，插入电极，选用浓度约为0.002mol/L的硝酸银标准溶液（5.6）滴定至终点并记录硝酸银标准溶液（c）的消耗体积V1。典型性突变曲线见附录A。
注：若自动电位滴定仪无法自动识别电势突变终点，可初步判断为氯离子含量超过50mg/L，建议稀释后测定。
结果计算
尿素水解器溶液中氯离子含量按下式计算：

式中：
—尿素水解器溶液中氯离子含量，mg/L；
—硝酸银标准溶液消耗量，mL；
—硝酸银标准溶液的摩尔浓度，mol/L。
8　 精密度
精密度数据是对不同浓度水平的尿素水解器溶液中氯离子含量进行试验确定，测试原始数据及计算结果见附录B中的表B.1。
重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于0.5mg/L，以大于0.5mg/L的情况不超过5%为前提。
再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于1.6mg/L，以大于1.6mg/L的情况不超过5%为前提。
9　 [bookmark: _Toc116119898]试验报告
试验报告应包括下列内容
1. 试样说明；
1. 试验依据；
1. 分析结果；
1. 测定过程中的异常情况；
1. 试验日期、试验报告出具日期、实验室名称和地址。



[bookmark: _Toc28669808][bookmark: _Toc28669737][bookmark: _Toc28669975][bookmark: _Toc28669932][bookmark: _Toc28670408][bookmark: _Toc116119901]
（资料性）
典型性突变曲线
5种不同氯离子含量试样对应的电位滴定曲线图见图A.1。
[image: 11]
图A.1  试样1-10电位滴定曲线图


[bookmark: _Toc18883335][bookmark: _Toc14482795][bookmark: _Toc16963121][bookmark: _Toc16198061][bookmark: _Toc17751900][bookmark: _Toc17903244]
（资料性）
精密度
3家实验室测定的精密度数据汇总见表B.1。
表B.1  方法的精密度
	[bookmark: _Hlk178256722]离子名称
	试样
	实验室
	测试结果（mg/L）
	实验室内相对标准偏差（%）
	重复性限r（mg/L）
	再现性限R（mg/L）

	Cl-
	1
	A
	第一次
	8.81
	0
	0.10
	0.53

	
	
	
	第二次
	8.81
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	8.48
	0.75
	
	

	
	
	
	第二次
	8.39
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	8.58
	0
	
	

	
	
	
	第二次
	8.58
	
	
	

	
	
	平均值
	8.61
	/
	
	

	
	2
	A
	第一次
	6.33
	0.56
	0.23
	1.64

	
	
	
	第二次
	6.38
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	6.97
	0.61
	
	

	
	
	
	第二次
	7.03
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	7.61
	1.79
	
	

	
	
	
	第二次
	7.62
	
	
	

	
	
	平均值
	6.96
	/
	
	

	
	3
	A
	第一次
	22.91
	0.62
	0.15
	1.13

	
	
	
	第二次
	22.71
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	22.55
	0.17
	
	

	
	
	
	第二次
	22.60
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	23.43
	0.33
	
	

	
	
	
	第二次
	23.32
	
	
	

	
	
	平均值
	
	/
	
	

	
	4
	A
	第一次
	8.44
	1.66
	0.56
	1.12

	
	
	
	第二次
	8.64
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	7.75
	0.82
	
	

	
	
	
	第二次
	7.84
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	8.03
	3.78
	
	

	
	
	
	第二次
	8.47
	
	
	

	
	
	平均值
	8.20
	/
	
	

	
	5
	A
	第一次
	1.91
	1.87
	0.17
	1.06

	
	
	
	第二次
	1.86
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	2.59
	2.68
	
	

	
	
	
	第二次
	2.69
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	2.22
	3.11
	
	

	
	
	
	第二次
	2.32
	
	
	

	
	
	平均值
	2.27
	/
	
	

	
	6
	A
	第一次
	2.56
	1.91
	0.09
	1.46

	
	
	
	第二次
	2.63
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	1.74
	0
	
	

	
	
	
	第二次
	1.74
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	2.70
	0.79
	
	

	
	
	
	第二次
	2.67
	
	
	

	
	
	平均值
	2.34
	/
	
	

	
	7
	A
	第一次
	18.84
	0.34
	0.15
	0.48

	
	
	
	第二次
	18.93
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	18.65
	0.34
	
	

	
	
	
	第二次
	18.56
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	18.61
	0.15
	
	

	
	
	
	第二次
	18.56
	
	
	

	
	
	平均值
	18.69
	/
	
	

	
	8
	A
	第一次
	16.94
	0.42
	0.12
	1.14

	
	
	
	第二次
	16.89
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	17.20
	0.21
	
	

	
	
	
	第二次
	17.21
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	17.76
	0.36
	
	

	
	
	
	第二次
	17.67
	
	
	

	
	
	平均值
	17.28
	/
	
	

	
	9
	A
	第一次
	32.35
	0.87
	0.57
	0.57

	
	
	
	第二次
	32.75
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	32.24
	0.17
	
	

	
	
	
	第二次
	32.29
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	32.25
	0.65
	
	

	
	
	
	第二次
	32.55
	
	
	

	
	
	平均值
	
	/
	
	

	
	10
	A
	第一次
	18.59
	0.38
	0.15
	1.59

	
	
	
	第二次
	18.69
	
	
	

	
	
	B
	第一次
	17.64
	0.48
	
	

	
	
	
	第二次
	17.73
	
	
	

	
	
	C
	第一次
	18.69
	0.04
	
	

	
	
	
	第二次
	18.70
	
	
	

	
	
	平均值
	18.34
	/
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