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氯化银比浊法测定镍钴锰三元素氢氧化物中氯离子
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建立了氯化银比浊法测定镍钴锰三元素氢氧化物中氯离子含量的测定方法"选择了合适的测

定波长!并对硝酸用量#沉淀剂用量#稳定时间对测定结果的影响进行了试验!确定了较优的分析条件"

样品加标回收率在
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与浊度值有良好线性关系"方法为控制

镍钴锰三元素氢氧化物中氯离子提供了检测依据"
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镍钴锰三元素氢氧化物可用以合成新型电池正

极材料
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!氯离子含量

是其比较重要的质量指标"低含量氯离子的分析方

法主要有光度法)
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#离子选择电极
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*等!但这些方法研究对象多为水#土壤#矿石或

其他一些工业产品"因此!制订一种能快速#准确的

检测镍钴锰三元素氢氧化物中氯离子量的方法!十

分必要"
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实验部分

除非另有说明!在分析中仅使用确认为分析纯

的试剂和电阻率不小于
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的纯水"

实验所用玻璃器具都应用稀硝酸充分浸泡!并
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灼烧至恒重的基准氯化

钠!以水溶解!移入
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容量瓶中!用水稀释至

刻度!混匀"

氯标准溶液&
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'(准确移取氯标准储备

溶液
"8B

于
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实验方法
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试样于
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烧杯中!加
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过氧化氢!于
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浴中溶解!待样品溶解完全!冷却至室温!溶液转移

到
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容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀"根据

氯离子含量移取适量体积试液!同时移取两份!各加

入
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硝酸&
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'!其中一份以水稀释至刻度!混

匀!为空白%另一份加入
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硝酸银溶液!以水稀

释至刻度!混匀!为待测样品"
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后!移取部分
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比色皿中!以空白为参比!于分光光度

计波长
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处测量待测样品的吸光度!从工作

曲线上查出相应的氯离子量"
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波长选择

分别配制一定浓度镍#钴#锰的硝酸盐溶液!及

氯化银悬浊液!在
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范围内分别进行扫

描"结果显示!在
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!氯化银悬浊液吸光

度稳定%钴#锰的硝酸盐溶液在
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吸收最小%

硝酸镍在
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体吸光度变化不大"考虑到应尽量减少镍钴锰的吸

收带来的影响!选择
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做为测定波长"
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硝酸用量

仅改变硝酸&
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'用量!按实验方法!测定吸光

度值"结果表明!当硝酸&
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'溶液的用量在
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时!吸光度基本不发生变化"本实验选择硝酸

&

$G$

'用量为
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沉淀剂用量

仅改变硝酸银溶液用量!按实验方法!测定吸光

度值"结果表明!硝酸银用量太少会导致反应不完

全"硝酸银的用量为
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时吸光度几乎稳定

不变"增加或减少用量时!吸光度略有减小"本实

验选择硝酸银溶液用量为
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稳定时间

仅改变放置时间!按实验方法!测得吸光度值见

表
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"结果表明!反应初期!随着反应时间的延长!
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硝酸银溶液!以水稀

释至刻度!混匀"按实验方法操作!绘制工作曲线!

如图
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精密度实验
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为实际样品的测定结果!独立测定
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对所得数据进行格拉布斯检验!结果表明不同

水平
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次分析数据无异常值!方法重复性好"
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加标回收实验

分别在样品中加入不同量的氯!按实验步骤进

行测定!结果见表
@

"

!!

结 果 表明!样品的 加标 回收率在
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!结果准确!可靠"
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氯化银比浊法测定镍钴锰三元素氢氧化物中氯

离子含量!氯离子浓度在
#
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,
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与浊度值有

良好线性关系!加标回收率在
=>?

!
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!具有

较好的精密度!操作相对简单#实验流程短!能很好

满足产品质量检测的要求"
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