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　 　 摘　 要：氢氧化钠与过氧化钠熔融分解稀土抛光粉样品后，热水提取，将氟与稀土等金属离子分离，分别以茜

素氨羧络合腙分光光度与氯化镧络合容量法测定氟离子。 以流程空白为参比，在 ｐＨ ５􀆰 ５ 乙酸－乙酸钠缓冲溶液中

氟离子与茜素氨基氨羧腙显色剂络合显色，于分光光度计 ６３０ ｎｍ 处进行比色测定，建立茜素氨羧络合腙分光光度

方法测定氟离子含量； 在 ｐＨ ２􀆰 ６～３􀆰 ０ 的溶液中，加入过量氯化镧标准溶液，使氟生成氟化镧沉淀，过量氯化镧标

准溶液在 ｐＨ ５􀆰 ５ 的六次甲基四铵缓冲溶液中，以二甲酚橙为指示剂，用 ＥＤＴＡ 标准溶液滴定至溶液由紫红色变为

亮黄色即为终点，建立氯化镧络合容量方法间接测定氟的含量。 通过两种方法回收率验证及与国标方法—氟离子

选择性电极法比对验证方法的准确度。
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　 　 中国的稀土抛光粉行业经过近 ５０ 年的发展，

在生产、应用、市场和技术设备等方面已取得很大

的成就，在世界同行业中已占主导地位，并成为世

界稀土抛光粉的生产和供应大国。 铈基稀土抛光

粉是较为重要的稀土产品之一，因其具有切削能力

强、抛光时间短、抛光精度高、操作环境清洁等优

点，已广泛应用在各种光学玻璃器件、电视机显像

管、光学眼镜片、示波管、平板玻璃、半导体晶片和

金属精密制品等的抛光。 为了增加铈基抛光粉的

抛光速度，通常在氧化铈抛光粉加入氟以增加磨削

率，通常掺杂 ３％～１０％的氟［１］。 而氟的含量会影响

抛光粉的性能，所以准确、快速测定氟的含量是十

分必要的。

目前测定氟含量的方法有氟离子选择电极

法［２，３］、离子色谱法［４～６］、 容量法［７～９］、 分光光度

法［１０，１１］、Ｘ 荧光光谱法［１２］ 等，这些测定方法已广泛

应用在地质、环境、食品、稀土金属、稀土合金等方

面，但在稀土抛光粉中的报道较少。 虽然已建立国

家标准［１３］测定稀土抛光粉中的氟含量的方法，但应

用标准时为保证分析的准确度，氟离子选择电极标

定和测定样品的温度、离子强度、搅拌速度甚至电

极对伸入试液的深度等条件都要求一致，影响因素
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较多，也比较苛刻。 因此本文拟通过研究茜素氨羧

络合腙分光光度与氯化镧络合容量法测定条件，建立

快速、准确地测定稀土抛光粉中氟量的分析方法。

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

氢氧化钠，过氧化钠，乙酸钠，纯锌 （基准试

剂），ＥＤＴＡ（基准试剂），氧化镧（ＲＥＯ＞９９％，ω ／ ＲＥＯ

＞９９􀆰 ９９％），氨水，盐酸，丙酮，乙酸。

乙酸－乙酸钠缓冲溶液（ｐＨ ＝ ５􀆰 ５）：称取 ５００ ｇ

结晶乙酸钠，用水溶解，加入冰乙酸 ２５ ｍＬ，稀释到

２５００ ｍＬ。

六次甲基四胺缓冲溶液（ｐＨ＝ ５􀆰 ５）：２００ ｇ 六次

甲基四胺溶于 ２００ ｍＬ 水中，加 ３０ ｍＬ 浓盐酸，用水

定容在 １０００ ｍＬ 容量瓶中。

锌标准溶液［ ｃ（Ｚｎ） ＝ ０􀆰 ０２８ ｍｏｌ ／ Ｌ］，ＥＤＴＡ 标

准溶液［ｃ（ＥＤＴＡ）＝ ０􀆰 ０２８ ｍｏｌ ／ Ｌ］和氯化镧标准溶

液［ｃ（ＬａＣｌ３）＝ ０􀆰 ０２８ ｍｏｌ ／ Ｌ］按常规方法配置。

茜素氨羧络合腙显色剂：称取茜素氨羧络合腙

０􀆰 ０４８２ ｇ 于 ２５０ ｍＬ 烧杯中，加入 １ ｍＬ 氨水（１＋１）

将其溶解，加入 １２５ ｍＬ 丙酮，８􀆰 ９５ ｍＬ 氯化镧标准

溶液和 ５０ ｍＬ 乙酸—乙酸钠缓冲溶液，充分混合溶

解后，移入 ２５０ ｍＬ 容量瓶中，用水稀释至刻度，

混匀。

氟标准贮备溶液：１０００ μｇ ／ ｍＬ（国家有色金属

及电子材料分析测试中心产品）。 氟标准使用溶液

２ μｇ ／ ｍＬ。 试剂除注明外，其余均为分析纯。 实验

所用水均为去离子水。 ７２２ 型光栅分光光度计（上

海精密公司）。

１􀆰 ２　 实验方法

称取 ０􀆰 ２ ｇ（精确到 ０􀆰 ０００１ ｇ）试料置于盛有 １ ｇ

氢氧化钠、１ ｇ 过氧化钠的 ３０ ｍＬ 镍坩埚中，再加 ２ ｇ

氢氧化钠、０􀆰 ５ ｇ 过氧化钠。 在低温电热板上烘去

水分，盖上坩埚盖。 将坩埚及试料放入 ７５０ ℃的马

弗炉中熔融 ８ ｍｉｎ，取出稍冷，连同坩埚一起置于预

先盛有 １００ ｍＬ 沸水的塑料瓶中，洗净坩埚及盖，移

入 ２００ ｍＬ 容量瓶中，流水冷却至室温，以水稀释至

刻度，摇匀，干过滤，待用，此溶液为 Ａ。 随同试验做

空白试验。

１􀆰 ２􀆰 １　 分光光度法

移取 ５ ｍＬ 溶液 Ａ 于 １００ ｍＬ 容量瓶中，以水稀

释至刻度，摇匀，此溶液为 Ｂ。 移取 ５ ｍＬ 溶液 Ｂ 于

２５ ｍＬ 比色管中，以酚酞为指示剂，依次用盐酸（１＋

１）、氢氧化钠（５％）和盐酸（１＋１９）调节馏分酸度，

使溶液呈无色（ｐＨ ＝ ７ ～ ８），依次加入 ５ ｍＬ 茜素氨

羧络合腙显色剂、５ ｍＬ 丙酮，用水稀释至刻度，混

匀。 显色液在 ４０ ℃ ～ ４５ ℃的水浴中保温 ５０ ｍｉｎ，

以流程空白为参比，于分光光度计 ６３０ ｎｍ 波长［１０］

处，用 ２ ｃｍ 比色皿测其吸光度，从工作曲线上查出

氟量。

移取 ０、１􀆰 ００ ｍＬ、３􀆰 ００ ｍＬ、５􀆰 ００ ｍＬ、６􀆰 ００ ｍＬ

浓度为 ２ μｇ ／ ｍＬ 的氟标准溶液于 ２５ ｍＬ 比色管中，

依照实验方法（１􀆰 ２􀆰 １）进行显色，测量吸光度值。

以吸光度为横坐标，氟量为纵坐标，绘制工作曲线。

１􀆰 ２􀆰 ２　 滴定法

移取 １００ ｍＬ 溶液 Ａ 于 ４００ ｍＬ 烧杯中，以酚酞

为指示剂，用盐酸（１＋１）调节至无色加入 １５􀆰 ０ ｍＬ 氯

化镧标准溶液，再用氢氧化钠（５％）和盐酸（１＋１９）调

至 ｐＨ 值约为 ３（可用精密 ｐＨ 试纸试验），加热煮沸

５ ｍｉｎ，体积控制在 １５０ ｍＬ，取下，流水冷却至室温。

加入 １５ ｍＬ 六次甲基四胺缓冲溶液于烧杯中，加入二

甲酚橙指示剂 ２ 滴，用 ＥＤＴＡ 标准溶液滴定至溶液由

紫红色变为亮黄色，即为终点。 通过氯化镧标准溶液

与 ＥＤＴＡ 标准溶液计算得到氟含量。

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 样品溶（熔）解方式

方法 ａ 为高氯酸冒烟－水蒸气蒸馏方式；方法 ｂ

为选用氢氧化钠和过氧化钠熔融方式。 方法 ａ 在分

离氟元素的过程中，溶液温度在 １３０ ℃ ～ １７０ ℃之

间，水蒸气蒸馏 ３０ ｍｉｎ～ ５０ ｍｉｎ。 溶液温度过高，高

氯酸反应剧烈，操作需十分小心，否则会出现蒸馏

瓶爆炸现象。 方法 ｂ 在熔解样品时相对方法 ａ 比较

安全，而且含稀土抛光粉中磷、硅含量较低，稀土元
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素通过碱分离除去，均不会干扰后续测定，因此本

文选用方法 ｂ 进行熔解样品。

２􀆰 ２　 熔融时碱用量的选择

固定熔样温度为 ８００ ℃，其它条件不变。 分别

改变氢氧化钠 （０，１ ｇ，２ ｇ，３ ｇ，４ ｇ） 与过氧化钠

（４􀆰 ５ ｇ，３􀆰 ５ ｇ，２􀆰 ５ ｇ，１􀆰 ５ ｇ，０􀆰 ５ ｇ）用量进行实验。

结果表明，熔剂中只要存在过氧化钠，样品可以完

全溶解；随着过氧化钠的增加，镍坩埚的腐蚀越严

重，但过氧化钠用量较少时，增加熔解时间。 本文

选用氢氧化钠 ３ ｇ、过氧化钠 １􀆰 ５ ｇ 溶解样品。

２􀆰 ３　 熔融温度及时间的选择

固定其它实验条件，分别考察了熔融温度

（６００ ℃ ～９００ ℃）和熔融时间（５ ｍｉｎ ～ １０ ｍｉｎ）对氟

的影响。 结果表明，熔融温度在 ７００ ℃ 以后，熔融

时间在 ６ ｍｉｎ 以后，待测元素的结果基本不变。 本

文选择熔融温度为 ７５０ ℃，熔融时间为 ８ ｍｉｎ。

２􀆰 ４　 溶液煮沸时间及滴定温度的影响

为确定溶液煮沸时间和滴定温度对氟测定的

影响，固定其它条件，分别改变煮沸时间（２ ｍｉｎ ～

８ ｍｉｎ）和滴定时溶液温度（２０ ℃ ～４０ ℃），考察对氟

测定结果的影响。 结果表明，溶液在煮沸 ４ ｍｉｎ 以

后，滴定时溶液的温度在 ３０ ℃以下，氟的测定结果

稳定。 本实验选择溶液煮沸 ５ ｍｉｎ 后冷却至 ２５ ℃

（室温）进行滴定。

２􀆰 ５　 缓冲溶液用量

以二甲酚橙为指示剂的滴定法，滴定溶液的 ｐＨ

值应保持在 ５􀆰 ５ 左右。 为保证 ｐＨ 值在 ５􀆰 ５ 左右，

需考察六次甲基四铵缓冲溶液的用量。 固定其它

条件不变，在待测溶液中分别加入缓冲溶液（５ ｍＬ，

１０ ｍＬ，１５ ｍＬ，２０ ｍＬ，２５ ｍＬ），考察对氟测定的影

响。 结果表明，缓冲溶液低于 １０ ｍＬ，溶液浑浊，氟

的测定结果偏低；缓冲溶液高于 １５ ｍＬ 时，溶液清

亮，氟的测定结果基本一致。 本文选择缓冲溶液加

入量为 １５ ｍＬ。

２􀆰 ６　 确定分光光度法最佳条件

分光光度法是实验室中比较传统的分析手段，

建立分光光度法测定氟离子的测定方法，需要研究

显色剂用量、丙酮用量、显色温度、保温时间等因

素，设计 ４ 因素、４ 水平的正交实验表。 因素和水平

见表 １，实验结果见表 ２。

表 １　 因素、水平表

Ｔａｂｌｅ １　 Ｔｈｅ ｔａｂｌｅｓ ｏｆ ｆａｃｔｏｒｓ ａｎｄ ｌｅｖｅｌｓ

Ｌｅｖｅｌ

Ｆａｃｔｏｒｓ
Ｃｈｒｏｍｏｇｅｎｉｃ

ａｇｅｎｔ ／ ｍＬ

Ａ

Ａｃｅｔｏｎｅ ／

ｍＬ

Ｂ

Ｃｈｒｏｍｏｇｅｎｉｃ

ｔｅｍｐｅｒａｔａｕｒｅ ／ ℃

Ｃ

Ｈｏｌｄｉｎｇ

ｔｉｍｅ ／ ｍｉｎ

Ｄ
１ ５ ８ ４０ ４０

２ ３ ５ ４５ ６０

３ １０ ３ ５０ ７０

４ ８ １０ ３５ ５０

表 ２　 实验结果

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ

Ｎｕｍｂｅｒ Ａ Ｂ Ｃ Ｄ
Ｔｈｅ Ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ

ｔｈｅ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ／ ％

１ １ １ １ １ ７􀆰 ０３
２ １ ２ ２ ２ ７􀆰 ３８
３ １ ３ ３ ３ ６􀆰 ４９
４ １ ４ ４ ４ ５􀆰 ９６
５ ２ １ ２ ３ ６􀆰 ７８
６ ２ ２ １ ４ ６􀆰 ９６
７ ２ ３ ４ １ ６􀆰 ２３
８ ２ ４ ３ ２ ６􀆰 ７１
９ ３ １ ３ ４ ５􀆰 ７５
１０ ３ ２ ４ ３ ６􀆰 ５９
１１ ３ ３ １ ２ ５􀆰 ８６
１２ ３ ４ ２ １ ６􀆰 ０１
１３ ４ １ ４ ２ ５􀆰 ８６
１４ ４ ２ ３ １ ６􀆰 ４７
１５ ４ ３ ２ ４ ６􀆰 ７６
１６ ４ ４ １ ３ ６􀆰 ２１
Ｋ１ ２６􀆰 ８６ ２５􀆰 ４２ ２６􀆰 ２３ ２５􀆰 ７５
Ｋ２ ２６􀆰 ６８ ２７􀆰 ４０ ２６􀆰 ７６ ２４􀆰 ６４
Ｋ３ ２４􀆰 ２１ ２５􀆰 ３４ ２４􀆰 ４１ ２６􀆰 ０６
Ｋ４ ２５􀆰 ３０ ２４􀆰 ８９ ２５􀆰 ６５ ２６􀆰 ６０
Ｋ１平 ６􀆰 ７２ ６􀆰 ３６ ６􀆰 ５６ ６􀆰 ４４
Ｋ２平 ６􀆰 ６７ ６􀆰 ８５ ６􀆰 ６９ ６􀆰 １６
Ｋ３平 ６􀆰 ０５ ６􀆰 ３４ ６􀆰 １０ ６􀆰 ５２
Ｋ４平 ６􀆰 ３３ ６􀆰 ２２ ６􀆰 ４１ ６􀆰 ６５
Ｒａｎｇｅ ２􀆰 ６５ ２􀆰 ５１ ２􀆰 ３５ １􀆰 ９６

Ｆａｃｔｏｒ ｐｒｉｍａｒｙ ａｎｄ

ｓｅｃｏｎｄａｒｙ ｏｒｄｅｒ
Ａ＞Ｂ＞Ｃ＞Ｄ

Ｏｐｔｉｍａｌ ｌｅｖｅｌｓ Ａ１ Ｂ２ Ｃ２ Ｄ４
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　 　 由表 ２ 可知，分光光度法测定氟离子的各个影

响因素最佳条件组合：Ａ１Ｂ２Ｃ２Ｄ４。 由表 ２ 还可看

出，Ｃ 因素的 Ｋ１ 和 Ｋ２ 值十分接近，表明在水平 １ 和

水平 ２ 的条件下，对氟测定的影响比较小，而且基

本一致。 并且温度控制在一点，有一定困难，所以

最终确定的最佳条件是：显色剂加入量为 ５ ｍＬ，丙

酮加入量为 ５ ｍＬ，显色温度为 ４０ ℃ ～４５ ℃，保温时

间为 ５０ ｍｉｎ。

２􀆰 ７　 回收率实验

按照实验方法对铈基含氟抛光粉进行测

定，同时加入氟标准液进行加标回收实验，结果

见表 ３。

表 ３　 回收率实验结果 ／ ％

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ（ｎ＝ １０） ／ ％

Ｎｕｍｂｅｒ
Ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ Ｔｉｔｒｉｍｅｔｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ

Ｆｏｕｎｄ Ａｄｄｅｄ Ｔｏｔａｌ ｆｏｕｎｄ Ｒｅｃｏｖｅｒｙ Ｆｏｕｎｄ Ａｄｄｅｄ Ｔｏｔａｌ ｆｏｕｎｄ Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

１ ３􀆰 ７８ ２􀆰 ００ ５􀆰 ８６ １０４ ３􀆰 ６９ ４􀆰 ００ ７􀆰 ６０ ９８

２ ８􀆰 ３８ ２􀆰 ００ １０􀆰 ３２ ９７ ８􀆰 ４８ ４􀆰 ００ １２􀆰 ５６ １０２

３　 样品分析

按照实验方法分别选取低、中、高 ４ 个样品（样

品编号分别为 １、２、３ 和 ４）进行测定，并由国家标准

方法进行结果对照，结果见表 ４。

表 ４　 稀土抛光粉检测结果 ／ ％

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒａｒｅ ｅａｒｔｈ ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ ｐｏｗｄｅｒ ／ ％

Ｎｕｍｂｅｒ

Ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ

ｍｅｔｈｏｄ

Ｔｉｔｒｉｍｅｔｒｉｃ

ｍｅｔｈｏｄ

Ａｖｅｒａｇｅ
ＲＳＤ

（ｎ＝ ６）
Ａｖｅｒａｇｅ

ＲＳＤ

（ｎ＝ ６）

Ｆｏｕｎｄ ｂｙ

ｎａｔｉｏｎａｌ

ｓｔａｎｄａｒｄ

ｍｅｔｈｏｄ

１ ３􀆰 ３９ ２􀆰 ２２ ３􀆰 ２６ ２􀆰 ６６ ３􀆰 ３１

２ ６􀆰 ７８ ０􀆰 ９５ ６􀆰 ５０ １􀆰 ０３ ６􀆰 ６４

３ ８􀆰 ３８ １􀆰 ０２ ８􀆰 ６３ １􀆰 １７ ８􀆰 ４９

４ ９􀆰 ５６ ０􀆰 ７０ ９􀆰 ３４ １􀆰 ０８ ９􀆰 ４５

４　 结论

用氢氧化钠和过氧化钠分解样品，建立了分光

光度法和容量法测定稀土抛光粉中氟的含量方法，

与国家标准（ＧＢ ／ Ｔ ２０１６６􀆰 ２⁃２０１２）严格的要求相比

此方法操作简单、快速、结果准确。
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Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ ｏｎ Ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ ａｎｄ Ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ

Ｆｌｕｏｒｉｎｅ Ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ Ｒａｒｅ Ｅａｒｔｈ Ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ

ＺＨＯＵ Ｋａｉ⁃ｈｏｎｇ１， ２∗， ＺＨＡＮＧ Ｌｉ⁃ｆｅｎｇ１，２， ＺＨＡＮＧ Ｙｉ⁃ｍｉｎｇ１，２， ＺＨＡＮＧ Ｓｈｕ⁃ｊｉｅ１，２， ＺＨＡＯ Ｊｉｎｇ１，２

（１．Ｓｔａｔｅ Ｋｅｙ Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｏｆ Ｂａｉｙｕｎｏｂｏ Ｒａｒｅ Ｅａｒｔｈ Ｒｅｓｏｕｒｃｅ Ｒｅｓｅａｒｃｈｅｓ ａｎｄ Ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ Ｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎ，

Ｂａｏｔｏｕ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｉｎｓｔｉｔｕｔｅ ｏｆ Ｒａｒｅ Ｅａｒｔｈｓ，Ｂａｏｔｏｕ ０１４０３０，Ｃｈｉｎａ；

２．Ｎａｔｉｏｎａｌ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ｃｅｎｔｒｅ ｏｆ Ｒａｒｅ Ｅａｒｔｈ Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｙ ａｎｄ Ｆｕｎｃｉｏｎａｌ Ｍａｔｅｒｉａｌｓ，Ｂａｏｔｏｕ ０１４０３０，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｉｎ ｒａｒｅ ｅａｒｔｈ ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ ｐｏｗｄｅｒ ｗａｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ｓｐｅｃｒｔｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ ｖｏｌｕｍｅｔ⁃

ｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｒａｒｅ ｅａｒｔｈ ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ ｐｏｗｄｅｒ ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ ｍｅｌｔｅｄ ａｎｄ ｄｅｃｏｍｐｏｓｅｄ ｂｙ ｓｏｄｉｕｍ ｈｙｄｒｏｘｉｄｅ ａｎｄ ｓｏｄｉｕｍ ｐｅｒ⁃

ｏｘｉｄｅ．ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｗａｓ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｗｉｔｈ ｈｏｔ ｗａｔｅｒ ａｎｄ ｓｅｐａｒａｔｅｄ ｆｒｏｍ ｒａｒｅ ｅａｒｔｈ ａｎｄ ｏｔｈｅｒ ｍｅｔａｌ ｉｏｎｓ．Ｃｏｌｏｒｉｍｅｔｒｉｃ ａｓ⁃

ｓａｙ ｗａｓ ｃｏｎｄｕｃｔｅｄ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｃｏｌｏｒ ｒｅａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｉｏｎ ｗｉｔｈ ａｌｉｚａｒｉｎ ｃｏｍｐｌｅｘｏｎｅ ｄｉｈｙｄｒａｔｅ ｉｎ ａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ⁃ｓｏｄｉｕｍ ａｃｅｔａｔｅ ｂｕｆｆｅｒ

ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｐＨ ｖａｌｕｅ ５􀆰 ５ ｉｎ ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｅｒ ａｔ ６３０ ｎｍ． Ａｎｄ ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｗａｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｂｙ ａｄｄｉｎｇ ｅｘｃｅｓｓ

ｌａｎｔｈａｎｕｍ ｃｈｌｏｒｉｄｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｉｎｔｏ ｆｌｕｏｒｉｎｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｐＨ ｖａｌｕｅ ２􀆰 ６ ｔｏ ３􀆰 ０ ａｎｄ ｇｅｎｅｒａｔｉｎｇ ｌａｎｔｈａｎｕｍ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｐｒｅｃｉｐｉ⁃

ｔａｔｅ， ｆｏｌｌｏｗｉｎｇ ＥＤＴＡ ｔｉｔｒａｔｉｏｎ ｉｎ ｐＨ ５􀆰 ５ ｈｅｘａｍｅｔｙｌｅｎｔｅｒａｍｉｎｅ ｂｕｆｆｅｒ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｘｙｌｅｎｏｌ ｏｒａｎｇｅ ａｓ ｉｎｄｉｃａｔｏｒ． Ｔｈｅ ａｃｃｕｒａｃｙ

ｗａｓ ｖｅｒｉｆｉｅｄ ｂｙ ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｔｈｅ ｔｗｏ ｍｅｔｈｏｄｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｎａｔｉｏｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｆｌｕｏｒｉｄｅ ｉｏｎ ｓｅｌｅｃｔｉｖｅ ｅｌｅｃ⁃

ｔｒｏｄｅ．

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ：ｒａｒｅ ｅａｒｔｈ ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ ｐｏｗｄｅｒ； ｆｌｕｏｒｉｎｅ； ａｌｋａｌｉ ｍｅｌｔ； ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ； ｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ ｍｅｔｈｏｄ

２２１




