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纳米二氧化铈抛光液缓冲能力测试方法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc208584788][bookmark: _Toc208584827][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc208578455][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc220506740]范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件规定了纳米二氧化铈抛光液缓冲能力的测试原理、试剂与仪器、样品制备、测试步骤、数据处理、精密度、注意事项和试验报告。
本文件适用于以纳米二氧化铈为主要磨料，分散于水相体系（含或不含分散剂、络合剂等添加剂）的抛光液，包括电子级、光学级等各类应用场景的纳米二氧化铈抛光液缓冲能力测试。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc208584789][bookmark: _Toc208578456][bookmark: _Toc208584828][bookmark: _Toc220506741]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 622  化学试剂  盐酸
GB/T 629  化学试剂  氢氧化钠
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 27501  pH 值测定用缓冲溶液制备方法
[bookmark: _Toc97192966][bookmark: _Toc208584790][bookmark: _Toc208584829][bookmark: _Toc208578457][bookmark: _Toc220506742]术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。

纳米二氧化铈抛光液  nano cerium dioxide polishing liquid
以粒径为（1～100）nm 的二氧化铈为主要磨料，经分散处理后形成的稳定分散体系，用于光学玻璃、半导体晶圆等材料表面抛光的液体产品。

缓冲能力  buffer capacity
抛光液体系抵抗 pH 值变化的能力，用单位体积抛光液在加入强酸（盐酸）或强碱（氢氧化钠）后，pH 值变化 1 个单位所需酸或碱的物质的量表示，单位为 mmol/L·pH。
[bookmark: _Toc220506743]测试原理
通过向纳米二氧化铈抛光液中定量滴定标准浓度的盐酸（HCl）或氢氧化钠（NaOH）溶液，利用 pH 计实时监测体系 pH 值变化，记录 pH 值变化 1 个单位时消耗的酸或碱体积。根据滴定剂浓度、消耗体积及样品体积，按公式计算抛光液的酸缓冲能力和碱缓冲能力，核心反映抛光液体系对酸碱干扰的抵抗能力。
[bookmark: _Toc220506744]试剂与仪器
试剂
盐酸（HCl）：分析纯，符合 GB/T 622 的规定，配制成 0.1 mol/L 标准溶液，其浓度按附录 A.1 的方法标定，浓度误差不超过 ±0.002 mol/L。
氢氧化钠（NaOH）：分析纯，符合 GB/T 629 的规定，配制成 0.1 mol/L 标准溶液，其浓度按附录 A.2 的方法标定，浓度误差不超过 ±0.002 mol/L。
标准缓冲溶液：pH=4.00、6.86、9.18（25 ℃），用于 pH 计校准。
去离子水：符合 GB/T 6682 一级水要求，电导率小于或等于 0.01 mS/m。
仪器
pH 计：精度不低于 0.01 pH，符合 GB/T 27501 的规定，配备玻璃复合电极。
恒温水浴锅：控温精度不低于 ±0.1 ℃，温度范围 20 ℃～50 ℃。
磁力搅拌器：转速 0 r/min～1 000 r/min 可调，配备聚四氟乙烯搅拌子。
酸/碱滴定管：容积 50 mL，精度 0.01 mL。
移液管：容积 50 mL，精度 0.1 mL。
烧杯：容积 100 mL，符合玻璃量器要求。
超声分散仪：功率不低于 100 W，频率 20 kHz～40 kHz。
电子天平：精度 0.001 g。
计时器：精度 0.1 s。
[bookmark: _Toc220506745]样品制备
样品预处理
取待测试样，置于洁净容器中，若样品存在沉淀或分层，放入超声分散仪中分散 30 min，频率 25 kHz、功率 150 W，确保体系均匀分散，无明显颗粒沉降。
测试液制备
用移液管准确吸取预处理后的抛光液 50.0 mL，置于 100 mL 烧杯中，若抛光液固含量大于 20 wt%，按 1:1 体积比用去离子水稀释，记录稀释比例（），稀释后样品应再次超声分散 10 min，确保均匀性。
[bookmark: _Toc220506746]测试步骤
仪器校准
开启恒温水浴锅，设定温度为 25 ℃±0.1 ℃，待温度稳定。
按 GB/T 27501 要求，用 pH=4.00、6.86、9.18 的标准缓冲溶液校准 pH 计，校准后电极误差应小于或等于 0.02 pH，电极应浸泡在 3 mol/L 氯化钾保护液中备用。
初始 pH 值测量
将制备好的测试液放入 25 ℃±0.1 ℃ 恒温水浴锅中，插入 pH 计电极。电极应完全浸没在液体中，避免接触烧杯底部或搅拌子。
放入磁力搅拌子，开启磁力搅拌器，设定转速为 150 r/min±20 r/min，搅拌稳定 10 min 后，记录初始 pH 值（pH₀），读数精确至 0.01 pH。
酸滴定测试
用 0.1 mol/L HCl 标准溶液润洗酸滴定管 3 次，每次润洗体积 5 mL。装入 HCl 标准溶液，排气泡并调整液面至 0.00 mL 刻度。
保持 50 r/min±20 r/min 搅拌，向测试液中逐滴加入 HCl 标准溶液，每次滴加 0.10 mL，滴加后搅拌 30 s，记录 pH 值及对应的滴定体积。
持续滴定至体系 pH 值降至 pH₀-1.00±0.02，停止滴定，记录消耗 HCl 标准溶液的总体积（），精确至 0.01 mL。
碱滴定测试
另取同批次预处理后的抛光液，按 6.2 步骤制备平行测试液。
重复本文件 7.1～7.2 条步骤，测量初始 pH 值（pH₀'），pH₀' 与 pH₀ 的偏差应不大于 0.05 pH，否则应重新制备样品。
用 0.1 mol/L NaOH 标准溶液润洗碱滴定管 3 次，每次润洗体积 5 mL。装入 NaOH 标准溶液，排气泡并调整液面至 0.00 mL 刻度。
保持 150 r/min±20 r/min 搅拌，逐滴加入 NaOH 标准溶液，每次滴加 0.10 mL，滴加后搅拌 30 s，记录 pH 值及对应的滴定体积。
持续滴定至体系 pH 值升至 pH₀'+1.00±0.02，停止滴定，记录消耗 NaOH 标准溶液的总体积（），精确至 0.01 mL。
平行测试
每个样品应进行 3 次平行测试，每次测试应重新制备测试液，确保数据可靠性。
仪器清洗
测试结束后，用去离子水冲洗 pH 计电极（3～5）次，浸泡在 3 mol/L 氯化钾保护液中；滴定管、烧杯等器皿用去离子水清洗干净，晾干备用。
[bookmark: _Toc220506747]数据处理
缓冲能力计算
酸缓冲能力
按公式（1）计算酸缓冲能力：
		()
式中：
——酸缓冲能力，单位为毫摩尔每升每 pH（mmol/L・pH）；
——HCl 标准溶液浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
——消耗 HCl 标准溶液的总体积，单位为升（L）；
——样品稀释比例（未稀释时 =1）；
——测试液初始体积，单位为升（L）；
本方法中 =0.05 L。
——pH 值变化量。
本方法中 =1.00。
碱缓冲能力
按公式（2）计算碱缓冲能力：
		()
式中：
——碱缓冲能力，单位为毫摩尔每升每 pH（mmol/L・pH）；
——NaOH 标准溶液浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
——消耗 NaOH 标准溶液的总体积，单位为升（L）。
结果表示
计算 3 次平行测试的  和  平均值（、），结果保留两位有效数字。
按公式（3）计算相对标准偏差：
		()
式中：
——相对标准偏差；
——标准偏差；
——平均值。
数据有效性判断
当 3 次平行测试的相对标准偏差（RSD）≤5% 时，数据有效；若 RSD＞5%，应重新制备样品进行测试，并排查异常原因。
[bookmark: _Toc220506748]精密度
重复性
在同一实验室，由同一操作人员、使用同一设备，对同一样品在短时间内进行 6 次平行测试，酸缓冲能力和碱缓冲能力的重复性相对标准偏差（RSD）均 ≤3%。
再现性
在不同实验室，由不同操作人员、使用不同设备，对同一样品进行测试，酸缓冲能力和碱缓冲能力的再现性相对标准偏差（RSD）均 ≤8%。
[bookmark: _Toc220506749]注意事项
测试环境应保持恒温（25 ℃±2 ℃）、恒湿（40%～60%），避免气流、粉尘影响测试结果。
滴定过程中应控制滴加速度，避免局部酸碱浓度过高导致 pH 值突变，每次滴加间隔应一致。
pH 计电极应定期维护，测试前应检查电极膜是否完好，若有污染应用去离子水冲洗后，用稀硝酸溶液（5%）浸泡 5 min，再用去离子水冲洗干净。
纳米二氧化铈颗粒可能吸附在电极表面，测试过程中每滴定 5 次应轻轻晃动电极，避免颗粒堆积影响读数。
若抛光液中含有易挥发或易氧化添加剂，应在密封条件下进行滴定，减少成分损失。
标准溶液应定期标定，有效期为 1 个月，若出现浑浊、沉淀等异常应重新配制。
[bookmark: _Toc220506750]试验报告
试验报告应包含以下内容：
报告编号、测试日期、测试人员；
样品信息：样品名称、型号、生产批号、固含量、添加剂成分、预处理方式及稀释比例；
测试条件：环境温度、湿度、恒温水浴温度、仪器型号及校准情况、试剂规格及浓度；
原始数据：3 次平行测试的初始 pH 值、滴定体积与对应的 pH 值变化记录；
计算结果：酸缓冲能力（平均值、标准偏差、RSD）、碱缓冲能力（平均值、标准偏差、RSD）；
精密度验证结果；
异常情况说明：若出现数据异常、操作偏差等情况，需注明原因及处理方式；
结论：明确样品的缓冲能力水平；
备注：其他需要说明的事项。
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（规范性）
标准溶液标定方法
0.1 mol/L HCl 标准溶液标定
称取 0.2 g（精确至 0.0001 g）于 270 ℃～300 ℃ 灼烧至恒重的基准无水碳酸钠，置于 250 mL 锥形瓶中，加 50 mL 去离子水溶解。滴加 2 滴甲基红-溴甲酚绿混合指示剂，用待标定的 HCl 溶液滴定至溶液由绿色变为暗红色，煮沸 2 min，冷却后继续滴定至暗红色。记录消耗 HCl 溶液体积，按公式（A.1）计算浓度：
		(A.1)
式中：
——无水碳酸钠质量，单位为克（g）；
——消耗 HCl 溶液体积，单位为毫升（mL）。
“52.99”为无水碳酸钠（1/2 Na₂CO₃）的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）。
0.1 mol/L NaOH 标准溶液标定
称取 0.4 g（精确至 0.0001 g）于 105 ℃～110 ℃ 干燥至恒重的基准邻苯二甲酸氢钾，置于 250 mL 锥形瓶中，加 50 mL 去离子水溶解。滴加 2 滴酚酞指示剂，用待标定的 NaOH 溶液滴定至溶液呈粉红色并保持 30 s 不褪色。记录消耗 NaOH 溶液体积，按公式（A.2）计算浓度：
		(A.2)
式中：
——邻苯二甲酸氢钾质量，单位为克（g）；
——消耗 NaOH 溶液体积，单位为毫升（mL）。
“204.22”为邻苯二甲酸氢钾（KHC₈H₄O₄）的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）。
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