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钽铌化学分析方法

钠量和钾量的测定
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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ１５０７６《钽铌化学分析方法》分为１６个部分：

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１　钽铌化学分析方法　铌中钽量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．２　钽铌化学分析方法　钽中铌量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．３　钽铌化学分析方法　铜量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．４　钽铌化学分析方法　铁量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．５　钽铌化学分析方法　钼量和钨量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．６　钽铌化学分析方法　钽中硅量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．７　钽铌化学分析方法　铌中磷量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．８　钽铌化学分析方法　碳量和硫量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．９　钽铌化学分析方法　钽中铁、铬、镍、锰、钛、铝、铜、锡、铅和锆量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１０　钽铌化学分析方法　铌中铁、镍、铬、钛、锆、铝和锰量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１１　钽铌化学分析方法　铌中砷、锑、铅、锡和铋量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１２　钽铌化学分析方法　钽中磷量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１３　钽铌化学分析方法　钽中氮量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１４　钽铌化学分析方法　氧量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１５　钽铌化学分析方法　氢量的测定

———ＧＢ／Ｔ１５０７６．１６　钽铌化学分析方法　钠量和钾量的测定

本部分为第１６部分。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分方法１由宁夏东方钽业股份有限公司、中国有色金属工业标准计量质量研究所负责起草。

本部分方法１由九江有色金属冶炼厂和从化钽铌冶炼厂参加起草。

本部分方法１主要起草人：郝红梅、刘刚、张俊峰、张江峰、黄双。

本部分方法１主要验证人：邓延安、房群。

本部分方法２由九江有色金属冶炼厂负责起草。

本部分方法２由北京有色金属研究总院和从化钽铌冶炼厂参加起草。

本部分方法２主要起草人：王静、刘世毅、刘英、黄双。

本部分方法２主要验证人：刘红。

测量范围重叠时以方法１作为仲裁方法。
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钽铌化学分析方法

钠量和钾量的测定

方法１　火焰原子吸收光谱法

１　范围

本方法规定了钽中钠含量和钾含量的测定方法。

本方法适用于钽中钠含量和钾含量的测定。测量范围：≥０．０００５％～０．０２０％。

２　方法原理

试料以氢氟酸、硝酸溶解，在稀硝酸介质中，以三氯化铝掩蔽氟，于原子吸收光谱仪波长７６６．５ｎｍ、

５８９．０ｎｍ处，使用空气乙炔火焰，分别测量钾、钠的吸光度。

３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或相当纯度的水。

３．１　氢氟酸（ρ１．１４ｇ／ｍＬ），ＭＯＳ级。

３．２　硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ），ＭＯＳ级。

３．３　钽基体（钽含量不小于９９．９９％，钾含量不大于０．０００１％，钠含量不大于０．０００１％）。

３．４　三氯化铝溶液（７７ｇ／Ｌ）：称取１４ｇ结晶三氯化铝（ＡｌＣｌ３·６Ｈ２Ｏ）（钾含量不大于０．０００１％，钠含

量不大于０．０００１％）于２００ｍＬ烧杯中，加６０ｍＬ纯水溶解后，用水稀释至１００ｍＬ。

３．５　钠标准贮存溶液：准确称取２．５４２１ｇ基准氯化钠（预先在４５０℃～５００℃的马弗炉中灼烧到无爆

裂声）置于３００ｍＬ聚乙烯烧杯中，加水溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，贮存于

塑料瓶中。此溶液１ｍＬ含１ｍｇ钠。

３．６　钠标准溶液：移取２０．００ｍＬ钠标准贮存溶液于２００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，摇匀，贮存于

塑料瓶中。此溶液１ｍＬ含１００μｇ钠。

３．７　钾标准贮存溶液：准确称取１．９０６８ｇ优级纯氯化钾（预先在４５０℃～５００℃的马弗炉中灼烧到无

爆裂声）于３００ｍＬ聚乙烯烧杯中，加水溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，贮存于

塑料瓶中。此溶液１ｍＬ含１ｍｇ钾。

３．８　钾标准溶液：移取２０．００ｍＬ钾标准贮存溶液于２００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，摇匀，贮存于

塑料瓶中。此溶液１ｍＬ含１００μｇ钾。

３．９　钠、钾混合标准溶液：分别移取钠标准溶液（３．６）和钾标准溶液（３．８）各１０．００ｍＬ至２００ｍＬ容量

瓶中，以水稀释至刻度，摇匀，贮存于塑料瓶中。此溶液１ｍＬ含５μｇ钠和５μｇ钾。

４　仪器

原子吸收光谱仪，附钠、钾空心阴极灯。

在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用。

———特征浓度：在与测量溶液基体相一致的溶液中，钠和钾的特征浓度分别不大于０．０１８６μｇ／ｍＬ

和０．０３５５μｇ／ｍＬ。

———精密度：用最高浓度的标准溶液测量１０次吸光度，其标准偏差应不超过平均吸光度的１．５％；

用最低浓度的标准溶液（不是“零”浓度标准溶液）测量１０次吸光度，其标准偏差应不超过最高
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