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［摘　要］　钠的含量是评价氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟锆酸钾产品质量的重要指标，但目前无相关标准方
法对氟钛酸钾、氟锆酸钾中钠的含量进行检测。针对此问题，本研究进行了多种酸对样品进行前处理的

试验，并考察了钛基体和锆基体对钠测定的影响。结果表明，采用“硫酸溶解＋硫酸冒烟赶氟”的方法对
氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟锆酸钾样品进行预处理，三个样品均可以溶解完全；在选定的条件下，钛和锆基

体对钠元素测定无影响；测定过程无需加入消电离剂氯化铯和氯化锶；该方法的加标回收率在８４０％～
１１３９％之间，与电感耦合等离子体原子发射光谱法的测定结果一致；本法的相对标准偏差在５３９％ ～
９５％之间，能够满足快速准确测定氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟锆酸钾中钠含量的需要，测定范围为
０００５０％～０５０００％。本研究结果对于现有标准关于氟化盐中钠的测定具有重要的补充作用。
［关键词］　氟化盐；钠测定；火焰原子吸收光谱法；硫酸溶解＋硫酸冒烟赶氟；氟钛酸钾；氟硼酸钾；
氟锆酸钾
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　　氟化盐工业对我国的经济发展起着非常大的作
用［１］，近年来，我国氟化盐行业产量与需求均呈现

出波动增长态势。２０１６—２０２２年期间氟化盐增长
率２％，氟化盐产量达一百多万吨。氟钛酸钾、氟硼
酸钾、氟锆酸钾均属于无机氟化盐，是重要的化工原

料［２－９］。氟硼酸钾主要用途有：用作热焊和铜焊的

助熔剂；在铝镁浇筑生产时，用作生产含硼合金的原

料；用于电化学过程试剂；用于低铬酸镀铬及铅锡合

金电解液中的关键添加剂；用于铝合金的纹理蚀刻

及钛、硅片的蚀刻；熔接和融合银、金、不锈钢时，能

提净轻金属的渣滓；在用树脂作磨料黏合剂的重型

磨轮中用作填充料；用于制作三氟化硼和其他氟盐

的原料。氟钛酸钾主要用于制造铝钛硼合金或铝加工

晶型细化剂，用作有机合成催化剂、阻燃剂、镁熔炼除

铁，或用于制造钛酸和金属钛。氟锆酸钾主要用于生

产金属锆和其他锆化合物的原料，也可用于电器材料、

耐火材料、真空技术材料、陶瓷和玻璃的生产等。

氟钛酸钾、氟硼酸钾有相关的产品标准［１０－１１］，

氟锆酸钾没有相关的产品标准。氟硼酸钾有相关钠

测定的检测标准［１２］；氟钛酸钾没有钠测定标准；氟

锆酸钾中主含量氟锆钾的测定，已有文献报道［１３］，
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氟锆酸钾中杂质元素的测定，尚未见报道。上述三

种氟化盐产品标准及实际生产中对钠的要求见表１。
由表１可知，氟钛酸钾产品标准对钠含量没有要求，
但是实际生产的氟化盐产品对钠含量都有要求。

随着氟化盐产业的发展，产品标准规定的主要

技术指标、产品的化学成分检测项目及其成分要求

发生了较大变化，亟需修订以满足市场的需求。

ＧＢ／Ｔ２２６６１７—２００８《氟硼酸钾化学分析方法 第７
部分：钠含量的测定 火焰原子吸收光谱法》测定含

量范围（≤０５％），未给出测定方法的检测下限范
围，本文对氟硼酸钾、氟钛酸钾、氟锆酸钾中钠含量

的测定进行了研究。原子吸收光谱法测定氟化盐中

钠元素含量的主要问题是氟离子的存在会导致管路

腐蚀，需除去氟离子，实验室中去除氟离子的方法主

要是硫酸或高氯酸冒烟。研究发现高氯酸冒烟赶氟

后，钛及锆生成四氯化物，四氯化物水解生成难溶二

氧化物并可能对钠产生吸附作用。

根据上述分析，本方法选择硫酸溶样 ＋硫酸冒
烟的方式进行前处理，然后采用盐酸和水溶解氟硼

酸钾、氟钛酸钾、氟锆酸钾；并探究了硫酸的加入量

对钠测定结果的影响，考察了钛基体和锆基体对钠

测定的影响。

表１　钠含量要求对照表
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｓｏｄｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ

产品或标准
氟钛酸钾

ＧＢ／Ｔ２２６６８—２００８

氟硼酸钾

ＧＢ／Ｔ２２６６７—２００８
氟钛酸钾 氟硼酸钾 氟锆酸钾

牌号 ＰＦＴ—１ ＰＦＴ—２ ＰＦＢ—１ ＰＦＢ—２ ＰＦＴ—１ ＰＦＴ—２ ＰＦＢ—１ ＰＦＢ—２ ＰＦＺ—１ ＰＦＺ—２

钠／％ 无要求 无要求 ≤０１０ ≤０１５ ≤００５ ≤０１０ ≤００５ ≤０１０ ≤００５ ≤０１０

１　实验部分
１１　主要仪器和设备

ＰｉｎＡＡｃｌｅ９００Ｆ型原子吸收分光光度计（美国
ＰｅｒｋｉｎＥｌｍｅｒ公司）；电子分析天平，精确至００００１ｇ；
烘箱，控制温度１１０℃±５℃；塑料王烧杯。
１２　试剂

盐酸（ρ＝１１９ｇ／ｍＬ，分析纯）；硫酸（ρ＝１８４
ｇ／ｍＬ，分析纯）；高氯酸（ρ＝１７６ｇ／ｍＬ，分析纯）；氯
化钠（粉末，工作基准试剂）；氯化锶（粉末，优级

纯）；氯化铯（粉末，高纯试剂）；硫酸（１＋１）；氯化锶
溶液（１００ｇ／Ｌ）；氯化铯溶液（２５ｇ／Ｌ）；１０００μｇ／ｍＬ

钠标准溶液（准确称取２５４２１ｇ基准氯化钠，以水
溶解，并移至１０００ｍＬ容量瓶中，稀释至标线摇匀，
并转入聚乙烯瓶中保存）；３０μｇ／ｍＬ钠标准溶液（移
取１５０ｍＬ钠标准溶液１０００μｇ／ｍＬ至５００ｍＬ容量
瓶中，用水稀释至刻度，混匀）；实验用水为超纯水。

１３　实验方法
１３１　试验样品的选择及样品消解

１）试验样品的选择。为考察本方法对样品中
不同含量钠（含量范围在０００５０％ ～０５０００％）的
测定都能满足，分别选择了氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟锆

酸钾三种产品的低、中、高含量的样品，用于条件试验

及精密度试验。各样品名称及其对应的钠含量见表２。

表２　样品名称及其对应的钠含量（质量分数）
Ｔａｂｌｅ２　Ｓａｍｐｌｅｎａｍｅａｎｄｉｔｓｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇｓｏｄｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔ（ｍａｓｓｐｅｒｃｅｎｔ） ％

样品编号及

名称

１＃－氟硼酸

钾－低

２＃－氟硼酸

钾－中

３＃－氟硼酸

钾－高

４＃－氟钛酸

钾－低

５＃－氟钛酸

钾－中

６＃－氟钛酸

钾－高

７＃－氟锆酸

钾－低

８＃－氟锆酸

钾－中

９＃－氟锆酸

钾－高

钠含量 ０００８９ ００５６ ０１１ ００１０ ００６０ ０１１ ００２９ ０１３ ０１７

　　２）样品消解。称取０５ｇ样品（精确至００００１ｇ），
置于２５０ｍＬ聚四氟乙烯烧杯中，用少量水润湿，加
入２ｍＬ（１＋１）硫酸，用电炉加热至冒白烟，继续加
热蒸发至近干，取下，稍冷。加入５ｍＬ盐酸，２０ｍＬ
水，低温加热至盐类溶解，取下，冷却。移入１００ｍＬ
塑料容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

１３２　钠含量的测定
按表３分取试液到１００ｍＬ塑料容量瓶中并补

加５ｍＬ盐酸，用水稀释至刻度，混匀。空白试液按
此法同样操作。于原子吸收分光光度计波长５８９６
ｎｍ处，用空气－乙炔火焰，以水调零，测量钠的吸
光度。
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表３　试液的分取
Ｔａｂｌｅ３　Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｔｅｓｔｓｏｌｕｔｉｏｎ

钠的质量分数／％ 分取试液体积／ｍＬ

０００５０～００５０ ／

００５０～０５０ １０００

１３３　工作曲线的绘制
用移液管分别移取 ０ｍＬ、１００ｍＬ、２００ｍＬ、

４００ｍＬ、６００ｍＬ、８００ｍＬ、１０００ｍＬ钠标准溶液于
１００ｍＬ塑料容量瓶中。向每个容量瓶中加入 ５ｍＬ
盐酸，用水稀释至刻度，混匀。此校准溶液钠的含量

范围为 （０～３０）μｇ／ｍＬ。于火焰原子吸收光谱仪
上波长５８９６ｎｍ处，用空气－乙炔火焰，以水调零，
测定钠的吸光度，以质量浓度为横坐标，吸光度为纵

坐标，绘制工作曲线。工作曲线线性相关系数应不

小于０９９９。

２　结果与讨论
２１　样品前处理条件试验

高氯酸或硫酸冒烟能有效地去除样品中的氟离

子，避免氟离子对后续测试工作中使用的原子吸收

光谱仪造成损害。ＧＢ／Ｔ２２６６１７—２００８标准中是
用硫酸赶氟，加热至硫酸烟冒尽后，用盐酸和水溶解

氟硼酸钾样品。本研究采用多种前处理方法对氟锆

酸钾和氟钛酸钾样品进行前处理，观察其是否能完

全溶解清亮，结果见表４。

表４　样品处理条件试验
Ｔａｂｌｅ４　Ｓａｍｐｌｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｔｅｓｔ

前处理方式
能否完全

溶解清亮

加入１０ｍＬ硫酸（１＋１），冒烟至近干 是

加入１０ｍＬ硫酸（１＋１），加热至开始冒烟 是

加入１０ｍＬ硫酸（１＋１）和１０ｍＬ王水，冒烟至近干 是

加入１０ｍＬ硫酸（１＋１）和１０ｍＬ盐酸，冒烟至近干 是

加入５ｍＬ高氯酸和１０ｍＬ王水，冒烟至近干 否

加入５ｍＬ高氯酸和１０ｍＬ盐酸，冒烟至近干 否

　　由表４可知，采用高氯酸溶样 ＋高氯酸冒烟的
方法，无法完全溶解氟钛酸钾和氟锆酸钾，高氯酸冒

烟赶氟后，钛及锆生成四氯化物，四氯化物加热水解

生成难溶二氧化物；采用硫酸溶样、硫酸冒烟的方式

对样品进行前处理，能够使样品完全溶解清亮，硫酸

冒烟赶氟后，钛及锆生成硫酸盐，硫酸钛和硫酸锆在

加热情况下都能溶解在稀酸溶液中。由此可知，本

研究的前处理方式对于氟硼酸钾、氟钛酸钾、氟锆酸

钾中钠含量的测定均适用。

２２　硫酸对钠测定的影响
由于样品消解时采用硫酸，因此需考察硫酸对

测定结果的影响。按照实验方法，在不同浓度的钠

标准溶液中加入不同体积的硫酸及５ｍＬ盐酸，分别
测定其吸光度，随同试样做空白试验，考察硫酸对钠

测定的影响，结果见表５。

表５　硫酸用量试验
Ｔａｂｌｅ５　Ｔｅｓｔｏｆｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ

钠标准溶液浓度／

（μｇ·ｍＬ－１）

硫酸用量／ｍＬ

０ ０５ １０ １５ ２０

０５ ０１１８０ ０１１７８ ０１１７７ ０１１７９ ０１１７７

１５ ０３４６１ ０３４５８ ０３４５４ ０３３３９ ０３３３０

２５ ０５６３８ ０５６１６ ０５６１０ ０５６０７ ０５５５７

　　按照实验方法，于“氟硼酸钾－中”“氟钛酸钾－
中”“氟锆酸钾－中”样品中加入不同体积的硫酸，用
电炉加热至冒白烟，继续加热蒸发至近干，取下，稍

冷，加入５ｍＬ盐酸，定容至１００ｍＬ，分别测定其吸光
度，考察实际样品中硫酸对钠测定的影响，结果见表６。

表６　硫酸用量试验
Ｔａｂｌｅ６　Ｔｅｓｔｏｆｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ

硫酸用量／ｍＬ ０ ０５ １０ １５ ２０

氟硼酸钾－中 ０１４６７ ０１４６９ ０１４７１ ０１４７３ ０１４７７

氟钛酸钾－中 ０１６１４ ０１６１３ ０１６２４ ０１６０９ ０１６２４

氟锆酸钾－中 ０４９５３ ０４９７２ ０５００４ ０４９２９ ０４９４６

　　由表５、表６可知，随着硫酸用量的增加，钠的吸光
度无明显变化，硫酸用量对钠的测定变化率不超过

５％，基本没有影响。样品消解时，采用加热冒烟至近
干的方式，硫酸用量对钠的测定影响将进一步减少。

２３　基体的影响
２３１　钛基体影响试验

由于钛在氟钛酸钾中的含量为２０％，按照实验
方法，在不同浓度的钛基体中加入不同浓度的钠标

准溶液，考察钛基体对钠测定的影响，结果见表７。
　　由表７可知，钛基体加入量对吸光度值以及样
品检测值的变化率不超过５％，影响很小，说明钛基
体元素对钠元素测定无干扰，无需基体匹配。
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表７　钛基体浓度的影响
Ｔａｂｌｅ７　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｉｔａｎｉｕｍｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ

钠标准溶液浓度／

（μｇ·ｍＬ－１）

钛基体浓度／（ｇ·Ｌ－１）

０ １０ １５ ２０

０５ ０１１４２ ０１１０３ ０１０６５ ０１０３４

１５ ０３３２５ ０３２９０ ０３１７７ ０３０１３

２５ ０５１０７ ０５０４８ ０４８９５ ０４７５５

２３２　锆基体影响试验
由于钾在氟锆酸钾中的含量为３１％，按照实验

方法，在不同浓度的锆基体中加入不同浓度的钠标

准溶液，考察锆基体对钠测定的影响，结果见表８。

表８　锆基体浓度的影响
Ｔａｂｌｅ８　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｚｉｒｃｏｎｉｕｍｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ

钠标准溶液浓度／

（μｇ·ｍＬ－１）

锆基体浓度量／（ｇ·Ｌ－１）

０ １５ ２０ ３０

０５ ０１１８８ ０１１２４ ０１０９８ ０１０７６

１５ ０３５０２ ０３４３１ ０３３５２ ０３２６９

２５ ０５３０９ ０５２８８ ０５２０３ ０５１６７

　　由表８可知，锆基体加入量对曲线吸光值以及
样品检测值影响很小，变化率不超过５％，说明锆基
体元素对钠元素测定无干扰，无需基体匹配。

２４　特征浓度试验
特征浓度是指能产生０００４４吸光度时，被测

元素在水溶液中的浓度。在与测定溶液的基体相一

致的溶液中，钠的特征浓度应不大于００８μｇ／ｍＬ。
按照实验方法，分别配制浓度为 ０２０μｇ／ｍＬ、０４０
μｇ／ｍＬ、１００μｇ／ｍＬ、２００μｇ／ｍＬ钠标准溶液；采用
与试料测定相同的条件，以试剂空白为参比，分别测

量三次标准溶液，得到对应浓度吸光度。对测定结

果进行数理统计，计算特征浓度，测定结果见表９。

表９　钠特征浓度试验
Ｔａｂｌｅ９　Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｔｅｓｔｏｆｓｏｄｉｕｍ

钠浓度／

（μｇ·ｍＬ－１）
吸光度值 平均值

特征浓度／

（μｇ·ｍＬ－１）

０２０ ００２８２、００２８８、００２８４ ００２８５ ００３１

０４０ ００６７２、００６７２、００６６５ ００６６９ ００２６

１００ ０２０３４、０２０３８、０２０４９ ０２０４０ ００２２

２００ ０４２５３、０４２５６、０４２６４ ０４２５８ ００２１

　　由表９可知，在与测定试液的基体相一致的标

准溶液中，钠的特征浓度均小于 ００８μｇ／ｍＬ，说明
该仪器灵敏度满足指标要求。

２５　消电离剂用量试验
火焰原子吸收光谱法测定钠含量时易发生电离

效应，现行标准采用在试液中加入氯化锶作为消电

离剂。试验分别以“氟硼酸钾－中”“氟钛酸钾－中”
和“氟锆酸钾－中”样品作为考察对象，按实验方法
对以上样品进行预处理，分取试液 １０ｍＬ于一组
１００ｍＬ容量瓶中，在溶液中同步加入不同体积的氯
化锶溶液（１００ｇ／Ｌ），测量其吸光度，数据见表１０。

表１０　氯化锶加入量的影响
Ｔａｂｌｅ１０　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｔｒｏｎｔｉｕｍｃｈｌｏｒｉｄｅ

分析样
氯化锶溶液加入量／ｍＬ

０ １ ２ ３ ５
氟硼酸钾－中 ０１５４２ ０１７０５ ０１７２５ ０１７５４ ０１７７２

氟钛酸钾－中 ０１６９３ ０１７９３ ０１８６２ ０１８９２ ０１９０１

氟锆酸钾－中 ０５１７２ ０５１８９ ０５１８６ ０５１６９ ０５１８５

　　由表１０可知，氯化锶加入量对曲线吸光值以及
样品检测值影响很小，说明氯化锶加入量对钠元素

测定没有影响，故无需加入氯化锶溶液。

相同的，试液中加入氯化铯作为消电离剂。试

验分别以氟硼酸钾－中、氟钛酸钾－中和氟锆酸钾－
中样品作为考察对象，按试验方法对以上样品进行

预处理，分取试液１０ｍＬ于一组１００ｍＬ容量瓶中，
在溶液中同步加入不同体积的氯化铯溶液（２５ｇ／Ｌ），
测量其吸光度，数据见表１１。

表１１　氯化铯加入量的影响
Ｔａｂｌｅ１１　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｃｅｓｉｕｍｃｈｌｏｒｉｄｅ

分析样
氯化铯溶液加入量／ｍＬ

０ １ ２ ３ ５
氟硼酸钾－中 ０１１４６ ０１１５７ ０１１３１ ０１１６０ ０１１３７

氟钛酸钾－中 ０１５１９ ０１５２１ ０１５１７ ０１５１１ ０１５２３

氟锆酸钾－中 ０３２４４ ０３２５６ ０３２６９ ０３１９８ ０３２７６

　　由表１１可知，氯化铯加入量对曲线吸光值以及
样品检测值影响很小，说明氯化铯加入量对钠元素

测定没有影响，故无需加入氯化铯溶液。

２６　称样量的选择
以氟硼酸钾－低、氟钛酸钾－低和氟锆酸钾－低

作为考察对象，分别称取０２ｇ、０５ｇ、１０ｇ各两份，
按实验方法对以上样品进行预处理，并在其中一份

试液中加入１μｇ／ｍＬ的标准溶液，测量其吸光度，

·４２１· 中 国 有 色 冶 金 检测分析　




并计算回收率，结果见表１２。

表１２　基体对测定的干扰
Ｔａｂｌｅ１２　Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｆｍａｔｒｉｘ

样品名称 称样量
加标量／

（μｇ·ｍＬ－１）
吸光度

回收率／

％

标准溶液
— ００ ０００００ ／

— １０ ０２４１０ ／

氟硼酸钾－低

０２

０５

１０

００ ００００７ ／

１０ ０２３７４ ９８２

００ ０００１４ ／

１０ ０１９６３ ８０９

００ ０００１６ ／

１０ ０１４６５ ６０１

氟钛酸钾－低

０２

０５

１０

００ ００６６３ ／

１０ ０３０１４ ９７６

００ ０１２３８ ／

１０ ０３２５９ ８３８

００ ０１９５４ ／

１０ ０３５６３ ６６８

氟锆酸钾－低

０２

０５

１０

００ ０１９４３ ／

１０ ０４１５０ ９１６

００ ０３９８４ ／

１０ ０５９６１ ８２０

００ ０４７７１ ／

１０ ０６２７１ ６２２

　　由表１２可知，基体对钠元素测定有一定的抑制
作用。称样量为０２ｇ时，回收率大于９０％；称样量
为０５ｇ时，回收率大于８０％；称样量为１０ｇ时，回
收率低于７０％。根据规定，当被测组分的含量为小
于 １ｍｇ／Ｌ时，加标回收率的允许限为 ８０％ ～
１２０％，考虑到方法的测定下限为０００５０％，可选择
０５ｇ作为试验称样量。
２７　方法检出限

按国际理论与应用化学家联合会（ＩＵＰＡＣ）规
定，用样品空白溶液在所选条件下测定１１次，计算
其标准偏差，用３倍的标准偏差作为方法的检出限。
结果见表１３。

由表１３可知，钠标准偏差为０００３２μｇ／ｍＬ，３
倍的标准偏差计该方法的检测限为０００９７μｇ／ｍＬ，
测定下限为 ００００１９％，满足本方法测定下限为
０００５０％的要求。
２８　方法精密度

平行称取１＃～９＃样品各１１份，按照实验方法进
行测定。对测定结果进行统计，计算其相对标准偏

差，结果见表１４。
由表１４可以知，钠的相对标准偏差在５３９％ ～

９５６％之间，小于１０％，说明该方法精密度很好，数
据可靠。

表１３　方法检出限
Ｔａｂｌｅ１３　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆｍｅｔｈｏｄｓ

空白溶液检测值／（μｇ·ｍＬ－１） 标准偏差／（μｇ·ｍＬ－１） 方法检出限／（μｇ·ｍＬ－１）

０００５、０００９、０００９、０００９、０００７、０００２、０００５、０００８、０００１、０００３、０００１ ０００３２ ０００９７

表１４　精密度试验
Ｔａｂｌｅ１４　ＰｒｅｃｉｓｉｏｎＴｅｓｔ ％

样品名称 测定值 平均值 标准偏差 相对标准偏差

１＃－氟硼酸钾－低
＜０００５０、＜０００５０、＜０００５０、＜０００５０、＜０００５０、＜０００５０、＜０００５０、＜

０００５０、＜０００５０、＜０００５０、＜０００５０
＜０００５０ — —

２＃－氟硼酸钾－中 ００５６、００５７、００５７、００５７、００６２、００５７、００５０、００６１、００５０、００５７、００５３ ００５６ ０３８ ６８３

３＃－氟硼酸钾－高 ００９９、０１０９、０１１０、０１０８、０１１８、０１００、００９４、０１１４、００９１、０１２０、０１２０ ０１０８ １０３ ９５６

４＃－氟钛酸钾－低
０００９７、００１００、００１００、０００９２、００１０６、００１１３、０００９１、０００９７、０００９５、

００１０６、００１０８
００１００ ００７ ６９７

５＃－氟钛酸钾－中 ００６５、００６３、００５５、００６９、００６４、００５８、００５８、００５６、００５９、００５８、００５１ ００６０ ０５１ ８６２

６＃－氟钛酸钾－高 ０１１、０１２、０１１、０１１、０１１、０１２、０１２、０１１、０１１、０１１、０１０ ０１１ ０６０ ５３９

７＃－氟锆酸钾－低 ００３０、００２６、００２８、００２５、００３２、００３１、００２８、００２８、００２６、００３２、００２８ ００２９ ０２４ ８４９

８＃－氟锆酸钾－中 ０１４、０１２、０１４、０１４、０１３、０１１、０１２、０１２、０１２、０１２、０１２ ０１３ １０４ ８２６

９＃－氟锆酸钾－高 ０１５、０１８、０１９、０１６、０１７、０１７、０２０、０１６、０１８０１５、０１６ ０１７ １６１ ９４９

·５２１·　２０２５年１０月第５期　王芳等：火焰原子吸收光谱法测定氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟锆酸钾中钠含量




２９　方法准确度
根据试样中钠的含量，按照实验方法进行样品

溶解，分别加入不同量的钠标准溶液测定其结果，计

算加标回收率。见表１５。

表１５　加标回收试验
Ｔａｂｌｅ１５　Ｒｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔ

样品名称
原含量／

（μｇ·ｍＬ）

加标量／

（μｇ·ｍＬ）

测得值／

（μｇ·ｍＬ）

回收率／

％

１＃氟硼酸钾－低 ＜０２５

０３ ０３１ １０４３

０５ ０５３ １０６８

０８ ０７３ ９０９

２＃氟硼酸钾－中 ２８０

０５ ３３１ １０２０

１０ ３７８ ９８０

３０ ５４２ ８７３

３＃氟硼酸钾－高 ５４０

１０ ６３２ ９２２

３０ ８５８ １０６０

６０ １１０３ ９３８

４＃氟钛酸钾－低 ０５０

０１ ０６１ １０６７

０２ ０６７ ８６５

０５ ０９３ ８６１

５＃氟钛酸钾－中 ３００

０５ ３４３ ８５９

１０ ４０２ １０１５

３０ ６２３ １０７７

６＃氟钛酸钾－高 ５５０

１０ ６３４ ８４０

３０ ８１２ ８７３

６０ １１７６ １０４３

７＃氟锆酸钾－低 １４５

０５ １９４ ９７１

１０ ２４３ ９７７

２０ ３４９ １０２０

８＃氟锆酸钾－中 ６５０

１０ ７５６ １０６２

３０ ９７１ １０７０

７０ １３３５ ９７８

９＃氟锆酸钾－高 ８５０

２０ １０４７ ９８３

５０ １２９０ ８８１

９０ １８７５ １１３９

　　由表 １５可知，钠的加标回收率在 ８４０％ ～
１１３９％之间，满足检测要求。由于钠的灵敏度非常
高，在测定时，稳定性相对降低，因此回收率波动较

大，在８００％ ～１２０％之间，都可以认为满足方法检
测要求。

３　结论
针对目前标准 ＧＢ／Ｔ２２６６１７—２００８中《氟硼

酸钾化学分析方法 第７部分：钠含量的测定 火焰原
子吸收光谱法》没有同时检测其他氟化盐产品钠含

量的问题，本研究采用“硫酸溶解 ＋硫酸冒烟赶氟”
的方法对不同钠含量的氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟锆酸

钾样品进行前处理，然后采用盐酸和水溶解并测定

钠含量，得到以下主要结论。

１）用硫酸冒烟可消除氟的干扰，硫酸、钛基体、
锆基体的存在对钠的测定无影响，不需基体匹配，无

需加入消电离剂氯化铯和氯化锶。

２）方法的加标回收率在 ８４０％ ～１１３９％之
间，与电感耦合等离子体原子发射光谱法的测定结

果一致。

３）本法的相对标准偏差在５３９％ ～９５６％之
间，能够满足快速准确测定氟钛酸钾、氟硼酸钾、氟

锆酸钾中钠含量的需要，测定范围为 ０００５０％ ～
０５０００％。
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