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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

王摇 芳, 周明俊, 王摇 津
(广东省科学院工业分析检测中心, 广东 广州 510650)

[摘摇 要]摇 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 + 硫酸冒烟赶氟冶的方法对

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郾 0% ~
113郾 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郾 39% ~
9郾 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郾 005 0% ~0郾 500 0% 。 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。
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摇 摇 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 / T 22661郾 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(臆0郾 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摇 钠含量要求对照表

Table 1摇 Comparison of sodium content requirements

产品或标准
氟钛酸钾

GB / T 22668—2008
氟硼酸钾

GB / T 22667—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 臆0郾 10 臆0郾 15 臆0郾 05 臆0郾 10 臆0郾 05 臆0郾 10 臆0郾 05 臆0郾 10

1摇 实验部分
1郾 1摇 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郾 000 1 g;
烘箱,控制温度 110 益 依5 益;塑料王烧杯。
1郾 2摇 试剂

盐酸( 籽 = 1郾 19 g / mL,分析纯);硫酸( 籽 = 1郾 84
g / mL,分析纯);高氯酸(籽 = 1郾 76 g / 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(100 g / L);氯化铯溶液(25 g / L);1 000 滋g / mL

钠标准溶液(准确称取 2郾 542 1 g 基准氯化钠,以水

溶解,并移至 1 000 mL 容量瓶中,稀释至标线摇匀,
并转入聚乙烯瓶中保存);30 滋g / mL 钠标准溶液(移
取 15郾 0 mL 钠标准溶液 1 000 滋g / mL 至 500 mL 容量

瓶中,用水稀释至刻度,混匀);实验用水为超纯水。
1郾 3摇 实验方法

1郾 3郾 1摇 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郾 005 0% ~ 0郾 500 0% )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摇 样品名称及其对应的钠含量(质量分数)
Table 2摇 Sample name and its corresponding sodium content(mass percent) %

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郾 008 9 0郾 056 0郾 11 0郾 010 0郾 060 0郾 11 0郾 029 0郾 13 0郾 17

摇 摇 2)样品消解。 称取0郾 5 g 样品(精确至0郾 000 1 g),
置于 250 mL 聚四氟乙烯烧杯中,用少量水润湿,加
入 2 mL (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 5 mL 盐酸,20 mL
水,低温加热至盐类溶解,取下,冷却。 移入 100 mL
塑料容量瓶中,用水稀释至刻度,混匀。

1郾 3郾 2摇 钠含量的测定

按表 3 分取试液到 100 mL 塑料容量瓶中并补

加 5 mL 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郾 6
nm 处,用空气-乙炔火焰,以水调零,测量钠的吸

光度。

·221· 中 国 有 色 冶 金 检测分析摇
試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試試



表 3摇 试液的分取

Table 3摇 Separation of test solution
钠的质量分数 / % 分取试液体积 / mL

0郾 0050 ~ 0郾 050 /

0郾 050 ~ 0郾 50 10郾 00

1郾 3郾 3摇 工作曲线的绘制

用移液管分别移取 0 mL、1郾 00 mL、2郾 00 mL、
4郾 00 mL、6郾 00 mL、8郾 00 mL、10郾 00 mL 钠标准溶液于

100 mL 塑料容量瓶中。 向每个容量瓶中加入 5 mL
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郾 0) 滋g / mL。 于火焰原子吸收光谱仪

上波长 589郾 6 nm 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郾 999。

2摇 结果与讨论
2郾 1摇 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 / T 22661郾 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摇 样品处理条件试验

Table 4摇 Sample processing condition test

前处理方式
能否完全

溶解清亮

加入 10 mL 硫酸(1 + 1),冒烟至近干 是

加入 10 mL 硫酸(1 + 1),加热至开始冒烟 是

加入 10 mL 硫酸(1 + 1)和 10 mL 王水,冒烟至近干 是

加入 10 mL 硫酸(1 + 1)和 10 mL 盐酸,冒烟至近干 是

加入 5 mL 高氯酸和 10 mL 王水,冒烟至近干 否

加入 5 mL 高氯酸和 10 mL 盐酸,冒烟至近干 否

摇 摇 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郾 2摇 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 5 mL 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摇 硫酸用量试验

Table 5摇 Test of sulfuric acid

钠标准溶液浓度 /

(滋g·mL - 1)

硫酸用量 / mL

0 0郾 5 1郾 0 1郾 5 2郾 0

0郾 5 0郾 118 0 0郾 117 8 0郾 117 7 0郾 117 9 0郾 117 7

1郾 5 0郾 346 1 0郾 345 8 0郾 345 4 0郾 333 9 0郾 333 0

2郾 5 0郾 563 8 0郾 561 6 0郾 561 0 0郾 560 7 0郾 555 7

摇 摇 按照实验方法,于“氟硼酸钾-中冶 “氟钛酸钾-
中冶“氟锆酸钾-中冶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 5 mL 盐酸,定容至 100 mL,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摇 硫酸用量试验

Table 6摇 Test of sulfuric acid
硫酸用量 / mL 0 0郾 5 1郾 0 1郾 5 2郾 0

氟硼酸钾-中 0郾 146 7 0郾 146 9 0郾 147 1 0郾 147 3 0郾 147 7

氟钛酸钾-中 0郾 161 4 0郾 161 3 0郾 162 4 0郾 160 9 0郾 162 4

氟锆酸钾-中 0郾 495 3 0郾 497 2 0郾 500 4 0郾 492 9 0郾 494 6

摇 摇 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郾 3摇 基体的影响

2郾 3郾 1摇 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。
摇 摇 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摇 钛基体浓度的影响

Table 7摇 Influence of titanium concentration

钠标准溶液浓度 /

(滋g·mL - 1)

钛基体浓度 / (g·L - 1)

0 1郾 0 1郾 5 2郾 0

0郾 5 0郾 114 2 0郾 110 3 0郾 106 5 0郾 103 4

1郾 5 0郾 332 5 0郾 329 0 0郾 317 7 0郾 301 3

2郾 5 0郾 510 7 0郾 504 8 0郾 489 5 0郾 475 5

2郾 3郾 2摇 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摇 锆基体浓度的影响

Table 8摇 Influence of zirconium concentration

钠标准溶液浓度 /

(滋g·mL - 1)

锆基体浓度量 / (g·L - 1)

0 1郾 5 2郾 0 3郾 0

0郾 5 0郾 118 8 0郾 112 4 0郾 109 8 0郾 107 6
1郾 5 0郾 350 2 0郾 343 1 0郾 335 2 0郾 326 9
2郾 5 0郾 530 9 0郾 528 8 0郾 520 3 0郾 516 7

摇 摇 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郾 4摇 特征浓度试验

特征浓度是指能产生 0郾 004 4 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郾 08 滋g / mL。
按照实验方法,分别配制浓度为 0郾 20 滋g / mL、0郾 40
滋g / mL、1郾 00 滋g / mL、2郾 00 滋g / 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摇 钠特征浓度试验

Table 9摇 Characteristic concentration test of sodium

钠浓度 /

(滋g·mL - 1)
吸光度值 平均值

特征浓度 /

(滋g·mL - 1)

0郾 20 0郾 028 2、0郾 028 8、0郾 028 4 0郾 028 5 0郾 031

0郾 40 0郾 067 2、0郾 067 2、0郾 066 5 0郾 066 9 0郾 026

1郾 00 0郾 203 4、0郾 203 8、0郾 204 9 0郾 204 0 0郾 022

2郾 00 0郾 425 3、0郾 425 6、0郾 426 4 0郾 425 8 0郾 021

摇 摇 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郾 08 滋g / mL,说明

该仪器灵敏度满足指标要求。
2郾 5摇 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-中冶“氟钛酸钾-中冶
和“氟锆酸钾-中冶样品作为考察对象,按实验方法

对以上样品进行预处理,分取试液 10 mL 于一组

100 mL 容量瓶中,在溶液中同步加入不同体积的氯

化锶溶液(100 g / L),测量其吸光度,数据见表 10。

表 10摇 氯化锶加入量的影响

Table 10摇 Effect of strontium chloride

分析样
氯化锶溶液加入量 / mL

0 1 2 3 5
氟硼酸钾-中 0郾 154 2 0郾 170 5 0郾 172 5 0郾 175 4 0郾 177 2
氟钛酸钾-中 0郾 169 3 0郾 179 3 0郾 186 2 0郾 189 2 0郾 190 1
氟锆酸钾-中 0郾 517 2 0郾 518 9 0郾 518 6 0郾 516 9 0郾 518 5

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

表 11摇 氯化铯加入量的影响

Table 11摇 Effect of cesium chloride

分析样
氯化铯溶液加入量 / mL

0 1 2 3 5
氟硼酸钾-中 0郾 114 6 0郾 115 7 0郾 113 1 0郾 116 0 0郾 113 7
氟钛酸钾-中 0郾 151 9 0郾 152 1 0郾 151 7 0郾 151 1 0郾 152 3
氟锆酸钾-中 0郾 324 4 0郾 325 6 0郾 326 9 0郾 319 8 0郾 327 6

摇 摇 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郾 6摇 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郾 2 g、0郾 5 g、1郾 0 g 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 1 滋g / mL 的标准溶液,测量其吸光度,
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并计算回收率,结果见表 12。

表 12摇 基体对测定的干扰

Table 12摇 Interference of matrix

样品名称 称样量
加标量 /

(滋g·mL -1)
吸光度

回收率 /
%

标准溶液
— 0郾 0 0郾 000 0 /

— 1郾 0 0郾 241 0 /

氟硼酸钾-低

0郾 2

0郾 5

1郾 0

0郾 0 0郾 000 7 /
1郾 0 0郾 237 4 98郾 2
0郾 0 0郾 001 4 /
1郾 0 0郾 196 3 80郾 9
0郾 0 0郾 001 6 /
1郾 0 0郾 146 5 60郾 1

氟钛酸钾-低

0郾 2

0郾 5

1郾 0

0郾 0 0郾 066 3 /
1郾 0 0郾 301 4 97郾 6
0郾 0 0郾 123 8 /
1郾 0 0郾 325 9 83郾 8
0郾 0 0郾 195 4 /
1郾 0 0郾 356 3 66郾 8

氟锆酸钾-低

0郾 2

0郾 5

1郾 0

0郾 0 0郾 194 3 /
1郾 0 0郾 415 0 91郾 6
0郾 0 0郾 398 4 /
1郾 0 0郾 596 1 82郾 0
0郾 0 0郾 477 1 /
1郾 0 0郾 627 1 62郾 2

摇 摇 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郾 2 g 时,回收率大于 90% ;称样量

为 0郾 5 g 时,回收率大于 80% ;称样量为 1郾 0 g 时,回
收率低于 70% 。 根据规定,当被测组分的含量为小

于 1 mg / 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郾 005 0% ,可选择

0郾 5 g 作为试验称样量。
2郾 7摇 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郾 003 2 滋g / mL,3
倍的标准偏差计该方法的检测限为 0郾 009 7 滋g / mL,
测定下限为 0郾 000 19% ,满足本方法测定下限为

0郾 005 0%的要求。
2郾 8摇 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郾 39% ~

9郾 56%之间,小于 10% ,说明该方法精密度很好,数
据可靠。

表 13摇 方法检出限

Table 13摇 Detection limits of methods

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

0郾 005、0郾 009、0郾 009、0郾 009、0郾 007、0郾 002、0郾 005、0郾 008、0郾 001、0郾 003、0郾 001 0郾 003 2 0郾 009 7

表 14摇 精密度试验

Table 14摇 Precision Test %
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郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 <
0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0、 < 0郾 005 0

< 0郾 005 0 — —

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

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

4# -氟钛酸钾-低
0郾 009 7、0郾 010 0、0郾 010 0、0郾 009 2、0郾 010 6、0郾 011 3、 0郾 009 1、0郾 009 7、0郾 009 5、
0郾 010 6、0郾 010 8

0郾 010 0 0郾 07 6郾 97

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

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

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

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

9# -氟锆酸钾-高 0郾 15、0郾 18、0郾 19、0郾 16、0郾 17、 0郾 17、0郾 20 、0郾 16、0郾 18 0郾 15、0郾 16 0郾 17 1郾 61 9郾 49
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2郾 9摇 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摇 加标回收试验

Table 15摇 Rcovery test

样品名称
原含量 /
(滋g·mL)

加标量 /
(滋g·mL)

测得值 /
(滋g·mL)

回收率 /
%

1# 鄄氟硼酸钾-低 < 0郾 25
0郾 3 0郾 31 104郾 3
0郾 5 0郾 53 106郾 8
0郾 8 0郾 73 90郾 9

2# 鄄氟硼酸钾-中 2郾 80
0郾 5 3郾 31 102郾 0
1郾 0 3郾 78 98郾 0
3郾 0 5郾 42 87郾 3

3# 鄄氟硼酸钾-高 5郾 40
1郾 0 6郾 32 92郾 2
3郾 0 8郾 58 106郾 0
6郾 0 11郾 03 93郾 8

4# 鄄氟钛酸钾-低 0郾 50
0郾 1 0郾 61 106郾 7
0郾 2 0郾 67 86郾 5
0郾 5 0郾 93 86郾 1

5# 鄄氟钛酸钾-中 3郾 00
0郾 5 3郾 43 85郾 9
1郾 0 4郾 02 101郾 5
3郾 0 6郾 23 107郾 7

6# 鄄氟钛酸钾-高 5郾 50
1郾 0 6郾 34 84郾 0
3郾 0 8郾 12 87郾 3
6郾 0 11郾 76 104郾 3

7# 鄄氟锆酸钾-低 1郾 45
0郾 5 1郾 94 97郾 1
1郾 0 2郾 43 97郾 7
2郾 0 3郾 49 102郾 0

8# 鄄氟锆酸钾-中 6郾 50
1郾 0 7郾 56 106郾 2
3郾 0 9郾 71 107郾 0
7郾 0 13郾 35 97郾 8

9# 鄄氟锆酸钾-高 8郾 50
2郾 0 10郾 47 98郾 3
5郾 0 12郾 90 88郾 1
9郾 0 18郾 75 113郾 9

摇 摇 由表 15 可知,钠的加标回收率在 84郾 0% ~
113郾 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郾 0% ~ 120%之间,都可以认为满足方法检

测要求。

3摇 结论
针对目前标准 GB / T 22661郾 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 + 硫酸冒烟赶氟冶
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郾 0% ~ 113郾 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郾 39% ~ 9郾 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郾 005 0% ~
0郾 500 0% 。
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Determination of sodium content in potassium fluotitanate, potassium fluoborate
and potassium fluorozirconate by flame atomic absorption spectrometry

WANG Fang, ZHOU Mingjun, WANG Jin
(Center for Industrial Analysis and Testing, Guangdong Academy of Science, Guangzhou 510650,China)

Abstract: The content of sodium are important indexes to evaluate the quality of potassium fluotitanate, potassium
fluoroborate and potassium fluorozirconate. At present, there are no relevant standard methods for the analysis of
sodium in potassium fluotitanate and potassium fluorozirconate. The determination method of sodium in potassium
fluoroborate can no longer meet determination of sodium in potassium fluotitanate and potassium fluorozirconate. In
order to solve this problem, this study carried out experiments of pretreatment of samples with various acids, and
investigated the effects of titanium matrix and zirconium matrix on sodium determination. The results show that
potassium fuotitanate, potassium fluoborate and potassium fluorozirconate samples can be completely dissolved by
the method of “ sulfuric acid dissolution + sulfuric acid smoking冶 to drive away fluorine. Under the selected
conditions, titanium and zirconium matrix have no effect on the determination of sodium; Deionizing agents cesium
chloride and strontium chloride are not needed in the determination process. The recovery rate of this method is
between 84郾 0% and 113郾 9% , which is consistent with the determination results of inductively coupled plasma
emission spectrometry. The relative standard deviation of this method is between 5郾 39% and 9郾 56% , which can
meet the needs of rapid and accurate determination of sodium content in potassium fluotitanate, potassium fluoborate
and potassium fluoacetate, and the determination range is 0郾 005 0% ~ 0郾 500 0% . The study is an important
supplement to the existing standards for the determination of sodium in fluoride salt.
Key words: fluoride salt; sodium determination; flame atomic absorption spectrometry; sulfuric acid dissolution +
sulfuric acid smoke to drive fluoride; potassium fluotitanate; potassium fluoborate; potassium fluorozirconate
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