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本部分主要起草人：
铜铟镓硒靶材化学分析方法                                                                    第2部分：硒量的测定                                        重量法
1  范围

本部分规定了铜铟镓硒靶材中硒量的测定方法。
本部分适用于铜铟镓硒靶材中硒量的测定，测定范围（质量分数）为35.00%～65.00%。
2  方法提要

试料以硝酸、盐酸溶解，水浴中蒸干，用盐酸溶解后，加入亚硫酸还原硒形成沉淀，经抽滤、烘干、称量，计算出铜铟镓硒靶材中硒量。

3  试剂
除另有说明外，分析中仅使用认可的分析纯试剂和符合GB/T 6682规定的二级水。
3.1  盐酸 (ρ1.19 g/mL)。
3.2  盐酸（3+7）。
3.3  硝酸 (ρ1.42 g/mL)。
3.4  亚硫酸溶液 (ρ1.03 g/mL) ：质量分数（以SO2计）≥6.0%。
3.5  无水乙醇 (ρ0.789～0.791 g/mL) ：质量分数≥99.7%。
4  仪器设备
4.1  分析天平：感量0.1mg。
4.2  电烘箱：温度可保持105℃±5℃。
5  试样
5.1  试样粒度应不大于0.082 mm。
5.2  试样经100℃～110℃烘干1h，置于干燥器中冷却至室温。
6  分析步骤

6.1  试料
称取0.30g试样，精确到0.0001g。
6.2  测定次数

独立地进行两次测定，取其平均值。

6.3  空白试验

随同试料做空白试验。

6.4  测定

6.4.1  将试料（6.1）置于125mL三角烧杯中，少许水润湿，加入6mL硝酸（3.3），2mL盐酸（3.1），在电炉上加热微沸溶解，直至样品溶解完全。

6.4.2  取下三角烧杯，将试液转移至蒸发皿中，用少量水冲洗烧杯壁3次，洗液全部转移至蒸发皿中，将蒸发皿置于水浴中蒸干试液，沿蒸发皿壁吹少量水，再次蒸干。

6.4.3  取下蒸发皿，加入80mL盐酸（3.1）溶解残渣，将溶液转移至250mL三角烧杯中，用少量水冲洗蒸发皿壁，洗液一并转移至250mL三角烧杯中，加入40mL亚硫酸溶液（3.4），盖上表面皿，轻轻振荡三角烧杯，使硒还原完全，于室温放置过夜。

6.4.4  用预先在105℃±5℃已恒重的G4玻璃砂芯坩埚负压抽滤，用盐酸（3.2）将沉淀完全转移至玻璃砂芯坩埚，依次用盐酸（3.2）、水、无水乙醇（3.5）各洗涤沉淀3次。

6.4.5  将玻璃砂芯坩埚置于烘箱中，于105℃±5℃干燥约2.5小时，置于干燥器中冷却至室温称重，并重复烘干至前后两次质量差不超过2mg,即为恒重。

7  分析结果的计算

铜铟镓硒靶材中硒量按式⑴进行计算：
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式中：
w—— 硒量，单位为%；

m1——沉淀和玻璃砂芯坩埚的质量，单位为克 (g)；

m2——玻璃砂芯坩埚的质量，单位为克 (g)；

m3——空白试验沉淀和玻璃砂芯坩埚的质量，单位为克 (g)；

m4——空白试验玻璃砂芯坩埚的质量，单位为克 (g)；
m——试料的质量，单位为克(g)；

计算结果保留至小数点后两位。

8  精密度

8.1  重复性
    在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r）,超过重复性限（r）的情况不超过5％，重复性限（r）按表1数据采用线性内插法获得：
表1  重复性限
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8.2  再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得。

表 2  再现性限 
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9  试验报告
试验报告至少应包括以下内容：
—试样；

—使用的标准（包括发布或出版年号）；
—分析结果及其表示；

—与基本分析步骤的差异；
—测定中观察到的异常现象；
—试验日期。
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