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GB/T XXXX-202X

          

前　言

本文件按照GB/T 1.2-2020《标准化工作导则 第2部分：以ISO/IEC标准化文件为基础的标准化文件起草规则》的规定起草。
本文件修改采用 ISO 11876:2010《硬质合金 钴粉中钙、铜、铁、钾、镁、锰、钠、镍和锌含量的测定 火焰原子吸收光谱法》，文件类型由ISO的技术规范调整为我国的国家标准。
本文件与ISO 11876:2010相比做了下述结构调整：

——增加了“术语和定义”一章（见第3章）；
——第4章对应ISO 11876:2010中的第3章；

——第5章对应ISO 11876:2010中的第4章；

——第6章对应ISO 11876:2010中的第5章；

——第7章对应ISO 11876:2010中的第6章。
本文件与ISO 11876:2010的技术差异及其原因如下：

——增加了用水稀释至刻度，混匀（见5.3.1），提高可操作性；

——增加了标准溶液质量浓度范围（见5.4），提高可操作性；
——修改了公式表达形式（见6.1），符合我国现行标准编写规则；
——增加了锰元素的允许差（见6.2），锰的上限、下限偏差是锰分析结果取舍的重要依据；
——删除了四舍五入至质量分数0.001%和质量分数0.002%，增加了计算结果保留两位有效数字（见6.3），以消除歧义，保证数据结果的一致性。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC 243)归口。

本文件起草单位：国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、湖北绿钨资源循环有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、广西冶金产品质量检验站、上海有色金属工业技术监测中心有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、株洲硬质合金集团有限公司。

本文件主要起草人：墨淑敏、邱长丹、李娜、李爱嫦、许洁瑜、冯浩、熊晓燕、胡继承、王巍、王兴君、胡永玫、曾云斌、朱冬霞、周琳、梁鸿、黄健、黄肇敏、黄义忠。
硬质合金

钴粉中钙、铜、铁、钾、镁、锰、钠、镍和锌含量的测定

火焰原子吸收光谱法

1   范围

本文件规定了采用火焰原子吸收光谱法测定钴粉中钙、铜、铁、钾、镁、锰、钠、镍和锌含量的方法。

本文件适用于钴粉中钙、铜、铁、钾、镁、锰、钠、镍和锌含量的测定。铜、钾、镁、锰、钠和锌的测定范围：0.001 %～0.01 %，钙的测定范围：0.002 %～0.01 %，铁和镍的测定范围：0.002 %～0.05 %。
2   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。
ISO 3534-1:2006  统计学词汇和符号  第1部分：一般统计术语与用于概率的术语

注：GB/T 3358.1-2009  统计学词汇及符号  第1部分：一般统计术语与用于概率的术语（ISO 3534-1:2006，IDT）
3   术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4   试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂和双蒸馏水或相当纯度的水。
4.1   硝酸：ρ=1.42 g/mL，1+1稀释。
4.2   盐酸：ρ≈1.1 g/mL（盐酸，ρ=1.19 g/mL，1+1稀释）。
4.3   氯化铯溶液：20 g/1000 mL。
4.4   标准贮存溶液：1.000 g/1000 mL，用于待测元素的校准。
5   试验步骤

5.1   试料 
称取1 g样品，精确至0.001g。

5.2   试料分解
加入20 mL硝酸（4.1）和10 mL盐酸（4.2），缓慢加热直至试料完全溶解。
5.3   稀释体积
5.3.1  加入5 mL氯化铯溶液（4.3），移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

5.3.2  若有不溶物，则用20 mL水将试液（5.2）经塞有脱脂棉的过滤器过滤到50 mL或100 mL容量瓶中。根据样品中待测元素的浓度及光度计的灵敏度，稀释体积可为50 mL或100 mL。
5.4   标准溶液和空白溶液的制备
5.4.1  称取至少3份基体物质并按照5.2处理，所用基体物质组分应尽可能与试料相似。加入5 mL氯化铯溶液（4.3），移入100 mL容量瓶中。然后根据待测元素的浓度范围，梯度加入适当稀释后的待测元素标准溶液（4.4），稀释至刻度，摇匀。铜、钾、镁、锰、钠、锌和钙系列标准溶液的质量浓度范围为0.10 mg/L～1.00 mg/L。铁、镍系列标准溶液的质量浓度范围为0.20 mg/L～5.00 mg/L。
5.4.2  至少准备两份空白溶液（见5.4.1）。空白溶液中不加入待测元素。
5.5   原子吸收光谱仪校准

安全警告：请按照仪器制造商建议进行点火和熄火操作。

在待测元素推荐波长处（见表1）优化仪器的信号响应。燃烧器预热5 min后吸入一定浓度的标准溶液，调节燃气流量和燃烧器位置获得最大吸光度。确保吸光度读数不漂移，并以水调零。

表1  火焰原子吸收参数
	元素
	波长/nm
	助燃气/燃气

	Ca
	422.7
	N2O/乙炔

	Cu
	324.8
	空气/乙炔

	Fe
	248.3
	空气/乙炔

	K
	766.5
	空气/乙炔

	Mg
	285.2
	N2O/乙炔

	Mn
	279.5
	空气/乙炔

	Na
	589.0
	空气/乙炔

	Ni
	232.0
	空气/乙炔

	Zn
	213.9
	空气/乙炔

	注：使用仪器制造商推荐的狭缝宽度。


5.6   测定

5.6.1  于原子吸收光谱仪上，依次测定空白溶液（5.4.2）、标准溶液（5.4.1）及样品溶液（5.3）中待测元素的吸光度，至少测定两次并取其平均值。溶液之间吸入水冲洗。燃烧器狭缝处的固体沉积物应及时清理，否则会降低灵敏度。

5.6.2  系列标准溶液的吸光度减去空白溶液的吸光度，得到标准溶液净吸光度。以待测元素的浓度为横坐标，净吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

5.6.3  样品溶液的吸光度减去空白溶液的吸光度，得到样品溶液净吸光度。从相应的工作曲线上查出样品溶液中待测元素的质量浓度（mg/L）。
6   分析结果的表达

6.1   计算
各元素含量以质量分数wx计，以%表示，按公式（1）计算：
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式中：

cx——样品溶液中待测元素的质量浓度，单位为毫克每升（mg/L）；

V——溶液的体积，单位为毫升（mL）；

m——试料的质量，单位为克（g）。

6.2   允许差

三次独立测定结果之间的偏差应不大于表2中数值。
表2  以百分比表示的元素质量分数的下限和上限

	元素
	下限
	上限

	Ca
	0.0005%±50%（CV）
	0.0100%±20%（CV）

	Cu
	0.0005%±50%（CV）
	0.0100%±20%（CV）

	Fe
	0.0005%±50%（CV）
	0.0150%±20%（CV）

	K
	0.0005%±50%（CV）
	0.0100%±20%（CV）

	Mg
	0.0005%±50%（CV）
	0.0100%±20%（CV）

	Mn
	0.0005%±50%（CV）
	0.0100%±20%（CV）

	Na
	0.0005%±50%（CV）
	0.0050%±20%（CV）

	Ni
	0.0005%±50%（CV）
	0.0200%±20%（CV）

	Zn
	0.0005%±100%（CV）
	0.0200%±10%（CV）

	注：CV为变异系数（见ISO 3534-1:2006/GB/T 3358.1-2009，2.38）


6.3   计算结果

以可接受测定结果的算术平均值作为计算结果，保留2位有效数字。
7   试验报告

试验报告应包括以下内容：

a） 本文件的编号；

b） 鉴别试样的所有必要信息；

c） 结果；

d） 本文件未规定的操作或被认为是可选的操作；

e） 可能影响结果的异常现象。
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