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前　　言

　　本标准由中国石油和化学工业协会提出。

本标准由全国化学标准化技术委员会无机化工分会（ＳＡＣ／ＴＣ６３／ＳＣ１）归口。

本标准起草单位：中海油天津化工研究设计院、青海中信国安科技发展有限公司。

本标准主要起草人：杨建元、王彦、李宏灿、李勇、谭丽岭、董锐。

本标准为首次发布。
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卤 水 碳 酸 锂

１　范围

本标准规定了卤水碳酸锂的要求、试验方法、检验规则及标志、标签、包装、运输、贮存。

本标准适用于卤水碳酸锂。该产品主要用于玻璃制造、陶瓷生产、锂电池生产，及制冷、焊接、锂合

金和冶金连铸等领域。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款，凡是注日期的引用文件，其随后所有的

修改单（不包括勘误的内容）或修订版本均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

ＧＢ／Ｔ１９１—２００８　包装储运图示标志（ＩＳＯ７８０：１９９７，ＭＯＤ）

ＧＢ／Ｔ１２５０　极限数值的表示方法和判定方法

ＧＢ／Ｔ３０４９—２００６　工业用化工产品　铁含量测定的通用方法　１，１０菲啉分光光度法

（ＩＳＯ６６８５：１９８２，ＩＤＴ）

ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００　无机化工产品中氯化物含量测定的通用方法　汞量法（ｎｅｑＩＳＯ５７９０：１９７９）

ＧＢ／Ｔ６６７８　化工产品采样总则

ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８　分析实验室用水规格和试验方法（ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＭＯＤ）

ＨＧ／Ｔ３６９６．１　无机化工产品　化学分析用标准滴定溶液的制备

ＨＧ／Ｔ３６９６．２　无机化工产品　化学分析用杂质标准溶液的制备

ＨＧ／Ｔ３６９６．３　无机化工产品　化学分析用制剂及制品的制备

３　分子式和相对分子质量

分子式：Ｌｉ２ＣＯ３

相对分子质量：７３．８９（按２００７年国际相对原子质量）

４　要求

４．１　外观：白色粉末，具有流动性，无可见夹杂物。

４．２　卤水碳酸锂应符合表１要求：

表１　要求

项　　目
指　　标

优等品 一等品 合格品

碳酸锂（Ｌｉ２ＣＯ３）（干基计）狑／％ ≥ ９９．２ ９９．０ ９８．５

钠（Ｎａ）狑／％ ≤ ０．１０ ０．１５ ０．２０

钾（Ｋ）狑／％ ≤ ０．００３０ ０．００４０ ０．００８０

铁（Ｆｅ）狑／％ ≤ ０．００１５ ０．００３５ ０．００７０

钙（Ｃａ）狑／％ ≤ ０．０２５ ０．０３５ ０．０７０

镁（Ｍｇ）狑／％ ≤ ０．０１５ ０．０３５ ０．０５０
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表１（续）

项　　目
指　　标

优等品 一等品 合格品

硼（Ｂ）狑／％ ≤ ０．００６ ０．０１２ ０．０１８

硫酸根（ＳＯ４
２－）狑／％ ≤ ０．２０ ０．３５ ０．５０

氯化物（以Ｃｌ计）狑／％ ≤ ０．０５ ０．０８ ０．１０

盐酸不溶物狑／％ ≤ ０．００５ ０．０１５ ０．０５０

干燥减量狑／％ ≤ ０．５ ０．６ ０．８

５　试验方法

５．１　安全提示

本试验方法中使用的部分试剂具有毒害性和腐蚀性，操作者须小心谨慎！如溅到皮肤或眼睛上应

立即用水冲洗，严重者应立即治疗。

５．２　一般规定

本标准所用试剂和水，除５．６、５．７、５．８、５．９和５．１０所用试剂和水均指优级纯试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２—

２００８中规定的二级水外，其他章节在没有另注明其他要求时，均指分析纯试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中

规定的三级水。试验中所用标准滴定溶液、杂质标准溶液、制剂及制品，在没有注明其他要求时，均按

ＨＧ／Ｔ３６９６．１、ＨＧ／Ｔ３６９６．２、ＨＧ／Ｔ３６９６．３之规定制备。

５．３　锂离子的鉴别试验

５．３．１　试剂

５．３．１．１　盐酸溶液：１＋４。

５．３．１．２　氢氧化钾溶液：５．７ｇ氢氧化钾溶于１００ｍＬ不含二氧化碳的水中。此溶液现配现用。

５．３．１．３　氯化铁溶液：１０％。

５．３．１．４　碱金属高碘酸铁溶液：将２ｇ高碘酸钾溶于１０ｍＬ氢氧化钾溶液中，用水稀释至５０ｍＬ，加入

３ｍＬ氯化铁溶液，搅拌均匀后用氢氧化钾稀释至１００ｍＬ。

５．３．１．５　氯化钠饱和溶液。

５．３．２　鉴别步骤

５．３．２．１　试验溶液的制备

称取２ｇ试样置于２００ｍＬ烧杯中，加水润湿，滴加盐酸溶液至试样刚好溶解，稀释至约５０ｍＬ。

５．３．２．２　鉴别

于表面皿上滴一滴试验溶液，然后在其上滴加一滴氯化钠饱和溶液、２滴碱金属高碘酸铁溶液，将

其在酒精灯或其他安全热源上加热至４５℃～５０℃保持１５ｓ～２０ｓ，与空白试验对比，溶液应呈黄白色

浑浊状。同时做空白试验：除不加试样溶液外，其他加入的试剂量与试验处理完全相同。

５．４　外观检验

在自然光下用目视法判别。

５．５　碳酸锂含量的测定

５．５．１　方法提要

试样溶于一定量水中，以甲基红溴甲酚绿为指示剂，用盐酸标准滴定溶液滴定试料的总碱度，以消

耗盐酸标准滴定溶液的体积计算碳酸锂的含量，再扣除试样中钙换算为碳酸锂的含量。

５．５．２　试剂

５．５．２．１　盐酸标准滴定溶液：犮（ＨＣｌ）约为０．５ｍｏｌ／Ｌ。
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５．５．２．２　溴甲酚绿甲基红混合指示液。

５．５．２．３　无二氧化碳的水。

５．５．３　仪器、设备

电热恒温干燥箱：温度能控制在２５０℃～２６０℃。

５．５．４　分析步骤

称取约０．６ｇ已于２５０℃～２６０℃下在电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定的试样，精确到０．０００２ｇ，

置于锥形瓶中，加入５０ｍＬ无二氧化碳的水，加１０滴溴甲酚绿甲基红混合指示液，用盐酸标准滴定溶

液滴定至溶液由绿色变为暗红色，煮沸２ｍｉｎ，冷却后继续滴定至暗红色为终点。同时做空白试验。

空白试验除不加试样外，其他操作及加入试剂的量（标准滴定溶液除外）与测定试验相同。

５．５．５　结果计算

碳酸锂以碳酸锂（Ｌｉ２ＣＯ３）的质量分数狑１ 计，数值以％表示，按式（１）计算：

狑１ ＝
犮［（犞１－犞０）／１０００］犕

犿
×１００－狑５×１．８４４………………………（１）

　　式中：

犮———盐酸标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞１———滴定试样溶液所消耗盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０———空白试验滴定所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）；

犕———碳酸锂（Ｌｉ２ＣＯ３）的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝３６．９４）；

狑５———按５．９测得的钙的质量分数，数值以％表示；

１．８４４———钙换算为碳酸锂的系数。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．２％。

５．６　钠含量的测定

５．６．１　火焰原子发射光谱法（仲裁法）

５．６．１．１　方法提要

在酸性条件下，用氯化铯作为电离缓冲剂，于火焰发射光谱仪波长５８９．０ｎｍ处，用空气乙炔火焰，

进行钠的测定。

５．６．１．２　试剂

５．６．１．２．１　硝酸溶液：１＋１。

５．６．１．２．２　钠标准溶液：１ｍＬ溶液含钠（Ｎａ）１ｍｇ。

５．６．１．２．３　氯化铯溶液：１０ｇ／Ｌ。

称取１ｇ氯化铯（光谱纯），置于１００ｍＬ烧杯中，加适量的水使其溶解完全，用水稀释至１００ｍＬ，摇

匀。贮存于塑料瓶中。

５．６．１．２．４　乙炔：高纯。

５．６．１．３　仪器、设备

火焰分光光度计。

５．６．１．４　分析步骤

５．６．１．４．１　工作曲线溶液的配制

于５个１００ｍＬ容量瓶中，按表２分别移取钠标准溶液，再分别加入１ｍＬ硝酸溶液、３ｍＬ氯化铯

溶液，稀释至刻度，摇匀。
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表２　工作曲线溶液

编　　号 １ ２ ３ ４ ５

钠标准溶液体积／ｍＬ ０ １．００ ２．００ ３．００ ５．００

工作曲线溶液中钠的浓度／（ｍｇ／ｍＬ） ０ ０．０１０ ０．０２０ ０．０３０ ０．０５０

５．６．１．４．２　试样溶液犃的制备

称取约２ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于烧杯中，用适量水润湿，加盖表面皿后缓慢滴加硝酸溶液，滴

至试样完全溶解后再过量１ｍＬ，完全转移至１００ｍＬ容量瓶中，加入３ｍＬ氯化铯溶液，用水稀释至刻

度，摇匀。此溶液为试验溶液Ａ，用于火焰原子发射光谱法钠含量和钾含量的测定。同时制备空白试验

溶液，空白试验溶液除不加试样外，其他操作及加入试剂的量与试验溶液相同。

５．６．１．４．３　工作曲线的绘制

用火焰分光光度计，于波长５８９．０ｎｍ，用空气乙炔氧化性火焰，空白试验溶液调零，然后测定试样

溶液和工作曲线系列溶液的发射强度，以工作曲线溶液中钠的浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的发射强

度为纵坐标绘制工作曲线。

５．６．１．５　结果计算

钠含量以钠（Ｎａ）的质量分数狑２ 计，数值以％表示，按式（２）计算：

狑２ ＝
犮×１００×１０

－３

犿
×１００ …………………………（２）

　　式中：

犮———从工作曲线上查得试验溶液Ａ中钠的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０２％。

５．６．２　原子吸收光谱法

５．６．２．１　方法提要

在酸性条件下，用氯化铯作电离缓冲剂，用原子吸收分光光度计于５８９．０ｎｍ波长处，用空气乙炔

火焰，工作曲线法，测定溶液中的钠含量。

５．６．２．２　试剂

同本标准的５．６．１．２。

钠标准溶液：１ｍＬ溶液含钠（Ｎａ）０．１０ｍｇ；

配制：用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的钠标准溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。

５．６．２．３　仪器、设备

原子吸收分光光度计。

５．６．２．４　分析步骤

５．６．２．４．１　试验溶液的制备

称取约０．８ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于烧杯中，用适量水润湿，加盖表面皿后缓慢滴加硝酸溶液，

滴至试样完全溶解后再过量２ｍＬ，完全转移至１００ｍＬ容量瓶中，加入３ｍＬ氯化铯溶液，用水稀释至

刻度，摇匀。同时制备空白试验溶液，空白试验溶液除不加试样外，其他操作及加入试剂的量与试验溶

液相同。

５．６．２．４．２　测定

用原子吸收分光光度计，于波长５８９．０ｎｍ处，用空气乙炔氧化性火焰，用水调零，测定试验溶液和

空白试验溶液的吸光度。
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５．６．２．４．３　工作曲线的绘制

于５个１００ｍＬ容量瓶中，按表３分别移取钠标准溶液，再分别加入１ｍＬ硝酸溶液、３ｍＬ氯化铯

溶液，稀释至刻度，摇匀。用原子吸收分光光度计，于波长５８９．０ｎｍ处，用空气乙炔氧化性火焰，用水

调零，测定工作曲线各溶液的吸光度，从各溶液的吸光度中减去编号：１溶液的吸光度，以各溶液的钠的

浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

表３　工作曲线溶液

编　　号 １ ２ ３ ４ ５

钠标准溶液体积／ｍＬ ０ ２．００ ６．００ １２．００ ２０．００

工作曲线溶液钠的浓度／（ｍｇ／ｍＬ） ０ ０．００２ ０．００６ ０．０１２ ０．０２０

５．６．２．５　结果计算

钠含量以钠（Ｎａ）的质量分数狑２ 计，数值以％表示，按式（３）计算：

狑２ ＝
（犮１－犮０）×１００×１０

－３

犿
×１００ …………………………（３）

　　式中：

犮１———从工作曲线上查得试验溶液中钠的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犮０———从工作曲线上查得空白试验溶液中钠的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０２％。

５．７　钾含量的测定

５．７．１　火焰原子发射光谱法（仲裁法）

５．７．１．１　方法提要

在酸性条件下，用氯化铯作为电离缓冲剂，用火焰发射光谱仪于波长７６６．５ｎｍ处，用空气乙炔火

焰，进行钾的测定。

５．７．１．２　试剂

５．７．１．２．１　硝酸溶液：１＋１。

５．７．１．２．２　钾标准溶液：１ｍＬ溶液含钾（Ｋ）０．０１０ｍｇ。

配制：用移液管移取１ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的钾标准溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至

刻度，摇匀。此溶液现用现配。

５．７．１．２．３　氯化铯溶液：１０ｇ／Ｌ。

称取１ｇ氯化铯（光谱纯），置于１００ｍＬ烧杯中，加适量的水使其溶解完全，用水稀释至１００ｍＬ，摇

匀。贮存于塑料瓶中。

５．７．１．２．４　乙炔：高纯。

５．７．１．３　仪器、设备

火焰分光光度计。

５．７．１．４　分析步骤

５．７．１．４．１　工作曲线溶液的配制

于５个１００ｍＬ容量瓶中，按表４分别移取钾标准溶液，再分别加入１ｍＬ硝酸溶液、３ｍＬ氯化铯

溶液，稀释至刻度，摇匀。

表４　工作曲线溶液

编　　号 １ ２ ３ ４ ５

钾标准溶液体积／ｍＬ ０ ２．００ ４．００ ８．００ １６．００

工作曲线溶液的钾的浓度／（ｍｇ／ｍＬ） ０ ２×１０－４ ４×１０－４ ８×１０－４ １．６×１０－３
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５．７．１．４．２　工作曲线的绘制及试验溶液的测定

用火焰分光光度计，于波长７６６．５ｎｍ处，用空气乙炔氧化性火焰，空白试验溶液（５．６．１．４．２）调

零，然后平行测定试样溶液Ａ（５．６．１．４．２）和工作曲线系列溶液的发射强度，以工作曲线溶液中钾的浓

度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的发射强度为纵坐标绘制工作曲线。

５．７．１．５　结果计算

钾含量以钾（Ｋ）的质量分数狑３ 计，数值以％表示，按式（４）计算：

狑３ ＝
犮×１００×１０

－３

犿
×１００ …………………………（４）

　　式中：

犮———从工作曲线上查得试验溶液中钾的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０００５％。

５．７．２　原子吸收光谱法

５．７．２．１　方法提要

在酸性条件下，用氯化铯作电离缓冲剂，用原子吸收分光光度计于７６６．５ｎｍ波长处，用空气乙炔

火焰，工作曲线法，测定溶液中的钾含量。

５．７．２．２　试剂

同本标准的第５．７．１．２条。

５．７．２．３　仪器、设备

原子吸收分光光度计。

５．７．２．４　分析步骤

５．７．２．４．１　测定

用原子吸收分光光度计，于波长７６６．５ｎｍ处，用空气乙炔氧化性火焰，用水调零，测定试样溶液

Ａ（５．６．１．４．２）和空白试验溶液（５．６．１．４．２）的吸光度。

５．７．２．４．２　工作曲线的绘制

于５个１００ｍＬ容量瓶中，按表４分别移取钾标准溶液，再分别加入１ｍＬ硝酸溶液、３ｍＬ氯化铯

溶液，稀释至刻度，摇匀。用原子吸收分光光度计，于波长７６６．５ｎｍ处，用空气乙炔氧化性火焰，用水

调零，测定工作曲线各溶液的吸光度，从各溶液的吸光度中减去编号：１溶液的吸光度，以各溶液的钾的

浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

５．７．２．５　结果计算

同本标准的５．７．１．５。

５．８　铁含量的测定

５．８．１　方法提要

同ＧＢ／Ｔ３０４９—２００６第３章。

５．８．２　试剂

同ＧＢ／Ｔ３０４９—２００６第４章。

５．８．３　仪器、设备

同ＧＢ／Ｔ３０４９—２００６第５章。

５．８．４　分析步骤

５．８．４．１　工作曲线的绘制

按ＧＢ／Ｔ３０４９—２００６的６．３操作，选用４ｃｍ或５ｃｍ吸收池及对应的铁标准溶液用量，绘制工作

曲线。

６
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５．８．４．２　试验溶液犅的制备

称取约１０ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于烧杯中，用适量水润湿，加盖表面皿后缓慢滴加盐酸溶液

（１＋１）使试样溶解后再过量５ｍＬ，加热至沸，保持微沸１ｍｉｎ。待试验溶液冷却至室温，完全转移至

２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，此溶液为试验溶液Ｂ，用于铁含量、钙含量、镁含量的测定。

５．８．４．３　测定

移取２５ｍＬ试验溶液Ｂ于１００ｍＬ容量瓶中，然后按照ＧＢ／Ｔ３０４９—２００６的６．４操作。

５．８．５　结果计算

铁含量以铁（Ｆｅ）的质量分数狑４ 计，数值以％表示，按式（５）计算：

狑４ ＝
（犿１－犿０）×１０

－３

犿×２５／２５０
×１００ …………………………（５）

　　式中：

犿１———从工作曲线上查得的被测试验溶液中铁的质量的数值，单位为毫克（ｍｇ）；

犿０———从工作曲线上查得的空白试验溶液中铁的质量的数值，单位为毫克（ｍｇ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０００２％。

５．９　钙含量的测定

５．９．１　方法提要

在酸性条件下，采用原子吸收分光光度法在４２２．７ｎｍ波长下测定溶液中的钙含量。

５．９．２　试剂

５．９．２．１　镧盐溶液：称取１５．９ｇ氯化镧（ＬａＣｌ３·６Ｈ２Ｏ），置于１００ｍＬ烧杯中，滴加盐酸溶液使其溶解

（必要时加热），完全移入５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

５．９．２．２　柠檬酸溶液：１０％。

５．９．２．３　钙标准溶液：１ｍＬ溶液含钙（Ｃａ）０．１０ｍｇ。

配制：用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的钙标准溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。

５．９．２．４　乙炔：高纯。

５．９．３　仪器、设备

原子吸收分光光度计。

５．９．４　分析步骤

于５个１００ｍＬ容量瓶中，按表５分别移取试样溶液Ｂ（５．８．４．２）和钙标准溶液，再分别加入２ｍＬ

镧盐溶液、１０ｍＬ柠檬酸溶液，稀释至刻度，摇匀。用原子吸收分光光计测定各溶液的吸光度，以各工作

曲线溶液中钙的浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的吸光度为纵坐标绘制工作曲线，将曲线延长至与横坐

标轴相交，该交点的坐标为被测试验溶液中的钙浓度。

表５　工作曲线溶液

编　　号 １ ２ ３ ４

试样溶液Ｂ的体积／ｍＬ １０ １０ １０ １０

钙标准溶液体积／ｍＬ ０ １．００ ２．００ ３．００

工作曲线溶液钙的浓度／（ｍｇ／ｍＬ） ０ １×１０－３ ２×１０－３ ３×１０－３

５．９．５　结果计算

钙含量以钙（Ｃａ）的质量分数狑５ 计，数值以％表示，按式（６）计算：

狑５ ＝
犮×１００×１０

－３

犿×１０／２５０
×１００ …………………………（６）

７
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　　式中：

犮———从工作曲线上查得被测试验溶液中钙的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犿———５．８．４．２条中称取的试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００５％。

５．１０　镁含量的测定

５．１０．１　方法提要

在酸性条件下，采用原子吸收分光光度法在２８５．２ｎｍ波长下测定溶液中的镁含量。

５．１０．２　试剂

５．１０．２．１　盐酸溶液：１＋１。

５．１０．２．２　镧盐溶液：同本标准的５．９．２．２。

５．１０．２．３　锶盐溶液：称取６０．４ｇ硝酸锶［Ｓｒ（ＮＯ３）２］，置于２５０ｍＬ烧杯中，用水溶解，移入５００ｍＬ容

量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１０．２．４　镁标准溶液贮备液：１ｍＬ溶液含镁（Ｍｇ）０．１０ｍｇ。

配制：用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的镁标准溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。

５．１０．２．５　镁标准使用溶液：１ｍＬ溶液含镁（Ｍｇ）０．０１０ｍｇ；

配制：用移液管移取１０．００ｍＬ镁标准溶液贮备液置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

此溶液现用现配。

５．１０．２．６　乙炔：高纯。

５．１０．３　仪器、设备

原子吸收分光光度计。

５．１０．４　分析步骤

５．１０．４．１　测定

移取５ｍＬ试验溶液Ｂ（５．８．４．２）于１００ｍＬ容量瓶中，加入１ｍＬ盐酸溶液，２ｍＬ镧盐溶液，２ｍＬ

锶盐溶液，用水稀释至刻度，摇匀。同时制备空白试验溶液，空白试验溶液除不加试样外，其他操作及加

入试剂的量与试验溶液相同。用原子吸收分光光度计，波长２８５．２ｎｍ，用空气乙炔氧化性火焰，用水

调零，测定试样溶液和空白试验溶液的吸光度。

５．１０．４．２　工作曲线的绘制

于５个５０ｍＬ容量瓶中，按表６移取镁标准溶液，再分别加入１ｍＬ盐酸溶液、２ｍＬ镧盐溶液，

２ｍＬ锶盐溶液，用水稀释至刻度，摇匀。用原子吸收分光光计，波长２８５．２ｎｍ，用空气乙炔氧化性火

焰，用水调零，测定各工作曲线溶液的吸光度，从各溶液的吸光度中减去编号：１溶液的吸光度，以各溶

液的镁的浓度（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

表６　工作曲线溶液

编　　号 １ ２ ３ ４ ５

镁标准溶液体积／ｍＬ ０ １．００ ２．００ ３．００ ６．００

工作曲线溶液镁的浓度／（ｍｇ／ｍＬ） ０ ２×１０－４ ４×１０－４ ６×１０－４ １．２×１０－３

５．１０．５　结果计算

镁含量以镁（Ｍｇ）的质量分数狑６ 计，数值以％表示，按式（７）计算：

狑６ ＝
（犮１－犮０）×１００×１０

－３

犿×５／２５０
×１００ …………………………（７）

　　式中：

犮１———从工作曲线上查得被测试验溶液中镁的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；
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犮０———从工作曲线上查得空白试验溶液中镁的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犿———５．８．４．２中称取试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００５％。

５．１１　硼含量的测定

５．１１．１　方法提要

利用氟硼酸根离子选择性电极，以工作曲线法测定试样中的硼含量。

５．１１．２　试剂

５．１１．２．１　硫酸溶液：１＋２。

５．１１．２．２　溴甲酚绿指示液：１ｇ／Ｌ。

５．１１．２．３　氟硼酸钠溶液：０．０１ｍｏｌ／Ｌ。

配制：称取１．１ｇ氟硼酸钠，溶于水，转移至１０００ｍＬ容量瓶，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１１．２．４　硫酸钠溶液：０．４ｍｏｌ／Ｌ。

配制：称取５６．８２ｇ已于１００℃干燥２ｈ的硫酸钠（Ｎａ２ＳＯ４），溶于水，转移至１０００ｍＬ容量瓶，用

水稀释至刻度，摇匀。

５．１１．２．５　氟化钠溶液：１ｍｏｌ／Ｌ。

配制：称取于４２ｇ氟化钠（ＮａＦ），溶于水，转移至１０００ｍＬ容量瓶，用水稀释至刻度，摇匀。

５．１１．２．６　氢氧化钠溶液：２０％。

５．１１．２．７　硼标准溶液：１ｍＬ溶液含硼（Ｂ）０．１０ｍｇ。

配制：用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的硼标准溶液置于１００ｍＬ容量瓶中，稀释至刻

度，摇匀。

５．１１．２．８　水：去离子水。

５．１１．３　仪器、设备

５．１１．３．１　氟硼酸根离子选择性电极：使用前用氟硼酸钠溶液活化１２ｈ后，用去离子水清洗至电位达

３００ｍＶ左右。

５．１１．３．２　饱和甘汞电极。

５．１１．３．３　电位计：精度为２ｍＶ。

５．１１．４　分析步骤

５．１１．４．１　测定

称取约２ｇ试样，精确至０．０１ｇ，置于聚乙烯烧杯中，用适量水润湿。加盖表面皿后缓慢滴加５ｍＬ

硫酸溶液，１ｍＬ氟化钠溶液，置于沸水浴中浸泡加热５ｍｉｎ，取下冷却。加１滴溴甲酚绿指示液，用氢氧

化钠溶液调至溶液的颜色黄中带绿（ｐＨ≈４），将溶液完全转移至５０ｍＬ容量瓶中，加入２５ｍＬ硫酸钠

溶液，用水稀释至刻度，摇匀，再转移至聚乙烯烧杯中测定溶液的电位值犈样（ｍＶ）。

５．１１．４．２　工作曲线的绘制

于４个５０ｍＬ聚乙烯烧杯中，按表７分别移取硼标准溶液，再分别加入３ｍＬ硫酸溶液，１ｍＬ氟化

钠溶液，置于沸水浴中浸泡加热５ｍｉｎ，取下冷却。加１滴溴甲酚绿指示液，用氢氧化钠溶液调至溶液

的颜色黄中带绿（ｐＨ≈４），将溶液完全转移至５０ｍＬ容量瓶中，加入２５ｍＬ硫酸钠溶液，用水稀释至刻

度，摇匀，再转移至聚乙烯烧杯中测定各溶液的电位值犈（ｍＶ）。以各工作曲线溶液中硼的浓度

（ｍｇ／ｍＬ）为横坐标，对应的电位值（ｍＶ）为纵坐标，用对数坐标纸值绘制工作曲线。

表７　工作曲线溶液

容量瓶编号 １ ２ ３ ４

硼标准溶液体积／ｍＬ ０．５０ １．００ ５．００ １０．００

工作曲线溶液硼的浓度／（ｍｇ／ｍＬ） １×１０－３ ２×１０－３ １０×１０－３ ２０×１０－３
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５．１１．５　结果计算

硼含量以硼（Ｂ）的质量分数狑７ 计，数值以％表示，按式（８）计算：

狑７ ＝
犮×５０×１０

－３

犿
×１００ …………………………（８）

　　式中：

犮———从工作曲线上查得试验溶液中硼的浓度的数值，单位为毫克每毫升（ｍｇ／ｍＬ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００２％。

５．１２　硫酸盐含量的测定

５．１２．１　方法提要

在酸性介质中，硫酸根离子与钡离子生成难溶的硫酸钡。当硫酸根离子含量较低时，在一定时间内

硫酸钡呈悬浮体，使溶液混浊，采用目视比浊法判定试样溶液与标准比浊溶液的浊度，获得测定结果。

５．１２．２　试剂和材料

５．１２．２．１　盐酸溶液：１＋１。

５．１２．２．２　丙三醇氯化钠盐酸混合试剂：

配制：１２ｇ氯化钠溶于４０ｍＬ水中，加入１ｍＬ盐酸用丙三醇稀释至１００ｍＬ，混合均匀。若丙三醇

带有黄色，应预先用活性炭处理去色。

５．１２．２．３　氯化钡溶液：２５０ｇ／Ｌ。

５．１２．２．４　硫酸盐标准溶液：１ｍＬ溶液含硫酸盐（ＳＯ４）０．１０ｍｇ；

用移液管移取１０ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的硫酸盐标准溶液，置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释

至刻度，摇匀。此溶液现用现配。

５．１２．２．５　定性滤纸：中速。

５．１２．３　分析步骤

称取约２．５ｇ±０．０１ｇ试样，置于烧杯中，用适量水润湿，加盖表面皿后缓慢滴加盐酸溶液，滴至试

样完全溶解后，加入约１０ｍＬ水后加热至沸，冷却，完全转移至２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇

匀。溶液静止后用中速定性滤纸干过滤，弃去１０ｍＬ的前滤液，用移液管移取１０ｍＬ滤液，置于５０ｍＬ

比色管中，加水至约４０ｍＬ，加１ｍＬ盐酸溶液，１０ｍＬ丙三醇氯化钠盐酸混合试剂，摇匀后边摇动边

滴加３ｍＬ氯化钡溶液，用水稀释至刻度，摇匀。放置５ｍｉｎ，所呈浊度不得深于标准比浊溶液。

标准比浊溶液的配制：用移液管移取２ｍＬ（优等品）、３．５ｍＬ（一等品）、５ｍＬ（合格品）硫酸盐标准

溶液，与试样溶液同时同样处理。

５．１３　氯化物含量的测定

５．１３．１　汞量法（仲裁法）

５．１３．１．１　方法提要

见ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００第３章。

５．１３．１．２　试剂和材料

５．１３．１．２．１　硝酸溶液：１＋１。

５．１３．１．２．２　硝酸溶液：１＋７。

５．１３．１．２．３　氢氧化钠（优级纯）溶液：４０ｇ／Ｌ。

５．１３．１．２．４　硝酸汞标准滴定溶液：犮［１／２Ｈｇ（ＮＯ３）２·Ｈ２Ｏ］≈０．００５ｍｏｌ／Ｌ。

５．１３．１．２．５　溴酚蓝指示液：１ｇ／Ｌ。

５．１３．１．２．６　二苯偶氮碳酰肼指示液：５ｇ／Ｌ。

５．１３．１．３　仪器、设备

滴定管：分度值为０．０１ｍＬ。
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５．１３．１．４　分析步骤

５．１３．１．４．１　试样的测定

称取约３ｇ试样，精确到０．０１ｇ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，用水润湿后缓慢滴加硝酸溶液（５．１３．１．２．１）

至试样完全溶解。加入４０ｍＬ水，加２滴溴酚蓝指示液，滴加硝酸溶液（５．１３．１．２．２）中和至黄色后，再

滴加氢氧化钠溶液至呈蓝色，再用硝酸溶液（５．１３．１．２．２）调至恰呈黄色再过量２滴～３滴，加入１ｍＬ

二苯偶氮碳酰肼指示液，用硝酸汞标准滴定溶液滴定至由黄色变为与空白试验溶液相同的紫红色即为

终点。

５．１３．１．４．２　空白试验

在２５０ｍＬ锥形瓶中加入４０ｍＬ水、加入与处理试样时相同体积的氢氧化钠溶液，２滴溴酚蓝指示

液，滴加硝酸溶液（５．１２．１．２．２）至溶液由蓝色恰变黄色，再过量２滴～３滴。加入１ｍＬ二苯偶氮碳酰

肼指示液，用硝酸汞标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变为紫红色，记录所用硝酸汞标准滴定溶液的

体积。

将滴定后的含汞废液集中保存起来，按ＧＢ／Ｔ３０５１—２０００附录Ｄ规定进行处理。

５．１３．１．５　结果计算

氯化物含量以氯（Ｃｌ）的质量分数狑８ 计，数值以％表示，按式（９）计算：

狑８ ＝
犮［（犞－犞０）／１０００］犕

犿
×１００ …………………………（９）

　　式中：

犮———硝酸汞标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升（ｍｏｌ／Ｌ）；

犞———滴定所消耗硝酸汞标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犞０———参比溶液制备中所消耗硝酸汞标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升（ｍＬ）；

犿———试料的质量的数值，单位为克（ｇ）；

犕———氯（Ｃｌ）的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔（ｇ／ｍｏｌ）（犕＝３５．４５）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０２％。

５．１３．２　目视比浊法

５．１３．２．１　方法提要

在酸性介质中，氯离子与银离子生成难溶的氯化银，当氯离子含量较低时，在一定时间内氯化银呈

悬浮体，使溶液混浊，采用目视比浊法判定试样溶液与标准比浊溶液的浊度，获得测定结果。

５．１３．２．２　试剂和材料

５．１３．２．２．１　硝酸溶液：１＋４。

５．１３．２．２．２　硝酸银溶液：１７ｇ／Ｌ。

５．１３．２．２．３　氯化物标准溶液：１ｍＬ溶液含氯（Ｃｌ）０．０１０ｍｇ。

用移液管移取１ｍＬ按ＨＧ／Ｔ３６９６．２配制的氯化物标准溶液，置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至

刻度，摇匀。此溶液现用现配。

５．１３．２．３　分析步骤

称取约２．５ｇ±０．０１ｇ试样，置于烧杯中，用适量水润湿，加盖表面皿后缓慢滴加１０ｍＬ硝酸溶液，

加热至沸，冷却，完全转移至２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。用移液管移取５ｍＬ试验溶液，

置于５０ｍＬ比色管中，加水至约４０ｍＬ，加１ｍＬ硝酸溶液，１ｍＬ硝酸银溶液，用水稀释至刻度，摇匀。

放置２ｍｉｎ，所呈浊度不得深于标准比浊溶液。

标准比浊溶液的配制：用移液管移取２．５ｍＬ（优等品）、４．０ｍＬ（一等品）、５．０ｍＬ（合格品）氯化物

标准溶液，与试样溶液同时同样处理。
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５．１４　盐酸不溶物含量的测定

５．１４．１　方法提要

称取一定量的试样溶于盐酸溶液，过滤后，残渣在一定温度条件下干燥至质量恒定，称量后，确定盐

酸不溶物含量。

５．１４．２　试剂

５．１４．２．１　盐酸溶液：１＋１。

５．１４．２．２　硝酸溶液：１＋４。

５．１４．２．３　硝酸银溶液：１７ｇ／Ｌ。

５．１４．２．４　甲基橙指示液：１ｇ／Ｌ。

５．１４．３　仪器、设备

５．１４．３．１　玻璃砂坩埚：５μｍ～１５μｍ。

５．１４．３．２　电热恒温干燥箱：温度能控制在１０５℃～１１０℃。

５．１４．４　分析步骤

称取约２５ｇ试样，精确至０．０２ｇ，置于５００ｍＬ烧杯中，加少量水润湿试样，加盖表面皿后滴１滴甲

基橙指示液，然后滴加盐酸溶液至试液呈红色并过量２ｍＬ，然后加水至试液体积约为２００ｍＬ。加热至

沸腾５ｍｉｎ，冷却后用预先在１０５℃～１１０℃条件下干燥至质量恒定的玻璃砂坩埚过滤，用水洗涤至滤

液不含氯离子（用硝酸硝酸银溶液检验），置于电热恒温干燥箱中，在１０５℃～１１０℃条件下干燥至质

量恒定。

５．１４．５　结果计算

盐酸不溶物含量以质量分数狑９ 计，数值以％表示，按式（１０）计算：

狑９ ＝
犿１
犿
×１００ …………………………（１０）

　　式中：

犿１———盐酸不溶物质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．００３％。

５．１５　干燥减量的测定

５．１５．１　方法提要

试料在２５０℃～２６０℃的电热恒温干燥箱中干燥至质量恒定。

５．１５．２　仪器、设备

５．１５．２．１　瓷坩埚。

５．１５．２．２　电热恒温干燥箱或高温炉：温度能控制在２５０℃～２６０℃。

５．１５．３　分析步骤

用已于２５０℃～２６０℃条件下干燥至质量恒定的瓷坩埚，称取约５ｇ试样，精确至０．０００２ｇ，置于

电热恒温干燥箱或高温炉中，在２５０℃～２６０℃条件下干燥至质量恒定。

５．１５．４　结果计算

干燥减量以质量分数狑１０计，数值以％表示，按式（１１）计算：

狑１０ ＝
犿１－犿２
犿

×１００ …………………………（１１）

　　式中：

犿１———干燥前试料和瓷坩埚质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿２———干燥后试料和瓷坩埚质量的数值，单位为克（ｇ）；

犿———试料质量的数值，单位为克（ｇ）。
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取平行测定结果的算术平均值为测定结果，两次平行测定结果的绝对差值不大于０．０１％。

６　检验规则

６．１　本标准采用型式检验和出厂检验。

６．１．１　表１中的全部项目为型式检验项目，在正常生产情况下，每月至少进行一次型式检验。有下列

情况之一时，也应进行型式检验。

ａ）　更换关键生产工艺；

ｂ）　主要原料有变化；

ｃ）　停产后恢复生产；

ｄ）　出厂检验结果与上次型式检验有较大差异。

６．１．２　表１中碳酸锂含量、钠含量、钾含量、铁含量、钙含量、镁含量、硫酸根含量、氯化物含量、盐酸不

溶物及干燥减量为出厂检验项目，应逐批进行检验。

６．２　生产企业用相同材料，基本相同的生产条件，连续生产或同一班组生产的同一级别的卤水碳酸锂

为一批，每批产品不超过１０ｔ。

６．３　按照ＧＢ／Ｔ６６７８的规定确定采样单元数。每一包装为一包装单元。采样时，将采样器自包装袋

的上方斜插入至料层深度的３／４处采样。将采得的样品混匀后，按四分法缩分至不少于５００ｇ，分装于

两个清洁干燥的瓶（袋）中，密封。瓶（袋）上粘贴标签，注明：生产厂名、产品名称、批号、采样日期和采样

者姓名。一瓶（袋）作为实验室样品，另一瓶（袋）保存备查，保存时间由生产厂根据实际情况确定。

６．４　卤水碳酸锂应由生产厂的质量监督检验部门按本标准的规定进行检验，生产厂应保证每批出厂的

产品都符合本标准的要求。

６．５　检验结果如有一项指标不符合本标准要求时，应重新自两倍量的采样单元数的包装中采样复验，

复验结果即使只有一项指标不符合本标准要求时，则整批产品为不合格品。

６．６　采用ＧＢ／Ｔ１２５０规定的修约值比较法判定试验结果是否符合标准。

７　标志、标签

７．１　卤水碳酸锂包装上应有牢固清晰的标志，内容包括：生产厂名、厂址、产品名称、等级、净含量、批号

（或生产日期）、本标准编号，ＧＢ／Ｔ１９１—２００８中规定的“怕雨”标志。

７．２　每批出厂的卤水碳酸锂都应附有质量证明书。内容包括：生产厂名、厂址、产品名称、等级、净含

量、批号（或生产日期）、产品质量符合本标准的证明和本标准编号。

８　包装、运输、贮存

８．１　卤水碳酸锂采用以下包装方式。

８．１．１　塑料编织袋包装：内包装采用聚乙烯塑料薄膜袋，内袋用维尼龙绳或其他质量相当的绳人工扎

口，或用与其相当的其他方式封口；外包装采用塑料编织袋，外袋用维尼龙绳或其他质量相当的线牢固

缝口。或内外袋袋口对齐，折边缝合，用维尼龙绳或其他质量相当的线牢固缝口。每袋净含量为２５ｋｇ、

５０ｋｇ。

８．１．２　根据用户要求协商确定包装容量和方式。

８．２　卤水碳酸锂在运输过程中应有遮盖物，防止日晒、雨淋、受潮。

８．３　卤水碳酸锂应贮存于阴凉干燥处，防止日晒、雨淋、受潮。

８．４　卤水碳酸锂在符合本标准规定的包装、运输、贮存条件下，自生产之日起保质期不少于１２个月。
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