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III
高纯度五氧化二钒
1　 [bookmark: _Toc86225644][bookmark: _Toc86760137]范围
本文件规定了煅烧法生产的粉状高纯度五氧化二钒的技术要求、试验方法、检验规则和包装、标志、储存、运输及质量证明书。
本文件适用于钒电池电解液、化工、特种钒合金材料用高纯度五氧化二钒。
2　 [bookmark: _Toc86225645][bookmark: _Toc86760138]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。
GB/T 601 化学试剂 标准滴定溶液的制备
GB/T 603 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备
GB/T 3650 铁合金验收、包装、储运、标志和质量证明书的一般规定
GB/T 9725 化学试剂 电位滴定法通则
3　 [bookmark: _Toc86225646][bookmark: _Toc86760139]术语和定义
以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1
高纯五氧化二钒high purity vanadium pentoxide
五氧化二钒含量≥99.5%的粉状五氧化二钒。
4　 [bookmark: _Toc86760140]技术要求
4.1　 [bookmark: _Toc86760141]牌号和化学成分
4.1.1　 产品按五氧化二钒品位分为四个牌号，其化学成分应符合表1的规定。
表1 化学成分
	化学成分%
	牌号

	
	V2O599.5-A
	V2O599.5-B
	V2O599.9-A
	V2O599.9-B

	V2O5
	≥99.50
	≥99.50
	≥99.90
	≥99.90

	V2O4
	≤1.000
	≤1.000
	≤0.500
	≤0.800

	Al
	≤0.010
	≤0.030
	≤0.005
	≤0.005

	As
	≤0.005
	≤0.010
	≤0.003
	≤0.003

	Ti
	≤0.010
	≤0.030
	≤0.005
	≤0.005

	C
	≤0.010
	≤0.030
	≤0.005
	≤0.005



表1（续）
	化学成分%
	牌号

	
	V2O599.5-A
	V2O599.5-B
	V2O599.9-A
	V2O599.9-B

	Cr
	≤0.030
	≤0.050
	≤0.020
	≤0.040

	Cu
	≤0.010
	≤0.030
	≤0.005
	≤0.005

	Fe
	≤0.050
	≤0.100
	≤0.020
	≤0.030

	Ca
	≤0.080
	≤0.100
	≤0.010
	≤0.010

	Mn
	≤0.080
	≤0.120
	≤0.010
	≤0.010

	Mo
	≤0.020
	≤0.050
	≤0.005
	≤0.005

	Ni
	≤0.010
	≤0.030
	≤0.005
	≤0.005

	P
	≤0.010
	≤0.020
	≤0.005
	≤0.005

	Si
	≤0.050
	≤0.080
	≤0.020
	≤0.030

	Na2O+K2O
	≤0.100
	≤0.300
	≤0.040
	≤0.050

	S
	≤0.010
	≤0.030
	≤0.005
	≤0.005

	B
	≤0.003
	≤0.010
	≤0.002
	≤0.002

	Mg
	≤0.150
	≤0.200
	≤0.050
	≤0.050

	Pb
	≤0.050
	≤0.100
	≤0.010
	≤0.010

	W
	≤0.010
	≤0.015
	≤0.003
	≤0.003

	Y
	≤0.002
	≤0.003
	≤0.001
	≤0.001

	注：五氧化二钒含量由全钒含量换算而成。


4.1.2　 标中成分V2O5、V2O4、As、Fe、P、Si、Na2O+K2O、S、Cr、Cu、Ca、Mn、Ni、Mg、Pb为常规检验项，需方有要求时，供方应提供其它元素的检验数据。
4.1.3　 牌号为V2O599.9的五氧化二钒品位用扣除杂质含量总和的方法计算而得，杂质总量不超0.10。
4.2　 [bookmark: _Toc86760142]物理状态
高纯度五氧化二钒以分解后自然粉状，呈红棕色。
5　 [bookmark: _Toc86760143]试验方法
5.1　 [bookmark: _Toc86760144]取样和制样
每批在不少于25的包装桶中随机取样，在料桶中心插钎至料层厚度的一半以上，分别钎取大致等量的份样，将全部份样合并为大样后缩分出所需试样；当每批批量少于5个包装桶时，应先在每个包装桶内各抽取一个份样，再随机在任意包装桶内取份样，补足5个份样，其总量不少于1 kg。将所取试样1 kg充分混匀后四分法缩取60 g，用玛瑙研钵研细，先用试样洗研钵三次以上，试样应全部通过0.125 mm筛孔。
将制取的试样分装两袋，一袋做分析用，一袋封存备查。分析用试样放入烘箱烘干后，保存在干燥器中。
5.2　 [bookmark: _Toc86760145]化学分析
5.2.1　 五氧化二钒的测定应按附录A的规定执行。
5.2.2　 四氧化二钒的测定宜按附录B的规定执行，或按照附录C的规定执行。
5.2.3　 硅、铁、磷、砷、铝、钛、钙、镁、锰、钼、镍、铜、铬、硼、铅、钨、钇含量的测定按附录D的规定。
5.2.4　 碳、硫含量的测定按附录E的规定执行。
5.2.5　 氧化钾与氧化钠含量的测定按附录F的规定执行。
5.2.6　 化验室配备测定高纯五氧化二钒专用玻璃器皿，所用计量器具计量检定应为A级。所用药品应优级纯以上。所用水为超纯水，电阻率≥18.2MΩ·cm。
6　 [bookmark: _Toc86760146]检验规则
6.1　 [bookmark: _Toc86760147]高纯度五氧化二钒的应按照4.1.2的常规检验项目进行出厂检验。需方有权要求供方提供第三方出具的元素检测报告，或按规定对产品质量进行复验。如有异议，应在到货后30天内提出。
6.2　 [bookmark: _Toc86760148]高纯度五氧化二钒应按批检验和交货，每批由同牌号的产品组成，每批重量应不大于5000 kg。重量≥1000 kg的高纯度五氧化二钒组批应经过专用混合设备混合均匀，并再取样检验。
6.3　 [bookmark: _Toc86760149]检验结果不符合要求时，可取双样进行复验。复验结果如果仍然不符合要求，则判该批产品不合格。
7　 [bookmark: _Toc86760150]包装、标志、储存、运输和质量证明书
7.1　 [bookmark: _Toc86760151]包装
产品应采用铁桶包装，内衬聚乙烯塑料袋。每桶净重10 kg、50 kg，或由供需双方商定。
7.2　 [bookmark: _Toc86760152]标志、储存、运输和质量证明书
产品标志、储运和质量证明书应执行GB/T 3650的规定。
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[bookmark: _Toc86760153]附	录	A
[bookmark: _Toc86760154]（规范性附录）
[bookmark: _Toc86760155]硫酸亚铁铵滴定法测定五氧化二钒含量
[bookmark: _Toc86760156]A.1 范围
本附录规定了硫酸亚铁铵滴定法测定五氧化二钒含量的方法提要、试剂、试样、分析步骤、分析结果的计算和允许误差。
本附录适用于高纯五氧化二钒中主元素五氧化二钒含量的测定，测定范围（质量分数）：五氧化二钒含量>99.50。
[bookmark: _Toc86760157]A.2 方法提要
试样以硫酸分解，微冒硫酸烟，在适当硫酸酸度下，用高锰酸钾将钒氧化至五价，在尿素存在下，以亚硝酸钠还原过量的高锰酸钾，以苯代邻氨基苯甲酸为指示剂，用硫酸亚铁铵标准溶液滴定，测定钒量。
[bookmark: _Toc86760158]A.3 试剂与材料
A.3.1 [bookmark: _Toc86760159]硫酸：1+1；
A.3.2 [bookmark: _Toc86760160]磷酸：约1.7 g/mL；
A.3.3 [bookmark: _Toc86760161]高锰酸钾：3溶液；
A.3.4 [bookmark: _Toc86760162]硫酸亚铁铵：10溶液（称取10 g硫酸亚铁铵[(NH4)2Fe(SO4)2·6H20]，溶于100.0 mL硫酸(5+95)中）；
A.3.5 [bookmark: _Toc86760163]亚硝酸钠：1溶液；
A.3.6 [bookmark: _Toc86760164]尿素：8溶液；
A.3.7 [bookmark: _Toc86760165]N－苯基邻氨基苯甲酸指示剂：0.2 g指示剂加入0.2碳酸钠溶液100.0 mL溶解；
A.3.8 [bookmark: _Toc86760166]硫酸亚铁铵标准溶液：0.03 mo1/L：
——称取60 g硫酸亚铁铵[(NH4)2Fe(SO4)2·6H20]，溶于5000.0 mL硫酸(5+95)中，移入5000 mL试剂瓶中，用时标定。
——标定：称取0.2000 g预先在105 ～110烘2小时并在干燥器中冷却至室温的五氧化二钒（纯度＞99.99）三份，分别置于400 mL烧杯中。随同标定做空白试验。以下同分析步骤。三份被滴定溶液所消耗的硫酸亚铁铵标准溶液体积的极差值不超过0.05 mL时，取其平均值，否则应重新标定。
——硫酸亚铁铵标准溶液对五氧化二钒的滴定度按公式（A.1）计算：

式中：
——硫酸亚铁铵标准溶液相当于五氧化二钒的量，g/mL；
——称取五氧化二钒的质量，g；
——被滴定溶液所消耗的硫酸亚铁铵标准溶液的体积，mL；
——滴定所做空白试验溶液时所消耗的硫酸亚铁铵标准溶液的体积，mL。
[bookmark: _Toc86760167]A.4 试样
A.4.1 [bookmark: _Toc86760168]试样应全部通过0.125 mm筛孔。
A.4.2 [bookmark: _Toc86760169]试样预先在105～110烘干1 h，置于干燥器中冷却至室温。
A.4.3 [bookmark: _Toc86760170]称取约0.2000 g试样。
[bookmark: _Toc86760171]A.5 空白试验
随同试样做空白试验。
[bookmark: _Toc86760172]A.6 分析步骤
称取试样0.2000 g于500 mL三角瓶中，加入硫酸（A.3.1）40.0 mL，磷酸(A.3.2)5.0 mL于电炉上加热溶解完全至冒硫酸烟，取下冷却1 min～2 min加70.0 mL水，冷却至室温。加硫酸亚铁铵(A.3.4)至溶液呈翠绿色，滴加高锰酸钾(A.3.3)溶液至溶液呈稳定红色，5分钟内不褪色，加入尿素(A.3.6)10.0 mL，滴加亚硝酸钠(A.3.5)至红色褪去，并过量1滴。静置片刻，加入苯代邻氨基苯甲酸(A.3.7)2滴，以硫酸亚铁铵(A.3.4)0.03 mo1/L标准溶液滴定至溶液由紫红色变为亮绿色为终点。
[bookmark: _Toc86760173]A.7 分析结果的计算
五氧化二钒的百分含量按公式（A.2）计算：

式中：
——硫酸亚铁铵标准溶液相当于五氧化二钒的量，g/mL；
——滴定消耗硫酸亚铁铵标准溶液体积，mL；
——滴定空白消耗硫酸亚铁铵标准溶液体积，mL；
——试样重量，g。
[bookmark: _Toc86760174]A.8 允许差
同一试样两次测定结果的差值如不大于允许差，取其算术平均值作为分析结果，允许差按表A.1执行。
表A.1 允许差
	五氧化二钒（）
	允许差（）

	>99.00
	0.40





[bookmark: _Toc86760175]附	录	B
[bookmark: _Toc86760176]（资料性附录）
[bookmark: _Toc86760177]高锰酸钾电位滴定法测定全钒及四氧化二钒含量
[bookmark: _Toc86760178]B.1 范围
本附录规定了高锰酸钾电位滴定法测定全钒及四氧化二钒含量的方法提要、试剂、试样、分析步骤、分析结果的计算和允许误差。
本附录适用于高纯五氧化二钒中全钒及四氧化二钒含量的测定，测定范围（质量分数）：全钒含量>99.00，其中V2O4≤1.00。
[bookmark: _Toc86760179]B.2 原理
高纯五氧化二钒溶解得到的钒溶液中存在两种相邻价态钒离子（V4+、V5+）。以高锰酸钾和低价钒之间的氧化还原反应为基础，在磷酸缓冲溶液中，采用高锰酸钾标准滴定溶液滴定高纯钒溶液样品，将低价钒离子逐步氧化直至正五价，每一个电位的突跃对应一次钒价态的变化。根据电位突跃点对应的高锰酸钾标准溶液消耗体积，计算得到各价态钒离子以及全钒的含量。
[bookmark: _Toc86760180]B.3 试剂和材料
B.3.1 试验中所需标准滴定溶液、制剂和制品，在没有注明其他要求时，均按GB/T601、GB/T603规定制备。
B.3.2 草酸钠：基准工作试剂。
B.3.3 硫酸：8+92。
B.3.4 高锰酸钾标准滴定溶液：c(KMnO4)约0.15 mol/L。
——配制。称取4.0 g高锰酸钾（优级纯）溶于1 L水中，加热至沸腾，并保持微沸1 h，冷却，补水至1 L。于暗处放置两周，用处理过的3#砂芯漏斗过滤，用少量滤液润洗棕色试剂瓶，弃去润洗液，将高锰酸钾滤液移至该试剂瓶中置于暗处常温保存，待标定。砂芯漏斗的处理是指砂芯漏斗在同样浓度的高锰酸钾溶液中缓慢煮沸5 min。
——标定。准确称取0.08 g于105 ~110 电烘箱中干燥至恒重的草酸钠基准试剂(B.3.1)于250 mL烧杯中，加入60.0 mL硫酸(B.3.2)，补加少量水使其溶解，补水至150 mL左右，在水浴锅中加热至65 ，使用电位滴定设备(B.4.1)，趁热用高锰酸钾标准滴定溶液(B.3.5)滴定至终点，同时做空白试验。滴定终点按照GB/T 9725相关规定判断。高锰酸钾标准滴定溶液的浓度[c(KMnO4)]，单位为摩尔每升(mol/L)表示，按式(B.1)计算：


式中:
m——草酸钠的质量的准确数值，g；
V1——滴定消耗高锰酸钾标准滴定溶液(B.3)的体积的数值，mL；
V2——空白试验消耗高锰酸钾标准滴定溶液(B.3)的体积的数值，mL；
M——草酸钠的摩尔质量的数值，g/mol，([M(Na2C2O4)=66.999]。
B.3.5 硫酸：1+1。
B.3.6 磷酸:=1.70 g/mL。
B.3.7 硫酸亚铁铵溶液：40 g/L。
[bookmark: _Toc86760181]B.4 仪器设备
B.4.1 电位滴定测定装置的指示电极使用铂电极，参比电极使用饱和甘汞电极。电位计测定精度为±0.1 mV。
B.4.2 称量使用分析天平精度为0.0001 g。
B.4.3 其他仪器和设备使用一般实验室仪器及设备。
[bookmark: _Toc86760182]B.5 分析步骤
B.5.1 称取试样0.2000 g于500 mL三角瓶中，加入硫酸（B.3.5）40.0 mL，磷酸(B.3.6)5.0 mL于电炉上加热溶解完全至冒硫酸烟，取下冷却1 min～2 min加50.0 mL水，冷却至室温，移入100 mL容量瓶中，用水定容，得到待测钒液。准确移取5.00 mL待测钒液于100 mL容量瓶中，加入硫酸（B.3.5）30.0 mL，用水定容，摇匀。
B.5.2 向250 mL烧杯中加入10.0 mL磷酸(B.3.6)，加水至150.0 mL左右。
B.5.3 准确移取10.00 mL稀释后待测钒液(B.5.1)于烧杯(B.5.2)中。
B.5.4 用少量水冲壁。
B.5.5 采用高锰酸钾标准滴定溶液（B.3.4），利用电位滴定测定装置（B.4.1）进行滴定至先后出现两个突跃终点，突跃终点按照GB/T 9725相关规定判断。按照突跃终点出现的时间先后顺序，对应消耗高锰酸钾标准滴定液(B.3.3)的体积为V3及V4。
B.5.6 根据式（B.2）、式（B.3）及式（B.4）计算相应钒离子浓度。
[bookmark: _Toc86760183]B.6 结果计算
全钒含量及不同价态钒离子含量，按式（B.2）、式（B.3）及式（B.4）计算:

式中：
c(V4+)——钒溶液中正四价钒离子含量,单位为摩尔每升(mol/L)；
——高锰酸钾标准滴定溶液(B.3.3)的含量，单位为摩尔每升(mol/L)；
V3——第一个突跃终点消耗高锰酸钾标准滴定溶液(B.5.5)总体积)，mL；
0.5——样品体积，单位为毫升(mL)。

式中：
——钒溶液中全钒含量，单位为摩尔每升(mol/L)；
——高锰酸钾标准滴定溶液(B.3.3)的含量，单位为摩尔每升(mol/L)；
V3——第一个突跃终点消耗高锰酸钾标准滴定溶液(B.5.5)总体积)，mL，
V4——第二个突跃终点消耗高锰酸钾标准滴定溶液(B.5.5)总体积)，mL，
0.5——样品体积，单位为毫升(mL)。

式中：
c(V4+)——钒溶液中正四价钒离子含量,单位为摩尔每升(mol/L)；
c(V5+)——钒溶液中正五价钒离子含量,单位为摩尔每升(mol/L)；
——钒溶液中全钒含量，单位为摩尔每升(mol/L)。
[bookmark: _Toc86760184]B.6 允许差
平行测定结果之差的绝对值，不应大于0.02 mol/L。





[bookmark: _Toc86760185]附	录	C
[bookmark: _Toc86760186]（规范性附录）
[bookmark: _Toc86760187]差减法测定四氧化二钒含量
[bookmark: _Toc86760188]C.1 范围
本附录规定了差减法测定高纯度五氧化二钒中四氧化二钒含量。
本附录适用于高纯度五氧化二钒中四氧化二钒含量的测定。测定范围（质量分数）：0.50～6.00。
[bookmark: _Toc86760189]C.2 试验原理
试料用NaOH分解，在酸性介质中用硫酸亚铁铵标准溶液滴定V5+；另一份试料测定全钒。根据试料中全钒和V5+的测定结果计算四氧化二钒含量。
[bookmark: _Toc86760190]C.3 试剂与材料
C.3.1 [bookmark: _Toc86760191]氢氧化钠，10 g/L、60 g/L；分别称取10 g和60 g氢氧化钠溶于蒸馏水中并稀释至1 L。
C.3.2 [bookmark: _Toc86760192]硫酸，1+1。
C.3.3 [bookmark: _Toc86760193]磷酸，1+1。
C.3.4 [bookmark: _Toc86760194]N—苯代邻氨基苯甲酸溶液，2 g/L。称取0.2 g N—苯代邻氨基苯甲酸溶于100.0 mL微热的碳酸钠(2 g/L)溶液中，混匀。硫酸亚铁铵标准溶液，约0.045 mol/L。
C.3.5 [bookmark: _Toc86760195]硫酸亚铁铁标准溶液，0.030 mol/L。称取60 g硫酸亚铁铵[(NH4)2Fe(SO4)2·6H20]，溶于适量硫酸(5+95)中，移入5000 mL试剂瓶中，用时标定。标定：称取0.2000 g预先在105～110烘2 h并在干燥器中冷却至室温的五氧化二钒（纯度＞99.99）三份，分别置于400 mL烧杯中。随同标定做空白试验。以下同分析步骤。三份被滴定溶液所消耗的硫酸亚铁铵标准溶液体积的极差值不超过0.05 mL时，取其平均值，否则应重新标定。硫酸亚铁铵标准溶液对五氧化二钒的滴定度按式（C.1）计算：


式中：
——硫酸亚铁铵标准溶液相当于五氧化二钒的量，g/mL；
——称取五氧化二钒的质量，g；
——被滴定溶液所消耗的硫酸亚铁铵标准溶液的体积，mL；
——滴定所做空白试验溶液时所消耗的硫酸亚铁铵标准溶液的体积，mL。
[bookmark: _Toc86760196]C.4 试样
C.4.1 [bookmark: _Toc86760197]试样应全部通过0.125 mm筛孔。
C.4.2 [bookmark: _Toc86760198]试样预先在105～110烘干1 h，置于干燥器中冷却至室温。
C.4.3 [bookmark: _Toc86760199]试样量：称取约0.2000 g试样。
C.4.4 [bookmark: _Toc86760200]空白试验：随同试样做空白试验。
[bookmark: _Toc86760201]C.5分析步骤
C.5.1 [bookmark: _Toc86760202]测定次数
对同一试样，应至少独立测定2次。
C.5.2 [bookmark: _Toc86760203]测定
C.5.2.1 全钒(以V2O5计)的测定
取试料一份（C.4.3）按照附录A的规定测定全钒(以V2O5计)的含量。
C.5.2.2 V5+ (以V2O5计)的测定
将另一份试料（C.4.3）置于500 mL锥形瓶中，加入60g/L的氢氧化钠（C.3.1）50.0 mL，低温加热煮沸并不断摇动，沸后15 min，取下冷却，加50.0 mL水，冷却至室温。用定量滤纸过滤（或离心分离），用10 g/L的热氢氧化钠溶液（C.3.1）洗涤锥形瓶及滤纸各3次～5次，弃去残渣，将滤液和洗液合并，加入50.0 mL硫酸（C.3.2）酸化，以水稀释至体积约120.0 mL，加入10.0 mL磷酸（C.3.3），加入3滴～5滴N—苯代邻氨基苯甲酸溶液（C.3.4），用硫酸亚铁铵标准溶液（C.3.5）滴定至溶液由紫红色变成亮绿色即为终点。五氧化二钒的百分含量按式(C.2)计算：


式中：
——硫酸亚铁铵标准溶液相当于五氧化二钒的量，g/mL；
——滴定消耗硫酸亚铁铵标准溶液体积，mL；
——滴定空白消耗硫酸亚铁铵标准溶液体积，mL；
——试样重量，g。
C.5.3 [bookmark: _Toc86760204]允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于0.40 。
[bookmark: _Toc86760205]C.6 结果的计算
按式（C.3）计算V2O4的含量WV2O4（质量分数），数值以表示。

式中：
WTV ——测得的全钒(以V2O5计)含量，()；
WV5+——测得的V5+(以V2O5计)含量，()；
0.912——V2O5换算为V2O4的系数。


[bookmark: _Toc86760206]附	录	D
[bookmark: _Toc86760207]（规范性附录）
[bookmark: _Toc86760208]电感耦合等离子体原子发射光谱法测定高纯度五氧化二钒中硅、铁等17种杂质元素
[bookmark: _Toc86760209]D.1 范围
本附录适用于高纯度五氧化二钒中17种杂质元素硅、铝、铁、钼、铬、镍、铜、铅、砷、磷、锰、钙、镁、钛、钇、硼、钨含量的测定，各元素测定范围（质量分数）：0.0005～0.50。
[bookmark: _Toc86760210]D.2 方法提要
试料先以盐酸和少量硝酸在微波消解仪中消解后，于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上进行测定，再根据标准曲线计算出被测组分含量。
[bookmark: _Toc86760211]D.3 试剂
D.3.1 [bookmark: _Toc86760212]五氧化二钒，V2O5≥99.99。
D.3.2 [bookmark: _Toc86760213]盐酸。
D.3.3 [bookmark: _Toc86760214]硝酸。
[bookmark: _Toc86760215]D.4 标准储备液的制备
D.4.1 [bookmark: _Toc86760216]硅标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取2.1392 g的高纯SiO2(预先经1000 灼烧1 h，置于干燥器中，冷却至室温)，置于加有3 g无水碳酸钠的铂金坩埚中，搅拌均匀，上面再覆盖（1 g～2 g）无水碳酸钠，先置于马弗炉内低温加热，然后升温至950高温熔融至透明，继续加热熔融3 min～5 min，取出、冷却。移入盛有冷水的聚四氟乙烯烧杯中浸取，低温加热至熔块完全溶解。取出坩埚，仔细洗净，冷却至室温，将溶液转移到1000 mL容量瓶中用水稀释至刻度，混匀，贮存于聚四氟乙烯试剂瓶中。
D.4.2 [bookmark: _Toc86760217]铝标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属铝置于500 mL烧杯中，加入盐酸(D.3.2)100.0 mL加热至溶解完全，冷却至室温后转移到1000 m容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.3 [bookmark: _Toc86760218]铁标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属铁粉置于500 mL烧杯中，加入盐酸(D.3.2)100.0 mL加热至溶解完全，冷却至室温后转移到1000 m容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.4 [bookmark: _Toc86760219]铬标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属铬粉置于500 mL烧杯中，加入盐酸(D.3.2)100.0 mL加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.5 [bookmark: _Toc86760220]镍标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属镍粉置于500 mL烧杯中，加入硝酸(D.3.3)50.0 mL加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.6 [bookmark: _Toc86760221]铜标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属铜粉置于500 mL烧杯中，加入硝酸(D.3.3)50.0 mL加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.7 [bookmark: _Toc86760222]铅标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属铅粉置于500 mL烧杯中，加入硝酸(D.3.3)50.0 mL加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.8 [bookmark: _Toc86760223]砷标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯砷粉置于500 mL烧杯中，加入硝酸(2+1)50.0 mL低温加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.9 [bookmark: _Toc86760224]磷标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取4.3936 g的高纯磷酸二氢钾（KPH2PO4）(预先经105 灼烧1 h，置于干燥器中，冷却至室温)置于500 mL烧杯中，加入适量水加热煮沸溶解完全，冷却至室温后转移到1000 ml容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.10 [bookmark: _Toc86760225]锰标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属锰粉于500 mL烧杯中，加入硝酸(1+2)50.0 mL加热溶解完全，煮沸驱尽氮氧化物，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.11 [bookmark: _Toc86760226]钙标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.4000 g的高纯氧化钙（CaO）于500 mL烧杯中，加入盐酸(D.3.2)100.0 mL加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.12 [bookmark: _Toc86760227]镁标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属镁粉于500 mL烧杯中，加入盐酸(D.3.2)100.0 mL加热溶解完全，冷却至室温后转移到1000 mL容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.13 [bookmark: _Toc86760228]钛标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.0000 g的高纯金属钛粉于500 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入5.0 mL氢氟酸和5.0 mL硝酸加热溶解完全，冷却后加入20 mL硫酸低温加热蒸发至冒硫酸烟，冷却至室温后用稀硫酸（5+95）转移到1000 mL 容量瓶，并稀释至刻度，混匀。
D.4.14 [bookmark: _Toc86760229]钇标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取2.5399 g的高纯Y2O3置于100 mL烧杯中，加入硝酸（1+4）适量和少量双氧水溶解至清，转入500 mL容量瓶中，加硝酸（1+4）20.0 mL，用纯水稀释至刻度，摇匀。
D.4.15 [bookmark: _Toc86760230]钨标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取1.7941 g的高纯Na2WO4·2H2O置于500 mL烧杯中加入水溶解完全，并以水稀释至1 L。
D.4.16 [bookmark: _Toc86760231]钼标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取2.0425 g的高纯(NH4)2MoO4置于500 mL烧杯中，加入水溶解完全，转移到1 L容量瓶，并以水稀释至刻度，混匀。
D.4.17 [bookmark: _Toc86760232]硼标准储备溶液，1 mg/mL
准确称取0.5720 g的高纯H2BO3溶解于1000.0 mL去离子水中，储存于聚乙稀瓶中。
注：以上标准储备溶液也可以用国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院生产的标准溶液代替。
[bookmark: _Toc86760233]D.5 仪器
D.5.1 [bookmark: _Toc86760234]电感耦合等离子体原子发射光谱仪
可以使用任何型号的电感耦合等离子体原子发射光谱仪，本方法采用美国热电生产的ICP6300型电感耦合等离子体原子发射光谱仪，根据样品及仪器特性通过试验确定以下仪器参数。
表D.1 元素波长表
	元素
	波长（nm）
	元素
	波长（nm）
	元素
	波长（nm）

	Al
	396.152
	Ca
	317.933
	Mn
	293.930

	Si
	251.611
	As
	189.042
	Cu
	324.754

	Fe
	239.562
	Ni
	231.604
	Pb
	220.353

	Cr
	283.583
	P
	178.284
	Ti
	334.941

	Mg
	280.270
	B
	249.678
	Mo
	204.598

	W
	207.911
	Y
	360.073
	--
	--


表D.2	仪器参数
	
RF 功率(W)
	
观测高度
（mm）
	
辅助气流量
（L/min）
	
泵速
（rpm）
	积分时间(s)
	
雾化器压力
（MPa）

	
	
	
	
	
>260nm
	
<260nm
	

	1150
	12.0
	0.5
	50
	15
	20
	0.20


D.5.2 [bookmark: _Toc86760235]光谱仪的实际分辨率
计算每条使用的分析谱线的带宽，带宽必须小于0.03 nm。
D.5.3 [bookmark: _Toc86760236]校准曲线的线性
相关系数要求不小于0.999。
D.5.4 [bookmark: _Toc86760237]微波快速消解仪
本方法使用的是WX-8000型微波消解仪，应根据试验确定合理的单步或多步运行方案从而达到样品完全消解的目的。因本样品较易溶解故采用单步运行，可以使用不同型号的消解仪进行消解，但需根据相应的仪器说明规范操作以保证安全。
[bookmark: _Toc86760238]D.6 试样
D.6.1 [bookmark: _Toc86760239]试样应通过0.125 mm的筛孔，在105±5烘1 h，置于干燥器中冷却至室温。同一试样，应称取2份试料进行测定。
D.6.2 [bookmark: _Toc86760240]试料量：称取0.2000 g试料，准确至0.0001 g。
D.6.3 [bookmark: _Toc86760241]空白试验随同试料做空白试验。
[bookmark: _Toc86760242]D.7 分析步骤
D.7.1 [bookmark: _Toc86760243]试液的制备
将试料（D.6.2）置于消解罐中加入盐酸（D.3.2）10.0 mL，硝酸（D.3.3）3.0 mL，消解运行方案是:温度200，压力20 atm，保持时间20分钟，功率1800 W.注意待温度显示降至100以下压力显示降至0.5 atm以下才可将标准框架罐从炉内拿出，在通风橱内将放气螺丝松开，待罐内气体释放完毕后再松开顶丝从框架上取下开罐取样，将样品转移于100 mL容量瓶中并以水稀释到刻度定容摇匀备用。
D.7.2 [bookmark: _Toc86760244]校准曲线溶液的制备
称取0.2000 g高纯度五氧化二钒（D.3.1）6份，分别置于消解罐中，按照（D.7.1）消解方法消解处理后，作为基体匹配溶液，将各种标准储备液逐级稀释后按表D.3要求，分别加入基体匹配溶液中，定容至100 mL容量瓶中，配制成不同浓度的系列待测元素混合标准溶液。
表D.3 储备液稀释要求
	系列
	硅、铝、铁、铬、镍、铜、铅、磷、钙、砷、镁、锰、钛、钼、硼、钨、钇

	序号
	浓度(mg/mL)
	体积(mL)
	对应含量()

	1
	0.00
	0.00
	0.000

	2
	0.01
	2.00
	0.010

	3
	0.01
	6.00
	0.030

	4
	0.10
	2.00
	0.100

	5
	0.10
	6.00
	0.300

	6
	0.10
	10.00
	0.500


D.7.3 [bookmark: _Toc86760245]仪器的检查确认
首先按照仪器操作规程开启等离子体光谱仪及其附属设备，点燃等离子体，进行测量前至少稳定运行15 min。
优化仪器工作条件，从五氧化二钒成品杂质含量及其生产工艺等方面进行综合分析，然后根据谱线强度和背景的轮廓确定元素的分析线。然后调节设定等离子体原子发射光谱仪的功率、载气流速、雾化器压力、蠕动泵速度等仪器工作条件。
D.7.4 [bookmark: _Toc86760246]校准曲线的绘制
仪器稳定后，分别依次测量系列校准溶液的强度，每次测量之间吸入水冲洗，试液至少应重复测量3次。
试样的测定:测量（D.7.1）试液的强度，每次测量之间吸入10～20稀盐酸溶液冲洗，试液至少应重复测量3次。
[bookmark: _Toc86760247]D.8 分析结果及其表示
试样各元素含量由仪器自动报出.分析结果应修约至与允许差小数相同位数。
[bookmark: _Toc86760248]D.9 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于下表所列允许差。
表D.4 允许差
	成分
	含量 
	允许差 

	

硅、铝、铁、铬、镍、铜、铅、磷、钙、砷、镁、锰、钛、钼、硼、钨、钇
	0.0005～0.001
	0.0005

	
	＞0.001～0.005
	0.001

	
	＞0.005～0.010
	0.003

	
	＞0.010～0.050
	0.005

	
	＞0.050～0.100
	0.008

	
	＞0.100～0.500
	0.020



[bookmark: _Toc86760249]附	录	E
[bookmark: _Toc86760250]（规范性附录）
[bookmark: _Toc86760251]红外线吸收法测定高纯度五氧化二钒中碳、硫含量
[bookmark: _Toc86760252]E.1 范围
本附录规定了红外线吸收法测定碳、硫含量。
本附录适用于高纯度五氧化二钒中碳、硫含量的测定。测定范围（质量分数）：C:0.001～0.05。S:0.001～0.1。
[bookmark: _Toc86760253]E.2 试验原理
试料于高频感应炉的氧气流中加热燃烧，硫生成二氧化硫，并由氧气载至红外线分析器的测量室，二氧化硫吸收某特定波长的红外能，所吸收能量的大小与其浓度成正比，据此可测得硫的含量。碳将生成二氧化碳，并由氧气流载至红外线分析器的测量室，二氧化碳将吸收特定波长的红外能，所吸收能量的大小与其浓度成正比，据此可测得碳的含量。
[bookmark: _Toc86760254]E.3 试剂和材料
E.3.1 [bookmark: _Toc86760255]高氯酸镁：无水、粒状；
E.3.2 [bookmark: _Toc86760256]碱石棉：粒状；
E.3.3 [bookmark: _Toc86760257]玻璃棉；
E.3.4 [bookmark: _Toc86760258]钨粒：S<0.0008，C<0.0005，粒度0.8 nm～1.4 nm；
E.3.5 [bookmark: _Toc86760259]纯铁：S<0.0005，C<0.0005；
E.3.6 [bookmark: _Toc86760260]锡粒：S<0.0005，C<0.0005；
E.3.7 [bookmark: _Toc86760261]氧气：纯度大于99.95；
E.3.8 [bookmark: _Toc86760262]动力气源：氮气或压缩空气，其杂质（水和油）含量小于0.5；
E.3.9 [bookmark: _Toc86760263]素质坩埚：Φ23 nm 23 nm或25 nm 25 nm在高于1200的高温加热炉中灼烧4 h或通氧灼烧至空白值为最低；
E.3.10 [bookmark: _Toc86760264]坩埚钳。
[bookmark: _Toc86760265]E.4 仪器及设备
E.4.1 [bookmark: _Toc86760266]红外吸收碳硫仪（灵敏度为0.00001），其装置连接图如图E.1和图E.2。
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标引序号说明：
1——氧气瓶；
2——两级压力调节器；
3——洗气瓶；
4，9——干燥管；
5——压力调节器；
6——高频感应炉；
7——燃烧管；
8——除尘器；
10——流量控制器；
11——一氧化碳转化为二氧化碳的转化器；
12——除硫器；
13——二氧化碳红外检测器。
图E.1	红外吸收定碳仪装置连接图
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标引序号说明：
1——氧气瓶；
2——两级压力调节器；
3——洗气瓶；
4，9——干燥管；
5——压力调节器；
6——高频感应炉；
7——燃烧管；
8——除尘器；
10——流量控制器；
11——二氧化硫红外检测器。
图E.2	红外吸收定硫仪装置连接图
E.4.2 [bookmark: _Toc86760267]洗气瓶（3）：内装碱石棉（E.3.2）。
E.4.3 [bookmark: _Toc86760268]干燥管（4、9）：内装高氯酸镁（E.3.1）。
E.4.4 [bookmark: _Toc86760269]气源。载气系统包括氧气容器、两级压力调节器及保护提供合适压力和额定流量的时序控制部分。动力气源包括动力气（氮气或压缩空气）、两级压力调节器及保证提供合适压力和额定流量的时序控制部分。
[bookmark: _Toc86760270]E.5 高频感应炉
应满足试样熔融温度的要求。
[bookmark: _Toc86760271]E.6 控制系统
E.6.1 [bookmark: _Toc86760272]微处理机系统包括中央处理机、存储器、键盘输入设备、信息中心显示屏、分析结果显示屏及分析结果打印机等。
E.6.2 [bookmark: _Toc86760273]控制功能包括自动装卸坩埚和炉台升降、自动清扫、分析条件选择设置、分析过程的监控和报警中断、分析数据的采集、计算、校正及处理等。
[bookmark: _Toc86760274]E.7 测量系统
主要由微处理机控制的电子天平（感量不大于1.0 mg）红外线分析器及电子测量元件组成。
[bookmark: _Toc86760275]E.8 试样
试样应全部通过0.125 mm筛孔。
[bookmark: _Toc86760276]E.9 分析步骤
E.9.1 [bookmark: _Toc86760277]试料
称取试样0.1500 g，精确至0.0001 g。
E.9.2 [bookmark: _Toc86760278]测定次数
对同一样品，至少独立测定2次。
E.9.3 [bookmark: _Toc86760279]空白试验
称取0.4 g纯铁（E.3.5）、0.12 g锡粒(E.3.6)和1.5 g钨粒(E.3.4)置于坩埚中（E.3.9），于同一通道，按（E.9.6）进行测定。重复测定直到得到低而比较一致的读数。记录最小的三次读数，计算平均值。
E.9.4 [bookmark: _Toc86760280]分析准备
E.9.4.1 按仪器使用说明调试检查仪器（主要进行漏气检查），使仪器处于正常稳定状态。
E.9.4.2 选择设置最佳分析条件。
E.9.5 [bookmark: _Toc86760281]校正试验
E.9.5.1 根据待测试样的碳、硫含量，选择相应的通道，并选择2个以上标样（待测样品含量应落在所选标样含量的范围内）。依次进行校正，测得结果的波动应在允许差范围内，以确认系统的线性，否则应按仪器说明书进行较正。
E.9.5.2 不同量程或通道，应分别测空白值并校正。
E.9.5.3 当分析条件变化时，如仪器尚未预热到1 h，氧气源、坩埚或助熔剂的空白值已发生改变时，都要求重新测定空白并校正。
E.9.6 [bookmark: _Toc86760282]测定
将试料（E.9.1）置于坩埚（E.3.9）内，覆盖0.4 g纯铁(E.3.5)、012 g锡粒(E.3.6)和1.500 g钨粒（E.3.4），把坩埚放到炉台坩埚座上，按仪器说明书操作，开始测量并读取结果。
[bookmark: _Toc86760283]E.10 允许差
E.10.1 [bookmark: _Toc86760284]碳的允许差执行见表E.1。
表E.1 碳的允许差
	碳的含量 
	允许差 

	0.001～0.005
	0.0007

	＞0.005～0.050
	0.0010


E.10.2 [bookmark: _Toc86760285]硫的允许差执行见表E.2。
表E.2 硫的允许差
	硫的含量硫 
	允许差 

	0.001～0.020
	0.0007

	＞0.020～0.100
	0.0050



[bookmark: _Toc86760286]附	录	F
[bookmark: _Toc86760287]（规范性附录）
[bookmark: _Toc86760288]原子吸收分光光度法测定高纯度五氧化二钒中氧化钠和氧化钾
[bookmark: _Toc86760289]F.1 范围
本附录规定了用原子吸收分光光度法法测定高纯度五氧化二钒中氧化钾、氧化钠的含量。
本附录适用于高纯五氧化二钒中氧化钾、氧化钠的测定。氧化钾测定范围（质量分数）：0.01 ～ 0.50 ；氧化钠测定范围（质量分数）：0.01 ～1.0。
[bookmark: _Toc86760290]F.2 方法提要
试料用盐酸分解完全后，将试液稀释至规定体积，于原子吸收分光光度计上进行测定，以对应校准曲线的回归方程式计算被测组分在试液中的浓度，再换算为试料中的组分含量。
[bookmark: _Toc86760291]F.3 试剂
F.3.1 [bookmark: _Toc86760292]盐酸。
F.3.2 [bookmark: _Toc86760293]盐酸，1+1，用盐酸（F.3.1）稀释。
F.3.3 [bookmark: _Toc86760294]五氧化二钒，V2O5≥99.99。
F.3.4 [bookmark: _Toc86760295]氧化钾标准储备溶液，1 mg/Ml。称取1.5829 g氯化钾（基准，预先于500～600灼烧1 h，并于干燥器中冷却至室温）置于烧杯中，溶于约100.0 mL水中，移入1000 mL容量瓶中，以水稀释至刻度、混匀，此溶液1 mL含1000 μg氧化钾。
F.3.5 [bookmark: _Toc86760296]氧化钠标准储备溶液，1 mg/mL。称取1.8858 g预先经500灼烧0.5 h，置于干燥器中冷却至室温的基准氯化钠，溶于水中，移入1000 m容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀，移入干塑料瓶中备用，此溶液1 ml含1000 μg氧化钠。
F.3.6 [bookmark: _Toc86760297]氧化钾标准溶液，100 μg/mL。准确移取氧化钾标准溶液（F.3.4）10.00 mL至100 mL容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。
F.3.7 [bookmark: _Toc86760298]氧化钠标准溶液，100 μg/mL。准确移取氧化钠标准溶液（F.3.5）10.00 mL至100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
注：以上标准储备溶液也可以用国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院生产的标准溶液代替。
[bookmark: _Toc86760299]F.4 仪器
F.4.1 [bookmark: _Toc86760300]原子吸收分光光度仪
本实验采用TAS-990型原子吸收分光光度仪进行测试。根据不同元素选择最佳测量参数确定分析谱线，见表F.1。
表F.1	 推荐分析谱线
	元素
	K
	Na

	分析谱线（nm）
	766.490
	589.592


F.4.1.1 光谱仪的实际分辨率。计算每条使用的分析谱线的带宽，带宽必须小于0.03 nm。
F.4.1.2 短期稳定性。较短时间内连续测量待测元素的校准曲线的最高浓度的绝对强度或相对强度11次，计算测量的绝对强度或相对强度的相对标准偏差不应超过0.5。
F.4.1.3 长期稳定性。每隔20 min测量待测元素的校准曲线的最高浓度的绝对强度或相对强度11次，计算测量的绝对强度或相对强度的相对标准偏差不应超过1。
F.4.1.4 校准曲线的线性通过计算相关系数进行检查，相关系数要求必须大于0.999。
F.4.1.5 容量瓶、移液管、吸量管应经过较准为合格品。
F.4.2 [bookmark: _Toc86760301]试样
试样应通过0.125 mm的筛孔，在105 ±5 烘1 h，置于干燥器中冷却至室温。
[bookmark: _Toc86760302]F.5 分析步骤
F.5.1 [bookmark: _Toc86760303]测定次数
同一试样，应称取2～4份试料进行测定。
F.5.2 [bookmark: _Toc86760304]试料量
称取0.1000 g试料，准确至0.0001 g。
F.5.3 [bookmark: _Toc86760305]空白试验
随同试料做空白试验，所用试剂须取自同一试剂瓶。
F.5.4 [bookmark: _Toc86760306]验证试验
随同试样分析同类型标样。
[bookmark: _Toc86760307]F.6 测定
F.6.1 [bookmark: _Toc86760308]五氧化二钒溶液试液的制备
称取1.000 g高纯度五氧化二钒，溶于40.0 mL盐酸（1＋1）中，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度、混匀，此溶液1 mL含10 mg五氧化二钒。
F.6.2 [bookmark: _Toc86760309]校准曲线溶液的制备
根据试样含量加入五氧化二钒试液见表F.2，按表F.3规定的体积分别加入氧化钾标准溶液（F.3.6）或氧化钠标准溶液（F.3.7）后，定容配制成氧化钾和氧化钠不同浓度的系列校准溶液。如氧化钾<0.5，则不需要稀释。
表F.2 试样加入五氧化二钒试液表
	
氧化钠量（mL）
	
氧化钾量（mL）
	
分取试样体积（mL）
	绘制工作曲线补加盐
酸(1+9)体积（mL）
	加入五氧化二钒溶液
体积（mL）

	≤1.00
	≤1.00
	10.00
	2.00
	1.00

	>1.00
	>1.00
	5.00
	1.00
	0.50




表F.3	系列校准溶液
	系列
序号
	K2O
	Na2O

	
	标液体积（mL）
	浓度（μg/mL）
	对应含量（）
	标液体积（mL）
	浓度（μg/mL）
	对应含量（）

	1
	0
	0.00
	0.000
	0
	0.00
	0.000

	2
	1
	1.00
	0.100
	3
	3.00
	0.300

	3
	3
	3.00
	0.300
	6
	6.00
	0.600

	4
	5
	5.00
	0.500
	9
	9.00
	0.900

	5
	7
	7.00
	0.700
	12
	12.00
	1.200

	注：根据生产实际可以调整曲线各点浓度及曲线点数，但曲线点数不少于5点。


F.6.3 [bookmark: _Toc86760310]仪器的准备和确认
首先按照仪器操作规程开启原子吸收分分光光度计及其附属设备，初始化波长、灯位、进行仪器优化，预热30 min后，点火，先测空白，曲线，后测样品。
[bookmark: _Toc86760311]F.7 分析结果及其表示
根据校准曲线的回归方程中分别计算各自的浓度值，按（F.1）式计算被测元素M的含量，以质量百分数表示：

式中：
WM ——待测元素含量，；
c——试液中待测元素浓度值，μg/mL；
c0——空白试液中待测元素浓度值，μg/mL；
V——被测试液的体积，mL；
m——试料质量，g。
[bookmark: _Toc86760312]F.8 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于下表所列允许差。
表F.4
	成分
	含量范围 
	允许差 

	
氧化钾
	0.010～0.050
	0.007

	
	＞0.050～0.100
	0.015

	
	＞0.100～0.500
	0.020

	
氧化钠
	0.010～0.050
	0.007

	
	＞0.050～0.200
	0.010

	
	＞0.200～1.000
	0.040


[bookmark: _Toc86760313]F.9试验报告
试验报告应包括下列内容：
a) 鉴别试料、实验室和分析日期等资料；
b) 遵守本附录规定的程度；
c) 分析结果及其表示；
d) 测定中观察到的异常现象。
e) 对分析结果可能有影响而本附录未包括的操作，或者任选的操作。
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