





前    言
YS/T XXXX《二氧化碲化学分析方法》包括以下部分：
    —— 铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷量的测定
本部分按GB/T 1.1给出的规定起草。
本部分为YS/T XXXX    的第1部分。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。
本部分起草单位：紫金矿业集团股份有限公司、四川鑫炬矿业资源开发股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、峨眉山市峨半高纯材料有限公司、成都中建材光电材料有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、白银有色集团股份有限公司、昆明冶金研究院  。
本部分主要起草人：夏珍珠、刘春华、罗荣根、吴银来、候仁义、朱赞芳丶郑双民、孙平、黎亚文、郑林、梅楸烨、张亮亮 、王长华、胡忠东、魏涛、王劲榕、施昱。
二氧化碲化学分析方法
铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷量的测定
电感耦合等离子体原子发射光谱法
1
范围
本部分规定了二氧化碲中铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷量的测定方法。
本部分适用于二氧化碲中铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷量的测定，各元素的测定范围见表1。

表1
	元素
	测定范围（%）
	元素
	测定范围（%）

	铜
	0.0005～0.025
	银
	0.0005～0.025

	镁
	0.0005～0.025
	镍
	0.0005～0.025

	锌
	0.0005～0.025
	钙
	0.0005～0.025

	铁
	0.0005～0.025
	铋
	0.0005～0.025

	硒
	0.0010～0.025
	铅
	0.0005～0.025

	钠
	0.0005～0.025
	锑
	0.0005～0.025

	砷
	0.0005～0.025
	
	


2  方法提要
试样用混合酸溶解,于电感耦合等离子体发射光谱仪选定的条件下，测定试液中各元素的光谱强度，按标准曲线法计算铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷量。
3  试剂
除非另有说明，在分析中均使用分析纯的试剂和去离子水或蒸馏水或相当纯度的水。
3.1硝酸（ρ1.42 g/mL），优级纯。

3.2盐酸（ρ1.19 g/mL），优级纯。

3.3混合酸1：1份硝酸（3.1）和9份盐酸（3.2）混匀。

3.4 盐酸（1+1）。

3.5酒石酸溶液（300 g/L）：称取300g酒石酸溶于1000 mL水中，混匀,存于已洗净的带盖塑料瓶中。

3.6 铜标准贮存溶液：称取0.1000 g金属铜（ω≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯加入2 mL硝酸（3.1），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含有1mg铜。

3.7 银标准贮存溶液：称取0.1000 g金属银（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入2 mL硝酸（3.1），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入70 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg银。

3.8 镁标准贮存溶液：称取0.1658g预先经780℃灼烧1 h的氧化镁（质量分数≧99.99%）至于100 mL 聚四氟乙烯烧杯中加入 3 mL盐酸（3.2），低温加热溶解，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg镁。
3.9 镍标准贮存溶液：称取0.1000 g金属镍（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入3 mL盐酸（3.2），1mL 硝酸（3.1），低温加热溶解完全，取下冷却移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg镍。
3.10 锌标准贮存溶液：称取0.1000 g金属锌（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入3 mL盐酸（3.2），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg锌。
3.11 钙标准贮存溶液：称取0.2497 g于105℃～110℃干燥至恒重的基准碳酸钙(CaCO3)于100 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入3 mL硝酸（3.1），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg钙。

3.12 铁标准贮存溶液：称取0.1000 g金属铁（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入3 mL盐酸（3.2），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg铁。
3.13 铋标准贮存溶液：称取0.1000 g金属铋（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入2 mL硝酸（3.1），低温加热溶解完全，用盐酸（3.4）移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg铋。
3.14 硒标准贮存溶液：称取0.1000 g金属硒（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入2 mL盐酸（3.2），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1mL含有1mg硒。
3.15 铅标准贮存溶液：称取0.1000 g金属铅（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入3 mL硝酸（3.1），低温加热溶解完全，用盐酸（3.4）移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg铅。
3.16 钠标准贮存溶液：称取预先在400℃～500℃灼烧至恒重无爆裂声冷却至室温后的0.2542 g基准氯化钠（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中，溶于少量水，移入100mL容量瓶，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg钠。

3.17 锑标准贮存溶液：称取0.1000 g金属锑（质量分数≧99.99%）于100 mL聚四氟乙烯烧杯中加入3 mL混合酸（3.3），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含有1 mg锑。
3.18 砷标准贮存溶液：称取0.1320 g经105 ℃干燥2 h的基准试剂三氧化二砷于100 mL聚四氟乙烯烧杯中3 mL混合酸（3.3），低温加热溶解完全，移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含1 mg砷。

3.19 混合标准溶液A：分别移取5.00 mL标准贮存溶液（3.6至3.18）于100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含50 μg 铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷。

3.20混合标准溶液B：分别移取10.00 mL混合标准溶液A（3.19）于100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含5 μg 铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷。

3.21 碲粉（质量分数≥99.995 %）。
3.22高纯氩气（Ar≥99.99 %）。

4  仪器
4.1  电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

4.1.1 仪器工作条件及推荐谱线参见附录A。

4.1.2 在仪器最佳工作条件下凡是能达到下列指示者均可使用：

  —— 光源：氩等离子体光源，发生器最大输出功率不小于1.3 kW。

  —— 分辨率：200 nm时光学分辨率不大于0.010 nm；400 nm时光学分辨率不大于0.020 nm。

  —— 仪器稳定性：仪器1 h内漂移不大于2.0%。

  —— 仪器检出限：各测定元素仪器的检出限应不大于0.03 μg/mL。

5  试样
5.1 样品粒度应不大于0.096 mm。
5.2 样品应在100 ℃～105 ℃烘干1 h，并置于干燥器中冷却至室温备用。
6  分析步骤
6.1  试料
称取1.00 g试样，精确至0.0001g。

6.2  测定次数
独立进行两次测定，取其平均值。
6.3  空白试验
随同试料做空白试验。
6.4  试样分解
将试料（6.1）置于150 mL聚四氟乙烯烧杯中，加入10 mL混合酸（3.3），低温加热使样品溶解完全后，继续加热浓缩溶液体积至1 mL，取下稍冷，加入5 mL盐酸（3.2）于电热板上加热至微沸后，加入1 mL酒石酸溶液（3.5）,取下冷却，将试液全部转移入50 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。静置澄清或干过滤。

6.5 工作曲线的绘制
称取6份1.5590 g碲粉（3.21）加入10 mL混合酸（3.3），加热至试料完全溶解，加入2 mL酒石酸溶液（3.5），用10 mL盐酸（3.2）移入一组100 mL容量瓶中，依次加入0 mL、2.00 mL、5.00 mL、10.00 mL标准混合溶液B（3.20）和2.00 mL、10.00 mL标准混合溶液A（3.19）配制成同时含有铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷的系列标准工作溶液，含量见表2。

表2
	元素
	系列一标准工作溶液浓度

	
	标准溶液1

μg/mL
	标准溶液2

μg/mL
	标准溶液3

μg/mL
	标准溶液4

μg/mL
	标准溶液5

μg/mL
	标准溶液6

μg/mL

	Cu
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Ag
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Mg
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Ni
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Zn
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Ca
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Fe
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Bi
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Se
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Pb
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Na
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	Sb
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00

	As
	0
	0.10
	0.25
	0.50
	1.00
	5.00


6.6  测定

用电感耦合等离子体原子发射光谱仪，在各元素选定的谱线处，测量各元素工作曲线（6.5）的光谱强度，当工作曲线相关系数大于或等于0.999时，进行试料溶液（6.4）的测定，检查各测定元素谱线的背景并在适当的位置进行背景校正，由计算机自动给出各测定元素的质量浓度。
7  分析结果的计算
按公式(1)计算铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷的质量分数ω(B),以 % 表示：
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式中：
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 —— 自工作曲线上查得试液中铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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 —— 自工作曲线上查得空白试液中铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
V  —— 试液的体积，单位为毫升（mL）；
V1  —— 试液的分取体积，单位为毫升（mL）；
V2 —— 试液分取后定容体积，单位为毫升（mL）；
m —— 试料的质量，单位为克（g）；
计算结果表示至小数点后三位；当0.001%≤ω(B)＜0.01%时，表示至小数点后四位；当ω(B)＜0.001%时，表示至小数点后五位。
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）按以下表3数据采用线性内插法求得：

表3 重复性限
	ωCu/%
	0.00062
	0.0026
	0.012
	0.052
	

	r/%
	0.00005
	0.0003
	0.001
	0.003
	

	ωAg/%
	0.00044
	0.0023
	0.011
	0.036
	

	r/%
	0.00003
	0.0002
	0.001
	0.002
	

	ωMg/%
	0.00064
	0.0024
	0.011
	0.048
	

	r/%
	0.00004
	0.0002
	0.002
	0.003
	

	ωNi/%
	0.00057
	0.0025
	0.013
	0.054
	

	r/%
	0.00007
	0.0003
	0.001
	0.003
	

	ωZn/%
	0.00059
	0.0023
	0.011
	0.053
	

	r/%
	0.00003
	0.0002
	0.001
	0.003
	

	ωCa/%
	0.00046
	0.0014
	0.0034
	0.014
	0.051

	r/%
	0.00006
	0.0003
	0.0003
	0.001
	0.003

	ωFe/%
	0.00021
	0.0013
	0.0031
	0.013
	0.049

	r/%
	0.00003
	0.0001
	0.0003
	0.000
	0.004

	ωBi/%
	0.00058
	0.0025
	0.012
	0.051
	

	r/%
	0.00010
	0.0002
	0.001
	0.003
	

	ωSe/%
	0.0020
	0.010
	0.047
	
	

	r/%
	0.0002
	0.001
	0.004
	
	

	ωPb/%
	0.00072
	0.0023
	0.011
	0.050
	

	r/%
	0.00008
	0.0003
	0.001
	0.002
	

	ωNa/%
	0.00034
	0.0010
	0.0045
	0.018
	0.066

	r/%
	0.00006
	0.0002
	0.0005
	0.002
	0.006

	ωSb/%
	0.00066
	0.0026
	0.012
	0.054
	

	r/%
	0.00006
	0.0003
	0.001
	0.004
	

	ωAs/%
	0.00054
	0.0022
	0.012
	0.049
	

	r/%
	0.00007
	0.0001
	0.001
	0.003
	


8.2
再现性
在再现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再现性限（R），超过再现性（R）的情况不超过5%，再现性（R）按表4数据采用线性内插法求得：

表4 再现性限

	ωCu/%
	0.00062
	0.0026
	0.012
	0.052
	

	R/%
	0.00012
	0.0004
	0.002
	0.007
	

	ωAg/%
	0.00044
	0.0023
	0.011
	0.036
	0.046

	R/%
	0.00028
	0.0004
	0.002
	0.005
	0.007

	ωMg/%
	0.00064
	0.0024
	0.011
	0.048
	

	R/%
	0.00012
	0.0005
	0.002
	0.006
	

	ωNi/%
	0.00057
	0.0025
	0.013
	0.054
	

	R/%
	0.00025
	0.0008
	0.003
	0.004
	

	ωZn/%
	0.00059
	0.0023
	0.011
	0.053
	

	R/%
	0.00033
	0.0005
	0.002
	0.007
	

	ωCa/%
	0.00046
	0.0014
	0.0034
	0.014
	0.051

	R/%
	0.00021
	0.0005
	0.0010
	0.002
	0.008

	ωFe/%
	0.00021
	0.0013
	0.0031
	0.013
	0.049

	R/%
	0.00008
	0.0007
	0.0004
	0.001
	0.011

	ωBi/%
	0.00058
	0.0025
	0.012
	0.051
	

	R/%
	0.00021
	0.0010
	0.002
	0.010
	

	ωSe/%
	0.0020
	0.010
	0.047
	
	

	R/%
	0.0005
	0.002
	0.013
	
	

	ωPb/%
	0.00072
	0.0023
	0.011
	0.050
	

	R/%
	0.00026
	0.0007
	0.002
	0.008
	

	ωNa/%
	0.00034
	0.0010
	0.0045
	0.018
	0.066

	R/%
	0.00016
	0.0006
	0.0008
	0.008
	0.019

	ωSb/%
	0.00066
	0.0026
	0.012
	0.054
	

	R/%
	0.00022
	0.0011
	0.006
	0.016
	

	ωAs/%
	0.00054
	0.0022
	0.012
	0.049
	

	R/%
	0.00018
	0.0010
	0.002
	0.005
	


9 质量保证和控制

应采用国家级标准样品或行业标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样替代），每周或两周校核一次本分析方法标准的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。
10 试验报告

试验报告包括以下内容：
——试样；
——使用的标准（包括发布和出版年号）；
——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。

附录A

（资料性附录）

ICP-AES测定多元素的仪器参数与被测元素推荐谱线
表A.1
	功率

（W）
	雾化室气流量

（L/min）
	观测高度

（mm）
	泵流量

（L/min）
	等离子体流量

（L/min）
	辅助气体流量

（L/min）
	时间

（s）
	观测方式

	1300
	0.80
	15
	1.50
	15
	0.2
	25
	轴向


表A.2
	元素
	Cu
	Ag
	Mg
	Ni
	Zn
	Ca
	Fe

	推荐谱线
	327.393
	328.068
	285.213
	231.604
	213.857
	317.933
	259.939

	元素
	Bi
	Se
	Pb
	Na
	Sb
	As
	

	推荐谱线
	223.061
	196.026
	220.353
	589.592
	217.582
	193.696
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二氧化碲化学分析方法


铜、银、镁、镍、锌、钙、铁、铋、硒、铅、钠、锑和砷量的测定


电感耦合等离子体原子发射光谱法


Methods for chemical analysis of  tellurium dioxide —


 Determination of copper,silver,magnesium,nickel, zinc, calcium,iron,bismuth, selenium, lead,sodium,antimony and arsenic contents—


Inductively coupled plasma atomic emission spectrometry


 


(送审稿）














中华人民共和国工业和信息化部　发布














××××-××-××实施





YS/T XXXX.XX - XXXX





××××-××-××发布








IV

_1234567891.unknown

_1234567892.unknown

_1234567890.unknown

