YS—T 41—××××

YS/T 53.2—2009



前    言
YS/T xxxx-201x高纯铝化学分析方法 钠、镁、钙、钛、铬、钒、锰、铁、镍、钴、铜、锌、镓、锗、砷、锶、钼、锆、银、镉、铟、锡、锑、钡、钨、汞、铅、铋量的测定 电感耦合等离子体质谱法。

本部分是对YS/T 870-2013《高纯铝化学分析方法 痕量杂质元素的测定 电感耦合等离子体质谱法》的修订。本部分与YS/T 870-2013相比，除编辑性修改外，主要技术内容变化如下：
​​    ——​各元素的测定范围Mn、Ga、Ge、In由0.00005%～0.0050%更改为0.00001%～0.0050%。增加元素Mo的测定。
——增加了3.6，3.7待测元素标准溶液和3.9,3.10 内标元素标准溶液。
——增加了6.3.4.1～6.3.4.2

——增加了10 试验报告
本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
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高纯铝化学分析方法

钠、镁、钙、钛、铬、钒、锰、铁、镍、钴、铜、锌、镓、锗、砷、锶、钼、锆、银、镉、铟、锡、锑、钡、钨、汞、铅、铋量的测定

电感耦合等离子体质谱法
1　 范围

本方法规定了铝含量大于99.99%高纯铝中钠、镁、钙、钛、铬、钒、锰、铁、镍、钴、铜、锌、镓、锗、砷、锶、钼、锆、银、镉、铟、锡、锑、钡、钨、汞、铅、铋元素的测定方法。
本标准适用于高纯铝中钠、镁、钙、钛、铬、钒、锰、铁、镍、钴、铜、锌、镓、锗、砷、锶、钼、锆、银、镉、铟、锡、锑、钡、钨、汞、铅、铋元素含量的测定。测定范围见表1。

表1 各元素测定范围

	元素
	测定范围w/%
	元素
	测定范围w/%
	元素
	测定范围w/%
	元素
	测定范围w/%

	Na
	0.00005~0.0050
	Fe
	0.00005~0.0050
	As
	0.00005~0.0050
	Sn
	0.00005~0.0050

	Mg
	0.00005~0.0050
	Ni
	0.00005~0.0050
	Zr
	0.00005~0.0050
	Sb
	0.00005~0.0050

	Ca
	0.00005~0.0050
	Co
	0.00005~0.0050
	Sr
	0.00005~0.0050
	Ba
	0.00005~0.0050

	Ti
	0.00005~0.0050
	Cu
	0.00005~0.0050
	Mo
	0.00001~0.0050
	W
	0.00005~0.0050

	Cr
	0.00005~0.0050
	Zn
	0.00005~0.0050
	Ag
	0.00005~0.0050
	Hg
	0.00005~0.0050

	V
	0.00005~0.0050
	Ga
	0.00001~0.0050
	Cd
	0.00005~0.0050
	Pb
	0.00005~0.0050

	Mn
	0.00001~0.0050
	Ge
	0.00001~0.0050
	In
	0.00001~0.0050
	Bi
	0.00005~0.0050


2　 方法提要

试料以盐酸溶解，试液用电感耦合等离子体质谱法直接测定，以内标法进行校正。

3　 试剂
3.1  纯水（电阻率＞18MΩ·cm）。
3.2  无水乙醇，分析纯。
3.3  盐酸（MOS级，ρ1.19g/mL）。
3.4  硝酸（MOS级，ρ1.42g/mL）。
3.5  待测元素标准贮存溶液（1000 μg/mL）：钠、镁、钙、钛、铬、钒、锰、铁、镍、钴、铜、锌、镓、锗、砷、锶、钼、锆、银、镉、铟、锡、锑、钡、钨、汞、铅、铋采用有效期内有证书的单元素标准贮存溶液，浓度为1000μg/mL。
3.6　待测元素标准溶液（10μg/mL）：移取1.00mL待测元素标准贮存溶液（3.5）于100mL容量瓶中，硝酸（1+19）介质，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含10μg待测元素。

3.7待测元素标准溶液（1μg /mL）：移取10.00mL待测元素标准溶液（3.6）于100mL容量瓶中，硝酸（1+19）介质，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1μg待测元素。

3.8 内标元素标准贮存溶液（1000μg /mL）：钪，铯采用有效期内有证书的单元素标准贮存溶液，浓度为1000μg /mL。
3.9 内标元素标准溶液（10μg /mL）：移取1.00mL内标元素标准贮存溶液（3.8）于100mL容量瓶中，硝酸（1+19）介质，用水稀释至刻度，混匀,。此溶液1mL含10μg内标元素。

3.10内标元素标准溶液（1μg /mL）：移取10.00mL内标元素标准贮存溶液（3.9）于100mL容量瓶中，硝酸（1+19）介质，用水稀释至刻度，混匀,。此溶液1mL含1μg内标元素。

4　 仪器

电感耦合等离子体质谱仪，配备雾化进样系统。仪器要求如下：
仪器的灵敏度要求：仪器经优化后，测定10.0ng /mL的铟标准溶液的灵敏度应不低于1×105cps。

仪器的精密度要求：仪器经优化后，连续测定内标标准溶液(10.0ng铯和钪)10次的相对标准偏差应不超过2%。　　
分析元素的同位素选择：按表2进行
表2 待测元素同位素选择

	元素
	Na
	Mg
	Ca
	Ti
	Cr
	V
	Mn

	同位素
	23
	24
	40
	48
	52
	50
	55

	元素
	Fe
	Ni
	Co
	Cu
	Zn
	Ga
	Ge

	同位素
	56
	58
	59
	65
	66
	69
	74

	元素
	As
	Sr
	Mo
	Zr 
	Ag
	Cd
	In

	同位素
	75
	88
	98
	90
	107，109
	112
	115

	元素
	Sn
	Sb
	Ba
	W
	Hg
	Pb
	Bi

	同位素
	118
	121
	138
	184
	202
	208
	209

	注：40Ca、56Fe、75As利用碰撞反应池模式进行分析


5　 试样

将试样加工成厚度不大于1mm的碎屑。

6　 试验步骤

5.1 试料
称取0.20g试样，精确至0.0001g。

5.2 平行试验
平行地做两份试验，取其平均值。

5.3 空白试验

随同试料做空白试验。

5.4  测定

6.4.1 分析试液的制备

将试料（5.1）置于50mL石英烧杯中，加入3mL盐酸（3.3），滴加几滴硝酸（3.4），低温加热至完全溶解，冷却后移入100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，待测定。

6.4.2 标准系列溶液的配制
依据试料中杂质元素的含量，工作曲线绘制分为以下几种情况：
6.4.2.1 杂质元素含量在0.00005~0.0005%时

6个100mL容量瓶中，分别加0，0.05，0.1，0.2，0.4，0.6mL待测元素标准溶液（3.7），各加入0. 5mL硝酸（3.4）和1mL内标溶液（3.10），用水稀释至刻度，摇匀，此标准系列溶液1mL中含有待测元素为0，0.5，1，2，4，6ng。
6.4.2.2 杂质元素含量在0.0005~0.005%时
6个100mL容量瓶中，分别加0，0. 5，1，2，4，6mL待测元素标准溶液（3.7），各加入0. 5mL硝酸（3.4）和1mL内标溶液（3.10），用水稀释至刻度，摇匀，此标准系列溶液1mL中含有待测元素为0，5，10，20，40，60ng。
6.4.2.3 杂质元素Mo，Ga，Mn，Ge，In的含量在0.00001~0.0001%
6个100mL容量瓶中，分别加0，0.01，0.02，0.04，0.08，0.12mL待测元素标准溶液（3.7），各加入0. 5mL硝酸（3.4）和1mL内标溶液（3.10），用水稀释至刻度，摇匀，此标准系列溶液1mL中含有待测元素为0，0.1，0.2，0.4，0.8，1.2ng。

5.5 测量
仪器优化后，按表2推荐的待测元素的同位素，由低到高测量工作曲线的标准系列溶液（5.5）。分别以待测元素的质量浓度为横坐标，待测元素的强度为纵坐标，计算机自动绘制工作曲线。
测量试料溶液和随同试料空白溶液中待测元素的强度，计算机自动由工作曲线计算出待测元素的质量浓度。
7　 试验数据处理
按下式计算各待测元素的质量分数wx：
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式中：
ρ2——试液中各待测元素的质量浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；

    ρ1——空白溶液中各待测元素的质量浓度，单位为纳克每毫升（ng/mL）；

V——试液体积，单位为毫升（mL）。

M——试料质量，单位为克（g）。
8　 精密度

8.1 重复性限
在重复性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在以下给出的范围内，这两个测试结果的绝对值不超过重复性限(r)，超过重复性限(r)的情况不超过5%。重复性限(r)按表3数据采用线性内插法或者外延法求得：

表3 重复性限
	元素
	质量分数
w/%
	重复性限
r/%
	元素
	质量分数
w/%
	重复性限
r/%

	Na
	0.00005~0.0001
	0.000 03
	As

	0.00005~0.0001
	0.00004

	
	0.0001~0.0010
	0.000 10
	
	0.0001~0.0010
	0.00013

	
	0.0010~0.0050
	0.000 18
	
	0.0010~0.0050
	0.00019

	Mg
	0.00005~0.0001
	0.000 04
	Zr

	0.00005~0.0001
	0.00004

	
	0.0001~0.0010
	0.000 12
	
	0.0001~0.0010
	0.00015

	
	0.0010~0.0050
	0.000 19
	
	0.0010~0.0050
	0.00018

	Ca
	0.00005~0.0001
	0.000 03
	Sr
	0.00005~0.0001
	0.00003

	
	0.0001~0.0010
	0.000 12
	
	0.0001~0.0010
	0.00011

	
	0.0010~0.0050
	0.000 17
	
	0.0010~0.0050
	0.00018

	Ti
	0.00005~0.0001
	0.000 03
	Ag


	0.00005~0.0001
	0.00003

	
	0.0001~0.0010
	0.00012
	
	0.0001~0.0010
	0.00012

	
	0.0010~0.0050
	0.00018
	
	0.0010~0.0050
	0.00015

	Cr
	0.00005~0.0001
	0.00004
	Cd


	0.00005~0.0001
	0.00006

	
	0.0001~0.0010
	0.00010
	
	0.0001~0.0010
	0.00010

	
	0.0010~0.0050
	0.00018
	
	0.0010~0.0050
	0.00020

	V
	0.00005~0.0001
	0.00004
	In
	0.00001~0.0001
	0.00003

	
	0.0001~0.0010
	0.00010
	
	0.0001~0.0010
	0.00011

	
	0.0010~0.0050
	0.00020
	
	0.0010~0.0050
	0.00019

	Mn
	0.00005~0.0001
	0.00003
	Sn


	0.00005~0.0001
	0.00003

	
	0.0001~0.0010
	0.00013
	
	0.0001~0.0010
	0.00012

	
	0.0010~0.0050
	0.00019
	
	0.0010~0.0050
	0.00021

	Fe
	0.00005~0.0001
	0.00004
	Sb


	0.00005~0.0001
	0.00003

	
	0.0001~0.0010
	0.00014
	
	0.0001~0.0010
	0.00013

	
	0.0010~0.0050
	0.00020
	
	0.0010~0.0050
	0.00019

	Co
	0.00005~0.0001
	0.00003
	Ba
	0.00005~0.0001
	0.00004

	
	0.0001~0.0010
	0.00013
	
	0.0001~0.0010
	0.00010

	
	0.0010~0.0050
	0.00019
	
	0.0010~0.0050
	0.00018

	Ni
	0.00005~0.0001
	0.00003
	W

	0.00005~0.0001
	0.00009

	
	0.0001~0.0010
	0.00010
	
	0.0001~0.0010
	0.00018

	
	0.0010~0.0050
	0.00019
	
	0.0010~0.0050
	0.00025

	Cu
	0.00005~0.0001
	0.00003
	Hg

	0.00005~0.0001
	0.00005

	
	0.0001~0.0010
	0.00011
	
	0.0001~0.0010
	0.00010

	
	0.0010~0.0050
	0.00018
	
	0.0010~0.0050
	0.00019

	Zn
	0.00005~0.0001
	0.00004
	Pb
	0.00005~0.0001
	0.00003

	
	0.0001~0.0010
	0.00010
	
	0.0001~0.0010
	0.00011

	
	0.0010~0.0050
	0.00016
	
	0.0010~0.0050
	0.00016

	Ga
	0.00001~0.0001
	0.00004
	Bi
	0.00005~0.0001
	0.00004

	
	0.0001~0.0010
	0.00010
	
	0.0001~0.0010
	0.00012

	
	0.0010~0.0050
	0.00019
	
	0.0010~0.0050
	0.00017

	Ge
	0.00001~0.0001
	
	Mo
	0.00001~0.0001
	0.00001

	
	0.0001~0.0010
	0.00010
	
	0.0001~0.0010
	0.00010

	
	0.0010~0.0050
	0.00019
	
	0.0010~0.0050
	


注：重复性限（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准偏差。
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），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表4数据采用线性内插法或者外延法求得：
                                     表4   再现性限     
	元素
	质量分数
w/%
	再现性限
R/%
	元素
	质量分数
w/%
	再现性限
/%

	Na
	0.00005~0.0001
	0.00010
	As

	0.00005~0.0001
	0.00015

	
	0.0001~0.0010
	0.00024
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00040
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Mg
	0.00005~0.0001
	0.00010
	Zr

	0.00005~0.0001
	0.00010

	
	0.0001~0.0010
	0.00019
	
	0.0001~0.0010
	0.00015

	
	0.0010~0.0050
	0.00030
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Ca
	0.00005~0.0001
	0.00015
	Sr
	0.00005~0.0001
	0.00015

	
	0.0001~0.0010
	0.00018
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00040
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Ti
	0.00005~0.0001
	0.00013
	Ag


	0.00005~0.0001
	0.00010

	
	0.0001~0.0010
	0.00017
	
	0.0001~0.0010
	0.00016

	
	0.0010~0.0050
	0.00030
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Cr
	0.00005~0.0001
	0.00012
	Cd


	0.00005~0.0001
	0.00015

	
	0.0001~0.0010
	0.00015
	
	0.0001~0.0010
	0.00017

	
	0.0010~0.0050
	0.00065
	
	0.0010~0.0050
	0.00030

	V
	0.00005~0.0001
	0.00015
	In
	0.00001~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00020
	
	0.0001~0.0010
	0.00017

	
	0.0010~0.0050
	0.00040
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Mn
	0.00005~0.0001
	0.00012
	Sn


	0.00005~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00017
	
	0.0001~0.0010
	0.00015

	
	0.0010~0.0050
	0.00035
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Fe
	0.00005~0.0001
	0.00014
	Sb


	0.00005~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00019
	
	0.0001~0.0010
	0.00020

	
	0.0010~0.0050
	0.00060
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Co
	0.00005~0.0001
	0.00013
	Ba
	0.00005~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00016
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00035
	
	0.0010~0.0050
	0.00036

	Ni
	0.00005~0.0001
	0.00015
	W

	0.00005~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00037
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00030
	
	0.0010~0.0050
	0.00035

	Cu
	0.00005~0.0001
	0.00012
	Hg

	0.00005~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00017
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00036
	
	0.0010~0.0050
	0.00045

	Zn
	0.00005~0.0001
	0.00012
	Pb
	0.00005~0.0001
	0.00015

	
	0.0001~0.0010
	0.00017
	
	0.0001~0.0010
	0.00020

	
	0.0010~0.0050
	0.00035
	
	0.0010~0.0050
	0.00036

	Ga
	0.00001~0.0001
	0.00015
	Bi
	0.00005~0.0001
	0.00012

	
	0.0001~0.0010
	0.00014
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00038
	
	0.0010~0.0050
	0.00040

	Ge
	0.00001~0.0001
	0.00015
	Mo
	0.00001~0.0001
	0.00014

	
	0.0001~0.0010
	0.00017
	
	0.0001~0.0010
	0.00019

	
	0.0010~0.0050
	0.00030
	
	0.0010~0.0050
	0.00040


  注：再现性限R为2.8SR，SR为再现性标准偏差。                               
9  质量保证与控制

   分析时，用标准样品或控制样品进行校核，或每年至少用标准样品或控制样品对分析方法校核一次。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（包含发布或者出版年号）；
——使用的方法（如果标准中包括几个方法）；

——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；
——试验中观察到的异常现象；
——试验日期。

高纯铝化学分析方法


钠、镁、钙、钛、铬、钒、锰、铁、镍、钴、铜、锌、镓、锗、砷、锶、钼、锆、银、镉、铟、锡、锑、钡、钨、汞、铅、铋量的测定


电感耦合等离子体质谱法


Methods for chemical analysis of high purity aluminium－sodium, magnesium, calcium, titanium, chromium, vanadium, manganese, iron, nickel, cobalt, copper, zinc, gallium, germanium, arsenic, strontium, molybdenum, zirconium, silver, cadmium, indium, tin, antimony, barium, tungsten, mercury, lead, bismuthum－Inductively coupled plasma mass spectrometry





                                        （审定稿）








201x-xx-xx实施





中华人民共和国工业和信息化部 发布





ICS 77.120.40


H13 








YS/T xxxx-201x





YS





201x-xx-xx发布





中华人民共和国有色金属行业标准








PAGE  
10

_1632659604.unknown

