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前    言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本文件是GB/T 8152《铅精矿化学分析方法》的第11部分，GB/T 8152 已经发布了以下部分： 
——第 1 部分： 铅量的测定 酸溶解-EDTA滴定法；

——第 2 部分： 铅量的测定 硫酸铅沉淀-EDTA返滴定法；

——第 3 部分： 三氧化二铝量的测定 铬天青S分光光度法；

——第 4 部分： 锌量的测定 EDTA滴定法；

——第 5 部分： 砷量的测定 原子荧光光谱法；

——第 6 部分： 极谱法测定铋量；

——第 7 部分： 铜量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第 8 部分： 二硫代二安替比林甲烷分光光度法测定铋量；

——第 9 部分： 氧化镁的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第10部分： 银量和金量的测定 铅析或灰吹火试金和火焰原子吸收光谱法；

——第11部分： 汞量的测定 原子荧光光谱法和固体进样直接法；
——第12部分： 镉量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第13部分： 铊量的测定 电感耦合等离子体质谱法和电感耦合等离子体-原子发射光谱法；

——第14部分： 二氧化硅含量的测定  钼蓝分光光度法；

——第15部分： 可溶性铅含量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第16部分： 氧化钙含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第17部分： 铝、镁、铁、铜、锌、镉、砷、锑、铋、钙含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
本文件代替GB/T 8152.11—2006《铅精矿化学分析方法 第11部分： 汞量的测定 原子荧光光谱法》。与GB/T 8152.11—2006相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

a) 更改了标准的范围，将“测定范围：0.0001%～0.50%”改为“方法1测定范围（质量分数）：0.0001%~0.50%；方法2测定范围（质量分数）：0.010 μg /g ~ 250 μg /g”（见1，2006年版的1）；
b) 增加了规范性引用文件（见2）；
c) 增加了术语和定义（见3）；

d) 更改了方法提要的表达，将“试料用盐酸、硝酸溶解，在氢化物发生器中，汞被硼氢化钾还原成原子态，用氩气导入石英炉原子化器中，于原子荧光光谱仪上测量汞的荧光强度。”改为“试料用盐酸、硝酸溶解，在氢化物发生器中，汞被硼氢化钾还原成原子态，由载气（氩气）带入原子化器中，在汞空心阴极灯照射下，基态汞原子被激发至高能态，再由高能态回到基态时，发射出特征波长的荧光，其荧光强度与汞含量成正比，采用标准曲线法计算汞量。”（见4.1，2006年版的2）；

e) 更改了试剂和材料，将“试剂”改为“试剂和材料”（见4.2，2006年版3）；

f) 增加了试剂的要求并更改了水的要求，将“本试验所用水为高纯水（电导率大于18 MΩ）”改为“除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上纯度的试剂和符合GB/T 6682规定的二级纯度的水”（见4.2，200年6版的3）；

g) 删除了市售试剂（见2006年版3.1）；

h) 删除了硼氢化钾（见2006年版3.1.1）；

i) 增加了硝酸（1+9）（见4.2.4）；

j) 删除了溶液（见2006年版3.2）；

k) 增加了氢氧化钾溶液的配制（见4.2.5）；

l) 更改了汞标准保护液，将“汞标准保护液：称取0.5 g优级纯重铬酸钾，用硝酸（1+19）溶解并稀释至1 000 mL。”改为“重铬酸钾溶液（10 g/L）：称取1 g重铬酸钾溶于100 mL水中。”（见4.2.7，2006年版的3.2.4）；

m) 删除了标准溶液（见2006年版3.3）；

n) 更改了汞标准贮存溶液并增加了市售有证标准溶液的使用，将“称取0.1354 g二氯化汞（HgCl2）于300 mL烧杯中，用200 mL硝酸（1+19）溶解完全，并用汞标准保护液（3.2.4）移入1 000 mL容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含100 μg汞。”改为“称取0.1354 g预先用五氧化二磷干燥24 h的二氯化汞，置于300 mL烧杯，用200 mL硝酸（4.2.4）溶解、加入10 mL重铬酸钾溶液（4.2.7），用硝酸（4.2.4）移入1000 mL容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含100 μg汞。或者直接使用市售有证标准溶液。”（见4.2.8，2006年版的3.3.1）；
o) 更改了汞标准溶液的表达，将“移取1.00 mL汞标准贮存溶液（3.3.1）于1 000 mL容量瓶中，用硝酸（1+19）稀释至刻度，混匀。”改为“移取1.00 mL汞标准贮存溶液（4.2.8）于1 000 mL容量瓶中，加入1 mL重铬酸钾溶液（4.2.7），用硝酸（4.2.4）稀释至刻度，混匀。”（见4.2.9，2006年版的3.3.2）；
p) 增加了样品（见4.4）；
q) 更改了分析步骤的表述，将“分析步骤”改为“试验步骤”（见4.3，2006年版的5）；
r) 增加了平行试验（见4.5.2）；
s) 增加了表头（见表1，2006年版的表1）；
t) 更改了表1中分取试液体积mL的小数位数，分别将“10.0、5.0、1.0、1.0””更改为“10.00、5.00、1.00、1.00”（见表1，2006年版的表1）；
u) 更改了表1中定容体积的表达，将“定容体积”更改为“测定体积”（见表1，2006年版的表1）；
v) 增加了工作曲线浓度点， “0.0005 μg/ mL”（见4.5.5.1，2006年版的5.4.1）；
w) 更改了标准工作溶液测试的表达，将“在与试料测定相同的条件下测量标准溶液的荧光强度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液的荧光强度。”改为“与测定试料溶液相同条件下，测量标准溶液的荧光强度，减去“零”浓度溶液的荧光强度。”（见4.5.5.2，2006年版的5.4.2）；
x) 更改了分析结果的计算的表述，将“分析结果的计算”改为“试验数据的处理”，并将“所得结果”改为“计算结果”（见4.6，2006年版的6）；
y) 增加了精密度数据来源的表述（见4.7.1，2006年版的7.1）；

z) 更改了重复性的表达，将“重复性限（r）按表2数据采用线性内插法求得”更改为“重复性限（r）按表2数据采用线性内插法和外延法求得”（见4.7.1，2006年版的7.1）；
aa) 更改了再现性的表达，将“再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得”更改为“再现性限（R）按表3数据采用线性内插法和外延法求得”（见4.7.2，2006年版的7.2）；
ab) 删除了“8 质量保证和控制”（见2006年版的8）；
ac) 增加了方法2固体进样直接法（见5）；
ad) 增加了试验报告（见6）；

ae) 增加了附录A“直接测汞仪推荐的仪器参数”（见附录A）；

af) 增加了附录B“精密度试验原始数据”（见附录B）；
ag) 增加了参考文献（见参考文献）。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
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：防城海关综合技术服务中心，株洲冶炼集团股份有限公司，中国检验认证集团广西有限公司，深圳市中金岭南有色金属股份有限公司，兰州海关技术中心，葫芦岛有色集团公司，广西分析测试研究中心，广西冶金产品质量检验站，桂林矿产地质研究院有限公司，连云港海关综合技术中心，山东地质矿产勘查开发局第六地质大队，锦州海关综合技术服务，大冶有色设计研究院有限公司。
本文件主要起草人：黎香荣、刘婷、罗明贵、向德磊、江荆、谢毓群、廖述纯、伍斯静、胡胭脂、马兴、周伟、林葵、陈李柱、胡永玫、韦新红、苏利明、赵秀荣、郭家兴、丁艳、黄肇敏、吕高兴、谢喜清、李晓瑜、于亮、兰淑惠。
本文件及所替代或废止的文件的历次版本发布情况为：

——2006年首次发布为GB/T 8152.11—2006；

——本次为第一次修订。
引言

铅是蓄电池、电缆护套、铅管铅板及射线防护等的重要原料。在我国有色金属消费中仅次于铜、铝、锌。GB/T 8152《铅精矿化学分析方法》规定了铅精矿中各元素含量的化学分析方法,旨在满足铅精矿国内外贸易结算的需求。
GB/T 8152由17个部分组成：

——第 1 部分： 铅量的测定 酸溶解-EDTA滴定法；

——第 2 部分： 铅量的测定 硫酸铅沉淀-EDTA返滴定法；

——第 3 部分： 三氧化二铝量的测定 铬天青S分光光度法；

——第 4 部分： 锌量的测定 EDTA滴定法；

——第 5 部分： 砷量的测定 原子荧光光谱法；

——第 6 部分： 极谱法测定铋量；

——第 7 部分： 铜量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第 8 部分： 二硫代二安替比林甲烷分光光度法测定铋量；

——第 9 部分： 氧化镁的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第10部分： 银量和金量的测定 铅析或灰吹火试金和火焰原子吸收光谱法；

——第11部分： 汞量的测定 原子荧光光谱法和固体进样直接法；

——第12部分： 镉量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第13部分： 铊量的测定 电感耦合等离子体质谱法和电感耦合等离子体-原子发射光谱法；

——第14部分： 二氧化硅含量的测定  钼蓝分光光度法；

——第15部分： 可溶性铅含量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第16部分： 氧化钙含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第17部分： 铝、镁、铁、铜、锌、镉、砷、锑、铋、钙含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
【修订理由】原方法测定范围不能满足实际工作需求；固体进样直接测汞法检测下限低、准确度高、精密度好、快速、环保且操作简单，是对原方法的有力补充。

铅精矿化学分析方法 第11部分：汞量的测定 原子荧光光谱法和 固体进样直接法                                                   
1　  范围

本文件规定了铅精矿中汞含量的检测方法。

本文件适用于铅精矿中汞含量的测定。方法1测定范围（质量分数）：0.000 1%~0.50%；

方法2测定范围（质量分数）：0.010 μg /g ~ 250 μg /g。

汞含量为1 μg /g ~ 250 μg /g的铅精矿以方法2作为仲裁法。

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。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

3　 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。
4　 方法1 原子荧光光谱法
4.1 方法提要

试料用盐酸、硝酸溶解，在氢化物发生器中，汞被硼氢化钾还原成原子态，由载气（氩气）带入原子化器中，在汞空心阴极灯照射下，基态汞原子被激发至高能态，再由高能态回到基态时，发射出特征波长的荧光，其荧光强度与汞含量成正比，采用标准曲线法计算汞量。
4.2 试剂和材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上纯度的试剂和符合GB/T 6682规定的二级纯度的水。
4.2.1 盐酸（ρ=1.19 g/mL），优级纯。
4.2.2 硝酸（ρ=1.42 g/mL），优级纯。

4.2.3 盐酸（1+19）。

4.2.4 硝酸（1+19）。

4.2.5 氢氧化钾溶液（50 g/L）：称取50 g氢氧化钾溶于1 000 mL水中。

4.2.6 硼氢化钾溶液：称取0.5 g硼氢化钾溶解于1 000 mL氢氧化钾溶液（4.2.5）中，用时现配。

4.2.7 重铬酸钾溶液（10 g/L）：称取1 g重铬酸钾溶于100 mL水中。
4.2.8 汞标准贮存溶液：称取0.1354 g预先用五氧化二磷干燥24 h的二氯化汞，置于300 mL烧杯，用200 mL硝酸（4.2.4）溶解，加入10 mL重铬酸钾溶液（4.2.7），用硝酸（4.2.4）移入1000 mL容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含100 μg汞。或者直接使用市售有证标准溶液。

4.2.9 汞标准溶液：移取1.00 mL汞标准贮存溶液（4.2.8）于1 000 mL容量瓶中，加入1 mL重铬酸钾溶液（4.2.7），用硝酸（4.2.4）稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1 μg汞。

4.2.10 氩气 （ωAr≥99.99%）：屏蔽气和载气。

4.3 仪器

原子荧光光谱仪，附汞特种空心阴极灯。

在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用。

——检出限：不大于1×10-9 g/mL。

——精密度：用0.1 μg/mL的汞标准溶液测量荧光强度10次，其标准偏差应不超过平均荧光强度

的5.0%。

——工作曲线线性：将工作曲线按浓度等分成五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之

比，应不小于0.7。

原子荧光光谱仪的参考工作条件：

——灯电流30 mA；

——负高压300 V；

——载气流量1 000 mL/min；

——屏蔽气流量1 000 mL/min。

4.4 样品

4.4.1 样品粒度应不大于100 μm。

4.4.2 样品应在60±5 ℃干燥2 h以上，置于干燥器中冷却至室温。干燥温度参考ASTM E2293-2003(2013) 汞测定用含金属矿、精矿和相关冶金材料干燥的标准实施规程 。
4.5 试验步骤

4.5.1 试料

称取0.100 g样品（4.4），精确至0.000 1 g。

4.5.2 平行试验

平行做两份试验。
4.5.3 空白试验

      随同试料做空白试验。

4.5.4 测定

4.5.4.1 将试料（4.5.1）置于150 mL烧杯中，加入10 mL盐酸（4.2.1），盖上表面皿，于80 ℃~100 ℃水浴中加热数分钟除去硫化氢，再加入5 mL硝酸（4.2.2），继续水浴加热至试料溶解完全，冷却后移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。按表1分取试液于相应的容量瓶中，按表1加入盐酸（4.2.1），用水稀释至刻度，混匀。

表1 分取试液体积及测定体积

	汞的质量分数

%
	分取试液体积

mL
	加入盐酸（4.2.1）体积

mL
	测定体积

mL

	0.000 1~0.010
	10.00
	5
	100

	＞0.010~0.020
	5.00
	5
	100


	＞0.020~0.10
	1.00
	5
	100

	＞0.10~0.50
	1.00
	10
	200


4.5.4.2 在原子荧光光谱仪上，以盐酸（4.2.3）为载流剂，硼氢化钾溶液（4.2.6）为还原剂，以汞特种空心阴极灯为激发光源，测量试料溶液（4.5.4.1）汞的荧光强度，减去试料空白溶液的荧光强度，从工作曲线上查出相应的汞的浓度。

4.5.5 工作曲线的绘制

4.5.5.1 移取0 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.50 mL、5.00 mL、7.50 mL、10.00 mL、15.00 mL、20.00 mL、25.00 mL汞标准溶液（4.2.9）于一组100 mL容量瓶中，分别加入5 mL盐酸（4.2.1），用水稀释至刻度，混匀。用时现配。

4.5.5.2 与测定试料溶液相同条件下，测量标准溶液（4.5.4.1）的荧光强度，减去标准溶液中“零”浓度溶液的荧光强度。以汞浓度为横坐标，荧光强度值为纵坐标绘制工作曲线。

4.6 试验数据的处理

汞的含量以汞的质量分数
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计，数值以%表示，按公式(1)计算：
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式中：

c  ——自工作曲线上查得测试溶液中汞的质量浓度，单位为微克每毫升（μg /mL）； 
V0  ——试液总体积，单位为毫升(mL)；

V2  ——测试溶液的体积，单位为毫升(mL)；
m0  ——试料的质量，单位为克(g)；

V1  ——分取试液的体积，单位为毫升(mL)。

   当0.000 1≤
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<0.001时，计算结果表示至五位小数；当0.001≤
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<0.01时，计算结果表示至四位小数；当0.01≤
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<0.50时，计算结果表示至三位小数。

4.7 精密度

4.7.1 重复性

精密度数据是在2006年由3家实验室对汞含量的6个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的汞含量在重复性条件下独立测定11次。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表2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）按表2数据采用线性内插法和外延法求得。

表2 重复性限（方法1）
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/%
	0.00057
	0.0059
	0.0105
	0.0507
	0.253
	0.448

	r/%
	0.00003
	0.0010
	0.0020
	0.0050
	0.015
	0.025


4.7.2 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，在表3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3数据采用线性内插法和外延法求得。

表3 再现性限（方法1）
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/%
	0.00057
	0.0059
	0.0105
	0.0507
	0.253
	0.448

	R/%
	0.00005
	0.0015
	0.0025
	0.0070
	0.020
	0.030


5　 方法2 固体进样直接法
5.1 方法提要

在氧气（空气）气氛中，试样在分解炉中经高温灼烧及催化热分解后，汞被原子化，汞蒸气用金汞齐富集或直接通过载气（空气/氧气）带入检测器，在波长253.7 nm处测量汞的吸光度（峰高或峰面积），采用标准曲线法计算汞量。
5.2 试剂和材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上纯度的试剂和符合GB/T 6682规定的二级纯度的水。
5.2.1 硝酸（ρ=1.42 g/mL），优级纯。

5.2.2 硝酸(1+19)。

5.2.3 重铬酸钾溶液（10 g/L）：称取1 g重铬酸钾溶于100 mL水中。
5.2.4 汞标准贮存溶液：称取1.3540 g预先用五氧化二磷干燥24 h的二氯化汞，置于250 mL烧杯，用200 mL硝酸（5.2.2）溶解、再加入10 mL重铬酸钾溶液（5.2.3），用硝酸（5.2.2）移入1000 mL容量瓶中，并稀释至刻度，混匀。此溶液每毫升含1000 μg汞。或者直接使用市售有证标准溶液。

5.2.5 汞标准溶液A：移取10.00 mL汞标准贮存溶液（5.2.4）于100 mL的容量瓶中，加入1 mL重铬酸钾溶液（5.2.3），用硝酸溶液（5.2.2）稀释至刻度，混匀。此溶液每毫升含100 μg汞。
5.2.6 汞标准溶液B：移取10.00 mL汞标准溶液A（5.2.5）于100 mL的容量瓶中，加入1 mL重铬酸钾溶液（5.2.4），用硝酸溶液（5.2.2）稀释至刻度，混匀。此溶液每毫升含10 μg汞。

5.2.7 汞标准溶液C：移取1.00 mL汞标准溶液A（5.2.5）于100 mL容量瓶中，加入1mL重铬酸钾溶液（5.2.4），用硝酸（5.2.2）稀释至刻度，混匀。此溶液每毫升含1 μg汞。

5.2.8 氧气（（ωo2≥99.99％）。

5.2.9 活性炭。

5.3 仪器

直接测汞仪。仪器参数参照附录A中给出的仪器测量条件进行设定。

5.4 样品

5.4.1 样品粒度应不大于100 μm。

5.4.2 样品应在60±5 ℃干燥2 h以上，并置于干燥器中冷却至室温备用。干燥温度参考ASTM E2293-2003(2013) 汞测定用含金属矿、精矿和相关冶金材料干燥的标准实施规程 。
5.5试验步骤

5.5.1 试料

按表4称取样品（5.4），精确至0.0001 g。

表4  试料质量

	汞的含量

 μg /g
	试料质量

g

	0.010~<0.10
	0.1~0.3

	≥0.10~<200
	0.05~0.1

	≥200~ 250
	0.03~0.05


5.5.2 平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
5.5.3 测定

5.5.3.1 仪器准备

试料的分解温度设定为800 ℃。其余参数参照附录A中给出的仪器测量条件进行设定。
5.5.3.2 空白测定

试料测定前必须对仪器及样品舟进行空白测定，即在不进试样的情况下测试至空白值满足仪器规定的要求。
5.5.3.3 试料测定

将试料（5.5.1）置于样品舟中，在测汞仪上，于253.7 nm处测定试料中汞的吸光度，从标准曲线上读取试料中汞的质量。在测定汞含量高的试料之后应重做空白测定至满足要求。
5.5.4 工作曲线绘制
5.5.4.1 按表5分别移取汞标准溶液置于一组100 mL容量瓶中，分别加入1 mL重铬酸钾溶液（5.2.3），

用硝酸溶液（5.2.2）稀释至刻度，混匀，配制成浓度为0 μg/mL、0.05 μg/mL、0.50 μg/mL、1.00 μg/mL、5.00 μg/mL的低浓度系列标准工作溶液及浓度为5.00 μg/mL、10.00 μg/mL、20.00 μg/mL、50.00 μg/mL、100.0μg/mL的高浓度系列标准工作溶液。

表5 汞标准工作溶液配制表

	序号
	汞标准溶液
	汞标准溶液浓度

μg/mL
	移取体积

mL

	1
	-
	-
	0

	2
	5.2.7
	1
	5.00

	3
	5.2.6
	10
	5.00

	4
	5.2.6
	10
	10.00

	5
	5.2.5
	100
	5.00

	6
	5.2.5
	100
	10.00

	7
	5.2.5
	100
	20.00

	8
	5.2.4
	1000
	5.00

	9
	5.2.4
	1000
	10.00


注:可根据仪器所配置检测器的类型、量程确定系列标准工作溶液中汞的浓度范围。
5.5.4.2 分别吸取100 μL汞系列标准工作溶液（5.5.4.1）于样品舟中，在测汞仪上测定汞的吸光度。每个标准工作溶液重复测量2次，取其平均值，以相应汞的质量（ng）为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

注:在吸取汞系列标准工作溶液前，可在样品舟中预铺好空白测定满足要求的活性炭。
5.6 试验数据的处理

汞的含量以质量分数
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计，数值以微克每克（μg /g）表示，按式(2)计算：
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式中： 
m  ——从工作曲线上查得的汞的质量，单位为纳克（ng）；

m0  ——试料的质量，单位为克（g）。

若汞含量大于1 μg/g，计算结果保留3位有效数字；汞含量小于1 μg/g，计算结果保留2位有效数字。

5.7 精密度
5.7.1 重复性

精密度数据是在2022年由10家实验室对汞含量的7个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的汞含量在重复性条件下独立测定11次。 测试的原始数据见附录B中表B.1。在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表6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）按表6数据采用线性内插法和外延法求得。
表6 重复性限（方法2）
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/(μg/g)
	0.044
	0.68
	2.89
	28.3
	77.9
	136
	219

	r/(μg/g)
	0.009
	0.09
	0.34
	3.0
	5.0
	9
	24


5.7.2 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，在表7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7数据采用线性内插法和外延法求得。

表7 再现性限（方法2）
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/(μg/g)
	0.044
	0.68
	2.89
	28.3
	77.9
	136
	219

	R/(μg/g)
	0.018
	0.13
	0.55
	3.3
	6.3
	16
	30


6  试验报告

试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
——试验对象；

——本文件编号；

——使用的方法；
——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；

——观察到的异常现象；

——试验日期。

附 录 A

(资料性附录)

直接测汞仪推荐的仪器参数

A.1 塞曼型固体进样直接测汞仪测定铅精矿中汞含量推荐的测量条件如表A.1所示：
表A.1仪器测量条件

	测量条件
	测定参数

	热解炉分解目标温度/℃
	800 

	热解炉程序升温时间/s
	600 

	光学池温度/℃
	750 

	载气（空气）流量/(L/min )
	3.0 


A.2 汞齐化型固体进样直接测汞仪测定铅精矿中汞含量推荐的测量条件如表A.2所示：
表A.2仪器测量条件

	仪器条件
	测定参数

	升温时间/s
	60

	分解温度/℃
	800

	分解时间/s
	180

	驱气吹扫管路时间/s
	60

	齐化管加热温度/℃
	900

	齐化管加热时间/s
	12

	信号记录/s
	30

	载气（氧气）流量/(mL/min )
	200


附录B

(资料性附录)

精密度试验原始数据

方法2精密度数据是在2022年由10家实验室对7个不同水平样品的汞含量进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的汞含量在重复性条件下独立测定11次。测量的原始数据见表B.1。

为了比较两个方法的精密度，方法1精密度数据在2022年由8家实验室对5个不同水平样品的汞含量进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的汞含量在重复性条件下独立测定11次。测量的原始数据见表B.2。
表B.1 方法2精密度试验原始数据 

	实验室
	水平数
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	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	1


	1
	0.046
	0.67
	2.85
	27.1
	75.9
	136
	230

	
	2
	0.047
	0.76
	2.82
	28.5
	80.4
	126
	238

	
	3
	0.045
	0.74
	2.88
	28.3
	76.4
	142
	231

	
	4
	0.045
	0.70
	3.00
	27.0
	76.7
	131
	223

	
	5
	0.043
	0.65
	2.90
	29.3
	79.6
	136
	216

	
	6
	0.036
	0.68
	2.94
	30.0
	77.3
	135
	205

	
	7
	0.046
	0.73
	2.98
	27.9
	78.8
	140
	220

	
	8
	0.048
	0.75
	2.90
	28.6
	73.6
	143
	227

	
	9
	0.038
	0.70
	2.97
	27.4
	76.0
	137
	236

	
	10
	0.038
	0.71
	3.13
	28.5
	75.5
	138
	217

	
	11
	0.043
	0.64
	3.16
	27.3
	79.3
	142
	241

	2


	1
	0.041
	0.64
	2.69
	27.9
	79.5
	138
	229

	
	2
	0.045
	0.69
	2.72
	28.0
	78.7
	137
	221

	
	3
	0.041
	0.64
	2.70
	29.3
	79.9
	135
	236

	
	4
	0.042
	0.65
	2.88
	27.5
	77.6
	140
	229

	
	5
	0.047
	0.66
	2.83
	29.2
	76.4
	141
	219

	
	6
	0.043
	0.68
	2.80
	28.3
	78.7
	139
	224

	
	7
	0.042
	0.65
	2.84
	28.8
	77.2
	138
	234

	
	8
	0.050
	0.66
	2.75
	28.5
	76.6
	141
	233

	
	9
	0.040
	0.67
	2.81
	27.3
	78.2
	140
	232

	
	10
	0.042
	0.71
	2.89
	27.3
	75.8
	136
	227

	
	11
	0.042
	0.67
	2.78
	27.1
	78.1
	137
	216


表B.1 方法2精密度试验原始数据（续）

	实验室
	水平数
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	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	3


	1
	0.051
	0.71
	2.96
	29.5
	79.0
	139
	212

	
	2
	0.048
	0.73
	3.04
	29.2
	80.5
	140
	226

	
	3
	0.043
	0.75
	2.97
	28.9
	78.8
	137
	228

	
	4
	0.044
	0.73
	2.68
	29.2
	76.6
	137
	203

	
	5
	0.042
	0.66
	3.23
	27.2
	77.8
	138
	221

	
	6
	0.045
	0.72
	2.84
	29.0
	79.3
	136
	202

	
	7
	0.047
	0.73
	2.85
	28.4
	79.5
	137
	221

	
	8
	0.048
	0.73
	2.88
	29.7
	78.4
	135
	232

	
	9
	0.042
	0.70
	2.88
	29.2
	79.2
	135
	222

	
	10
	0.042
	0.68
	2.83
	28.8
	76.2
	135
	213

	
	11
	0.044
	0.71
	2.78
	27.8
	76.8
	135
	218

	4


	1
	0.039
	0.65
	2.66
	27.6
	79.8
	138
	216

	
	2
	0.044
	0.63
	2.78
	27.9
	80.9
	146
	219

	
	3
	0.043
	0.61
	2.76
	31.8
	81.0
	143
	225

	
	4
	0.043
	0.70
	2.92
	29.4
	81.1
	142
	213

	
	5
	0.044
	0.62
	2.94
	30.7
	79.6
	145
	217

	
	6
	0.043
	0.63
	3.07
	26.4
	80.6
	142
	226

	
	7
	0.041
	0.63
	3.03
	29.3
	77.0
	141
	222

	
	8
	0.044
	0.70
	2.75
	27.4
	78.9
	146
	224

	
	9
	0.044
	0.68
	2.83
	28.7
	78.2
	143
	219

	
	10
	0.040
	0.71
	2.69
	27.9
	80.9
	143
	214

	
	11
	0.043
	0.67
	2.76
	27.3
	81.0
	137
	217

	5
	1
	0.040
	0.64
	2.92
	27.8
	79.7
	135
	223

	
	2
	0.041
	0.69
	3.01
	28.4
	74.7
	145
	240

	
	3
	0.047
	0.67
	2.92
	29.9
	80.6
	141
	227

	
	4
	0.039
	0.71
	2.89
	31.9
	74.9
	138
	238

	
	5
	0.039
	0.66
	3.15
	28.9
	82.3
	139
	247

	
	6
	0.046
	0.76
	2.91
	29.4
	74.9
	133
	219

	
	7
	0.035
	0.63
	3.05
	27.9
	76.0
	129
	217

	
	8
	0.040
	0.69
	3.01
	28.4
	78.6
	140
	215

	
	9
	0.048
	0.70
	3.02
	30.3
	79.4
	135
	221

	
	10
	0.037
	0.72
	2.96
	29.0
	77.8
	146
	235

	
	11
	0.042
	0.68
	3.24
	28.5
	74.5
	136
	205


表B.1 方法2精密度试验原始数据（续）

	实验室
	水平数
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	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	6


	1
	0.041
	0.75
	2.89
	27.9
	79.8
	141
	207

	
	2
	0.046
	0.75
	2.93
	29.4
	78.7
	138
	226

	
	3
	0.041
	0.72
	2.94
	28.9
	79.5
	137
	232

	
	4
	0.042
	0.69
	2.87
	28.5
	76.5
	135
	228

	
	5
	0.041
	0.73
	2.83
	27.5
	77.5
	138
	217

	
	6
	0.043
	0.73
	3.01
	29.2
	79.3
	136
	220

	
	7
	0.045
	0.75
	3.08
	28.9
	80.5
	137
	218

	
	8
	0.046
	0.77
	3.01
	28.6
	79.1
	136
	224

	
	9
	0.041
	0.75
	2.73
	28.9
	76.9
	135
	228

	
	10
	0.042
	0.68
	3.06
	26.9
	78.1
	140
	210

	
	11
	0.048
	0.74
	2.88
	28.9
	79.6
	136
	226

	7


	1
	0.049
	0.69 
	2.85
	28.7 
	75.9 
	138 
	214 

	
	2
	0.051
	0.70 
	2.71
	27.9 
	77.3 
	140 
	222 

	
	3
	0.042
	0.72 
	2.63
	27.9 
	79.4 
	141 
	208 

	
	4
	0.046
	0.65 
	2.89
	29.1 
	76.2 
	141 
	200 

	
	5
	0.053
	0.71 
	2.79
	27.5 
	77.9 
	138 
	203 

	
	6
	0.044
	0.66 
	2.94
	28.3 
	79.6 
	143 
	209 

	
	7
	0.042
	0.72 
	3.02
	27.0 
	77.3 
	137 
	222 

	
	8
	0.047
	0.69 
	2.86
	28.6 
	76.8 
	142 
	197 

	
	9
	0.048
	0.67 
	2.79
	29.3 
	79.6 
	137 
	221 

	
	10
	0.050 
	0.70 
	2.76
	27.6 
	78.2 
	140 
	207 

	
	11
	0.039
	0.68 
	2.85
	28.0 
	79.2 
	139 
	215 

	8
	1
	0.039 
	0.63
	2.76
	28.6 
	74.2 
	136 
	207 

	
	2
	0.040 
	0.64
	2.83
	29.7 
	74.4 
	134 
	207 

	
	3
	0.041 
	0.64
	2.88
	25.8 
	73.5 
	136 
	211 

	
	4
	0.041 
	0.67
	2.80
	26.0 
	74.3 
	135 
	202 

	
	5
	0.042 
	0.66
	2.88
	28.9 
	77.0 
	141 
	219 

	
	6
	0.042 
	0.69
	2.84
	30.4 
	71.0 
	136 
	217 

	
	7
	0.042 
	0.65
	2.87
	26.9 
	74.3 
	138 
	211 

	
	8
	0.043 
	0.64
	2.85
	30.2 
	75.1 
	140 
	206 

	
	9
	0.046 
	0.65
	2.84
	26.5 
	75.5 
	137 
	207 

	
	10
	0.049 
	0.65
	2.81
	29.2 
	80.3 
	139 
	203 

	
	11
	0.052 
	0.66
	2.90
	28.1 
	76.5 
	138 
	214 


表B.1 方法2精密度试验原始数据（续）

	实验室
	水平数
	
[image: image15.wmf]g

H

w

/(μg/g)

	
	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	9


	1
	0.062
	0.67
	3.49
	25.5
	79.7
	131
	225

	
	2
	0.060
	0.68
	3.37
	26.7
	83.2
	138
	225

	
	3
	0.056 
	0.59
	3.16
	26.3
	78.9
	127
	231

	
	4
	0.058
	0.67
	3.05
	26.3
	79.3
	125
	220

	
	5
	0.060
	0.70
	3.24
	27.3
	80.1
	134
	233

	
	6
	0.052
	0.72
	2.95
	26.7
	82.0
	133
	231

	
	7
	0.057
	0.68
	3.29
	29.0
	81.0
	129
	212

	
	8
	0.062
	0.77
	3.20
	28.8
	78.8
	128
	230

	
	9
	0.055
	0.67
	3.10
	25.9
	77.2
	135
	228

	
	10
	0.056
	0.66
	3.22
	27.0
	77.7
	136
	210

	
	11
	0.055
	0.72
	3.30
	26.6
	78.8
	128
	208

	10


	1
	0.032 
	0.57
	2.64 
	28.3
	77.3
	124
	202

	
	2
	0.033 
	0.56
	2.59 
	27.8
	77.0
	124
	207

	
	3
	0.033 
	0.66
	2.50 
	28.1
	75.3
	124
	208

	
	4
	0.034 
	0.61
	2.51 
	29.5
	77.2
	124
	211

	
	5
	0.035 
	0.69
	2.51 
	29.3
	75.3
	125
	205

	
	6
	0.034 
	0.63
	2.56 
	28.4
	75.5
	124
	211

	
	7
	0.033 
	0.55
	3.07 
	28.0
	74.2
	125
	224

	
	8
	0.035 
	0.56
	2.54 
	28.5
	73.9
	123
	204

	
	9
	0.034 
	0.67
	2.49 
	27.6
	79.9
	125
	207

	
	10
	0.038 
	0.62
	2.48 
	27.4
	77.4
	123
	205

	
	11
	0.036 
	0.62
	2.80 
	27.5
	77.2
	126
	205


表B.2 方法1精密度试验原始数据 

	实验室
	水平数
	
[image: image16.wmf]g

H

w

/(μg/g)

	
	
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	1


	1
	3.33
	33.7
	70.2
	130
	207

	
	2
	3.06
	29.7
	77.9
	126
	231

	
	3
	3.17
	29.5
	71.6
	143
	222

	
	4
	3.23
	28.7
	73.4
	135
	226

	
	5
	2.97
	35.7
	74.9
	138
	233

	
	6
	2.84
	33.8
	70.9
	128
	232

	
	7
	3.08
	30.8
	79.6
	140
	234

	
	8
	3.09
	33.9
	70.1
	132
	223

	
	9
	3.18
	31.9
	72.9
	134
	222

	
	10
	3.37
	33.5
	75.0
	131
	247

	
	11
	3.33
	30.0
	73.7
	122
	236

	2


	1
	3.48
	27.6
	76.0
	144
	229

	
	2
	3.86
	26.8
	77.8
	140
	231

	
	3
	3.50
	29.9
	69.4
	133
	220

	
	4
	3.61
	29.9
	76.6
	129
	223

	
	5
	3.93
	30.4
	78.4
	140
	248

	
	6
	3.94
	27.9
	75.7
	139
	236

	
	7
	3.85
	29.1
	71.8
	127
	224

	
	8
	3.53
	26.4
	71.7
	125
	230

	
	9
	3.55
	29.7
	75.3
	137
	222

	
	10
	3.47
	29.7
	76.1
	131
	222

	
	11
	3.77
	31.3
	77.5
	128
	213

	3
	1
	4.09
	31.3
	74.4
	135
	188

	
	2
	4.01
	29.4
	75.6
	136
	197

	
	3
	3.82
	28.2
	76.4
	135
	223

	
	4
	3.97
	30.3
	75.5
	130
	217

	
	5
	4.12
	29.7
	74.7
	140
	225

	
	6
	4.13
	30.5
	75.2
	145
	230

	
	7
	4.17
	29.7
	74.0
	133
	228

	
	8
	3.83
	29.2
	76.3
	139
	205

	
	9
	3.75
	28.3
	77.5
	128
	213

	
	10
	3.65
	30.7
	78.7
	141
	220

	
	11
	3.53
	28.6
	78.5
	133
	222


表B.2 方法1精密度试验原始数据（续）

	实验室
	水平数
	
[image: image17.wmf]g

H

w

/(μg/g)

	
	
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	4

	1
	2.92
	26.2
	71.8
	134
	217

	
	2
	3.03
	33.3
	70.5
	134
	220

	
	3
	3.02
	26.3
	70.9
	134
	224

	
	4
	3.01
	26.8
	71.8
	136
	219

	
	5
	3.18
	33.4
	71.0
	136
	221

	
	6
	3.03
	27.1
	72.6
	135
	227

	
	7
	2.95
	28.5
	71.5
	133
	222

	
	8
	2.97
	30.6
	72.4
	135
	223

	
	9
	3.24
	31.8
	70.6
	136
	225

	
	10
	3.19
	27.9
	69.8
	134
	220

	
	11
	2.85
	28.5
	72.3
	135
	218

	5


	1
	2.90 
	29.5 
	79.4 
	139 
	218 

	
	2
	2.95 
	28.9 
	79.5 
	131 
	226 

	
	3
	2.89 
	29.5 
	75.6 
	135 
	211 

	
	4
	3.04 
	28.4 
	78.1 
	131 
	206 

	
	5
	3.11 
	29.9 
	78.9 
	130 
	207 

	
	6
	2.83
	29.8 
	76.7 
	131 
	214 

	
	7
	2.80
	28.2 
	77.9 
	138 
	225 

	
	8
	2.96
	27.4 
	75.7 
	134 
	201 

	
	9
	2.85
	30.1 
	77.8 
	137 
	225 

	
	10
	2.99
	29.0 
	78.9 
	136 
	211 

	
	11
	2.77
	30.1 
	76.7 
	134 
	218 

	6
	1
	4.40 
	27.0 
	56.0 
	124 
	197

	
	2
	4.50 
	28.0 
	55.0 
	117 
	181 

	
	3
	4.90 
	28.0 
	59.0 
	116 
	178 

	
	4
	4.40 
	25.0 
	61.0 
	110 
	187

	
	5
	4.50 
	28.0 
	62.0 
	124 
	192 

	
	6
	4.60 
	25.0 
	64.0 
	124 
	193 

	
	7
	4.50 
	26.0 
	60.0 
	120 
	193

	
	8
	4.60 
	27.0 
	59.0 
	124 
	192 

	
	9
	4.40 
	25.0 
	56.0 
	119 
	196 

	
	10
	4.50 
	26.0 
	59.0 
	120 
	190 

	
	11
	4.50 
	26.0 
	59.0 
	119 
	192 


表B.2 方法1精密度试验原始数据（续）

	实验室
	水平数
	
[image: image18.wmf]g

H

w

/(μg/g)

	
	
	3#
	4#
	5#
	6#
	7#

	7

	1
	3.29
	26.8
	80.0
	140
	230

	
	2
	3.43
	26.7
	78.1
	152
	240

	
	3
	3.25
	27.1
	79.6
	139
	248

	
	4
	3.41
	26.5
	79.3
	150
	228

	
	5
	3.39
	27.4
	80.1
	133
	233

	
	6
	3.22
	27.1
	77.5
	139
	222

	
	7
	3.40
	27.9
	79.8
	135
	228

	
	8
	3.38
	28.8
	79.2
	148
	230

	
	9
	3.42
	26.8
	77.2
	146
	228

	
	10
	3.43
	27.0
	77.7
	141
	220

	
	11
	3.44
	28.5
	77.9
	144
	245

	8

	1
	3.20 
	28.4
	73.4
	136
	224

	
	2
	3.21 
	29.4
	75.2
	132
	216

	
	3
	3.29 
	26.7
	74.9
	129
	211

	
	4
	3.31 
	27.5
	75.7
	131
	210

	
	5
	3.35 
	27.6
	74.1
	135
	211

	
	6
	3.19 
	27.4
	75.1
	132
	217

	
	7
	3.24 
	28.5
	73.9
	136
	220

	
	8
	3.27 
	26.9
	74.5
	132
	216

	
	9
	3.25 
	27.5
	73.5
	126
	219

	
	10
	3.21 
	27.8
	74.6
	134
	222

	
	11
	3.30 
	27.2
	75.3
	134
	214
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