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引  言
氧化铟是一种新的n型透明半导体功能材料，广泛应用于新型液晶显示器的制造。随着信息时代的发展，特别是随着IT产业的迅猛发展，笔记本电脑、电视和手机等各种新型液晶显示器以及接触式屏幕、建筑用材料对ITO薄膜或ITO玻璃的需求日益增加（ITO靶材生产占全球铟用量的70%以上），对氧化铟的产量与品质也相应提高。YS/T XXX旨在通过实验研究建立一套满足产品需求的、完整的、切实可行的氧化铟化学分析方法标准，拟由以下两部分组成。
——第1部分：镉、钴、铜、铁、锰、镍、锑、铅、铊含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第2部分：砷含量的测定 原子荧光光谱法
本文件提供了一套科学、准确、快速、适用的测定氧化铟中砷含量的分析检测方法，满足市场上各种氧化铟产品的质检要求，为氧化铟新型功能材料的发展提供了技术支撑。































氧化铟化学分析方法
 第2部分：砷含量的测定
原子荧光光谱法

范围
本文件规定了采用原子荧光光谱法为测定氧化铟中砷含量的方法。
本文件适用于氧化铟中砷含量的测定。测定范围: 0.00050 %~0.40 %。
规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是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
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
原理
试料用硝酸、盐酸溶解，在盐酸介质中，用硫脲-抗坏血酸将砷还原，同时掩蔽铜、铁、锰等杂质元素。在氢化物发生器中，砷被硼氢化钾还原为氢化物，用氩气导入石英炉原子化器中，于原子荧光光谱仪上测量其荧光强度，按工作曲线法计算砷的含量。
试剂或材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为优级纯的试剂。
水，GB/T 6682，二级。
盐酸（ρ1.19 g/mL)。
硝酸（ρ1.42 g/mL)。
盐酸（1+9）。
硝酸（1+1）。
硫脲—抗坏血酸溶液（50 g/L）：称取硫脲、抗坏血酸各 25 g溶解于 500 mL水中。用时现配。
氢氧化钾溶液（10 g/L）：称取氢氧化钾10 g溶解于1000 mL水中，过滤备用，用时现配。
硼氢化钾溶液（10 g/L）：称取 5 g硼氢化钾溶解于500 mL氢氧化钾溶液（5.7)中，过滤备用，用时现配。
砷标准贮存溶液：准确称取 0.1320 g三氧化二砷（wAs2O3＞99.95 %）于 300 mL烧杯中，盖上表皿，加入 20 mL氢氧化钾溶液(5.7)，加热溶解完全，用盐酸中和至微酸性，稍冷，移入 1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含 l00 µg砷。或使用有证的国家标准溶液。
砷标准溶液：移取 5 mL砷标准贮存溶液(5.9)于 500 mL容量瓶中，加入 50 mL盐酸(5.2)，用水稀释至刻度，混匀，此溶液 1 mL含 1 µg砷。
铟基体溶液：准确称取 5.000 g铟（wIn≥99.995 %）于 150 mL烧杯中，加入20mL水，分次缓慢加入 20mL硝酸(5.3)，盖上表皿，低温加热溶解完全，稍冷，移入 100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含 50 mg铟。
氩气（φAr≥99.99 %）。

仪器设备
原子荧光光谱仪，附砷空心阴极灯。
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0.4×10-9 g/mL；
——精密度：用0.1 µg/mL的砷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3.0 ％。
样品
将氧化铟样品进行研磨，样品应通过0.074mm的标准筛。
试验步骤
试料
称取0.25g样品，精确至0.0001g
平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
空白试验
随同试料做空白试验。
测定
将试料（8.1）置于100 mL烧杯中，用少量水润湿，缓慢加入4.0 mL硝酸(5.5)，6.0mL盐酸（5.2），盖上表面皿，置于电热板上，低温加热至样品溶解完全，并煮沸。取下冷却，补加4mL盐酸（5.2），移入100 mL容量瓶中。
——当砷质量分数为 0.00050 %～ 0.0040 %时，加入10mL硫脲—抗坏血酸溶液（5.6）, 用水稀释至刻度，混匀。室温下放置 30 min，用基体匹配工作曲线测量。
——当砷质量分数＞0.0040 %时，将溶液8.4.1用水稀释至刻度，混匀。按表1分取试液于100 mL的容量瓶中，按表1补加入盐酸(5.2)和10mL硫脲—抗坏血酸溶液(5.6), 用水稀释至刻度，混匀。室温下放置 30 min，用纯标准工作曲线测量。
分取试液体积和补加盐酸体积
	砷质量分数wAs /%
	分取试液体积/mL
	补加盐酸体积/mL

	> 0.0040～0.040
	10.00
	9

	> 0.040～0.40
	2.00
	10



在原子荧光光谱仪上，以盐酸(5.4)为载流剂，硼氢化钾溶液(5.8)为还原剂，测量砷的荧光强度，减去试料空白溶液的荧光强度，分别从基体匹配工作曲线（砷质量分数为0.00050 %～ 0.0040 %时）和纯标准工作曲线（砷质量分数＞ 0.0040 %时）上查出砷的浓度。
工作曲线的绘制
基体匹配工作曲线：移取0 mL、1.00mL、2.00 mL、4.00 mL、8.00 mL、10.00 mL、12.00mL砷标准溶液（5.10）于一组 100 mL容量瓶中，分别加入4.0 mL铟基体溶液(5.11),加入 10 mL盐酸(5.2)和 10 mL硫脲—抗坏血酸溶液(5.6)，用水稀释至刻度，混匀，室温下放置 30 min。
纯标准工作曲线：移取0 mL、1.00mL、2.00 mL、4.00 mL、8.00 mL、10.00 mL、12.00mL砷标准溶液（5.10）于一组 100 mL容量瓶中，分别加入 10 mL盐酸(5.2)和 10 mL硫脲—抗坏血酸溶液(5.6)，用水稀释至刻度，混匀，室温下放置 30 min。
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，以砷浓度为横坐标，荧光强度值为纵坐标，绘制工作曲线。

试验数据处理
砷含量以质量分数计wAs计，按公式（1）计算：
……………..…………….…(1) 
式中：
——自工作曲线上查得的砷的浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
V0 ——试液总体积，单位为毫升（mL）；
V2——测定试液体积，单位为毫升（mL）； 
——试样质量，单位为克（g）
V1——分取试液体积，单位为毫升（mL）；。
计算结果保留两位有效数字, 数值修约应符合GB/T 8170的规定。
精密度
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求得。
重复性限
	质量分数wAs /%
	0.0015
	0.0016
	0.0029
	0.019
	0.17

	重复性限（r）/%
	0.00021
	0.00021
	0.00032
	0.0027
	0.012




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，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求得。
再现性限
	质量分数wAs /%
	0.0015
	0.0016
	0.0029
	0.019
	0.17

	再现性限（R）/%
	0.00026
	0.00029
	0.00033
	0.0031
	0.014



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；
——分析结果；
——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）
精密度试验原始数据
精密度数据是在2022年由9家实验室对氧化铟中砷含量在5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氧化铟中砷含量在重复性条件下独立测定11次。测量原始数据见表A.1。
表A.1 精密度试验原始数据
	昆明冶金研究院有限公司

	样品编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	As含量平均值%
	0.00150
	0.00161
	0.00289
	0.0195
	0.165

	SD%
	0.000077
	0.000058
	0.000095
	0.00082
	0.0029

	RSD%
	5.15
	3.58
	3.29
	4.20
	1.78

	云南锡业集团（控股）有限责任公司

	As含量平均值%
	0.00151 
	0.00170 
	0.00287
	0.0194 
	0.161 

	SD%
	0.000061
	0.00011
	0.00020
	0.00064
	0.0053

	RSD%
	4.03 
	6.93 
	7.14
	3.27 
	3.29 

	国标（北京）检验认证有限公司

	As含量平均值%
	0.00153
	0.00163
	0.00285
	0.0193
	0.165

	SD%
	0.000067
	0.000052
	0.000097
	0.00065
	0.0027

	RSD%
	4.40
	3.2
	3.4
	3.4
	1.6

	云南云铜锌业股份有限公司

	As含量平均值%
	0.00152
	0.00165
	0.00286
	0.0193
	0.165

	SD%
	0.000048
	0.000056
	0.000060
	0.0018
	0.0027

	RSD%
	3.18
	3.39
	2.01
	9.17
	1.66

	通标标准技术服务(天津SGS)有限公司

	As含量平均值%
	0.0014 
	0.0015 
	0.0029 
	0.020 
	0.17 

	SD%
	0.000074
	0.000050
	0.00012
	0.0010
	0.0041

	RSD%
	5.22 
	3.34 
	4.21 
	5.23 
	2.42 

	北矿检测技术有限公司

	As含量平均值%
	0.00153
	0.00173
	0.00284
	0.0186
	0.167

	SD%
	0.00011
	0.000069
	0.00010
	0.00073
	0.0052

	RSD%
	7.05
	4.01
	3.66
	3.92
	3.13

	国合通用（青岛）测试评价有限公司

	As含量平均值%
	0.00156 
	0.00169 
	0.00288 
	0.0196 
	0.163 

	SD%
	0.000077
	0.000084
	0.00012
	0.00078
	0.0040

	RSD%
	4.91 
	4.95 
	4.13 
	3.97 
	2.45 

	[bookmark: _Hlk112229568]中国检验认证集团广东有限公司黄埔分公司

	As含量平均值%
	0.00140 
	0.00165 
	0.00281 
	0.0192 
	0.162 

	SD%
	0.000064
	0.000079
	0.000054 
	0.00069
	0.0053

	RSD%
	4.59
	4.79 
	1.93 
	3.57 
	3.28 

	广西壮族自治区分析测试研究中心

	As含量平均值%
	0.00153
	0.00168
	0.00290
	0.0179
	0.162

	SD%
	0.000081
	0.000066
	0.000087
	0.00090
	0.0022

	RSD%
	5.28
	3.92
	3.00
	4.78
	1.35



说明：带“＜”的为离群值，不参与后续计算，带“-”的为歧离值，可参与后续计算。








