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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YS/T XXXX《乙二醇锑化学分析方法》的第2部分。
    YS/T XXXX已经发布了以下部分：
    ——第1部分：锑含量的测定 溴酸钾滴定法；
    ——第2部分：砷含量的测定 DDTC-Ag分光光度法。 

    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。

    本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。

    
    本文件起草单位：锡矿山闪星锑业有限责任公司---------
    本文件主要起草人：梁继花 宋应球 袁渊 -------- 
引    言
乙二醇锑是用乙二醇与三氧化二锑进行酯化脱水反应而制成，是新型聚酯催化剂。由于其具有催化活性高、催化反应速度快、生产的聚酯质量好、可纺性能强等特点，因而在国内外受到重视，用途越来越广泛。国内年产量1.5万吨～2万吨，并有不断扩大趋势，已经成为重要的锑加工产品。建立乙二醇锑化学分析方法标准，测定其主含量锑和相关杂质，控制和确保产品质量，十分必要。
YS/T XXXX《乙二醇锑化学分析方法》由2个部分构成：

——第1部分：锑含量的测定  溴酸钾滴定法；
——第2部分：砷含量的测定  DDTC-Ag分光光度法；
本文件的制定是基于供需双方的需求，描述了乙二醇锑中的砷含量的测定方法及其精密度。本文件对于保证乙二醇锑产品质量及减少供应商和客户之间因检测误差造成的商业纠纷具有重要作用。
乙二醇锑化学分析方法
第2部分：砷含量的测定  DDTC-Ag分光光度法
1  范围
本文件描述了乙二醇锑中砷含量的测定方法。
本文件适用于乙二醇锑中砷含量的测定。测定范围：0.0005%~0.0050%。。
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，仅该注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  原理
试料用盐酸溶解，在不小于9mol/L的盐酸溶液中，用苯萃取分离基体锑及其它共存杂质，用水反萃取砷。在约2mol/L 的硫酸介质中，加入无砷锌粒使砷生成砷化氢气体，二乙基二硫代氨基甲酸银中的银被砷化氢还原成单质胶状银而呈红色，于波长530nm处测量其吸光度。
5  试剂
本部分所用试剂
和水均指分析纯试剂和三级水：
5.1 盐酸（ρ1.19 g/mL）。
5.2 苯。
5.3 无砷锌粒
（10-20目）。
5.4 三氯甲烷。
5.5 硫酸（ρ1.84 g/mL）

5.6 硫酸（1+1）。
5.7 二乙基二硫代氨基甲酸银-三氯甲烷吸收液（DDTC-Ag-三氯甲烷吸收液）：称取0.9g二乙基二硫代氨基甲酸银置于500mL烧杯中，加入290ml三氯甲烷（5.4）及10mL三乙醇胺
，搅拌使其溶解，用脱脂棉过滤于棕色试剂瓶中。
5.8 碘化钾溶液（300g/L）。
5.9 氯化亚锡溶液（300g/L）：用盐酸（1+1）配制。
5.10 乙酸铅脱脂棉：称取10g乙酸铅溶于含有10滴冰乙酸的100mL水中，将20g脱脂棉浸2h，取出，在空气中晾干后备用。
5.11 砷标准溶液（1000μg/mL）：有证标准溶液。
5.12 砷标准溶液Ⅰ（100μg/mL）：移取10 mL砷标准溶液（5.11）于100mL容量瓶中，加5mL盐酸（5.1），用水稀释至刻度，混匀。
5.13 砷标准溶液Ⅱ（5μg/mL）：移取5 mL砷标准溶液I（5.12）于100mL容量瓶中，加5mL盐酸（5.1），用水稀释至刻度，混匀。
6  仪器
6.1 分光光度计
6.2 砷发生-吸收装置，见图1：
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图1  砷发生-吸收装置
标引序号说明：
A—砷发生器；B—导管；C—吸收管。
7  样品
样品应抽真空并保存于干燥器中。
8  试验步骤
8.1试料
按表 1 称取样品（7），精确至0.0001g。
表 1 试料质量

	As（质量分数）
%
	试料质量
g

	0.0005 ~ 0.0020
	1.00

	＞  0.0020 ~ 0.0050
	0.30


8.2平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
8.3 空白试验
随同试料做空白试验。
8.4 测定
8.4.1 将试料置于100mL锥形瓶中，加入20mL盐酸（5.1），摇动溶解至清亮。转移至125 mL分液漏斗中，用户10 mL盐酸（5.1）分次洗涤锥形瓶，洗液并入125 mL分液漏斗中，加入30mL苯（5.2）,振荡萃取1min，静置分层。
8.4.2 将水相移入第二个预先加有10mL苯（5.2）的分液漏斗中，振荡萃取1 min，静置分层，弃去水相。
8.4.3 将苯层合并于第一个125mL分液漏斗中，用5mL盐酸（5.1）滴洗分液漏斗的口径及磨口塞，振荡萃取30s，静置分层，弃去水相。再用5 mL盐酸（5.1）滴洗两次，振荡萃取30s，静置分层，尽可能将水相分离干净。
8.4.4 加入20mL水反萃取，振荡萃取30s，静置分层，将水相移入150mL砷发生器中；再加入15mL水反萃取，振荡萃取30s，静置分层，将水相合并于砷发生器中。
8.4.5 加入硫酸（5.6）10mL，摇匀，加入2mL碘化钾溶液（5.8），摇匀，加入2mL氯化亚锡溶液（5.9），摇匀，放置10 min。于溶液中加5.0g无砷锌粒（5.3），立即塞上半球形十四标准口瓶塞[预先装有约0.4克乙酸铅脱脂棉（5.10）]，将导管插入盛有5.00mL DDTC-Ag-三氯甲烷吸收液（5.7）的吸收管内，在室温下放置40min，使砷形成砷化氢释出并被吸收（当导管插入时，应自然插入吸收管底部，气体逸出呈联球气泡）。取出导管，用少量三氯甲烷（5.4）洗涤导管，洗液并入吸收液中并稀释至5.00mL，混匀。
8.4.6 将部分溶液移入1cm比色皿中，以随同试料的空白溶液为参比，于分光光度计波长530nm处测量其吸光度，从标准曲线上查得砷量。
9  标准曲线的绘制
9.1 用微量滴定管分别移取砷标准溶液（5.12）0 mL 、1.00 mL、2.00 mL、3.00 mL、4.00mL、5.00 mL置于150mL砷发生器中，加入30mL水，以下按8.4.5条进行。

9.2将部分试液移入1cm比色皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长530nm处测量其吸光度。以砷量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制标准曲线。
10  试验数据处理
砷含量以砷的质量分数计，按公式（1）式计算：
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式中：
m——自工作曲线上查得的砷量，μg； 
m0——试料的质量，g。
计算结果表示至小数点后第四位。

11  精密度

11.1  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求得：

表2 重复性限（r）
	wAs／%
	
	
	
	

	r／%
	
	
	
	


11.2  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3数据采用线性内插法求得：

表3 再现性限（R）
	wAs／%
	
	
	
	

	R／%
	
	
	
	


12  试验报告
试验报告至少应给出以下内容：
——试验对象；
——本文件编号；
——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）
精密度试验原始数据
精密度数据是在202X年由X家实验室对X个不同水平的样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的样品在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见表A.1。
表A.1  精密度试验原始数据          
	实验室
	水平数
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As/% （n=11）

	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	10
	11

	1
	1
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	2
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


—————————————

�引导语和水的使用请参考第1部分意见


�后续调整顺序，固体在前，液体在后；浓溶液在前，稀释液在后。


�是否有试剂浓度或者特征要求？如果后文不再出现可以不引用。
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