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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 XXX《粗硒化学分析方法》的第5部分。YS/T XXXxxx已经发布了以下部分:
——第1部分：金量的测定 火试金重量法和原子吸收光谱法；
——第2部分：银量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第3部分：硒量的测定 盐酸羟胺还原重量法和硫代硫酸钠滴定法；
——第4部分：碲含量的测定 重量法；
——第5部分：铂、钯含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。	Comment by sj w: 统一是“和”or“、”
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：深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、江西铜业股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、紫金矿业集团股份有限公司、广东省科学院分析测试中心、铜陵有色金属集团控股有限公司、国标(北京）检验认证有限公司、大冶有色设计研究院有限公司、昆明冶金研究院有限责任公司、北矿检测技术有限公司、山东中金岭南铜业有限责任公司、紫金铜业有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、中国检验认证集团广西有限公司、中国有色桂林矿产地质院研究有限公司、 山西北方铜业股份有限公司、防城港市东途矿产检测有限公司、金隆铜业有限公司、郴州质量监督检测所、长沙矿冶研究院有限责任公司、广西南丹南方金属有限公司、辽宁中科力勒检测技术服务有限公司。
本文件主要起草人： 









引言
铂、钯是贵金属。钯元素钯是航天、航空、航海、兵器和核能等高科技领域以及汽车制造业不可缺少的关键材料，钯是汽车排气系统机外净化装置催化转化器的关键成分，能将有毒气体CO\CO2转化为危害较轻的物质。随着环保意识的增强，国际国内对钯的需求有增无减，导致钯的市场价格已高于金的价格。铂兼具工业金属和贵金属双重身份，不仅是首饰的原料和投资品，也是燃料电池的心脏。燃料电池汽车将成为新能源汽车的重要构成，因此推长了铂的需求增长。	Comment by sj w: 第一二段建议简化“铂兼具工业金属和贵金属双重身份，不仅是首饰的原料和投资品，也是燃料电池的心脏。钯钯是航天、航空、航海、兵器和核能等高科技领域以及汽车制造业不可缺少的关键材料，尤其是汽车排气系统机外净化装置催化转化器的关键成分。国际国内对铂、钯的需求日益增长。
    硒从矿成品原料中伴生的稀散的硒元素到富集成粗硒的过程中，铂、钯等贵金属也逐步累积，粗硒中铂、钯含量范围最高达0.05%，具有了较高的提炼价值，其含量也是买卖双方关注的焦点。因此准确分析粗硒中铂钯的含量显得尤为重要。”
全球市场上流通和使用的硒主要由铜、铅、锌等冶金工业中将硒作为伴生元素富集加工而得来的，铜冶炼是主要的硒元素的来源途径。硒从矿成品原料中伴生的稀散的硒元素到富集成粗硒的过程中，铂钯等贵金属也逐步累积，粗硒中铂、钯含量范围最高达0.05%，具有了较高的提炼价值，其铂钯含量就成了买卖双方关注的焦点。因此准确分析粗硒中铂钯的含量显得尤为重要。现行YS/TXXX粗硒化学分析方法系列标准中，没有铂钯的分析方法，无法满足市场贸易结算的要求。
YS/T XXXX拟由5个部分组成：
——第1部分：金量的测定 火试金重量法和原子吸收光谱法；
——第2部分：银量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第3部分：硒量的测定 盐酸羟胺还原重量法和硫代硫酸钠滴定法；
——第4部分：碲含量的测定 重量法；
——第5部分：铂、钯含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
本文件可以确保行业标准的先进性，保证行业从业人员在生产、应用、科研、检测过程中有标准可依，准确分析粗硒中铂、钯的化学成分，对指导粗硒加工工艺则有着尤为关键的作用。








粗硒化学分析方法 
第5部分：铂和钯含量的测定  
电感耦合等离子体原子发射光谱法
1  范围
本文件描述了粗硒中铂和钯含量的测定方法。
本文件适用于粗硒中铂和钯含量的测定。测定范围为：铂0.00020%～0.0550%，钯：0.00020%～0.1200%
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
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
3 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4  方法提要
试样用盐酸、硝酸、高氯酸溶解，溶液定容后称重（精确到0.000 1g），在王水介质中，于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上测定铂和钯的发射强度，按工作曲线法计算各元素的质量分数。
5  试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。
5.1 盐酸（ρ=1.18 g/mL）；
5.2 硝酸 (ρ=1.41 g/mL)；
5.3 高氯酸（ρ=1.68 g/mL）；
5.4 混合酸王水：3体积盐酸（5.1）和1体积硝酸（5.2）混匀，用时现配。
5.5 铂标准贮存溶液：称取0.2000 g铂（wPt≥99.99%）于250 mL烧杯中，加入15 mL盐酸（5.1）、5 mL硝酸（5.2），加热溶解，冷却，转移至定容于已预先称重的100 mL的容量瓶（m0）中，用水稀释至刻度，称重（m1），摇匀。	Comment by sj w: 定容与和用水稀释至刻度是重复的，建议修改措辞为定容于
5.6 钯标准贮存溶液：称取0.2000 g钯（wPd≥99.99%）于250 mL烧杯中，加入15 mL盐酸（5.1）、5 mL硝酸（5.2），加热溶解，冷却，转移至定容于已预先称重的100 mL的容量瓶（m2）中，用水稀释至刻度，称重（m3），摇匀。
5.7 铂、钯混合标准溶液：分别移取5.00 mL铂标准贮存溶液（5.5）和钯标准贮存溶液(5.5～5.6)于一预先称重的100 mL的容量瓶中，称重，分别记为m4、m5，加入5 mL混合酸（5.4），用水稀释至刻度，称重（m6），摇匀。此溶液1 mL大约含铂、钯各100 ug/mL。
6  仪器和设备
 电感耦合等离子体原子发射光谱仪。在仪器的最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：
——分辨率：200 nm处分辨率不大于0.010 nm，400 nm处分辨率不大于0.020 nm；
——重复性：连续11次测量质量浓度为1.00 μg/mL的铂和钯标准溶液的发射强度，各元素光强度的相对标准偏差均小于1.5%；
——各元素的推荐谱线为Pt：265.945nm；Pd：340.4585nm或360.9555nm。
7  样品
样品粒度应不大于100 μm。样品试样应在100 ℃～105 ℃烘箱中烘干1 h，并置于干燥器中冷却至室温备用。
8  试验步骤
8.1  试料
称取1.0 g样品（7），精确至0.000 1g。
8.2  平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
8.3  空白实验
随同试料做空白实验。
8.4  测定
8.4.1将试料置于300 mL烧杯中，用水量水润湿，加入15 mL混合酸王水（5.4）,盖上表面皿，加热溶解至体积约5 mL，加入10 mL高氯酸（5.3），继续加热冒烟至近干。取下冷却，加入10 mL混合酸王水（5.4），用水吹洗表面皿及杯壁，加热溶解盐类，取下冷却至室温。
8.4.2  将溶解好的试料样品转移至已预先称重的100 mL容量瓶（m7）中，用水稀释至刻度，称重（m8），摇匀。
注1：如果仪器灵敏度不高，可将溶液转移至50mL容量瓶中，待测。
8.4.3 铂和钯含量的测定
于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，在选定的工作条件下，与系列标准溶液同步测定试液中铂和钯的发射强度，根据工作曲线计算出样品中铂和钯的含量。
8.5 工作曲线的绘制
8.5.1 分别移取0 mL、0.05 mL、0.2 mL、1.0 mL、5.0 mL、10.0 mL钯和、铂混合标准溶液（5.7）于6个已称重的100 mL容量瓶中，称重，加入10 mL混合酸（5.4）王水，用水稀释至刻度，称重后摇匀。根据样品含量范围，选取合适的包含零浓度在内的5个标准溶液（接近样品溶液的浓度），使标准溶液浓度范围能覆盖样品溶液的浓度范围。
8.5.2 于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，在选定的工作条件下，测定系列标准溶液（8.5.1）中各待测元素的发射强度。以质量浓度为横坐标，发射强度为纵坐标，绘制工作曲线。工作曲线线性相关系数应≥0.9999。
9  试验数据处理
铂和钯含量以铂和钯的质量分数wx 计，按公式（1）计算： 
wx=×100%……………………………………………（1）
式中：
x——被测元素，铂或和钯；
ρx——测定试液中铂或和钯的质量浓度，单位为微克每毫升（µg/g）；
Ρ0——空白试液中铂或和钯的质量浓度，单位为微克每毫升（µg/g）；
m8——试料溶液定容后容量瓶和溶液的总质量，单位为克（g）；
m7——试料溶液定容前空容量瓶的质量，单位为克（g）；
m ——试料的质量，单位为克（g）。
当wx<0.0010 %时，计算结果表示表示到小数点后五位，wx≥0.010 %时，计算结果表示到小数点后四位。
注2：当样品中铂钯含量低于仪器的检出限时，ρx用检出限代入计算，计算结果表示为 wx  < 用检出限所得值
10  精密度
10.1重复性
精密度数据是在2023年由23 家实验室对铂、钯含量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铂、钯含量在重复性条件下独立测定7次。测量的原始数据见附录A。
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或外延法求得。测量的原始数据见附录A。
表2 重复性限（r）

	wPt /（%） 
	0.00017
	0.0026
	0.0119
	0.0268
	0.0534
	——

	r/（%）
	0.00004
	0.0003
	0.0008
	0.0016（10）
	0.0018（16）
	——

	wPd /（%）
	0.00024
	0.0027
	0.0125
	0.0253
	0.0734
	0.1070

	r/（%）
	0.00004
	0.0003
	0.0008
	0.0016（16）
	0.0021（21）
	0.0031


表2 重复性限（r）
10.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限（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或外延法求得。
表3 再现性限 （R）
	wPt /（%） 
	0.00017 
	0.0026 
	0.0119 
	0.0268 
	0.0534 
	——

	R/（%）
	0.00005 
	0.0004
	0.0018
	0.0024（19）
	0.0027 （27）
	——

	wPd /（%）
	0.00024
	0.0027
	0.0125
	0.0254
	0.0735
	0.1070

	R/（%）
	0.00005 
	0.0004
	0.0018
	0.0024（31）
	0.0035（41）
	0.0052（57） 


11  试验报告
试验报告至少给出以下几个方面的内容：
—— 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；
—— 测定中观察的异常现象；
—— 试验日期。
	





































（资料性）

 铂精密度试验原始数据
精密度数据是在2023年由23家实验室对5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7次。测定的原始数据见表A.1。	Comment by sj w: 为什么不给出钯的数据？
表A.1    铂精密度试验原始数据
	实验室名称
	水平
	铂含量（质量分数）
%

	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	1
	1
	0.00016
	0.00017
	0.00016
	0.00017
	0.00016
	0.00016
	0.00016

	
	2
	0.0025
	0.0026
	0.0025
	0.0026
	0.0026
	0.0026
	0.0027

	
	3
	0.012
	0.0121
	0.0123
	0.0124
	0.0118
	0.0119
	0.0124

	
	4
	0.027
	0.0273
	0.0269
	0.0268
	0.0264
	0.0271
	0.0279

	
	5
	0.0538
	0.0528
	0.0534
	0.0537
	0.0527
	0.0532
	0.0521

	2
	1
	0.00017
	0.00017
	0.00016
	0.00017
	0.00015
	0.00015
	0.00016

	
	2
	0.0026
	0.0026
	0.0025
	0.0027
	0.0027
	0.0026
	0.0027

	
	3
	0.012
	0.0121
	0.0123
	0.0124
	0.0118
	0.0119
	0.0124

	
	4
	0.027
	0.0273
	0.0269
	0.0268
	0.0264
	0.0271
	0.0279

	
	5
	0.0538
	0.0528
	0.0534
	0.0537
	0.0527
	0.0532
	0.0521

	3
	1
	0.00014
	0.00013
	0.00016
	0.00017
	0.00017
	0.00019
	0.00017

	
	2
	0.0025
	0.0024
	0.0024
	0.0024
	0.0025
	0.0024
	0.0024

	
	3
	0.0118
	0.0118
	0.0121
	0.012
	0.012
	0.012
	0.012

	
	4
	0.028
	0.028
	0.0279
	0.0281
	0.0281
	0.028
	0.0281

	
	5
	0.0522
	0.0522
	0.0519
	0.0527
	0.0523
	0.0524
	0.0523

	4
	1
	0.00016
	0.00016
	0.00018
	0.00018
	0.00017
	0.00016
	0.00015

	
	2
	0.0027
	0.0026
	0.0026
	0.0026
	0.0026
	0.0026
	0.0026

	
	3
	0.0111
	0.0108
	0.0108
	0.0109
	0.011
	0.0108
	0.011

	
	4
	0.0265
	0.0264
	0.0264
	0.0265
	0.0265
	0.0264
	0.0263

	
	5
	0.0529
	0.0529
	0.0529
	0.0527
	0.0528
	0.0528
	0.0528

	5
	1
	0.00015
	0.00015
	0.00014
	0.00015
	0.00016
	0.00016
	0.00015

	
	2
	0.0027
	0.0026
	0.0027
	0.0027
	0.0027
	0.0026
	0.0026

	
	3
	0.0121
	0.012
	0.0118
	0.012
	0.012
	0.012
	0.0119

	
	4
	0.0263
	0.0263
	0.0261
	0.0259
	0.0261
	0.026
	0.0257

	
	5
	0.0516
	0.0529
	0.0519
	0.0519
	0.0521
	0.0514
	0.0519

	6
	1
	0.00015
	0.00013
	0.00014
	0.00013
	0.00013
	0.00016
	0.00015

	
	2
	0.0024 
	0.0024 
	0.0027 
	0.0024 
	0.0024 
	0.0025 
	0.0024 

	
	3
	0.0121 
	0.0121 
	0.0121 
	0.0122 
	0.0121 
	0.0120 
	0.0120 

	
	4
	0.0270 
	0.0270 
	0.0270 
	0.0269 
	0.0269 
	0.0270 
	0.0271 

	
	5
	0.0527 
	0.0529 
	0.0528 
	0.0529 
	0.0530 
	0.0527 
	0.0530 

	7
	1
	0.00021
	0.00022
	0.00019
	0.00019
	0.00019
	0.00019
	0.00019

	
	2
	0.0028 
	0.0027 
	0.0028 
	0.0028 
	0.0027 
	0.0027 
	0.0028 

	
	3
	0.0117 
	0.0117 
	0.0115 
	0.0116 
	0.0117 
	0.0118 
	0.0117 

	
	4
	0.0267 
	0.0268 
	0.0269 
	0.0267 
	0.0267 
	0.0265 
	0.0267 

	
	5
	0.0533 
	0.0534 
	0.0533 
	0.0534 
	0.0534 
	0.0534 
	0.0532 

	8
	1
	0.00016
	0.00018
	0.00014
	0.00015
	0.00017
	0.00014
	0.00015
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