YS/T ××××—××××

YS/T ××××—××××




前    言

本标准共分为以下2部分：

---- 《电感耦合等离子光谱法测定高白填料氢氧化铝及拟薄水铝石中微量元素镉、铬、钒的含量》；

----　《氢化物发生－电感等离子光谱法测定高白填料氢氧化铝及拟薄水铝石中微量元素砷、汞、铅的含量》；

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责归口。

本标准由中国铝业股份有限公司山东分公司所负责起草。

本部分起草人：张新宇 王云霞　陈建立　赵惠敏
本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

高白填料氢氧化铝及拟薄水铝石

中有害重金属杂质元素含量光谱分析方法

第2部分：氢化物发生－电感耦合等离子光谱法
测定高白填料氢氧化铝及拟薄水铝石中微量元素砷、汞、铅的含量

1 范围
本部分规定了高白填料氢氧化铝及拟薄水铝石中砷、汞、铅含量的测定方法。

本部分适用于高白填料氢氧化铝及拟薄水铝石中砷、汞、铅的测定。
测定范围：砷  1×10-5～1×10-3%；汞  1×10-6～1×10-3%；铅 1×10-4～5×10-3%。 

2 方法原理

试样以盐酸溶解，在一定的酸度下，被测元素在氢化物发生器中经过氢化反应得到富集。然后导入氩等离子体光源激发，进行光谱测定。以选择有效的络合剂来屏蔽基体及其它干扰元素对测定的影响。

3 试剂
3.1  盐酸1+1（优级纯经亚沸二次蒸馏）

3.2  砷标准溶液：1mg/mL（国家钢铁研究总院）。再将此溶液用盐酸（3.1）稀释成1mL含10μg砷的标准溶液。

3.3  汞标准溶液：1mg/mL（国家钢铁研究总院）。再将此溶液用盐酸（3.1）稀释成1mL含10μg汞的标准溶液。

3.4  铅标准溶液：1mg/mL（国家钢铁研究总院）。再将此溶液用盐酸（3.1）稀释成1mL含10μg铅的标准溶液。

3.5  混合标准溶液： 分别准确移取10.00mL砷标准溶液（3.2）、10.00mL汞标准溶液（3.3）于100 mL容量瓶中，加20mL盐酸(3.1)，再以二次去离子水稀释至刻度，混匀。此混合标准溶液中砷、汞元素浓度各为：1μg/mL。

3.6  铝基体溶液：称取13.2350g光谱纯铝丝（＞99.999%）于烧杯中，加入200mL盐酸（3.1），低温加热到溶解完全。移入500mL容量瓶中，冷却至室温，用二次去离子水冲至刻度，混匀。此溶液氧化铝50g/L.。

3.7  10g/L碘化钾－10g/L坏血酸和50g/L硫脲混合溶液：称取1g碘化钾，1g抗坏血酸和5g硫脲，溶于100mL水中，摇匀。
3.8  铁氰化钾溶液　称取5克铁氰化钾溶于100mL去离子水中，此溶液浓度为50g/L.

3.9　硼氢化钠溶液　称取1.5g硼氢化钾于100mL烧杯中，加入1~2粒固体氢氧化钠，加入100 mL水溶解。此溶液浓度：15g/L；称取3.0g硼氢化钾于100mL烧杯中，加入2~4粒固体氢氧化钠，加入100 mL水溶解。此溶液浓度：30g/L;

3.10　氢氧化钠溶液　称取24g基准固体氢氧化钠，加入去离子水溶解后冲入100mL容量瓶中。此溶液浓度6mol/L。　

3.11 高纯氩气 (>99.999%) 。
4  仪器
Intrepid  II全谱直读等离子体发射光谱仪(美国　TJA公司)；氢化物发生器(美国　TJA公司)。

5  试样
试样于100～105℃烘箱中烘1h。置于干燥器中，冷却至室温，立即称量。
6  分析步骤
6.1  试料

称取0.5000g试样（5），精确至0.0001g。

6.2  测定次数

称取二份试料，进行平行测定，取其平均值。

6.3  分析试液的制备
6.3.1  测定砷汞元素时分析试液的制备：将试料(6.1)置于100mL烧杯中，加25mL盐酸（3.1），低温加热至试料溶解完全(不易溶解的样品可采用微波消解处理)，冷却至室温后加入混合试液（3.7）2.5mL。用二次去离子水冲入50mL容量瓶中。混匀。静置30分钟以上待用。

6.3.2  测定铅元素时分析试液的制备：将试料(6.1)置于100mL烧杯中，加10mL盐酸（3.1），低温加热至试料溶解完全(不易溶解的样品可采用微波消解处理)，冷却至室温后加入2.0mL铁氰化钾溶液(3.9)。用二次去离子水冲入50mL容量瓶中，混匀。用氢氧化钠（3.10）把溶液酸度调到0.5mol/L(PH约为0.3)，静置10分钟以上待用。

6.4 标准系列溶液的配制
6.4.1  砷、汞标准系列溶液的配制：于一组（6个）100mL的容量瓶中分别加入0mL、0.5 mL、1.0 mL、2.0 mL、4.0 mL、6.0mL砷、汞混合标液（3.5），分别加入铝基体溶液（3.6）13mL (高白填料氢氧化铝产品系列)或15mL (拟薄水铝石产品系列)；分别加入5mL混合溶液（3.7），50mL盐酸溶液（3.1），用水冲至刻度，混匀，静止30分钟以上。

6.4.2  铅标准系列溶液的配制：于一组（6个）100mL容量瓶中，分析加入0 mL、0.5mL、1.0 mL、2.0 mL、4.0 mL、6.0 mL铅标液（3.4）；分别加入铝基体溶液（3.6）13mL (高白填料氢氧化铝产品系列)或15mL (拟薄水铝石产品系列)；分别加入4mL铁氰化钾溶液，10mL盐酸溶液（3.1），用氢氧化钠（3.10）把溶液酸度调到0.5mol/L(PH约为0.3)，用水冲至刻度，混匀。静置10分钟以上。

6.5  测定

6.5.1  测定条件

表1 

	元素
	RF功率

W
	泵速

转/分
	雾化压力

psi
	辅助气

L/min
	积分时间

秒
	冲洗样品时间　秒
	分析线 / nm

	As

Hg

Pb
	1350

1350

1350
	120

120

120
	20

20

20
	1.0

1.0

1.0
	45

45

60
	60

60

60
	189.042

184.950

220.353


6.5.2  将分析试液（6.3.1）与标准系列溶液（6.4.1）、分析试液(6.3.2)与标准系列溶液(6.4.2)同时进行氩等离子体光谱测定。
7  分析结果的表述 

将标准系列溶液（6.4）的含量直接输入计算机，根据标准系列溶液（6.4）和分析试液（6.3）的强度值，由计算机计算、校正并输出分析试液（6.3）中待测元素的浓度。 

按式（1）计算待测元素的质量分数（%）：

                         　c · V0 × 10-6
ω（X）=                     　× 100   ………………………………   (1 )

                               m0
式中：
c ——自工作曲线上查得被测元素的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

V0——试液总体积，单位为毫升（mL）；

m0——试料的质量，单位为克（g）。

8 精密度

8.1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

	被测元素
	质量分数 / %
	重复性限（r）/ %

	砷
	0.0003
	0.0001

	
	0.0020
	0.0004

	
	0.011
	0.0002

	
	0.090
	0.0005

	汞
	0.0003
	0.0001

	
	0.0020
	0.0004

	
	0.011
	0.0002

	铅
	0.0007
	0.0001

	
	0.0046
	0.0005

	
	0.050
	0.004

	
	0.090
	0.005

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


8.2允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表3所列允许差。

表3

	被测元素
	质量分数/%
	允许差/%

	砷
	0.0001 ~ 0.0003
> 0.0003 ~0.0010
> 0.0010 ~ 0.0030
> 0.0030 ~ 0.0080
> 0.0080 ~0.020
> 0.020~ 0.050
	0.0001
0.0002
0.0005
0.0010
0.002
0.005

	汞
	0.0001 ~ 0.0003
> 0.0003 ~0.0010
> 0.0010 ~ 0.0030
> 0.0030 ~ 0.0080
> 0.0080 ~0.020
> 0.020~ 0.050
	0.0001
0.0002
0.0005
0.0010
0.002
0.005

	铅
	0.0003 ~ 0.0010
> 0.0010 ~ 0.0030
> 0.0030 ~ 0.0080
> 0.0080 ~0.020
> 0.020~ 0.050
	0.0003
0.0006
0.0012
0.002
0.005


9 质量保证与控制
每周用自制的控制标样校核一次本标准分析方法的有效性，如有国家级或行业级标样时，应首先使用。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。 
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