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前    言
本标准是对YS/T226.5-1994《硒化学分析方法 硒中汞量的测定》的修订。
本标准与YS/T226.4-1994相比，主要有如下变动：
——按GB/T1.1-2000的规定编写。
——按GB/20001.4-2001的规定编写。
——水纯度以电阻率表示修改为电导率。
本标准自实施之日起，同时代替YS/T226.4-1994。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。
本标准由北京有色金属研究总院负责起草。
本标准主要起草人：刘英、刘红、高燕。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——YS/T 226.4-1994
硒化学分析方法
汞量的测定  双硫腙－四氯化碳溶液滴定比色法
1　 范围
本标准规定了硒中汞含量的测定方法。测定范围：质量分数0.0005％～0.04％。
2　 方法提要
试料用硝酸溶解，于pH4～5弱酸性介质中汞与双硫腙－四氯化碳生成橙红色络合物，借此进行滴定比色测定。
有乙二胺四乙酸溶液存在下，硒中各杂质元素除银外均不干扰测定。银的干扰，加硫氰酸铵掩蔽。
3　 试剂材料
3.1硝酸，ρ1.42，BV三级。
3.2 硝酸， 1＋1。 

3.3 乙二胺四乙酸二钠溶液，5%。
3.4 乙酸铵溶液，50％。
3.5 氢氧化铵，1＋1。
3.6 硫氰酸铵溶液，50％。
3.7 双硫腙：取1克研细的双硫腙溶于200毫升四氯化碳中，加入200毫升氢氧化铵(1+100)，在分液漏斗中充分振荡。静置分层后，将四氯化碳层注入另一分液漏斗中，再加氢氧化铵(1+100)，(体积可适当减少)，重复上述操作，直至最后一次氢氧化铵呈无色为止。将所有氢氧化铵溶液合并，用盐酸(1+1)滴加至双硫腙全部沉淀，溶液无色为止。沉淀下来的双硫腙用玻璃漏斗滤出，水洗2～3次，在40℃左右烘干。’。
3.8 双硫腙－四氯化碳溶液，0.001％。
3.9 汞标准贮存溶液A：称取0.1354克氯化汞溶于水中，移入1000毫升容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含100µg汞。
3.10 汞标准溶液B：移取50.00mL汞标准贮存溶液A（3.9），置于500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含10µg汞。
3.11 双硫腙－四氯化碳溶液的标定：移取10.00mL汞标准溶液（3.10），置于60mL分液漏斗中，用水稀释至20mL，加5mL5％乙二胺四乙酸二钠溶液，摇匀，用氢氧化铵（3.5）和乙酸（3.4）调节溶液pH 4～5，加1mL50％硫氰酸铵溶液、10mL50％乙酸铵溶液，摇匀，滴加双硫腙－四氯化碳溶液进行萃取，开始加5mL、3mL、2mL、1mL，解近终点时滴加0.50mL、0.20mL。每次振荡1分钟，静置分层后，弃去橙红色有机相，萃取至有机相呈暗绿色为止。记下消耗双硫腙－四氯化碳溶液的毫升数。
双硫腙－四氯化碳对汞的滴定度按下式计算：
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式中：T－－双硫腙－四氯化碳溶液对汞的滴定度，µg/mL；
      C――汞标准溶液的浓度，µg/mL；
      V――移取汞标准溶液的体积，mL；
V1――滴定萃取所消耗双硫腙－四氯化碳溶液的体积，mL。
本标准所用水为去离子水，电导率不大于6.67×10-2μs.cm-1。
4　 分析步骤
4.1　 试料
称取5.0000试样，精确至0.0001g。
4.2　 测定数量
独立地进行两份试料的测定，取其平均值。
4.3　 空白试验
随同试料做空白试验。
4.4 测定
将试料（4.1）置于100mL烧杯中，加10mL硝酸（3.2），低温溶解，并蒸发至2～3mL，冷却，移入60mL分液漏斗中，用水稀释至20mL。以下按双硫腙－四氯化碳溶液的标定操作。
5　 分析结果的计算与表述
按下式计算汞的质量分数：
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式中：w——汞的质量分数，％；
V——滴定试液消耗双硫腙－四氯化碳溶液的体积，mL；
T——双硫腙－四氯化碳溶液对汞的滴定度；
m——试料质量，g。
6　 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。                         

表2　　　　　　　　　　　　　　　
	汞质量分数(%)
	允许差(%) 
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Chemical analysis of high purity selenium


Determination of mercury content in selenium--Chrome azurol S--Cetyl trimethyl ammonium bromide absorption photometric method
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