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前    言

本标准遵守：GB/T 20001.4－2001  标准编写规则  第4部分：化学分析方法。

本标准的编写方法符合GB/T 1.1－2000《标准化工作导则 第1部分:标准的结构和编写规则》的规定。

本系列标准包括13个部分，本部分为第5部分。

本部分是对YS/T 536.7－2006《碲化学分析方法  碲中硫量测定  硫酸钡比浊法》的修订。

本部分与YS/T 536.5－2006相比，主要有如下变动：

──改变测定方法，采用火焰原子吸收光谱法； 

──补充了精密度、质量保证和控制条款。

本部分自实施之日起，同时代替YS/T 536.5－2006。

本部分由中国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分由株洲冶炼集团股份有限公司负责起草。

本部分由辽宁出入境检验检疫局起草。

本部分由      参加起草。

本部分主要起草人：

本部分主要验证人：
本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

――GB/T 8220.5 －1998、――YS/T 536.5－2006

碲化学分析方法

硫量的测定　高频感应炉燃烧红外吸收法
1  范围

本部分规定了高频感应炉燃烧红外吸收法测定碲中硫含量。

本部分适用于碲中硫含量的测定，测定范围（质量分数）：0.0007%～0.050%。

2  方法原理

试料于高频感应炉的氧气流中加热燃烧，生成的二氧化硫由氧气载至红外线分析器的测量室，二氧化硫吸收某特定波长的红外能，其吸收能与浓度成正比，根据检测器接受能量的变化可测得硫量。
3  试剂和材料

3.1高氯酸镁，无水、粒状。

3.2 烧碱石棉，粒状。 

3.3 钨粒助熔剂，S＜0.0002%（质量分数），粒度0.8mm～1.4mm。

3.4 锡粒助熔剂，S＜0.0002%（质量分数），粒度0.4mm～0.8mm。

3.5 纯铁助熔剂，S＜0.0003%（质量分数）,粒度小于1.25mm。

3.6 镀铂硅胶。

3.7 玻璃棉。

3.8氧气≥99.95%，其它级别的氧气若能获得低而一致的空白时，也可以使用。

3.9 动力气  压缩空气或氮气（无水无油）。

3.10 坩埚 直径×高  25 mm×25mm，于1200℃的高温加热炉中灼烧4h，或通氧灼烧至空白值为最低，冷却后，放入干燥器中备用。

3.11 坩埚钳。

4 仪器 

4.1  高频加热红外线吸收仪。

4.2 仪器能达到下列指标：

   高频炉功率1.0kW～2.5kW；

   频率大于6.0MHz；

   检测器灵敏度：0.0001%

5  试样

按YB/T 222标准取制样，样品粒度不大于0.25mm。
6  分析步骤

6.1  试料
按表1称取试料，准确至0.1mg。
表1
	硫的质量分数/%
	试料量/g

	0.0007-0.020
	0.2000

	0.020-0.050
	0.1000


6.2  空白试验
按照试样分析方法，加入定量的助熔剂，至少进行3次空白试验，随后的试样测量中仪器自动扣除空白。
6.3分析准备

调试检查仪器，使仪器处于正常稳定状态，并选用最佳分析条件。

6.4 校正试验

选用有证标准样品校正。在测量范围内，选取适当含量的标准样品测量至少3次，进行系统线性调节，校正后测定的有证标准样品的结果波动均应在允许差范围内。

6.5 测定

称取适量（表1）试料置于预先盛有0.500g纯铁和0.150g锡粒的坩埚中，加入1.500g钨粒，，在相同的条件下，进行测定。

7 分析结果的计算

由仪器自动给出硫的质量分数。

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获得：

表2
	ωS／％
	
	
	

	r／％
	
	
	


注：重复性（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准差。

8.2  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获得：

表3
	ωS／％
	
	
	

	R／％
	
	
	


注：再现性（R）为2.8SR，SR为再现性标准差。

9  质量保证和控制

应用国家级标准样品或行业级标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样替代），每周或每两周校核一次本分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误后，重新进行校核。
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