YS/T 276.1—201X
YS/T 310—XXXX



前    言

YS/T 276《铟化学分析方法》共包括11个部分，

——第一部分 YS/T 276.1-201X  砷量的测定  氢化物发生──原子荧光光谱法

——第二部分 YS/T 276.2-201X  锡量的测定  苯芴酮-溴代十六烷基三甲胺分光光度法
——第三部分 YS/T 276.3-201X  铊量的测定  甲基绿分光光度法
——第四部分 YS/T 276.4-201X  铝量的测定  铬天青S分光光度法
——第五部分 YS/T 276.5-201X  锌、铁量的测定  电热原子吸收光谱法

——第六部分 YS/T 276.6-201X  铜、镉量的测定  火焰原子吸收光谱法 

——第七部分 YS/T 276.7-201X  铅量的测定  火焰原子吸收光谱法

——第八部分 YS/T 276.8-201X  铋量的测定   方法一：氢化物发生-原子荧光光谱法

                                           方法二：火焰原子吸收光谱法 

——第九部分 YS/T 276.9-201X  铟量的测定   EDTA容量法

——第十部分 YS/T 276.10-201X  铋、铝、铅、铁、铜、镉、锡、铊量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法
——第十一部分 YS/T 276.11-201X  砷、铝、铅、铁、铜、镉、锡、铊、锌量的测定  电感耦合等离子体质谱法

本部分为本标准的第十部分。

本部分为新增部分。

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、北京矿冶研究总院负责起草。

本部分由株洲冶炼集团股份有限公司起草。

本部分由辽宁出入境检验检疫局、河南豫光金铅集团股份有限公司参加起草。

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。
铟化学分析方法

第十部分：铝、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊量的测定
电感耦合等离子发射光谱法

警告——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

1 范围

本部分规定了铟中铝、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊、铋元素的电感耦合等离子发射光谱的测定方法

本部分适用于铟中铝、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊元素含量的多元素同时测定，也适用于其中一个元素或任意几个元素的组合的测定。

测定范围：各元素质量分数见表1。 


表1  各元素质量分数

	元素
	质量分数，%
	元素
	质量分数，%

	Al
	0.0003 ～ 0.1
	Fe
	0.0003 ～ 0.2

	Bi
	0.0001 ～ 2
	Pb
	0.0003 ～ 0.2

	Cd
	0.0003 ～ 0. 2
	Sn
	0.0005 ～ 0.2

	Cu
	0.0003 ～ 0. 2
	Tl
	0.0003 ～ 0.1


2  方法原理

试料以盐酸溶解，在盐酸介质中，采用基体匹配法，在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，于各元素所对应的波长处测量发射强度。

3  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去离子水。

3.1 高纯铟（质量分数≥99.999%）

3.2 硝酸（ρ1.43g/mL)，优级纯。

3.3 盐酸（ρ1.19g/mL) ，优级纯。

3.4 高纯氩气：Ar≧99.99%。

3.5 铝标准贮备溶液：称取1.0000g金属铝（质量分数≥99.90%），置于300mL烧杯中，缓慢加入20mL盐酸（1+1），低温加热至完全溶解，补加20mL盐酸（1+1），冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含1mg铝。

3.6 铋标准贮备溶液：称取1.0000g金属铋（＞99.95%），置于300mL烧杯中，加20mL硝酸加热至溶解完全，取下冷却，移入1000mL容量瓶中，用硝酸（1+9）洗净烧杯并定容至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铋。

3.7 镉标准贮存溶液：称取1.0000g金属镉（≥99.95%），置于300mL烧杯中，加入20mL硝酸（1+1），加热至完全溶解，取下冷却。移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镉。

3.8 铜标准贮存溶液：称取1.0000g铜（≥99.95%），置于200mL烧杯中，加入15mL硝酸（1+1），加热溶解，驱除除氮的氧化物，取下，冷却。移入1000mL容量瓶中，加入20mL硝酸（1+1），用蒸馏水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铜。

3.9 铁标准贮存溶液：称取1.0000g纯铁（≥99.99%），置于200mL烧杯中，加30mL硝酸（1+1），低温加热溶解完全，冷却，移入1000mL容量瓶中，以水定容至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铁。

3.10 铅标准贮存溶液：称取1.0000g纯铅（≥99.99%）于200mL烧杯中，加入20mL硝酸（1+1），低温加热至完全溶解，煮沸，驱除氮的氧化物，取下冷却， 移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铅。

3.11 锡标准贮存溶液：称取1.0000g纯锡（≥99.99%），置于300mL烧杯中，加入40mL盐酸盖上表皿冷溶至完全溶解，用盐酸(1+3)移入1000mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含1mg锡。

3.12 铊标准贮存溶液：称取1.1735g氯化铊（TlCl），置于300mL烧杯中，加入适量水加热溶解，取下冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含1mg铊。

3.13  铝、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊标准溶液：分别移取10.00mL铝、砷、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊标准贮存溶液（3.6~3.13）于一100mL容量瓶中，用盐酸（1.2.1）稀释至刻度，混匀。各元素标准溶液浓度均为100μg/mL。

3.14  铝、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊标准溶液：移取10.00mL铝、砷、铋、镉、铜、铁、铅、锡、铊标准溶液（3.14）于一100mL容量瓶中，用盐酸（1.2.1）稀释至刻度，混匀。各元素标准溶液浓度均为10.0μg/mL。

3.15  铟标准溶液：称取20.00g高纯铟(3.1)于300ml烧杯中，缓慢加入50ml盐酸，低温加热至溶解完全，取下冷却，用水移至200ml容量瓶并稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含0.1g铟。
3.17 工作标准溶液的配制

根据样品中杂质元素的含量，按表2、表3配制系列工作标准溶液。各标液中均含10.0mg/ml的铟基，溶液的酸度为10%盐酸（V/V）。

表2        标准溶液Ⅰ

                                                      单位：µg/mL
	
	0
	Std1
	Std2
	Std3
	Std4

	Al
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Bi
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Cd
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Cu
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Fe
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Pb
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Sn
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2

	Tl
	0
	0.025
	0.05
	0.1
	0.2


表3        标准溶液Ⅱ

                                                       单位：µg/mL
	
	0
	Std1
	Std2
	Std3
	Std4

	Al
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0

	Bi
	0
	25.0
	50.0
	100
	200

	Cd
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0

	Cu
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0

	Fe
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0

	Pb
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0

	Sn
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0

	Tl
	0
	2.5
	5.0
	10.0
	20.0


4  仪器

电感耦合等离子体原子发射光谱仪。仪器应能提供稳定清澈的等离子体炬。仪器的稳定性必须符合JJG 015规定。工作曲线的线性相关系数必须大于0.999。
电感耦合等离子体原子发射光谱仪参考工作条件：

参考工作条件见表4，分析谱线见表5。

表4   仪器参考工作条件

	RF功率

（W）
	辅助气流量

（L/min）
	载气流量

（L/min）
	冷却气流量

（L/min）
	泵速

（rpm）
	冲洗时间

（s）
	曝光时间

	
	
	
	
	
	
	长波（s）
	短波（s）

	1150
	0.5
	0.7
	12
	50
	25
	15
	10


表5   测定元素及分析线

	元素
	Al
	Bi
	Cd
	Cu
	Fe
	Pb
	Sn
	Tl

	波长（极数）

nm
	308.215

(109)
	223.061

(451)
	226.502

(449)
	327.396

(103)
	238.204

(141)
	220.353

(453_
	189.989

(477)
	351.924

(96)


5  试样

按YS/T 222标准取制样，样品屑边长不大于3mm。
6  分析步骤

6.1  试料

    称取1.0000g试样，精确至0.0001g。 

6.2  测定次数

    独立的进行两次测定，取其平均值。

6.3  空白试验

随同试料做空白试验。

6.4  工作曲线的绘制

6.4.1  按照配制好的工作标准溶液（3.8），分别按空白、Std1、Std2、Std3、Std4顺序，于电感耦合等离子体发射光谱仪上，调整仪器至选定的仪器工作条件下，测定标准溶液中各元素的光谱强度；

6.4.2  查看电感耦合等离子体发射光谱仪自动绘制标准溶液曲线，若工作曲线线性不能满足r≥0.999时，则进行标准曲线重复测定。

6.5  测定

6.5.1  将试料置于100ml烧杯中，加入10ml盐酸（1.1.1），待剧烈反应后，于电热板上低温加热，滴加几滴硝酸，至试样完全分解，赶尽氮的氧化物，取下冷至室温后移入100 ml容量瓶，用水定容，在选定定的仪器参数条件下，于电感耦合等离子体发射光谱仪上，调整仪器至选定的仪器工作条件下，测定待测溶液中各元素的光谱强度。

6.5.2  电感耦合等离子体发射光谱仪自动按照结果输出设定的要求自动计算所测元素的含量。各元素含量以各元素的质量分数ω（Me）计，数值以％表示。所得结果表示二位有效数字。

7   精密度

7.1　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）按以下表5数据采用线性内插法求得：

表5  重复性限

	ωAl /％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωBi/％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωCd /％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωCu /％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωFe /％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωPb/％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωSn /％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	

	ωTl/％
	
	
	
	

	r/％
	
	
	
	


注：重复性（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准差。
7.2　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6数据采用线性内插法求得：

表6  再现性限

	ωBi/％
	
	

	R/％
	
	

	ωAl /％
	
	

	R/％
	
	

	ωPb/％
	
	

	R/％
	
	

	ωFe /％
	
	

	R/％
	
	

	ωSe/％
	
	

	R/％
	
	

	ωCu /％
	
	

	R/％
	
	

	ωNa /％
	
	

	R/％
	
	

	ωMg/％
	
	

	R/％
	
	

	ωAs/％
	
	

	R/％
	
	


注： 再现性（R）为2.8×SR，SR为再现性标准差。

8  质量保证和控制

分析时，用标准样品或控制样品进行校核，或每年至少用标准样品或控制样品对分析方法校核一次。当过程失控时，应找出原因。纠正错误后，重新进行校核。

9  试验报告

——试样；

——使用的标准（包括发布或出版年号）；

——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；

——测定中观察到的异常现象；

——试验日期。
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