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YS/T 281-201X《钴化学分析方法》共分为如下20个部分：

第1部分：YS/T 281.1-201X 铁量的测定  磺基水杨酸分光光度法

第2部分：YS/T 281.2-201X 铝量的测定  铬天青S分光光度法

第3部分：YS/T 281.3-201X 硅量的测定  钼蓝分光光度法

第4部分：YS/T 281.4-201X 砷量的测定  钼蓝分光光度法

第5部分：YS/T 281.5-201X 磷量的测定  钼蓝分光光度法
第6部分：YS/T 281.6-201X 镁量的测定  火焰原子吸收光谱法 

第7部分：YS/T 281.7-201X 锌量的测定  火焰原子吸收光谱法
第8部分：YS/T 281.8-201X 镉量的测定  火焰原子吸收光谱法
第9部分：YS/T 281.9-201X 铅量的测定  火焰原子吸收光谱法

第10部分：YS/T 281.10-201X 镍量的测定  火焰原子吸收光谱法
第11部分：YS/T 281.11-201X 铜、锰量的测定  火焰原子吸收光谱法

第12部分：YS/T 281.12-201X 砷、锑、铋、锡、铅量的测定  电热原子吸收光谱法

第13部分：YS/T 281.13-201X 硫量的测定  高频感应炉红外吸收法

第14部分：YS/T 281.14-201X 碳量的测定  高频感应炉红外吸收法

第15部分：YS/T 281.15-201X 砷、锑、铋、锡量的测定  氢化物发生-原子荧光光谱法

第16部分：YS/T 281.16-201X 砷、镉、铜、锌、铅、铋、锡、锑、硅、锰、铁、镍、铝、镁量的测定  光电直读光谱法

第17部分：YS/T 281.17-201X 铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋量的测定  电感耦合等离子体质谱法

第18部分：YS/T 281.18-201X 钠量的测定  火焰原子吸收光谱法

第19部分：YS/T 281.19-201X 钙、锰、镁、铁、锌、镉量的测定  发射光谱法

第20部分：YS/T 281.20-201X 氧量的测定  脉冲-红外吸收法
本部分为首次制定。

本部分为第16部分。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分由金川集团有限公司负责起草。
本部分由金川集团有限公司起草。

本部分XXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXXX参加起草。
本部分主要起草人：      
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光电直读光谱法 

1范围

本标准规定了钴中砷、锑、铋、铅、锌、锡、镉、铜、铝、镍、锰、铁、镁、硅等杂质元素含量的发射光谱测定方法。

本标准对于镍中上述杂质元素含量的测定范围规定如下：对于测定工作曲线满足本标准要求的，各杂质元素的分析下限为所使用标准样品最低含量的80%，分析上限为所使用标准样品最高含量的120%；对于工作曲线局部满足要求的，选取工作曲线中满足本标准要求的部分确定各杂质元素的分析范围。

本标准规定了评价在电弧型发射光谱仪器得到分析值的客观标准。由于现有的光谱仪设备范围广泛，完全规定光谱设备的所有条件存在困难，因此，本标准不用来规定仪器的型号或将仪器的响应换算为浓度单位的程序。

2方法原理

试样用硝酸溶解，蒸发至干，灼烧成氧化物，研成粉末，采用各种适宜的实验方法，利用发射光谱仪电弧激发进行试样分析并计算各杂质元素含量。 

3试剂和材料

本方法所使用的水均为二级蒸馏水或相当纯度的实验室用水。
3.1 硝酸（ρ1.42g/mL），优级纯。

3.2 硝酸（3+2）。

3.3 硝酸（1+9）。

3.4 石墨电极（光谱纯）。

3.5 钴光谱标准样品 必须为经过有关权威部门认可的标准样品或供需双方同意确定的标准样品。

3.6 玛瑙研钵。

4 仪器和设备 

4.1 光谱仪  只要带有电弧激发装置，具有有效的仪器精确度，可使用具有任何检测器的直读光谱仪。

4.2 高温箱式电阻炉。

5 分析步骤
5.1 试料

称取两份试样，每份约5 克。

5.2 测定

5.2.1 将两份试料分别置于 400mL 烧杯中，用 30mL 硝酸（3.3）洗涤至溶液出现淡红色，倾出洗液后，用水冲洗 3 次，再加入30mL硝酸（3.2），待剧烈反应停止后，加入20mL硝酸（3.2），加热蒸发至小体积，转入50mL瓷坩埚中蒸干。将瓷坩埚置于已升温至750-800℃的高温箱式电阻炉中灼烧20min，取出冷至室温，将生成的氧化物在玛瑙研钵中研细。

5.2.2 按照适宜的分析步骤进行样品分析，每份试样至少进行三次测定，利用工作曲线得出各杂质元素的含量，取其平均测定值为该份试样的分析结果。以两份有效平行试样的分析结果的算术平均值为最终结果。可参照资料性附录B。 

5.2.3两个平行试样测定结果的有效性按下式判定:



[image: image1.wmf]X1-X2≤r

式中：X1及X2 —两个平行试样测定结果;
r —重复性限。
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6  绘制工作曲线

6.1将最少三个标准样品（金属状标准样品须预先处理成氧化物）按 5.2.2相同条件，至少进行三次的
测定，取其平均值，以各分析元素浓度和相应的测定信号绘制工作曲线。标准样品中至少有一点同测定样品的杂质元素含量相近。
6.2 以标准样品当作试样，按5.2.2相同条件进行测定，以判断工作曲线有效性。工作曲线的有效性按下式判定：
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式中：X1 —标准物质当作试样测定各杂质元素测定结果；

          X2 —标准样品推荐值；

R  —重复性限。

在实际测定中，如测定条件不能够完全满足上述基本规定，任何一方可有权拒绝测定结果，并要求使用其它标准方法。

7 精密度

7.1 重复性条款
7.2 再现性条款
YS/T281.X-201X
附录A
（资料性）

表A.1电钴光谱标准样品BYG-1杂质含量(金川镍钴研究设计院)

	         标号

元素

        含量%
	BYG1-1
	BYG2-1
	BYG3-1
	BYG4-1
	BYG5-1

	As
	0.00009
	0.00026
	0.00066
	0.0015
	0.0031

	Sb
	0.00013
	0.00034
	0.00069
	0.0014
	0.0025

	Bi
	0.00012
	0.00031
	0.00053
	0.0013
	0.0033

	Pb
	0.00037
	0.00075
	0.0019
	0.0033
	0.0064

	Zn
	0.00027
	0.00077
	0.0017
	0.0033
	0.0071

	Sn
	0.00012
	0.00028
	0.00047
	0.0012
	0.0023

	Cd
	<0.0001
	0.00029
	0.00059
	0.0014
	0.004

	Cu
	0.00034
	0.001
	0.002
	0.0047
	0.0091

	Al
	0.0004
	0.001
	0.002
	0.0038
	0.007

	Ni
	0.0016
	0.0045
	0.011
	0.025
	0.065

	Mn
	0.00026
	0.00089
	0.0019
	0.0034
	0.0077

	Fe
	0.0013
	0.0025
	0.0071
	0.017
	0.034

	Mg
	0.00026
	0.00086
	0.0018
	0.0032
	0.0068

	Si
	0.0006
	0.0012
	0.0025
	0.0038
	0.0089


表A.2电钴光谱标准样品 BYG09-2杂质元素含量（沈阳冶炼厂）
	         标号

元素

        含量%
	1BYG0901-2
	 BYG0902-2
	BYG0903-2
	 BYG0904-2
	BYG0905-2

	As
	0.00018 
	0.00036 
	0.00073 
	0.0016 
	0.0023 

	Cu
	0.00051 
	0.0011 
	0.0019 
	0.0041 
	0.0082 

	Sb
	0.00010 
	0.00029 
	0.00077 
	0.0027 
	0.0080 

	Sn
	0.00011 
	0.00029 
	0.00081 
	0.0026 
	0.0078 

	Bi
	0.00010 
	0.00030 
	0.00082 
	0.0027 
	0.0080 

	Zn
	0.00049 
	0.0010 
	0.0019 
	0.0042 
	0.0081 

	Si
	0.00059 
	0.0010 
	0.0019 
	0.0040 
	0.0078 

	Mn
	0.00052 
	0.0010 
	0.0020 
	0.0040 
	0.0079 

	Fe
	0.0014 
	0.0029 
	0.0044 
	0.0088 
	0.0146 

	Mg
	0.00052 
	0.0011 
	0.0020 
	0.0040 
	0.0079 

	Ni
	0.0019 
	0.0038 
	0.0076 
	0.0160 
	0.0310 

	Al
	0.00053 
	0.0011 
	0.0021 
	0.0040 
	0.0079 

	Pb
	0.00013 
	0.00034 
	0.00095 
	0.0026 
	0.0079 
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附录B  应用直读光谱仪进行钴中杂质元素的分析
（资料性）

B.1方法提要

试样用硝酸溶解，蒸发至干，灼烧成氧化物。同碳酸钡按照质量比4：1的比例混合，研成粉末，直流电弧阳极激发，依据各分析元素分析线和内标线强度的比值与浓度的工作曲线，得出分析元素的含量。
B.2试剂和材料

B.2.1 石墨电极（直径6mm）：光谱纯，上电极车制成顶端为2-4mm的截锥型，试样电极车制成内径4mm，深4mm的杯型。

B.2.2 碳酸钡：光谱纯。 

B.2.3 钴光谱分析标准样品 必须为经过有关权威部门认可的标准样品或供需双方同意确定的标准样品。

B.3仪器和设备 

B.3.1 ATOMCOMP2000型直读光谱仪 

检测器类型：CID38 型高效固态电荷注入式摄像系统；
波长覆盖：覆盖195nm 至820nm 范围内所有波长。
B.4分析步骤
B.4.1 称取两份试样（每份约 5 g），按照标准文本5.2.1转化为氧化物研细。
B.4.2分别称取氧化物粉末（B.4.1）2.000g 同0.500g碳酸钡(B.2.2)混合，在玛瑙研钵中磨匀后压入石墨电极(B.2.1)小孔中，以截锥型电极为上电极，试样电极为下电极，按仪器分析条件B.1及选定分析线对B.2进行分析，每份试样至少进行三次激发，根据绘制的工作曲线得出各杂质元素含量，取其平均测定值为该份试样的分析结果。以两份有效平行试样的分析结果的算术平均值为最终结果。
表B.1 仪器分析条件
	激发形式
	极距（mm）
	激发电流（A）
	曝光时间（s）

	直流电弧阳极激发
	4
	9
	65各杂质元素分段曝光


B.4.3 各分析元素分析线及内标线的选择见表B.2（内标选用钴基体线）:
表B.2分析线对

	分析元素
	分析线（nm）
	内标线（nm）
	曝光时间（s）
	含量范围%

	砷
	234.984
	280.381
	2-30
	0.00007～0.0037

	YS/T281.X-201X

	锑
	217.581
	280.381
	2-30
	0.00010～0.0030

	铋
	306.772
	280.381
	2-30
	0.00010～0.0040

	铅
	283.306
	280.381
	2-30
	0.00030～0.0077

	锌
	206.200
	280.381
	2-30
	0.00022～0.0085

	锌
	481.053
	280.381
	2-30
	0.00022～0.0085

	锡
	283.999
	280.381
	2-30
	0.00010～0.0028

	铬
	214.438
	280.381
	2-30
	0.00008～0.0048

	铜
	324.754
	254.486
	5-65
	0.00027～0.011

	铜
	327.396
	254.486
	5-65
	0.00027～0.011

	铝
	308.215
	306.005
	5-65
	0.00032～0.0084

	镍
	232.003
	254.486
	5-65
	0.0013～0.078

	镍
	300.249
	254.486
	5-65
	0.0013～0.078

	锰
	279.827
	254.486
	5-65
	0.00021～0.0092

	锰
	280.106
	254.486
	5-65
	0.00021～0.0092

	铁
	259.940
	254.486
	5-65
	0.0010～0.041

	铁
	302.064
	254.486
	5-65
	0.0010～0.041

	镁
	279.553
	254.486
	5-65
	0.00021～0.0082

	镁
	280.270
	254.486
	5-65
	0.00021～0.0082

	硅
	212.412
	254.486
	5-65
	0.00048～0.011

	硅
	251.612
	254.486
	5-65
	0.00048～0.011

	硅
	288.158
	254.486
	5-65
	0.00048～0.011


在满足分析要求的情况下，可根据仪器的具体条件选择其他的分析线对。

B.4.4 工作曲线的绘制 

将粉状氧化物标样按B.4.2相同条件处理激发。依据各标准样品中各分析元素分析线和内标线强度比值的平均值同各分析元素的浓度建立函数关系，在此基础上绘制工作曲线。
工作曲线和测定结果应满足标准文本的要求。
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