YS/T ××××—××××



前    言
本部分为第  部分。

本部分为新起草部分。

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                          负责起草。

本部分由北京矿冶研究总院起草。

本部分由北京有色金属研究总院、金川集团有限公司参加起草。

本部分主要起草人：冯先进、李华昌、xxx。
本部分参加起草人：xxx、xxx、xxx、xxx、xxx。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

钴化学分析方法
铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋含量测定
电感耦合等离子体质谱法
1 范围
本部分规定了钴中铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋含量的测定方法。

本部分适用于钴中铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋含量的测定。测定范围：0.0001％～0.0050%。
2 方法提要
试料以硝酸溶解，在稀硝酸介质中，用ICP-MS-标准加入和采用在线加入钪、铑、铼混合内标的方法测定钴中铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋10种元素含量。
3 试剂 

3.1 硝酸 (ρ 1.42g/mL) ，BVⅢ级。
3.2 硝酸（1＋1）。
3.3 硝酸 （1＋9）。
3.4 盐酸 (ρ 1.19g/mL)，BVⅢ级
3.5 盐酸 （1＋1）。
3.6 盐酸 （1＋4）。
3.7 纯水（电阻率＞18MΩ.cm）
3.8 铝标准贮存溶液：称取1.0000g铝[w(Al) ≥99.99％]，置于300mL烧杯中，加20mL盐酸（3.4），滴加1mL～2mL硝酸（3.1），低温溶解，移入1000mL容量瓶中，加入80mL盐酸（3.4）用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铝。
3.9 锰标准贮存溶液：称取1.0000g金属锰[w(Fe)≥99.95%]，置于150mL烧杯中，加入150mL硝酸（3.3），加热溶解，冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铁。
3.10 铜标准贮备溶液：称取1.0000g铜[w(Cu)≥99.99％]，置于300mL烧杯中，加10mL硝酸（3.3），低温溶解，加热除去氮的氧化物，取下冷却，移入1000mL容量瓶中，加入100mL硝酸（3.3），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铜。
3.11镍标准贮备溶液：称取1.0000g镍[w(Cu)≥99.99％]，置于300mL烧杯中，加10mL硝酸（3.3），低温溶解，加热除去氮的氧化物，取下冷却，移入1000mL容量瓶中，加入100mL硝酸（3.3），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg镍。
3.12锌标准贮存溶液：称取1.0000g金属锌[w(Zn)≥99.99%]，置于150mL烧杯中，加入50mL硝酸（3.2），加热溶解，冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg锌。
3.13 镉标准贮存溶液：称取1.0000g 金属镉[w(Cd)≥99.99%]，置于150mL烧杯中，加入50mL硝酸（3.2），加热溶解，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。
3.14 锡标准贮存溶液：称取1.0000g 金属锡[w(Sn)≥99.99%]，置于150mL烧杯中，加入50mL盐酸（3.4），加热溶解，冷却，移入1000mL容量瓶中，补加盐酸（3.4）80mL，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg锡。
3.15 锑标准贮存溶液：称取1.0000g金属锑[w(Fe)≥99.95%]，置于150mL烧杯中，加入50mL盐酸（3.5），加热溶解，补加10mL硝酸（3.2）冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg锑。
3.16 铅标准贮存溶液：称取1.0000g 金属铅[w(Pb)≥99.99%]，置于150mL烧杯中，加入50mL硝酸（3.2），加热溶解，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。
3.17 铋标准贮存溶液：称取1.0000g金属铋[w(Zn)≥99.97%]，置于150mL烧杯中，加入50mL硝酸（3.2），加热溶解，冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铋。
3.18混合标准溶液：分别移取1.00mL标准贮存溶液（3.8～3.17）于100mL容量瓶中，加入5mL硝酸（3.1），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL分别含铝、铁、铜、锌、砷、镉、锡、铊、铅各10µg。
3.18 内标混合标准溶液：Sc、Rh、Re标准溶液(1000μg/mL)由国家钢铁材料测试中心提供，使用前稀释，稀释后溶液1mL含10ng/mL Sc、Rh、Re，体积分数为2%硝酸介质。
3.19 氩气[w(Ar) ≥99.99％]。
4 仪器

    电感耦合等离子体质谱仪，仪器质量分辨率优于（0.8±0.1）amu。
5 分析步骤
5.1 试料
    称取1.00g试样。
5.2 测定次数
    独立的进行两次测定，取其平均值。
5.3 测定
5.3.1 将试料（5.1）置于150mL石英烧杯中，加入15mL的硝酸（3.2），低温加热至试料溶解完全，取下，冷却后移入100mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。
分别移取10mL上述溶液于5个100mL塑料容量瓶中，依次加入钴混合标准溶液（3.18）0、0.10、0.50、1.00、1.50mL，分别加入2mL硝酸，以水稀释至刻度，混匀。。
5.3.2按仪器工作条件，采用ICP-MS的标准加入法和在线加入内标的方式，测定试液中各杂质的质量浓度，仪器自动反算出样品的浓度。
6 分析结果的计算

按下式计算铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋的百分含量：
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式中： c-测得铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋的浓度，单位：纳克每毫升，ng/mL；

       V-试液的总体积，单位：毫升，mL；

 　　  m-试样量，单位：克，g。
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）按表2数据采用线性内插法求得：

表2
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	0.0001
	0.0010
	0.0050

	Al(r/%)
	
	
	

	Mn(r/%)
	
	
	

	Ni(r/%)
	
	
	

	Cu(r/%)
	
	
	

	Zn(r/%)
	
	
	

	Cd(r/%)
	
	
	

	Sn(r/%)
	
	
	

	Sb(r/%)
	
	
	

	Pb(r/%)
	
	
	

	Bi(r/%)
	
	
	


7.2  再现性

在再现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求得：
表3
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注：重复性（r）为2.8Sr，Sr为重复性标准差。
再现性（R）为2.8SR，SR为再现性标准差。
8  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标准的有效性。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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钴化学分析方法


铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋含量测定


电感耦合等离子体质谱法


Methods for chemical analysis of cobalt concentrate


—Determination of  aluminum, manganese, nickel, copper, zinc, cadmium, tin antimony, lead and bismuth content


—Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometric method
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