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前　　言
前　　言
XB/T ？？？《废弃稀土荧光粉化学分析方法》分为以下3个部分：
——第1部分：稀土氧化物总量的测定  重量法；
——第2部分：铅、镉、汞量的测定  电感耦合等离子体发射光谱法；
——第3部分：七个稀土氧化物配分量的测定  电感耦合等离子体发射光谱法。
本部分为XB/T ？？？的第3部分。
本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本部分由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）归口。

本部分负责起草单位：北京工业大学XXXXXX
本部分主要起草人：XXXXXXXX
废弃稀土荧光粉化学分析方法
第2部分：铅、镉、汞量的测定
 电感耦合等离子体发射光谱法
1 范围
本部分规定了电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-AES）测定废弃稀土荧光粉中铅（Pb）、镉（Cd）、汞（Hg）的方法。
本部分适用于废弃灯用稀土荧光粉中铅（Pb）、汞（Hg）和废弃阴极射线管（CRT）稀土荧光粉中铅（Pb）、镉（Cd）的测定，各元素的测定范围如表1所示。
表1
	
	元素
	测定范围 / %

	CRT荧光粉废料
	铅（Pb）
镉（Cd）
	0.1～5

0.01～20

	
	元素
	测定范围 / %

	灯用三基色荧光粉废料
	铅（Pb）
汞（Cd）
	0.1～5

0.01～0.5


2 方法原理
试样经常规酸消解或碱熔，在酸性介质中，直接以氩等离子体光源激发，进行光谱测定。
3 试剂和材料
本部分除特殊规定外均使用优级纯试剂，实验用水符合GB/T 6682-1992中4.2规定的二级水。
3.1  过氧化钠（优级纯）。
3.2  硝酸（ρ=1.42 g/mL, 65%），优级纯。
3.3  过氧化氢（ρ=1.10 g/mL, 30%），优级纯。
3.4  高氯酸（ρ=1.67g/mL）。
3.5  硝酸（1+4）。
3.6  硝酸（1+19）。
3.7  铅标准溶液，含Pb浓度为1000μg/ mL。
3.8  镉标准溶液，含Cd浓度为1000μg/ mL。
3.9  汞标准溶液，含Hg浓度为1000μg/ mL。
3.10  金标准溶液：Au浓度为1000μg/mL。
3.11  氩气[￠（Ar）≥99.99%]。
4 仪器 

4.1  电感耦合等离子体发射光谱仪。
4.2  光源：氩等离子体光源。
5 试样
废弃稀土荧光粉在105 ℃下烘干，过筛200目（孔径为0.074 mm），球磨混匀，以保证试料的均匀性。
6 分析步骤
6.1  试料
称取0.5g试样（5），精确至0.0001g。
6.2  测定次数
独立地进行两次测定，取其平均值。
6.3  空白试验
随同试料做空白试验
6.4  分析试液的制备
在采样和制备过程中应注意不使试样受到污染。所有玻璃器皿均需要以（1+4）硝酸（3.5）浸泡24h，用水反复冲洗，最后用去离子水冲洗干净。
6.4.1 常规酸消解法溶解汞、镉
分别称取试料（5）0.5g（精确到0.0001g）于50mL锥形瓶中，加入4 mL硝酸（3.2）、0.5mL过氧化氢（3.3）溶液，加盖，置于80℃水浴加热反应2 h。待消解完成，冷却，用慢速滤纸过滤到100 mL 容量瓶中，用（1+4）硝酸（3.5）洗涤锥形瓶和滤纸3~5次，洗液合并于容量瓶，用水稀释至刻度，摇匀。
6.4.2  碱熔法溶解铅
分别称取试料（5）0.5g（精确到0.0001g）于底部舖有约1g过氧化钠（3.1）的50ml镍坩埚中，上加约1g过氧化钠（3.1），加盖，先在电炉上烘烤，然后放入650℃马弗炉中熔融，约5分钟，小心摇匀，再加热约30分钟至融体透亮。取出，冷却。将坩埚置于250mL烧杯中，加热水约100mL将试样从坩埚壁浸出，用去离子水反复冲洗坩埚3~5次后取出坩埚。用中速滤纸过滤，用去离子水洗烧杯2~3次，洗沉淀5~6次。将滤纸连同沉淀取下放回原烧杯，加入20mL硝酸（3.2）和5mL高氯酸（3.4），低温加热破坏滤纸，冒烟至近干，取下冷却后加5mL硝酸（3.2）煮沸回溶，冷却后用慢速滤纸过滤移入100mL容量瓶中，用（1+4）硝酸（3.5）洗涤烧杯和滤纸3~5次，用水稀释至刻度，摇匀。
6.4.3  按表2分取待测液（6.4.1）和（6.4.2）于相应容量瓶中，用硝酸（3.6）稀释至刻度，摇匀，待测。
表2
	铅镉汞含量范围/%
	定容体积/mL
	稀释倍数
	测试浓度/μg/mL

	0.01～0.10
	100
	2
	0.25～2.5

	≥0.10 ～1.00
	100
	5
	1 ～ 10

	≥1.00 ～5.00
	100
	25
	2～10

	≥5.00～20.00
	100
	100
	2.5 ～10


6.5 标准系列溶液的配制
各元素系列浓度见表3。
6.5.1  根据表3中铅元素标准系列浓度的计算量，分别移取Pb标准溶液（3.7）于6个100mL容量瓶中，用5%硝酸（3.6）稀释至刻度，配制成标准系列溶液；
6.5.2  根据表3中镉元素标准系列浓度的计算量，分别移取Cd标准溶液（3.8）于6个100mL容量瓶中，用5%硝酸（3.6）稀释至刻度，配制成标准系列溶液；
6.5.3  根据表3中汞元素标准系列浓度的计算量，分别移取Hg标准溶液（3.9）于6个100mL容量瓶中，用5%硝酸（3.6）稀释至刻度，配制成标准系列溶液。
表3
	标号
	各元素标准系列浓度 /（μg /mL）

	
	Pb
	Cd
	Hg

	0#
	0
	0
	0

	1#
	0.5
	0.2
	0.2

	2#
	1
	1
	0.5

	3#
	2
	2
	1

	4#
	5
	5
	2

	5#
	10
	10
	5


6.5.4  将测定范围为0.01 ～0.10和≥0.10 ～ 1.00的分析试液（6.4.3）与标准系列溶液A同时在ICP上按选定的仪器参数、分析线进行测定；将测定范围为≥1.00 ～5.00和≥5.00～20.00的分析试液（6.4.3）与标准系列溶液B同时在ICP上按选定的仪器参数、分析线进行测定；（注：实验中发现在处理样品中和标准系列中加入1ug/mL金标准溶液，可有效改善Hg测试时的精密度，较好的消除Hg的记忆效应。因此在测试Hg时应在处理样品中和标准系列中加入金标准溶液作稳定剂。）
6.6  测定
6.6.1  推荐分析线见表4。
表4
	元素
	分析线/nm

	Pb
	220.353

	Cd
	226.502

	
	228.802

	Hg
	184.887

	
	194.164


6.6.2  于电感耦合等离子体发射光谱仪上，在仪器运行稳定后，在选定的仪器工作条件下，用配制好的标准系列溶液（6.5）进行标准化或校准标准工作曲线，各元素工作曲线相关系数应在0.999以上，否则需重新进行标准化或重新配制标准系列溶液进行标准化。
6.6.3  测试分析试液（6.4.3）与空白试液，仪器根据标准工作曲线，自动进行数据处理，计算并输出各元素含量。
7 分析结果的计算
7.1  废弃稀土荧光粉试料中被测元素含量以其质量分数计，数值以%表示，按公式（1）计算：
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式中： 
X   ——被测元素；

ρ   ——自工作曲线上查得分析试液（6.4.1）中经空白校正的各元素的质量浓度，单位为微克每毫升 (μg/mL)； 
V   ——试液的体积，单位为毫升 (mL)； 
F   ——试液稀释倍数；
m   ——试料的质量，单位为克(g)。 

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5数据采用线性内插法求得。
表5
	废弃CRT用稀土荧光粉
	废弃灯用稀土荧光粉

	元素名称
	质量分数%
	重复性限（r）%
	元素名称
	质量分数%
	重复性限（r）%

	Pb
	0.131
	0.0040
	Pb
	0.129
	0.0029

	
	0.801
	0.0068
	
	0.689
	0.017

	
	4.16
	0.15
	
	3.69
	0.044

	Cd
	0.078
	0.0082
	Hg
	0.014
	0.0023

	
	0.527
	0.0095
	
	0.118
	0.0010

	
	3.12
	0.069
	
	0.457
	0.012

	
	12.35
	0.15
	
	
	

	
	19.70
	0.66
	
	
	

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


8.2  允许差
实验室间分析结果的差值应不大于表6所列的允许差：
表6
	元素
	质量分数/%
	允许差/%

	废弃CRT用稀土
荧光粉
	Pb
	0.100～0.500
	

	
	
	>0.500～1.00
	

	
	
	>1.00～5.00
	

	
	Cd
	>0.010～0.100
	

	
	
	>0.100～1.00
	

	
	
	>1.00～5.00
	

	
	
	>5.00～15.0
	

	
	
	>15.0～20.0
	

	废弃灯用稀土
荧光粉
	Pb
	0.100～0.500
	

	
	
	>0.500～1.00
	

	
	
	>1.00～5.00
	

	
	Hg
	>0.010～0.050
	

	
	
	>0.050～0.150
	

	
	
	>0.150～0.500
	


9 质量保证和控制
每周用自制的控制标样（如有国家级或行业级标样时，应首先使用）校核一次本标准分析方法的有效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。
ICS 77.120.99
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