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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ３８８１２《直接还原铁》分为以下３个部分：

———亚铁含量的测定　三氯化铁分解重铬酸钾滴定法；

———金属铁含量的测定　三氯化铁分解重铬酸钾滴定法；

———硅、锰、磷、钒、钛、铜、铝、砷、镁、钙、钾、钠含量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法。

本部分为ＧＢ／Ｔ３８８１２的第３部分。

本部分按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本部分由中国钢铁工业协会提出。

本部分由全国铁矿石与直接还原铁标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ３１７）归口。

本部分起草单位：武钢集团昆明钢铁股份有限公司、广西柳州钢铁集团有限公司、冶金工业信息标

准研究院。

本部分主要起草人：曾海梅、张志波、肖华强、孙肖媛、高玲、陈涛、王磊、李文生、郑宁、李金柱、

杨利波、王德洲、阮志勇、刘华、余轶峰。
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直接还原铁　硅、锰、磷、钒、钛、铜、

铝、砷、镁、钙、钾、钠含量的测定

电感耦合等离子体原子发射光谱法

警示———使用本部分的人员应有正规实验室工作实践经验。本部分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

ＧＢ／Ｔ３８８１２的本部分规定了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定硅、锰、磷、钒、钛、铜、铝、砷、

镁、钙、钾、钠的含量。

本部分适用于直接还原铁中下列元素的测定，各元素测定范围见表１。

表１　元素及测定范围

分析元素 测定范围（质量分数）／％

Ｓｉ ０．１０～８．００

Ｍｎ ０．１０～５．００

Ｐ ０．０１０～２．００

Ｖ ０．０１０～２．００

Ｔｉ ０．０１０～２．００

Ｃｕ ０．０１０～２．００

Ａｌ ０．０１０～２．００

Ａｓ ０．０１０～２．００

Ｍｇ ０．０１０～２．００

Ｃａ ０．０１０～２．００

Ｋ ０．０１０～２．００

Ｎａ ０．０１０～２．００

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

ＧＢ／Ｔ１２８０６　实验室玻璃仪器　单标线容量瓶

ＧＢ／Ｔ１２８０７　实验室玻璃仪器　分度吸量管

ＧＢ／Ｔ１２８０８　实验室玻璃仪器　单标线吸量管

１
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ＧＢ／Ｔ２４２３９　直接还原铁和热压铁块　取样和制样方法

３　原理

试料用酸溶解或用混合熔剂熔融。用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测量出试料溶液中待测元

素被激发的特征谱线强度，并通过与其基体匹配的系列校准曲线计算出待测元素在试料中的百分含量。

４　试剂及材料

在分析过程中仅使用认可的分析纯试剂和符合ＧＢ／Ｔ６６８２规定的三级及以上纯度的水。

４．１　基准纯铁

纯度在９９．９９％以上。

４．２　盐酸

ρ约１．１９ｇ／ｍＬ。

４．３　硝酸

ρ约１．４２ｇ／ｍＬ。

４．４　氢氟酸

ρ约１．１５ｇ／ｍＬ。

４．５　高氯酸

ρ约１．６７ｇ／ｍＬ。

４．６　盐酸

１＋３。

４．７　混合熔剂

取２份无水碳酸钠与１份硼酸研细混匀。

４．８　硅贮备溶液

称取预先经１０００℃灼烧１ｈ并置于干燥器中冷却至室温的二氧化硅（纯度在９９．９９％以上）

１．０６９６ｇ，置于加有３ｇ无水碳酸钠的铂坩埚中，上面再覆盖１ｇ～２ｇ无水碳酸钠。将铂坩埚先于低温

处加热，再置于９５０℃高温处加热熔融至透明，继续加热熔融３ｍｉｎ，取出，冷却，放入盛有冷水的塑料

烧杯中，浸出熔块至完全溶解，取出坩埚并用水洗净，移入５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

储存于聚四氟乙烯瓶中。此溶液为硅贮备溶液，１０００μｇ／ｍＬ。

４．９　锰贮备溶液

称取预先除去表面氧化物的金属锰（纯度在９９．９％以上）０．５０００ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加２０ｍＬ

盐酸（１＋１），加热至溶解完全，冷却至室温，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液为

锰贮备溶液，５００μｇ／ｍＬ。

２
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４．１０　磷标准溶液

４．１０．１　磷贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经１０５℃～１１０℃烘２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的基准磷酸二氢钾２．１９６８ｇ，用适量

水溶解，移入５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１０．２　磷标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ磷贮备溶液（见４．１０．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１１　钒标准溶液

４．１１．１　钒贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经１０５℃～１１０℃烘２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的基准五氧化二钒０．８９２５ｇ，置于

４００ｍＬ烧杯中，加入２５ｍＬ氢氧化钠溶液（５０ｇ／Ｌ），加热溶解，用硫酸（１＋１）中和至酸性并过量

４０ｍＬ，加热蒸发至冒烟，稍冷，用水溶解盐类，取下，冷却，移入５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，

摇匀。

４．１１．２　钒标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ钒贮备溶液（见４．１１．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１２　钛标准溶液

４．１２．１　钛贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经９５０℃灼烧２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的二氧化钛 （纯度在９９．９９％以上）

０．８３４０ｇ，置于铂坩埚中，加入５ｇ～７ｇ焦硫酸钾，在６００℃熔融至透明，取出，冷却，置于４００ｍＬ烧杯

中，用硫酸（５＋９５）浸出熔块至完全溶解，取出坩埚并用水洗净，冷却，移入５００ｍＬ容量瓶中，用硫酸

（５＋９５）稀释至刻度，摇匀。

４．１２．２　钛标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ钛贮备溶液（见４．１２．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用硫酸（５＋９５）稀释至刻度，摇匀。

４．１３　铜标准溶液

４．１３．１　铜贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取金属铜（纯度在９９．９９％以上）１．００００ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，加入３０ｍＬ硝酸（１＋１），盖上表

皿，微热溶解，煮沸至溶液清亮，取下冷却至室温，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１３．２　铜标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ铜贮备溶液（见４．１３．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１４　铝标准溶液

４．１４．１　铝贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取金属铝（纯度在９９．９９％以上）１．００００ｇ，置于聚四氟乙烯烧杯中，加入３０ｍＬ氢氧化钠溶液

３
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（２００ｇ／Ｌ），水浴加热溶解，加入１００ｍＬ水，滴加盐酸（１＋１）至呈酸性后过量１０ｍＬ，冷却，移入

１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１４．２　铝标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ铝贮备溶液（见４．１４．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，加入１０ｍＬ盐酸（１＋１），用水稀释至

刻度，摇匀。

４．１５　砷标准溶液

４．１５．１　砷贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经１０５℃～１１０℃烘２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的基准三氧化二砷０．１３２０ｇ，置于

１００ｍＬ烧杯中，盖上表皿，缓慢加入１０ｍＬ硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ），加热溶解完全，加入２ｍＬ硫酸（１＋

１），缓慢加热蒸发除去大部分硝酸后，移至高温处冒硫酸烟，稍冷，用水冲洗烧杯壁和表皿，继续加热冒

烟，稍冷，加入１０ｍＬ水加热溶解盐类，冷却，移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１５．２　砷标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ砷贮备溶液（见４．１５．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１６　镁标准溶液

４．１６．１　镁贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经８５０ ℃灼烧１ｈ并置于干燥器中冷却至室温的氧化镁（纯度在９９．９９％以上）

１．６５８２ｇ，置于３００ｍＬ烧杯中，盖上表皿，加入２０ｍＬ盐酸（１＋１），加热至溶解完全，取下，冷却，移入

１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１６．２　镁标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ镁贮备溶液（见４．１６．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，加入１０ｍＬ盐酸（１＋１），用水稀释至

刻度，摇匀。

４．１７　钙标准溶液

４．１７．１　钙贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经１０５℃～１１０℃烘２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的基准碳酸钙２．４９７２ｇ，置于

３００ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ水，盖上表皿，缓慢滴加１０ｍＬ盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）至溶解完全，微沸片刻，

取下，冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１７．２　钙标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ钙贮备溶液（见４．１７．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，加入５ｍＬ盐酸（１＋３），用水稀释至刻

度，摇匀。

４．１８　钾标准溶液

４．１８．１　钾贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经１０５℃～１１０℃烘２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的基准氯化钾１．９０６７ｇ，用适量水

溶解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，储存于塑料瓶中。

４
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４．１８．２　钾标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ钾贮备溶液（见４．１８．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

４．１９　钠标准溶液

４．１９．１　钠贮备溶液，１０００μ犵／犿犔

称取预先经１０５℃～１１０℃烘２ｈ并置于干燥器中冷却至室温的基准氯化钠２．５４２０ｇ，用适量水溶

解，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀，储存于塑料瓶中。

４．１９．２　钠标准溶液，１００μ犵／犿犔

将１０．００ｍＬ钠贮备溶液（见４．１９．１）移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。

注：标准贮备溶液可按本部分方法配制或购买有证标准溶液。

５　仪器

５．１　单标线容量瓶、分度吸量管和单标线吸量管应分别符合ＧＢ／Ｔ１２８０６、ＧＢ／Ｔ１２８０７和ＧＢ／Ｔ１２８０８

的规定。

５．２　分析天平，感量０．０００１ｇ。

５．３　高温炉，可提供不低于１０００℃的工作温度。

５．４　电感耦合等离子体原子发射光谱仪

电感耦合等离子体原子发射光谱仪应满足表２所规定的性能要求。试料溶液中元素浓度高于

５０００×ＤＬ时，只需要满足ＲＳＤ这一性能参数要求。仪器性能按照附录Ａ的方法进行。

表２　仪器性能参数

元素 ＤＬ／（μｇ／ｍＬ） ＢＥＣ／（μｇ／ｍＬ） ＲＳＤ／％

Ｓｉ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｍｎ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｐ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｖ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｔｉ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｃｕ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ａｌ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ａｓ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｍｇ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｃａ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｋ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

Ｎａ ≤０．０５ ≤０．５ ≤１．０

　　表３列出了推荐的分析谱线，这些谱线不受基体元素明显干扰。本方法不对分析谱线作出限制性

的规定，也可采用其他分析谱线。在采用这些分析谱线（包括推荐分析谱线）之前，应仔细评价光谱干

５
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扰、背景和离子化，如果不能满足建议的性能参数，表明可能有干扰。

表３　推荐的分析谱线

元素 波长／ｎｍ

Ｓｉ ２５１．６１２或２８８．１５８

Ｍｎ ２５７．６１０或２９３．９３０

Ｐ １７８．２８０ａ或１８５．９４３或２１３．６１８ｂ

Ｖ ３０９．３１１或３１１．０７１

Ｔｉ ３３４．９４１或３２３．４５２或３３７．２８０

Ｃｕ ３２４．７５４或３２７．３９６

Ａｌ ３９４．４０９或３９６．１５２

Ａｓ １８９．０４２或２２８．８１２

Ｍｇ ２７９．５５３或２７９．０７９或２８５．２１３

Ｃａ ３１５．８８７或３１７．９３３或３９３．３６６

Ｋ ７６６．４９０

Ｎａ ５８９．５９２

　　
ａ 必要时检查和校准 Ｍｎ干扰。

ｂ 必要时检查和校准Ｃｕ干扰。

６　取样和制样

按ＧＢ／Ｔ２４２３９的规定进行取样和制样。

７　分析步骤

７．１　测定次数

对同一试样至少独立测定两次。

注：“独立”是指再次及后续任何一次测定结果不受前面测定结果的影响。本分析方法中，此条件意味着在同一实

验室，由同一操作员使用相同的设备、按相同的测试方法，在短时间内对同一被测对象独立进行重复测定，包括

采用适当的再校准。

７．２　试料量

称取０．５０ｇ试料，精确至０．０００１ｇ。

７．３　空白试验

随同试料以基准纯铁（见４．１）做空白试验。

７．４　试料溶液的制备

７．４．１　测定锰、磷、砷、钾、钠、铜的试料溶液的制备

将试料（见７．２）置于２００ｍＬ聚四氟乙烯烧杯中，加入２０ｍＬ盐酸（见４．２）、５ｍＬ硝酸（见４．３）、

１ｍＬ氢氟酸（见４．４）于电炉上低温加热溶解，加入５ｍＬ高氯酸（见４．５），缓慢蒸发除去大部分硝酸后，

６
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移至高温处冒高氯酸烟至近干，稍冷，加少量水和１０ｍＬ盐酸（见４．６），加热溶解盐类，冷却至室温，将

溶液移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水洗涤烧杯３次～５次，用水稀释至刻度，摇匀。干过滤。

７．４．２　测定钙、镁、铝、硅、钛、钒的试料溶液的制备

将试料（见７．２）置于预先加有３ｇ混合熔剂（见４．７）的定量滤纸上，混合均匀后包成球状，置于预先

垫有石墨的刚玉坩埚中，放置于９００℃±１５℃高温炉中，熔融１５ｍｉｎ，取出冷却，熔块放入预先加有

１００ｍＬ盐酸（见４．６）的烧杯中，搅拌至熔块完全溶解，将溶液过滤于２５０ｍＬ容量瓶中，用水洗涤烧杯

及滤纸３次～５次，用水稀释至刻度，摇匀。

注：碱熔试样使用高盐雾化器，如不用高盐雾化器应将溶液适当稀释后再测定。

７．５　推荐校准曲线溶液的制备

７．５．１　酸处理试料的校准曲线溶液的制备

分别称取０．４０００ｇ基准纯铁（见４．１）８份于聚四氟乙烯烧杯中，按７．４．１步骤将其溶解，冷却至室

温，将溶液转移至２５０ｍＬ容量瓶中，按表４加入被测元素的标准溶液（钾元素标准溶液需单独制备），

使校准曲线覆盖被测元素的浓度范围。

表４　制作校准曲线的标准溶液序列

元素 标准溶液序号 标液体积／ｍＬ 溶液浓度／（μｇ／ｍＬ） 样品质量分数／％

Ｍｎ

４．９ １．００ ２．０ ０．１０

４．９ ５．００ １０．０ ０．５０

４．９ １０．００ ２０．０ １．００

４．９ ２０．００ ４０．０ ２．００

４．９ ３０．００ ６０．０ ３．００

４．９ ４０．００ ８０．０ ４．００

４．９ ５０．００ １００．０ ５．００

Ｐ

４．１０．１ １０．００ ４０．０ ２．００

４．１０．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１０．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１０．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１０．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１０．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１０．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

Ａｓ

４．１５．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１５．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１５．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１５．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１５．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１５．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１５．１ １０．００ ４０．０ ２．００

７
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表４（续）

元素 标准溶液序号 标液体积／ｍＬ 溶液浓度／（μｇ／ｍＬ） 样品质量分数／％

Ｋ

４．１８．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１８．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１８．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１８．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１８．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１８．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１８．１ １０．００ ４０．０ ２．００

Ｎａ

４．１９．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１９．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１９．１ １０．００ ４０．０ ２．００

４．１９．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１９．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１９．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１９．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

Ｃｕ

４．１３．１ １０．００ ４０．０ ２．００

４．１３．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１３．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１３．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１３．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１３．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１３．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

７．５．２　碱处理试料的校准曲线溶液的制备

将８份加有３ｇ混合熔剂（见４．７）的定量滤纸置于预先垫有石墨的刚玉坩埚中，放置于９００℃±１５℃高

温炉中，熔融１５ｍｉｎ，取出冷却，熔块放入预先加有１００ｍＬ盐酸（见４．６）的烧杯中，搅拌至熔块完全溶解，将溶

液过滤于２５０ｍＬ容量瓶中，按表５加入被测元素的标准溶液，使校准曲线覆盖被测元素的浓度范围。

表５　制作校准曲线的标准溶液序列

元素 标准溶液序号 标液体积／ｍＬ 溶液浓度／（μｇ／ｍＬ） 样品质量分数／％

Ｓｉ

４．８ ０．５０ ２．０ ０．１０

４．８ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．８ ５．００ ２０．０ １．００

４．８ １０．００ ４０．０ ２．００

４．８ ２０．００ ８０．０ ４．００

４．８ ３０．００ １２０．０ ６．００

４．８ ４０．００ １６０．０ ８．００

８
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表５（续）

元素 标准溶液序号 标液体积／ｍＬ 溶液浓度／（μｇ／ｍＬ） 样品质量分数／％

Ｔｉ

４．１２．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１２．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１２．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１２．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１２．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１２．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１２．１ １０．００ ４０．０ ２．００

Ｖ

４．１１．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１１．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１１．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１１．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１１．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１１．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１１．１ １０．００ ４０．０ ２．００

Ｃａ

４．１７．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１７．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１７．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１７．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１７．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１７．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１７．１ １０．００ ４０．０ ２．００

Ｍｇ

４．１６．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１６．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１６．１ １０．００ ４０．０ ２．００

４．１６．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１６．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

４．１６．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１６．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

Ａｌ

４．１４．１ １０．００ ４０．０ ２．００

４．１４．２ ２．５０ １．０ ０．０５０

４．１４．２ ５．００ ２．０ ０．１０

４．１４．１ ５．００ ２０．０ １．００

４．１４．１ ７．５０ ３０．０ １．５０

４．１４．１ ２．５０ １０．０ ０．５０

４．１４．２ ０．５０ ０．２ ０．０１０

９
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７．６　光谱仪的调节

开启光谱仪，运行１ｈ以上。

开启点火键，点火后确认仪器运行参数在确认范围内，雾化系统及等离子火焰工作正常，稳定

３０ｍｉｎ以上。

按照仪器操作说明选择合适的分析条件。

７．７　光谱测量

７．７．１　校准溶液光谱测量

先使用零校准溶液，然后按顺序吸入校准溶液（见７．５），每次吸入溶液之间吸入去离子水。至少重

复测量光谱强度２次，取两个读数的平均值。

７．７．２　试料溶液光谱测量

校准溶液光谱强度测量后，立即测量试料溶液（见７．４），每次吸入溶液之间吸入去离子水。至少重

复测量光谱强度２次，取两个读数的平均值。

７．８　校准曲线的绘制

以校准溶液测出的光谱强度值对被测元素的相应浓度绘制校准曲线。计算相关系数，相关系数应

大于０．９９９。

８　结果计算及其表示

８．１　分析结果的计算

根据测量试料溶液的强度值从校准曲线中分别计算各元素的浓度值。按式（１）计算待测元素含量

狑（质量分数），数值以百分数（％）表示。

狑＝
（犆１－犆０）×犞

犿×１０
６ ×１００ ……………………（１）

　　式中：

狑　———试料中待测元素的质量分数，％；

犆１ ———从校准曲线上查得的待测元素的浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犆０ ———从校准曲线上查得的空白试料溶液中待测元素的浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———最终测定试料的体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———最终测定试料的质量，单位为克（ｇ）。

８．２　分析结果的确定和表示

同一试料两次独立测定结果差值的绝对值如不大于表６规定的允许差，则取其算术平均值作为分

析结果。如果两次独立测定结果差值的绝对值大于表６规定的允许差，则按附录Ｂ的规定追加测量次

数并确定分析结果。分析结果按ＧＢ／Ｔ８１７０修约，当分析结果不小于０．１０％时，将数值修约到两位小

数，当分析结果小于０．１０％时，将数值修约到三位小数。

０１
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表６　允许差 ％（质量分数）

元素 含量 允许差 元素 含量 允许差

Ｍｎ

Ｔｉ

Ａｓ

Ｐ

Ｃｕ

Ｎａ

０．１０～０．５０

＞０．５０～１．００

＞１．００～２．００

＞２．００～３．００

＞３．００～４．００

＞４．００～５．００

０．０１０～０．０５０

＞０．０５０～０．１０

＞０．１０～０．５０

＞０．５０～１．００

＞１．００～１．５０

＞１．５０～２．００

０．０１０～０．０５０

＞０．０５０～０．１０

＞０．１０～０．５０

＞０．５０～１．００

＞１．００～１．５０

＞１．５０～２．００

０．０１０～０．０５０

＞０．０５０～０．１０

＞０．１０～０．５０

＞０．５０～１．００

＞１．００～１．５０

＞１．５０～２．００

０．０１０～０．０５０

＞０．０５０～０．１０

＞０．１０～０．５０

＞０．５０～１．００

＞１．００～１．５０

＞１．５０～２．００

０．０１０～０．０５０

＞０．０５０～０．１０

＞０．１０～０．５０

＞０．５０～１．００

＞１．００～１．５０

＞１．５０～２．００

０．０２

０．０３

０．０６

０．２０

０．３０

０．４０

０．００５

０．０１０

０．０２

０．０３

０．０４

０．０５

０．００５

０．０１０

０．０２

０．０３

０．０４

０．０５

０．００５

０．０１０

０．０２

０．０３

０．０４

０．０５

０．００５

０．０１０

０．０２

０．０３

０．０４

０．０５

０．００５

０．０１０

０．０３

０．０５

０．１０

０．１５

Ｓｉ

Ｖ

Ｍｇ

Ｋ

Ａｌ

Ｃａ

０．１０～０．５０ ０．０３

＞０．５０～１．００ ０．０４

＞１．００～３．００ ０．０７

＞３．００～５．００ ０．２０

＞５．００～７．００ ０．４０

＞７．００～８．００ ０．５０

０．０１０～０．０５０ ０．００５

＞０．０５０～０．１０ ０．０１０

＞０．１０～０．５０ ０．０２

＞０．５０～１．００ ０．０３

＞１．００～１．５０ ０．０４

＞１．５０～２．００ ０．０５

０．０１０～０．０５０ ０．００５

＞０．０５０～０．１０ ０．０１０

＞０．１０～０．５０ ０．０２

＞０．５０～１．００ ０．０３

＞１．００～１．５０ ０．０４

＞１．５０～２．００ ０．０５

０．０１０～０．０５０ ０．００５

＞０．０５０～０．１０ ０．０１０

＞０．１０～０．５０ ０．０３

＞０．５０～１．００ ０．０５

＞１．００～１．５０ ０．１０

＞１．５０～２．００ ０．１５

０．０１０～０．０５０ ０．００５

＞０．０５０～０．１０ ０．０１０

＞０．１０～０．５０ ０．０２

＞０．５０～１．００ ０．０３

＞１．００～１．５０ ０．０４

＞１．５０～２．００ ０．０５

０．０１０～０．０５０ ０．００５

＞０．０５０～０．１０ ０．０１０

＞０．１０～０．５０ ０．０３

＞０．５０～１．００ ０．０５

＞１．００～１．５０ ０．１０

＞１．５０～２．００ ０．１５
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９　试验报告

试验报告应包括下列内容：

ａ）　鉴别试料、实验室和分析日期的资料；

ｂ）　使用本部分方法（本部分编号）；

ｃ）　遵守本部分规定的程度；

ｄ）　分析结果及其表示；

ｅ）　测定中观察到的异常现象；

ｆ）　对分析结果可能有影响而本部分未包括的操作、或者任选的操作。

２１

犌犅／犜３８８１２．３—２０２０



附　录　犃

（规范性附录）

等离子体原子发射光谱仪性能试验

犃．１　目的

本附录中给出的性能试验目的在于使用不同类型的仪器对等离子体原子发射光谱仪的性能进行适

当的测定，允许不同的仪器使用不同的操作条件，但等离子体原子发射光谱仪最终能产生一致的结果。

整个性能试验步骤用三个基本参数考核：检测限（ＤＬ）、背景等效浓度（ＢＥＣ）和短期精度（ＲＳＤ）。

注：对于试样溶液中元素浓度高于５０００×ＤＬ，ＲＳＤ是唯一的需要评价的性能参数。

需要试验的元素列入表Ａ．１。

表犃．１　建议的检测限

元素 ＤＬ／（μｇ／ｍＬ）

Ｓｉ ≤０．０５

Ｍｎ ≤０．０５

Ｐ ≤０．０５

Ｖ ≤０．０５

Ｔｉ ≤０．０５

Ｃｕ ≤０．０５

Ａｌ ≤０．０５

Ａｓ ≤０．０５

Ｍｇ ≤０．０５

Ｃａ ≤０．０５

Ｋ ≤０．０５

Ｎａ ≤０．０５

犃．２　仪器性能要求

犃．２．１　检测限（ＤＬ）：当元素产生最小浓度信号时，可以认为超出了任何带有一定规定等级的伪背景信

号；另一方面，元素浓度产生信号是背景水平值标准偏差的３倍。

犃．２．２　背景等效浓度（ＢＥＣ）：是产生与背景强度值相等的净强度相等于分析元素的浓度；是对给定波

长灵敏度的度量。

犃．２．３　短期精密度（ＲＳＤ）：在测定条件下所得仪器的一系列读数的相对标准偏差。

犃．３　背景等效浓度和检测限

制备３份溶液，含待测元素浓度分别为：０浓度水平，１０倍检测限，１０００倍检测限。这些溶液含有
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与待测样品相似浓度的酸、基体元素。

制备参比溶液的检测限可以是实验室值或是表Ａ．１中给出的估计值。

应按制造商的建议和实验室定量分析的实践经验对等离子体光谱仪进行最初的调节。吸入空白液

并取１０次强度读数。对另外两种参比溶液重复此操作。

按式（Ａ．１）计算分析曲线的斜率犕。

犕 ＝犆２／（犐２－犐ｂ） ……………………（Ａ．１）

　　式中：

犆２———１０倍检测限溶液的浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犐２———１０倍检测限溶液１０次原始强度读数的平均值；

犐ｂ———空白溶液１０次强度读数的平均值。

按式（Ａ．２）计算检测限（ＤＬ），单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）。

ＤＬ＝３犛ｂ犕 ……………………（Ａ．２）

　　式中：

犛ｂ———１０次空白强度读数的标准偏差；

犕 ———分析曲线的斜率。

按式（Ａ．３）计算背景等效浓度（ＢＥＣ），单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）。

ＢＥＣ＝犕 ×犐ｂ ……………………（Ａ．３）

　　

式中：

犕　———分析曲线的斜率；

犐ｂ ———空白溶液１０次强度读数的平均值。

按式（Ａ．４）计算１０００倍检测限溶液的净平均强度（ＩＮ３）。

ＩＮ３＝犐３－犐ｂ ……………………（Ａ．４）

　　式中：

犐３———１０００倍检测限溶液１０次原始强度读数的平均值；

犐ｂ———空白溶液１０次强度读数的平均值。

按式（Ａ．５）计算１０００倍检测限溶液的净强度相对标准偏差（ＲＳＤ）。

ＲＳＤ＝
（犛２３＋犛

２
槡 ｂ）

ＩＮ３
×１００ ……………………（Ａ．５）

　　式中：

犛３　———１０００倍检测限溶液的１０次强度读数的标准偏差；

犛ｂ ———１０次空白强度读数的标准偏差；

ＩＮ３ ———１０００倍检测限溶液的净平均强度。
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附　录　犅

（规范性附录）

试样分析结果接受程序流程图

试样分析结果接受程序流程图见图Ｂ．１。

图犅．１　试样分析结果接受程序流程图

犌犅／犜３８８１２．３—２０２０




