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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由中国有色金属工业协会提出。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（ＳＡＣ／ＴＣ２４３）归口。

本标准起草单位：贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司、昆明贵研催化剂有限责

任公司、广东省工业分析检测中心、南京市产品质量监督检验院、国标（北京）检验认证有限公司、紫金矿

业集团股份有限公司、长春黄金研究院有限公司、北京有色金属与稀土应用研究所。

本标准主要起草人：任传婷、郑婷婷、方卫、徐光、汪原伊、徐莲、钱海富、王芳、陈小兰、高瑞峰、梅秀明、

王乐乐、张林娜、钟康祥、夏珍珠、苏广东、姚芳、王冉。
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机动车尾气净化器中助剂元素化学分析

方法　铈、镧、镨、钕、钡、锆含量的测定

电感耦合等离子体原子发射光谱法

１　范围

本标准规定了采用电感耦合等离子体原子发射光谱法对机动车尾气净化器中铈、镧、镨、钕、钡、锆

含量进行测定的方法。

本标准适用于汽油车、柴油车及摩托车用尾气净化器中铈、镧、镨、钕、钡、锆含量的测定。测定范围

见表１。

表１　各元素测定范围

元素 测定范围／％

Ｃｅ、Ｚｒ ０．１０～１０．０

Ｌａ、Ｐｒ、Ｎｄ、Ｂａ ０．０２５～５．０

２　方法提要

试料用盐酸、硝酸、过氧化氢、氢氟酸于聚四氟乙烯溶样罐中密闭恒温加热溶解，使用电感耦合等离

子体原子发射光谱仪，于各待测元素所对应的波长处测量并计算其质量分数。

３　试剂或材料

除非另有说明，本标准中仅使用确认为优级纯的试剂和相当于一级纯度的水。

３．１　盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ）。

３．２　硝酸（ρ＝１．４２ｇ／ｍＬ）。

３．３　过氧化氢（３０％）。

３．４　氢氟酸（４０％）。

３．５　盐酸（１＋１）。

３．６　硝酸（１＋１）。

３．７　盐酸（１＋９）。

３．８　盐酸与硝酸的混合酸：３份盐酸（３．１）、１份硝酸（３．２）、４份水配制而成，用时现配。

３．９　铈标准贮存溶液：称取０．１２２８ｇ经８５０℃灼烧过的高纯二氧化铈（ＣｅＯ２），置于烧杯中，加入

２０ｍＬ硝酸（３．６），并缓慢加入２ｍＬ过氧化氢，低温加热至溶解。冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水

稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１０００μｇ铈。

３．１０　镧标准贮存溶液：称取０．１１７３ｇ经８５０℃灼烧过的高纯三氧化二镧（Ｌａ２Ｏ３），置于烧杯中，用水

润湿，加入２０ｍＬ盐酸（３．５），低温加热至溶解。冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

此溶液１ｍＬ含１０００μｇ镧。

１
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３．１１　镨标准贮存溶液：称取０．１２０８ｇ高纯氧化镨（Ｐｒ６Ｏ１１），置于烧杯中，加入３０ｍＬ盐酸与硝酸的混

合酸（３．８），低温加热至溶解。冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含

１０００μｇ镨。

３．１２　钕标准贮存溶液：称取０．１１６６ｇ高纯三氧化二钕（Ｎｄ２Ｏ３），置于烧杯中，加入４０ｍＬ盐酸（３．５），

低温加热至溶解。冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１０００μｇ钕。

３．１３　钡标准贮存溶液：称取０．１４３７ｇ经１０５℃干燥２ｈ的高纯碳酸钡（ＢａＣＯ３），置于烧杯中，加入水

及２０ｍＬ硝酸（３．６），低温加热至溶解。冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

１ｍＬ含１０００μｇ钡。

３．１４　锆标准贮存溶液：称取０．１３５１ｇ高纯二氧化锆（ＺｒＯ２），置于聚四氟乙烯烧杯中，加入５ｍＬ氢氟

酸，盖上烧杯盖，加热至溶解后，移去烧杯盖冒烟至烧杯内溶液为０．５ｍＬ左右，加入２０ｍＬ硝酸（３．６），

冷却后移入１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。混匀后立即转移至１００ｍＬ塑料瓶中保存。此

溶液１ｍＬ含１０００μｇ锆。

３．１５　混合标准溶液Ⅰ：分别移取１０．００ｍＬ铈、锆标准贮存溶液（３．９、３．１４），置于１００ｍＬ容量瓶中，用

盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１００．００μｇ铈、锆。

３．１６　混合标准溶液Ⅱ：分别移取５．００ｍＬ镧、镨、钕、钡标准贮存溶液（３．１０～３．１３），置于１００ｍＬ容量

瓶中，用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含５０．００μｇ镧、镨、钕、钡。

３．１７　氩气（体积分数≥９９．９９％）。

４　仪器

电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

———在仪器的最佳工作条件下，用１．０μｇ／ｍＬ的铜标准溶液测量１１次，其光强度的相对标准偏差

不超过２．５％。

———仪器工作条件参见附录Ａ。

５　试样

样品烘干、粉碎、混匀。粒度应不大于０．０７４ｍｍ。

６　试验步骤

６．１　试料

称取０．１０ｇ试样，精确至０．０００１ｇ。

６．２　平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

６．３　空白试验

随同试料做空白试验。

６．４　测定

６．４．１　将试料（６．１）置于３０ｍＬ体积的聚四氟乙烯消化罐中，加入１２ｍＬ盐酸（３．１）、３ｍＬ硝酸（３．２）、

２ｍＬ过氧化氢（３．３）、０．３ｍＬ（约８滴）氢氟酸（３．４），旋紧盖子，放入恒温１５０℃的烘箱中溶解１２ｈ。取
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出，冷却至室温后开罐，将其中的试样用蒸馏水全部转移入２００ｍＬ烧杯中，在电炉上蒸至约１０ｍＬ，移

入１００ｍＬ容量瓶中，并用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。

６．４．２　配制方法：

ＳＴＤ１：分别移取１．００ｍＬ混合标准溶液Ⅰ（３．１５）、０．５０ｍＬ混合标准溶液Ⅱ（３．１６）至１００ｍＬ容量

瓶中，用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。

ＳＴＤ２：分别移取５．００ｍＬ混合标准溶液Ⅰ（３．１５）和５．００ｍＬ混合标准溶液Ⅱ（３．１６）至１００ｍＬ容

量瓶中，用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。

ＳＴＤ３：分别移取２．００ｍＬ铈、锆标准贮存溶液（３．９、３．１４），１．００ｍＬ镧、镨、钕、钡标准贮存溶液

（３．１０～３．１３）至１００ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。

ＳＴＤ４：分别移取５．００ｍＬ铈、锆标准贮存溶液（３．９、３．１４），２．５０ｍＬ镧、镨、钕、钡标准贮存溶液

（３．１０～３．１３）至１００ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。

ＳＴＤ５：分别移取１０．００ｍＬ铈、锆标准贮存溶液（３．９、３．１４），５．００ｍＬ镧、镨、钕、钡标准贮存溶液

（３．１０～３．１３）至１００ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３．７）稀释至刻度，混匀。

６．４．３　工作曲线的绘制：配制如表２的标准溶液。在选定好的ＩＣＰＡＥＳ仪器条件下制作工作曲线。每

个元素工作曲线线性相关系数均应≥０．９９９５。

表２　混合标准溶液的浓度和元素（１０％犎犆犾介质） 单位为微克每毫升

标准溶液 Ｃｅ Ｚｒ Ｌａ Ｐｒ Ｎｄ Ｂａ

ＳＴＤ１ １．００ １．００ ０．２５ ０．２５ ０．２５ ０．２５

ＳＴＤ２ ５．００ ５．００ ２．５０ ２．５０ ２．５０ ２．５０

ＳＴＤ３ ２０．０ ２０．０ １０．０ １０．０ １０．０ １０．０

ＳＴＤ４ ５０．０ ５０．０ ２５．０ ２５．０ ２５．０ ２５．０

ＳＴＤ５ １００．０ １００．０ ５０．０ ５０．０ ５０．０ ５０．０

６．４．４　测定分析试液（６．４．１）及空白溶液。仪器根据标准工作曲线，进行消除背景干扰，校正光谱干扰，

计算并输出各元素含量。

７　试验数据处理

按公式（１）计算各元素的质量分数狑（ｘ），数值以％表示：

狑（ｘ）＝
（ρ１－ρ０）·犞

犿０×１０
６ ×１００ …………………………（１）

　　式中：

狑（ｘ）———分别为铈、镧、镨、钕、钡、锆的质量分数，％；

ρ１ ———试料溶液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

ρ０ ———空白试料中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μｇ／ｍＬ）；

犞 ———试液总体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿０ ———试料的质量，单位为克（ｇ）。

分析结果小于１．００％，保留两位有效数字；大于或等于１．００％，保留两位小数。

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，在表３给出的平均值范围内，这两个测试结果

３
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的绝对差值不超过重复性限（狉），超过重复性限（狉）的情况应不超过５％。重复性限（狉）按表３数据采用

线性内插法或外延法求得。

表３　重复性限

Ｃｅ

质量分数／％ ０．１０６ ２．１６ ９．４１

狉／％ ０．００６ ０．１３ ０．５０

Ｌａ

质量分数／％ ０．０４４ ０．４０ ４．２９

狉／％ ０．００３ ０．０２ ０．２４

Ｐｒ

质量分数／％ ０．０４１ ０．３６ ４．６７

狉／％ ０．００２ ０．０２ ０．３０

Ｎｄ

质量分数／％ ０．０４６ ０．３７ ４．８０

狉／％ ０．００３ ０．０２ ０．３１

Ｂａ

质量分数／％ ０．０３７ ０．３０ ３．５０

狉／％ ０．００３ ０．０３ ０．２２

Ｚｒ

质量分数／％ ０．２４ ２．１０ ８．９６

狉／％ ０．０２ ０．１１ ０．３５

８．２　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，在表４给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对值不超过再现性限（犚），超过再现性限（犚）的情况不超过５％。再现性限（犚）按表４采用线性内

插法或外延法求得。

表４　再现性限

Ｃｅ

质量分数／％ ０．１０６ ２．１６ ９．４１

犚／％ ０．００９ ０．２３ ０．６７

Ｌａ

质量分数／％ ０．０４４ ０．４０ ４．２９

犚／％ ０．００５ ０．０４ ０．３６

Ｐｒ

质量分数／％ ０．０４１ ０．３６ ４．６７

犚／％ ０．００４ ０．０３ ０．４６

Ｎｄ

质量分数／％ ０．０４６ ０．３７ ４．８０

犚／％ ０．００４ ０．０４ ０．４０

Ｂａ

质量分数／％ ０．０３７ ０．３０ ３．５０

犚／％ ０．００４ ０．０４ ０．３０

Ｚｒ

质量分数／％ ０．２４ ２．１０ ８．９６

犚／％ ０．０３ ０．１７ ０．３９

４
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９　试验报告

试验报告至少应给出以下几个方面的内容：

ａ）　试样；

ｂ）　使用的标准（包括发布或出版年号）；

ｃ）　使用的方法（如果标准中包括几个方法）；

ｄ）　分析结果及其表示；

ｅ）　与基本分析步骤的差异；

ｆ）　测定中观察到的异常现象；

ｇ）　试验日期。

５
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附　录　犃

（资料性附录）

推荐的仪器工作条件

　　推荐仪器工作参数见表Ａ．１，分析线见表Ａ．２。

表犃．１　仪器工作参数

功率

Ｗ

雾化室气流量

Ｌ／ｍｉｎ

观测高度

ｍｍ

泵流量

ｍＬ／ｍｉｎ

等离子体流量

Ｌ／ｍｉｎ

辅助气体流量

Ｌ／ｍｉｎ

积分时间

ｓ

观测

方式

１３００ ０．８０ １５ １．５０ １５ ０．２ ５ 径向

表犃．２　推荐的分析线

元素 波长／ｎｍ 元素 波长／ｎｍ

Ｌａ ３７９．４７８ Ｃｅ ４１３．７６４

Ｐｒ ４１４．３１１ Ｎｄ ４３０．３５８

Ｂａ ２３０．４２５ Ｚｒ ３３９．１９７

６
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