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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ２２６《硒化学分析方法》共分为１３个部分：

———第１部分：铋量的测定　氢化物发生原子荧光光谱法

———第２部分：锑量的测定　氢化物发生原子荧光光谱法

———第３部分：铝量的测定　铬天青Ｓ溴代十六烷基吡啶分光光度法

———第４部分：汞量的测定　双硫腙四氯化碳滴定比色法

———第５部分：硅量的测定　硅钼蓝分光光度法

———第６部分：硫量的测定　对称二苯氨基脲分光光度法

———第７部分：镁量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第８部分：铜量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第９部分：铁量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第１０部分：镍量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第１１部分：铅量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第１２部分：硒量的测定　硫代硫酸钠容量法

———第１３部分：银、铝、砷、硼、汞、铋、铜、镉、铁、镓、铟、镁、镍、铅、硅、锑、锡、碲、钛、锌量的测定　

电感耦合等离子体质谱法

本部分为ＹＳ／Ｔ２２６的第２部分。

本部分代替ＹＳ／Ｔ２２６．２—１９９４《硒中锑量的测定　孔雀绿吸光光度法》。与ＹＳ／Ｔ２２６．２—１９９４

相比，本部分主要有如下变化：

———由孔雀绿分光光度法改变为氢化物发生原子荧光光谱法。

———测定范围由０．０００２％～０．００２０％扩大至０．０００２％～０．０１０％。

———补充了质量保证和控制条款，增加了重复性限。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分负责起草单位：金川集团有限公司。

本部分起草单位：广州有色金属研究院。

本部分参加起草单位：金川集团有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司。

本部分主要起草人：刘天平、戴凤英、郭蕾、杜宇春、樊占芳、高红波。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ２１１１—１９８０；

———ＹＳ／Ｔ２２６．２—１９９４。
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硒化学分析方法

第２部分：锑量的测定

氢化物发生原子荧光光谱法

１　范围

ＹＳ／Ｔ２２６的本部分规定了硒中锑量的测定方法。

本部分适用于硒中锑量的测定。测定范围：０．０００２％～０．０１０％。

２　方法提要

试料用硝酸、盐酸溶解，在５ｍｏｌ／Ｌ～６ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质中，用氯化羟胺将硒还原成单质硒，使其与

杂质元素分离。在盐酸介质中，以硼氢化钾作还原剂，用氩气作载气，将生成的氢化物导入石英炉原子

化器中，在原子荧光光谱仪上测量锑的荧光强度。

３　试剂和材料

除非另有说明，分析中所用试剂为分析纯的试剂，分析用水为一次蒸馏水或相当纯度的水。

３．１　氯化羟胺。

３．２　硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ），优级纯。

３．３　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ），优级纯。

３．４　硫酸（ρ１．８４ｇ／ｍＬ），优级纯。

３．５　盐酸（１＋１）。

３．６　盐酸（１＋４）。

３．７　盐酸（１＋９）。

３．８　硫酸（１＋３）。

３．９　硼氢化钾溶液（２０ｇ／Ｌ）：称取１０．０ｇ硼氢化钾溶解于５００ｍＬ氢氧化钾溶液（５ｇ／Ｌ）中，现配

现用。

３．１０　硫脲抗坏血酸溶液（５０ｇ／Ｌ＋５０ｇ／Ｌ）：分别称取硫脲、抗坏血酸各２５ｇ，加水溶解后稀释至

５００ｍＬ，现配现用。　

３．１１　锑标准贮存溶液：称取０．５０００ｇ金属锑（锑的质量分数≥９９．９５％）置于２５０ｍＬ烧杯中，加入

２０ｍＬ硫酸（３．４），加热溶解完全后，冷却，用硫酸（３．８）稀释，移入１０００ｍＬ容量瓶中，再用硫酸（３．８）

稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含５００μｇ锑。

３．１２　锑标准溶液Ａ：移取１０．００ｍＬ锑标准贮存溶液（３．１１）置于２５０ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３．６）稀释

至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含２０μｇ锑。

３．１３　锑标准溶液Ｂ：移取１０．００ｍＬ锑标准溶液Ａ（３．１２）置于２００ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３．７）稀释至

刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１μｇ锑。

３．１４　氩气（氩的质量分数≥９９．９９％）。

４　仪器

原子荧光光谱仪，附锑特种空心阴极灯及断续流动进样装置。

在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：
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