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卤水和盐中总碘和总磷酸盐的测定 电感耦合等离子体发射光谱法
[bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26648465]范围
[bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884212][bookmark: OLE_LINK8]本文件描述了电感耦合等离子体发射光谱法测定卤水和盐中总碘（I）和总磷酸盐（以PO43-计）含量的原理、测定范围、试验方法、准确度和回收率。
本文件适用于卤水中（质量分数）总碘（I）：0.00002%~2.0% ，总磷酸盐（以PO43-计）：0.00002%~2.0%含量的测定；盐矿产品（工业盐、氯化钾、光卤石及泻利盐）中总碘（I）：0.005%~1.0% ，总磷酸盐（以PO43-计）：0.005%~1.0%含量的测定。
本文件适用于卤水和盐中总碘（I-）和总磷酸盐（以PO43-计）的含量测定，各元素的方法检出限和定量下限见表1。
各元素方法检出限及定量下限
	元素
	检出限（μg/mL）
	定量下限（μg/mL）

	碘（I）
	0.05
	0.15

	磷酸根（PO43-）
	0.06
	0.17


[bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26718931]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；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/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 6682 分析实验室用水规格和实验方法
[bookmark: _Toc97192966]术语和定义
GB/T 30902 界定的术语和定义适用于本文件。
原理
试样经适当处理后，将溶液引入电感耦合等离子体光谱仪的ICP炬焰中，在高温下蒸发、解离、原子化并电离，发射出待测元素的特征谱线。谱线强度与元素浓度成正比，通过测量谱线强度，对照标准工作曲线，计算试样中待测元素的质量分数。
试剂和水
本文件所用试剂为优级纯试剂。
[bookmark: OLE_LINK5]本文件用水均指GB/T 6682规定的一级水。
高纯氩气：氩气含量≥99.999%。
硝酸（优级）。
氨水（优级）。
碘标准溶液（1000μg/mL）：国家标准样品。
磷酸标准溶液（1000μg/mL）：国家标准样品。
校准空白溶液：去离子水。
清洗空白溶液：硝酸稀释溶液（5+95），用硝酸（3.2）配制。
氨水清洗溶液：氨水稀释溶液（5+95），用氨水（3.3）配制。
碘标准使用溶液（100μg/mL）：吸取标准溶液（3.4）用硝酸﹙3.2﹚溶液配制。
磷酸根标准使用溶液（100μg/mL）：吸取标准溶液（3.5）用硝酸配制。
卤水标准质控溶液（GBW07591/GBW07592）:吸取该标准质控溶液稀释100倍。
仪器设备
电感耦合等离子体发射光谱仪，仪器使用条件见附录表A.1。
波长范围：（195  ~ 900） nm
光源：氩等离子体光源。
温度（20 ± 2）℃。
波长：各元素推荐测定波长见附录表A.2。
试验方法
样品的制备
盐样：称取5 g试样，精确至0.0001 g，置于烧杯中用水溶解，用水溶解后，移入250 mL容量瓶中，用去离子水稀释至刻度，摇匀，待测。准确移取该溶液25 mL于另一250 mL容量瓶中，用水定容，摇匀，稀释因子f为10。
[bookmark: OLE_LINK3]卤水溶液：将卤水溶液静置至澄清，用中速滤纸过滤，弃去初滤液，收集后续滤液。用待测滤液润洗干燥洁净的移液管 2～3次，准确移取一定体积的滤液（V1）于容量瓶（V2）中，稀释至刻度，摇匀，应确保稀释后待测组分中总溶解固体量低于2 g/L。稀释因子f = V₂ / V₁。
将各元素标准使用溶液（5.9、5.10）按表1所示分别移入50 mL的容量瓶中，用水稀释定容至刻度，混匀，配制标准工作曲线溶液。
标准工作曲线溶液的配制
	标准溶液名称
	标准使用溶液浓度／μg/mL
	标准溶液
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	碘（I-）
	100
	工作曲线溶液浓度（μg/mL）
	0.00
	2.00
	4.00
	6.00
	8.00
	10.00

	
	
	[bookmark: OLE_LINK2]标准溶液体积（mL）
	0.00
	0.50
	1.00
	1.50
	2.00
	2.50

	磷酸根（PO43-） 
	100
	工作曲线溶液浓度（μg/mL）
	0.00
	2.00
	4.00
	6.00
	8.00
	10.00

	
	
	标准溶液体积
（mL）
	0.00
	0.50
	1.00
	1.50
	2.00
	2.50


试样的测定
仪器准备：按仪器说明书启动ICP-OES，预热至少30 min，用氩气吹扫气路。
[bookmark: OLE_LINK4]校准：以校准空白溶液调零，用系列标准溶液绘制工作曲线（每个浓度点测定3次，取平均值），计算线性回归方程，相关系数（r）应不小于0.999。
样品测定：按与标准溶液相同条件测定试样溶液，每测10个样品后，用清洗溶液清洗系统，并测定质控样。
结果读取：根据试验溶液测得的信号强度，在工作曲线上查出相应元素的质量浓度（μg/mL），取平行测定结果的算术平均值为最终测定结果。
结果计算
盐矿试样中各元素质量分数按公式(1)计算，数值以%表示：
		()
卤水试样中各元素质量分数按公式(2)计算，数值以%表示：
		()
式中：
ω——试样中各元素的质量分数，%；
c——从标准工作曲线中读出的试样溶液中元素浓度，μg/mL；
f——试样稀释因子，；
ρ——卤水的比重，g/cm3；
m——称取试样质量，g。
[bookmark: _GoBack]结果按GB/T 8170 的规定进行数值修约。
准确度
按照GB/T 6379.2的规定确定。
同一实验室室内重复性精密度可在同一台仪器相同测定条件下，由同一人测定次数不少于6次的情况下，确定室内标准偏差和室内重复性。统计结果要求相对标准偏差（RSD）不大于5%。
回收率
准确移取一定体积（V1）的已测定待测元素质量浓度（ρ1）的盐湖卤水试样，置于一定体积（V2）容量瓶中，再准确加入一定体积（Vs）的已知待测元素质量浓度（ρs）的标准溶液（加标量一般为盐湖卤水试样中待测元素的质量的0.5倍～2倍），用去离子水稀释至刻度，摇匀。测定加标后试验溶液中待测元素的质量浓度（ρ2），计算待测元素的加标回收率。
加标回收率以A计，按公式（3）计算：
		()
式中：
A——加标回收率；
——加标后试样溶液中待测元素的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；
——加标前试样溶液中待测元素的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；
——加标后溶液体积的数值，单位为毫升（mL）;
——加标前溶液体积的数值，单位为毫升（mL）;
——加标用标准溶液的质量浓度的数值，单位为微克每毫升（μg/mL）；
——加标溶液体积的数值，单位为毫升（mL）;
待测元素的加标回收率一般控制在80 %～120 %。
质量保证与控制
随同每批样品至少做两个试剂空白溶液分析。
每批样品至少抽取两个做加标回收试验，加标回收率需在80%~120%之间。
每测定10个样品后，应测定卤水标准物质质控溶液，测定结果的相对偏差小于10%，否则应重新绘制标准工作曲线。
每测定10个样品后，需要测定校准空白溶液（5.6），分析结果要与最近一次的空白溶液结果一致。
[bookmark: BookMark5]

（资料性）
电感耦合等离子体发射光谱仪参考测试条件
本实验采用电感耦合等离子发射光谱仪进行测定分析，参考测试条件见表A.1。
	工作参数
	项目
	参数
	项目
	参数

	光源
	氩等离子体光源
	雾化器气流量（L/min）
	0.6

	雾化器
	高盐十字交叉雾化器
	辅助气流量（L/min）
	0.2

	射频功率（W）
	1300
	等离子体气流量（L/min）
	13

	泵速（mL/min）
	1.5
	自动曝光时间（s）
	1-5


测定元素的分析谱线，详见表A.2。
分析谱线
	测定元素
	波长（nm）

	I
	178.215

	PO43-
	213.617
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