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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ７１０《氧化钴化学分析方法》共分为６个部分：

———第１部分：钴量的测定　电位滴定法；

———第２部分：钠量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第３部分：硫量的测定　高频燃烧红外吸收法；

———第４部分：砷量的测定　原子荧光光谱法；

———第５部分：硅量的测定　钼蓝分光光度法；

———第６部分：钙、镉、铜、铁、镁、锰、镍、铅和锌量的测定　电感耦合等离子体发射光谱法。

本部分为ＹＳ／Ｔ７１０的第４部分。

本部分代替ＹＳ／Ｔ２５６—２０００《氧化钴》附录Ｄ。与ＹＳ／Ｔ２５６—２０００《氧化钴》附录Ｄ相比，本部分

主要有如下变动：

———用原子荧光光谱法替代ＤＤＴＣＡｇ分光光度法。

———补充了精密度与质量保证和控制条款。

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：株洲冶炼集团股份有限公司。

本部分参加起草单位：北京矿冶研究总院、广州有色金属研究院。

本部分主要起草人：严伟强、何宗蒲、于力、汤淑芳、刘天平、戴凤英。
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氧化钴化学分析方法

第４部分：砷量的测定

原子荧光光谱法

１　范围

ＹＳ／Ｔ７１０的本部分规定了氧化钴中砷量的测定方法。

本部分适用于氧化钴中砷量的测定。测定范围：０．００１０％～０．０２０％。

２　方法提要

试料用王水溶解，在盐酸溶液中，以硫脲抗坏血酸进行预还原，在氢化物发生器中，砷被硼氢化钾

还原为氢化物，用氩气导入石英炉原子化器中，于原子荧光光谱仪上测量砷的荧光强度。

３　试剂

３．１　市售试剂

３．１．１　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ），优级纯。

３．１．２　硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ），优级纯。

３．２　溶液

３．２．１　氢氧化钠溶液（５０ｇ／Ｌ）。

３．２．２　盐酸（１＋１）。

３．２．３　硫脲抗坏血酸溶液（５０ｇ／Ｌ＋５０ｇ／Ｌ，用时现配）：称取硫脲，抗坏血酸各２５ｇ于３００ｍＬ烧杯

中，待溶解后定容至５００ｍＬ容量瓶中。

３．２．４　盐酸（１＋９）。

３．２．５　硼氢化钾溶液（１５ｇ／Ｌ）：称取１５ｇ硼氢化钾，溶于１０００ｍＬ氢氧化钾（１００ｇ／Ｌ）溶液中，用时

现配。

３．３　标准溶液

３．３．１　砷标准贮存溶液：称取０．１３２１ｇ三氧化二砷基准试剂（预先在１００℃～１０５℃烘１ｈ，并置于干

燥器中冷至室温）于３００ｍＬ烧杯中，加２０ｍＬ氢氧化钠溶液（３．２．１），低温加热溶解完全，用盐酸中和

至微酸性，冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中并稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含０．１ｍｇ砷。

３．３．２　砷标准溶液：移取５．００ｍＬ砷标准贮存溶液（３．３．１），置于５００ｍＬ容量瓶中，加入５０ｍＬ盐酸

（３．１．１），用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１μｇ砷。

４　仪器

原子荧光光谱仪，附砷高强度空心阴极灯。

在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：

———检出限：不大于１×１０－９ｇ／ｍＬ；

———精密度：用０．１μｇ／ｍＬ的砷标液测量荧光强度１０次，其标准偏差应不超过平均荧光强度

５．０％。

仪器参考工作条件见表１。
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