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前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则起草。

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国山东出入境检验检疫局。

本标准主要起草人：李艳秋、蔡发、毛成涛、陈世山、戚佳琳。

本标准系首次发布的出入境检验检疫行业标准。
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镀锌及镀铝锌钢板镀层

化学成分分析方法

１　范围

本部分规定了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镀锌及镀铝锌钢板镀层化学成分分析方法。

本部分适用于表面规则试样的测定。测定范围见表１。

表１　测定元素含量范围

元　　素 含量范围（质量分数）／％

Ｓｉ ０．００１～５．００

Ｎｉ ０．００１～５．００

Ｃｕ ０．００１～５．００

Ｆｅ ０．００１～１０．００

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

ＪＪＧ０１５　电感耦合等离子体原子发射光谱仪检定规程

３　方法提要

试样浸于退镀溶液中，溶解试样表面的镀锌层，称量镀锌层溶解前后试样的质量。将试样退镀溶液

喷入等离子体焰中，并以此做光源，在等离子体光谱仪相应元素波长处，测量其光强度，从标准曲线上确

定其含量，以测得的化学元素含量占试样质量损失的百分数计算镀层化学元素的含量。

４　试剂和材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和ＧＢ／Ｔ６６８２规定的二级水。

４．１　高纯金属锌（锌含量＞９９．９８％）。

４．２　高纯金属铝（铝含量＞９９．９８％）。

４．３　盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ）。

４．４　硝酸（ρ＝１．４２ｇ／ｍＬ）。

４．５　盐酸（１＋３）：以盐酸（４．３）和水以１∶３比例稀释。

４．６　盐酸（１＋１）：以盐酸（４．３）和水以１∶１比例稀释。

４．７　２０％氢氧化钠溶液。

１
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４．８　三乙醇胺（ρ＝１．１２ｇ／ｍＬ）。

４．９　无水乙醇（ρ＝０．７９ｇ／ｍＬ）。

４．１０　退镀溶液（３．５ｇ／Ｌ）

将３．５ｇ六次甲基四胺（乌洛托品）溶于１０００ｍＬ盐酸（４．５）中。

４．１１　锌溶液（１０ｇ／Ｌ）

称取１．００００ｇ高纯锌（４．１）于２５０ｍＬ烧杯中，加入４０ｍＬ盐酸（４．６），盖上表面皿，低温溶解，冷

却至室温。用少量水冲洗表面皿，移入１００ｍＬ容量瓶中，以去离子水稀至刻度，混匀备用。

４．１２　铝溶液（１０ｇ／Ｌ）

称取１．００００ｇ高纯金属铝（４．２）于聚四氟乙烯烧杯中，加入２０ｍＬ氢氧化钠溶液（４．７），盖上杯

盖，低温溶解，冷却至室温。加入２０ｍＬ盐酸（４．３），加热溶解，冷却至室温。用少量水冲洗表面皿，移

入１００ｍＬ容量瓶中，以去离子水稀至刻度，混匀备用。

４．１３　标准溶液

单元素标准溶液可向国家认可的销售标准物质单位购买，其质量浓度为１０００ｍｇ／Ｌ（或５００ｍｇ／Ｌ）。

５　仪器与设备

５．１　光谱仪及工作条件

采用电感耦合等离子体发射光谱仪。氩气纯度应大于９９．９％，以提供稳定清澈的等离子体炬焰。

在仪器最佳工作条件下，进行测定。仪器最佳工作条件及分析谱线波长参见附录Ａ。

符合以下要求者，可以应用于本方法的测定。

５．２　仪器的稳定性

５．２．１　仪器短程稳定性

在点燃等离子体３０ｍｉｎ后，进行仪器的标准化，将质量浓度约为１０ｍｇ／Ｌ的各代表元素的溶液导

入等离子体炬焰中，每次曝光１０ｓ，连续测量１０次，此组数据不得任意取舍或补测。用１０次连续测量

值的相对标准偏差（ＲＳＤ）表示仪器短程稳定性。规定ＲＳＤ≤２．０％（见ＪＪＧ０１５）。

５．２．２　仪器长程稳定性的检定

在点燃等离子体３０ｍｉｎ后，进行仪器的标准化，将质量浓度约为１０ｍｇ／Ｌ的各代表元素的溶液导

入等离子体炬焰中，每间隔６ｍｉｎ测量一次，每次曝光１０ｓ，共计测量１０次，此组数据不得任意取舍或

补测。用１０次间隔测量的相对标准偏差（ＲＳＤ）表示仪器长程稳定性。规定ＲＳＤ≤４．０％（见ＪＪＧ０１５）。

５．２．３　仪器的检出限

仪器的检出限的测定按照ＪＪＧ０１５电感耦合等离子体原子发射光谱仪检定规程进行，测定结果应

满足附录Ｂ。

６　分析步骤

６．１　试样的处理

取平整的镀层钢板，用冲床冲制口径为６０ｍｍ左右的测试样品，同一块样品上不同部位制备３个

测试样品，计算结果为３个测试样品的平均值。试样用无水乙醇（４．９）脱脂烘干。若镀层表面覆盖有机

涂层，将清洗过的样品浸入盛有１００ｍＬ三乙醇胺的烧杯中，用小玻棒架空，盖上表面皿，加热约３ｍｉｎ，
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近沸，表面有机涂层褪除，清洗烘干。

６．２　试样质量

在退镀之前，称量处理好的试样犿１，精确至０．１ｍｇ。

６．３　试样退镀

取２５０ｍＬ烧杯，加入１００ｍＬ退镀溶液（４．１０）。将试样完全浸入室温下的退镀溶液中，用小玻棒

将试样架空。观察试样表面析氢反应，以大气泡停止后氢气析出平缓无变化时作为镀层溶解过程的终

点。取出试样用水冲洗样品两面和小玻棒，并将冲洗液直接转移到反应的溶液中。用自来水冲洗样品，

用无水乙醇洗净样品表面水分，烘干冷却后准确称量其重量，记录犿２。

６．４　反应溶液处理

在烧杯中加入５ｍＬ硝酸（４．４），低温加热至溶液变清，冷至室温后，移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀

释至刻度，混匀，待测。

６．５　制备试样溶液

将容量瓶中的溶液移取１０ｍＬ，置于１００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，待测。

６．６　空白试验

随同试样做空白试验。

６．７　校准曲线的制作

按实验要求及仪器规定，设置选定相应型号仪器的最佳分析条件，并调节仪器至最佳工作状态，用

标准物质（４．１１～４．１３）分别逐级配置所测元素的系列标准工作曲线，参见附录Ｃ。按顺序测定标准系

列溶液光谱强度，用计算机以净光强度为因变量，以元素的浓度（μｇ／ｍＬ）为自变量进行线性回归，绘制

工作曲线。计算出截距（犪），斜率（犫）和线性相关系数（狉）。回归曲线的线性系数应≥０．９９９。

６．８　检测

测定空白溶液（６．６）和试样溶液（６．５）中各待测元素的光谱强度，从工作曲线上计算出各相应组分

的浓度，如果检测溶液中所含测定元素浓度超过工作曲线最高浓度值，则需进行适当稀释后再测定。

７　结果计算

按下式计算元素的含量，保留小数点后两位有效数字：

ω＝
（犆犔－犆０）×犞×１０

－６

（犿１－犿２）×犞１／１００
×１００

　　式中：

ω ———被测元素的含量（质量分数），％；

犆犔———从标准曲线查得的试样溶液中被测元素的浓度，μｇ／ｍＬ；

犆０———从标准曲线查得的空白溶液中被测元素的浓度，μｇ／ｍＬ；

犞 ———被测试样溶液的首次定容体积，ｍＬ；

犞１———被测试样溶液稀释移取体积，ｍＬ；

犿１———样品退镀前重量，ｇ；
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犿２———样品退镀后重量，ｇ。

８　精密度

在同一实验室，由同一操作者使用相同的设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象

相互独立进行的测试获得的两次测试结果的绝对差值不大于这两个测定值的算术平均值的１０％，以大

于这两个测定值的算术平均值的１０％的情况不超过５％为前提。
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附　录　犃

（资料性附录）

推荐仪器工作条件

表Ａ．１和表Ａ．２是推荐ＩＣＰＡＥＳ仪器最佳工作条件和分析谱线波长。

表犃．１　仪器最佳工作条件

型　号
射频功率／

Ｗ

观测距离／

ｍｍ

载气流量／

（Ｌ／ｍｉｎ）

辅助气流量／

（Ｌ／ｍｉｎ）

冷却气流量／

（Ｌ／ｍｉｎ）

溶液提升量／

（Ｌ／ｍｉｎ）

ＰＥ２１００ＤＶ １３００ １５．０ ０．８ ０．２ １５．０ １．５

表犃．２　分析谱线波长 单位为纳米

Ｓｉ Ｎｉ Ｃｕ Ａｌ Ｚｎ Ｆｅ

２５１．６１２ ２３１．６０４ ３２７．３９３ ３９６．１５３ ２０６．２００ ２３８．２０４

５
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附　录　犅

（规范性附录）

仪器检出限

表犅．１　仪器检出限 单位为微克每毫升

Ｓｉ Ｎｉ Ｃｕ Ｆｅ

０．０１２ ０．００９ ０．００９ ０．０１２
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附　录　犆

（资料性附录）

标准系列溶液

表Ｃ．１和表Ｃ．２是镀锌板和镀铝锌钢板检测用标准系列溶液。

表犆．１　标准系列溶液浓度 单位为微克每毫升

元素 Ｎｉ Ｓｉ Ｆｅ Ｃｕ Ｚｎ

Ｎ０系列 ０ ０ ０ ０ １２０

Ｎ１系列 ０．５ ０．１ ０．１ ０．１ １２０

Ｎ２系列 １．５ ０．５ ０．５ ０．２ １２０

Ｎ３系列 ３ ２．５ ２．５ ０．５ １２０

Ｎ４系列 ６ ５ ５ ２．５ １２０

Ｎ５系列 １２ １０ １０ ５ １２０

Ｎ６系列 ２４ ２０ １５ １０ １２０

表犆．２　标准系列溶液浓度 单位为微克每毫升

元素 Ｎｉ Ｓｉ Ｆｅ Ｃｕ Ｚｎ Ａｌ

Ｎ０系列 ０ ０ ０ ０ ５０ ７０

Ｎ１系列 ０．５ ０．１ ０．１ ０．１ ５０ ７０

Ｎ２系列 １．５ ０．５ ０．５ ０．２ ５０ ７０

Ｎ３系列 ３ ２．５ ２．５ ０．５ ５０ ７０

Ｎ４系列 ６ ５ ５ ２．５ ５０ ７０

Ｎ５系列 １２ １０ １０ ５ ５０ ７０

Ｎ６系列 ２４ ２０ １５ １０ ５０ ７０
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