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高纯铼及铼酸铵化学分析方法
铍、钠、镁、铝、钾、钙、钛、

铬、锰、铁、钴、镍、铜、锌、砷、钼、镉、
铟、锡、锑、钡、钨、铂、铊、铅、铋量的测定

电感耦合等离子体质谱法

1 范围

本标准规定了高纯铼及铼酸铵中铍、钠、镁、铝、钾、钙、钛、铬、锰、铁、钴、镍、铜、锌、砷、钼、镉、铟、
锡、锑、钡、钨、铂、铊、铅、铋含量的测定方法。

本标准适用于高纯铼及铼酸铵中铍、钠、镁、铝、钾、钙、钛、铬、锰、铁、钴、镍、铜、锌、砷、钼、镉、铟、
锡、锑、钡、钨、铂、铊、铅、铋含量的测定。测定范围:0.0001%~0.0050%。

2 方法提要

试料用硝酸溶解,以铑内标进行校正,用电感耦合等离子体质谱仪直接测定,按工作曲线法计算各

元素的质量浓度,以质量分数表示测定结果。

3 试剂

除非另有说明,本标准所用的试剂均为优级纯,所用的水为一级水。
3.1 氢氟酸(ρ=1.16g/mL)
3.2 硝酸(1+1)。
3.3 硝酸(1+9)。
3.4 铍、钠、镁、铝、钾、钙、铬、锰、铁、钴、镍、铜、锌、砷、铑、镉、铟、钡、铂、铊、铅(硝酸介质);锡、锑、铋(盐酸

介质);钛、钼、钨(氢氟酸介质)标准贮存溶液(国家标准样品/国家标准物质),质量浓度为1000μg/mL。
3.5 混合标准溶液A:分别移取10mL各元素标准贮存溶液(铑元素除外)(3.4)于1000mL塑料容

量瓶中,补加2mL氢氟酸(3.1),20mL硝酸(3.2),用水稀释至刻度,混匀。此溶液1mL含铍、钠、镁、
铝、钾、钙、钛、铬、锰、铁、钴、镍、铜、锌、砷、钼、镉、铟、锡、锑、钡、钨、铂、铊、铅、铋各10μg。
3.6 混合标准溶液B:移取10mL混合标准溶液A于100mL塑料容量瓶中,补加2mL硝酸(3.2),
用水稀释至刻度,混匀。此溶液1mL含铍、钠、镁、铝、钾、钙、钛、铬、锰、铁、钴、镍、铜、锌、砷、钼、镉、
铟、锡、锑、钡、钨、铂、铊、铅、铋各1μg,用时现配。
3.7 铑内标溶液:移取1mL铑元素标准贮存溶液(3.4)于1000mL塑料容量瓶中,补加20mL硝酸

(3.2),用水稀释至刻度,混匀。此溶液1mL含铑1μg。

4 仪器

4.1 电感耦合等离子体质谱仪:质量分辨率在10%峰高处优于(0.8±0.1)u;配备耐氢氟酸进样系统;
配备能够消除干扰离子如38Ar1H+、40Ar+和40Ar16O+等的部件。
4.2 各元素测定同位素见表1。
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