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水溶肥料 总络、三价格和六价铅含量的测定

1 范围

本标准规定了水榕肥料中水溶态总铅、三价锚和六价锦测定的原子吸收光谱法和差减法试验方法。

本标准适用于水榕肥料中水榕态总恪、三价销和六价恪含量的测定 。

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。 凡是不注目期的引用文件，其最新版本(包括所有的修改单)适用于本文件。

GB/ T 6682 分析实验室用水规格和实验方法

HG/ T 3696 无机化工产品 化学分析用标准溶液、制剂及制品的制备

3 原理

利用三价锚和六价锚在水溶液中荷电性不同，采用离子交换法分离试样中六价铅和三价锚，原子吸

收光谱法于波长 357 . 9 nm 检测总锦和三价锚，差减法测得六价锵。 加焦硫酸例作抑制剂，可消除试样

溶液中细、铅、铝、铁、镇和接离子对锚测定的干扰。

4 试剂和材料

所用试剂、水和溶液的配制，在未注明规格和配制方法时\均应按 HG/ T 3696 的规定执行，水符合

GB/ T 6682 中试验用水要求。

4. 1 甲醇 : 优级纯。

4. 2 焦硫酸钊l溶液 :ρ(Kz Sz 07 ) =100 g/ Lo 称取 100 g 焦硫酸御.用去离子水榕解并定容至 1000 mL. 

4. 3 锦标准储备液:ρ(Cr6+ ) = 1 mg/ mL。 购买经国家认证并授予标准物质证书的标准溶榄物质。

4. 4 锦标准榕液 :ρ(Cr肿 ) = 50μg/mLo I吸取锦标准储备液(4. 3)5.00 mL 于 100 mL容量瓶中，用水

定容，混匀 。

4. 5 乙快。

5 仪器和设备

5. 1 通常实验室仪器。

5. 2 原子吸收分光光度计，附有空气-乙快燃烧器及锚空心阴极灯。

5. 3 恒温振荡器 :温度可控制在(25+5)OC ，往复振荡频率可控制在(180士20) r / mino 

6 分析步骤

6. 1 试样的制备
固体样品缩分至约 100 g，将其迅速研磨至全部通过 0. 50 mm 孔径试验筛(如样品潮湿，可通过

1. 00 mm试验筛) ，棍合均匀，置于洁净、干燥容器中 ;液体样品经挤$J均匀后 ，迅速取 :-u约 100 mL ， 置于

洁净、干燥容器中 。

6. 2 试样溶液的制备

6.2. 1 水溶态总锚溶液的制备
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6. 2. 1. 1 固体试样 :称取 1 g~5 g试样(精确至 0.0001 g)置于 50 mL容量瓶中，如i约 40 mL 水，置于

(25 ::l: 5)OC振荡器内 ，在(180 ::::1:: 20) r/ min 频率下振荡 30 min。 取 : H ，加入焦硫股钥1榕液 5 mLC4. 2 ) ，用

水定容并挤匀，干过滤，弃去最初几毫升泌液后，滤液待测 。

6. 2. 1. 2 液体试样 :称取 1 g~5 g 试样(精明!至 0. 000 1 g)置于 50 mL 容盐瓶中，)Jn人焦硫酸柳榕液 5

mL(4. 2) ， 用水定容并摇匀，干过滤，弃去址初几毫升滤液后 ，滤液待测 。

6. 2. 2 水溶态三价错溶液的制备
i仅适盐 6. 2. 1 过滤液 ，缓慢通过阴

注 :离子交换树脂柱参考条件:平

或相当者。 离子交换树

6. 3 标准曲线的绘制
分别l吸取

6. 5 

6. 6 

(1)计算。

式中 :

仙 一一水浴态

ρ -一由℃作曲

向 一一由t作山

V 一一试样溶液总体积，

D 一一测定时试样溶液的

m 一一试料的质量，单位为克(g) 。

mm 流速备冲ìJI:一次。

. 00 mL、 10. 00 mL 于 7

列榕液质盐浓度分别

00 μg/mL。 在选定

(ft.挥手液为参比榕

线上盒:1\相

kg)表示，按式

. (1) 

.4呈平行测定结果的算术平均值为测定结果，结果保留到小数点后 1 位。

6. 6.2 水浴态六价铭含量以质量分数 ω3 计 ，数值以毫克每下克(mg/ kg)表示 .按式(2)计算。
ω3= ωl 一ω2 …………………………………………… (2)

式中 :

ωl 一一水溶态总铭含量，单位为毫克每下克(mg/ kg) ; 

ω2 一一水溶态三价锚含量，单作为主运克每丁·克(mg/ kg) 。

7 允许差

71<.浴态总销和三价锦平行测定结果以及不同实验室测定结果的允许差应符合表 1 的要求。
2 
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表 1

佑的质量分数(ω) .mg/ kg 平行测定结果的相对相差 . _% 不同实验室测定结果的相对相茬， _%

5. O:Çω<10. 。 :Ç50 
王二80

lO. O:Çω<20. 。 主三30

ω:;;':20 . 0 :ÇIO 主三50

注 1:相开j相差为 2 次测iï1值相差与 2 次以IJ1ït值均值之比.

注 2 .锦m白分数小子 5.0 mg/ kg不 i十平行必不同实验室允讯·羞 a

3 
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