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前 言

本文件按照GB/T1. 1 2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》和GB/

T 20001. 1-2015《标准编写规则 笫4部分：试验方法标准》的规定起草 ．

本文件是DZ/T0393《镖矿石化学分析方法》的第4部分 ． DZ/T0393巳经发布了以下部分：

—第1部分：卸、钡、钙镁、铁 、铝含昼的OO定 混合熔剂半熔－电感耦合等离子体原子发射光

谱法；

第2部分：硫含进的测定 混合熔剂半熔 硫酸钡重益法；

—第3部分组 、钙 、铁、钾 、镁钠 、磷、钦含量的测定 混合酸分解 － 电感耦合等离子体原子发射

光谱法；

—第4部分：铅、铜猛 、铝、镜 、铅、铁、锌含运的测定 封闭酸溶 － 电感耦合等离子体质谱法 ．

本文件由中华人民共和因自然资源部提出 。

本文件由全国自然资源与国土空间规划标准化技术委员会(SAC/TC93)归口 ．

本文件起草单位：国家地质实验测试中心．

本文什主要起车人：孙德忠 、许夺雪、王蕾、 马生风 、安子怡 、 陈宗定 ．

＂
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引 言

矿产资源是国民经济社会发展的重要物质基础，随着高新技术的发展，高新技术材料的需求也日益

增长发现和寻找稀有稀散元素矿产品将成为今后地质找矿的蓝点 。

锯是稀有金属之一，由于其具有很强的吸收X射线辐射功能和独特的物理化学性能，被广泛应用于

电子 、化上 、冶金 、军上 、轻上 、医药和光学等各个领域． 我国有丰富的锦矿资源，根据世界对钢需求的稳

步增长和良好的锯矿找矿前兵 ， 我国的惚矿资源除满足国民经济发展过程中自身需求外，还可发展锯矿

资滋及其多种制品外向型矿业经济，参与国际竞争 。 因此，镌矿资游不但是世界上重要的战略性矿产资

源，而且在我国国民经济中的地位与作用 ，也将日益上升 、 日趋重耍 ．

现行的钮矿石化学分析标准方法都是容虽法 、 比色法 、 重昼法和原子 吸收光谱法等单元素经典分析

力法，并且惚矿石中痕远超痕运伴生元素分析标准方法尚属空白，为了完善镌矿石化学分析方法，亟须引

人现代大型仪器分析技术。

DZ/T 0393由四个部分构成 。

—第1部分：德、钡、钙、镁 、铁、铝含噩的测定 混合熔剂半熔 －电感耦合等离子体原子发射光谱

法 。 目的在于确立混合熔剂半熔 电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镌矿石中锯、钡、钙 、镁 、铁、 铝

含量的分析方法．

—第2部分：硫含昼的测定 混合熔剂半熔 硫酸钡重迳法，目的在于确立溉合熔剂半熔 硫酸

钡亟运法测定锯矿石中硫含迳的分析方法。

—第3部分：铝 、钙、铁、钾 、镁、钠 、磷、钦含量的测定 混合酸分解 一 屯感耦合等离了休原了发射

光谱法。 目的在千确立混合酸分解一电感耦合等离子体原子发射光谱法测定德矿石中铝 、钙 、铁、钾 、镁 、

钠 、磷、钦含盐的分析方法 。

第4部分 1 铭、铜猛、 钥 、铢 、铅 、纨锌含盐的测定 封闭酸溶 电感耦合等离子体质谐法 ． 目

的在于确立封闭酸溶 － 电感耦合等离子体质谘法测定惚矿石中铭 、铜、铭 、铝 、锐、 铅、钦 、锌含量的分析

方法。

DZ/T0393.1采用了封闭酸溶样品前处理方法，结合灵敏度高 、精密度好 、抗干扰能力强等特点且具

备多元紊同时测定能力的电感耦合等离子休质谱仪(I<:P-MS)检测技术，大大减少了试剂用量，减少检

测上作的环境污染，有利千建立绿色实验室，保护生态环境．

木文件的四个部分明确了锯矿石样品的分解和浏定条件，确定了包括方法检出限、测定范围 、精密

度 、正确度等技术指标和检验参数 。 为实验室开展德矿石相关样品分析提供技术依据，有效提升锯矿石

中成矿元索、伴生元素和造岩元素的分析测试质量水平，为惚矿资源词查 、相关矿产品的开发利用以及锯

矿品位和悚昼评价提供有力的技术支撑。

v
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锯矿石化学分析方法

第 4部分：络、铜、猛、钥、银、铅、钦、锌含量的测定

封闭酸溶－电感耦合等离子体质谱法

警示�本部分并未指出所有可能的安全问题。使用者有责

任采取适当的安全和健康措施 ，井保证符合国家有关规定的条件。

1 范图

本文件规定了封闭酸溶－ 电感耦合等离子体阮谘法测定德矿石中的铭 、铜 、猛 、铝 、综、铅、 钦、锌含景

的方法．

本文件适用于锯矿石中络 、 铜 、猛 、 钥 、 锦 、 铅 、钦 、 锌含昼的封闭酸溶 电感耦合等离子体质谱法

测定．

方法检出限和测定范围见表1.

衰1 方法检出限和测定范围

成分
方法检出限 测定范图

成分
方法检出限 测定范围

邓／g µg/g µg/g 闷／g

恪 0.05 o.1s~200 懒 0,03 o.1~200

锅 0.07 0.2~400 铅 o. 15 o. 5~200

猛 0.15 o.s~1.oo 饮 1.0 3. 0~1 000

钥 0.07 0.2-20 锌 0. 7 2.0-400 

2 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1:1期的引用文

件，仅该日期对应的版本适用于本文件，不注日期的引用义件，其最新版本（包括所有的修改羊）适用于本

文件 ．

GB/T 6041 质谱分析方法通则

GB/T 6379. 2 测童力法与结杲的淮确度（正确度与精密度） 第2部分：确定标准测昼力法亘复性

与再现性的基本方法

GB/T 6379. 4 测量方法与结果的泄确度（正确度与精密度） 第4部分 ：确定标泄测量方法正确度

的基本方法

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 14505 岩石和矿石化学分析方法 总则及一般规定

JJF 1159 四极杆电感耦合等离子体质谱仪校准规范
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3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义．

4 原理

样品经硝酸、氢氯酸在封闭溶样器中加热分解，赶尽氢氪酸，再用硝酸(l+1)密封加热，用水稀释后

制备成样品溶液 。 将溶液经雾化后由氢载气引入等离子体炬焰中，经过蒸发 、解克 、原子化和窝子化等过

程，大部分转化为带正电荷的离子，经离子采集系统进人质谱仪，质谱仪根据质荷比进行分离，以元素特

定质量数（质荷比，m／z)定性，采用外标法，以待测元素质谱信号与内标元素质谱信号的强度比与待测元

素的质朵浓度成正比进行定昼分析．

5 试验条件

电感耦合等离子体质谱仪检测时的温度 、 湿度 、 电压和频率等试验条应件符合GB/T 6041和JJF
1159的相关要求。

6 试剂或材料

曹示�氯氪醴有毒并有腐蚀性，操作时应戴防廪手套 ， 防止与皮肤操触。

说明 ：本文件除非另有说明，分析中便用的均为优级纯试剂。

6. 1 水：符合GB/T6682规定的一级水 ．

6.2 氢氪酸(p-1.13 g/mL).

6.3 硝酸(p=l. 42 g/mL)。

6.4 硝酸溶液(1+1).

6.5 硝酸溶液(1+4) 。

6.6 硝酸溶液(5+95),

6. 7 硝酸溶液(2+98)

6.8 单元素标准储备溶液：具体配制参见附录A，可优先使用市售有证单兀素标准溶液 ．

6.9 标准工作溶液 ： 直接分取单元索标准储备溶液（见6. 8)分别配制钦、钥及其他洈合元素标准工作溶

液（见表2)；可优先使用市售有证多元素混合标准溶液进行稀释．

表2 标准工作溶液

序号 浴液名称 元宋及元紊组合
元素质盘浓度

治液介质
p.g/mL 

6. 9. 1 钦标准工作溶液 钦 100 硝酸溶液(l+4)（见6. 5) 

6. 9. 2 钜标准工作溶液 钳 o. 500 硝酸溶液(1+4)（见6. 5) 

6. 9. 3 混合标准工作溶液1 | 恪，锭，铅 5. 00 硝酸溶液(1+4)（见6. 5) 

2
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表2 标准工作溶液（续）

序号 溶液名称 元素及元素组合
元索侦量浓度

沌g/mL
溶液介质

6. 9.4 混合标准工作溶液2 猛．铜，锌 10.0 硝酸溶液(1+4)（见6.5) 

注1 ： 配制质丞浓度为100 1,g/n止及以上的校准溶液，0'C~5'C下避光密闭保存 ， 有效期6 个 月，稀释至

压g/roL~lo吨／mL或其他适当质量浓度时，0 "C~5 "C卜避光密闭保存，有效期1个月．

注2 ：注意定期检查标准工作溶液，如发现混浊或在使用中发现元术含量发生变化，则需耍室新配制．

6. 10校准溶液系列：用标准上作溶液配制校准溶液系列． 配制的饮校准溶液系列质量浓度见表3，多

元素混合校准溶液系列质盘浓度见表4，校准溶液的介质为硝酸溶液(5-95)（见6. 6),

表3 钦校准溶液系列

序号 | 元水
钦系列1 钦系列2 钦系列3 钦系列4 钦系列5
咽／mL 噶／mL ng/ml. ng/mL ng/mL 

6. 10. 1 | 钦 50. 0 200 500 1 000 2 000 

注1 ：配制的校准溶液O'C~5'C下避光密闭保存，有效期1个月 ．

注2 ：依捉样品测定溶液中钦阮呈浓度．适当调整校准系列中饮应呈浓度范围 ．

表4 多元素混合校准溶液系列

序号 元素组合
组合系列1 组合系列2 组合系列3 组合系列4 组合系列5

鸣/mL ng/mL ng/mL 鸣／mL 啤／mL

6.10. 2 钳 0.10 o. 20 0.50 o. 80 1.00 

6.10. 3 恪，镂，铅 5.00 10.0 25. 0 40.0 so. 0 

6.10. 4 猛，铜，锌 10. 0 50.0 100 160 200 

注1：配制的校准溶液0'C～5'C下避光密闭保存，有效期1个月 ．

注2 ： 校准溶液元素质呈浓度可以根据样品剽定溶液的元素质呈浓度进行调整．

6. 11 内标元素混合溶液(p=lO. 0 ng /mL)：直接分取姻和铢单元素标准储备溶液（见6.8)配制内标元

素混合溶液．

6 12 于扰元素标准溶液(p= lO.O ,-,.g/mL)：分别配制钦、钙、铁单元素标准溶液，用以求于扰系数K.

6. 13 氨气[tp(Ar) ;;;,::99, 996%].

7 仪器设备

7. 1 电感耦合等离子休质谱仪 ．

7 2 分析天平：感量0.1 mg,

7.3 电热恒温鼓风于燥箱：最高温度为250"C，控温稍度为士5'C ．

7.4 多孔控温电热板：最高温度为210'C，控温秸度为士5'C ．

3
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7.5 试验所用仪器设备经过检定或校准合格，并在有效期内．

7.6 密封溶样罐：防腐铝合金或不锈钢外会，聚四氛乙烯内罐，容积为15mL.

8 样品

8. 1 按照GB/T 14505的相关规定，样品的粒径应小于97 ，，皿

8.2 样品应在105"C条件下于燥2h~4h，然后置十干燥器中，冷却至室温．

8.3称取50 mg 样品，精确至0.1 mg，此为试验用样品 。

9试验步骤

9. 1 空白试验

随同样品进行双份空白试验，所用试剂应取自同一瓶试剂，加入同等的量 。

9.2 验证试验

随同样品分析同类型 、含鱼相近的标准物质 ．

9.3 样品分解

9. 3. I 将试验用样品（见8.3)置于密封溶样罐（见7. 6)的内罐中，加人1mL氢氖酸（见6. 2)和lmL硝

酸（见6. 3)，盖上玵涡盖后，会上外全，拧紧密封． 将密封溶样罐放人电热恒温鼓风干燥箱（见7.3)中，

190'C加热40 h.

9.3.2 冷却后取出内罐，至于多孔控温屯热板（见7. 4)上，165"C加热蒸干，再加人0.5 mL硝酸（见

6. 3)加热蒸干，重复操作此步骤一次 。

9.3. 3 在内罐中加人5mL硝酸溶液(1+1)（见6． 心，密封，放人T燥箱中 ，155'C加热6 h.

9.3.4 冷却后取出内罐，将罐中溶液移人50 mL塑料容运瓶中，用水稀释至刻度摇匀，此为样品溶液 ．

如含盐量较低可用样品溶液直接上机测定 ．

9.3 5 分取5mL样品溶液（见9.3.4)置千lOmL塑料比色管中，用硝酸溶液(5+95)（见6.6)稀释至

刻度，摇匀，此为样品测定溶液 。

9.3.6 为了避免玻璃器皿可能造成锌污染，应用塑料器皿盛放样品溶液 ．

9.4 测定

9. 4. 1 按照仪器操作说明书规定条件启动仪器（参见附录B农B. 1入选择分析同位索和内标元素（参

见附录B农B. 2)，编制样品分析表 。

9.42 仪器参数最佳化试验：仪器点燃后至少稳定30min，然后用含1 ng/mL的被、钻 、钢 、饰 、铀混合

溶液进行仪器参数最佳工作状态诃节 。 在测定过程中通过三通在线引人内标元素混合溶液（见6.11).

9.4. 3 分别涓定硝酸溶液(5+95)（见6.6入校准溶液系列（见6.10) 、空白试验溶液（见9.1)、 验证试验

溶液（见9.2入样品测定溶液（见9.3. 5)中待测元素和内标元素的质谱的信号强度。

9.4.4 校准曲线绘制：以硝酸溶液(5+95)（见6. 6)为校准空白零点，校准溶液系列（见6. 10)待测元素

的质呈浓度为横坐标，待测元素质诮信号与内标元素质挤信号的强度比为纵坐标，建立校准曲线．

9.4. 5 从校准曲线上企得样品测定溶液（见9.3. 5)中待测元素的质迳浓度。

9.4.6 测定每批祥品溶液时，同时分析单元素干扰溶液（见6. 12)，以获得干扰系数K并进行干扰校正 。

4
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9 4 7 每次测定间隔用硝酸溶液(2+98)（见6. 7 )清洗系统 ．

10 试验数据处理

10. 1 结果计算方法

样品中各待测元素B以质量分数['W(B)J计，数信以很克每克(µg/g)表示，按式(1)计算：

w(B)= (p.,.-p。)v.v

mV, Xl 000 
.................. (1)

式中，

Pu — 样品测定溶液（见9.3. 5)中待测元素的质量浓度，单位为纳克每毫升(ng/mL);

p。 空白试验溶液（见9.1)中待测元素的质盘浓度，单位为纳克每毫升(ng/mL);

% — 样品溶液（见9. 3. 4)的总体积，单位为毫升(mL);

v —样品测定溶液（见9.3. 5)的体积，单位为耄升(mL);

m气验用样品（见8.3)的质蛋，单位为克(g)

V1 三取样品溶液（见9.3. 4)的体积，单位为毫升(mL) 。

所得结果按 GB/T 14505表示为 'xxxx p.g/g、XXX p.g/g、XX. X p.g/g、 x. xx p.g/g、

O. XX p.g/g. 

10.2 结果干扰校正

干扰校正系数K按式(2)计算 ：

k=红
P泣

.•........•....•.. (2)

式中：

p气 一扰元素标准溶液（见6.12)测得的相当待测元素的等效质虽浓度，单位为纳克每毫升(ng/
mL) ，

p., — 千扰元素标准溶液（见6.12)的已知）员量浓度，单位为纳克每毫升(ng/mL).

样品测定溶液待测元素的质量浓度p.,. 按式(3)计算：

••••.•••••••.••••. (3)

式中，

P“飞－含k.jp心

Pu—扣除于扰后样品测定溶液（见9. 3. 5)待测元素的质昼浓度 ，单位为纳克每毫升(ng/mL),

p... —样品测定溶液（见9.3. 5)中待测元素存在被干扰时测得的总质昼浓度，单位为纳克每毫升

(ng/mL)1 

k” — 干扰元素j对待测元素i的干扰校正系数；

P心—样品测定溶液（见9.3. 5)中于扰元素的实测质量浓度，单位为纳克每毫升(ng/mL) .

11 精密度

11. 1 按 GB/T6379. 2规定的力法，确定封闭酸溶一电感耦合等离子体质谱法测定钢矿石中铭 、铜 、猛 、

铝 、铢、铅 、钦、锌含鱼的重复性和再现件（即方法精密度）统计结果见表5和参见附录C相关部分 。

11. 2 重复性条件下获得的两次独立测试结果，在表5给出的水平范围内，其绝对差位超过宜复性限(r)

的情况不超过5%，重复性限(r)按表5所列方程式计算 ．

5
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11 3 再现性条件下获得的两次独立测试结果，在表5给出的水平范围内，其绝对差值超过再现性限

氓）的情况不超过5%，再现性限氓）按表5所列方程式计算 。

表5 封闭酸溶 一 电感耦合等离子体质谱法测定镖矿石中

络、铜、猛、铝、镜、铅、杜、锌含量的方法精密度

元索
水平范围(m) 重复性限(r) 再现性限氓）

p.g/g 闷／g µ.g/g 

镕 5. 15~36. 3 r=0.121 m
.. .，6 5 R=l.36 m

0· 扭 8

铜 2. 52~234 r=O. 114+0. 052 6 m R=l. 11+0.141 m 

钻 32. 6~257 r=O. 0945 m�" R=O. 176 m 

铝 0.)74~1.23 r=O. 0167-0.107 m R=O. 110-0. 092 8 m 

镂 2. 54~18. 7 r=0.)30+0. 076 4 m R =J. 13+0. 094 5 m

铅 1. 77~29. 9 r=0.184十0.013 8 m R=l.U十0.135m 

钦 87.1~3170 r=0.167勿..“'令 R=26.6十o. lll m 

锌 6.17~60. 8 r=0.204 m
0·"'' R=3. 77十0.0718m

注 ：精密度是依据GB/T 6379.2， 由10家实验室对6个含盘水平样品 ， 分别在重复性条件下测定4次 ， 对数据统计
剔除离群位后计算得到．

12 正确度

按GB/T 6379. 2和GB/T 6379. 4规定的方法，确定封闭酸溶－电感耦合等离子体质谱法测定俜矿

石中镕 、铜、铩如 、铢 、铅 、钦 、锌含昼的重复性限与再现性限以及分析方法的偏倚，统计结果参见附录C

相关部分．

13 质量保证和控制

13. 1 每批样品分析，应同时进行2个空白试验 、20%~30％的平行试验（当样品数试不超过5个时，应

进行100％的平行试验）和1个或2个同矿种标准物质验证试验 。

13.2 制备多元索湿合工作或校准溶液时，注意元素间的相容性和稳定性，并对单元素标准储备溶液进

行检在，以避免杂质影响标准的准确度 ， 新配制的标准溶液应转移至经过酸洗 、干净的聚丙烯瓶中保存，

并定期检查其稳定性。

13.3 试验用样品最小称样量为o. 05 g，最小稀释休积为50 mL，在样品测定溶液被测元索含虽满足方

法检出限要求的情况下，可以适当增加稀释体积以减小样品浏定溶液的基体效应 ，

13. 4 分析者应能熟练操作电感耦合等离子体质谱仪，了解基体和同位素千扰，并能进行正确校正．

13.5 校准曲线一次拟合的相关系数大于或等千0.999。
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附 录 A

（资料性）

单元素标准储备溶液的配制

说明：配制好的标准倩备溶液请使用能密封的硬质嚷璃瓶或橐丙烯瓶储存。

A.1 钦标准溶液[p(TI) = 1. 000 mg/nt..J

D'L,/'f 0393. 4一2021

准确称取o. 500 0 g海绵钦(Ti，纯度99. 99%），登于烧杯中，加入200mL盐酸(1+1)，加热至溶解 。

冷却后移人500 mL容盘瓶中，用盐酸(1+1)稀释至刻度，摇匀 ．

A.2 铭标准溶液[p(Cr) =1. 000叹汃让J

准确称取0.100 0 g高纯金属恪粉(Cr ，纯度99.99%），置于烧杯中，加人10mL盐酸(1+1)，盖上衣

面皿，低温加热至溶解 ． 冷却后移人100 mL容盘瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 ．

A.3 猛标准溶液[p(Mn) = 1. 000 mg／吐］

准确称取o. 347 1 g商纯四氧化三猛(M氏。4 ，纯度99.99%），置于烧杯中，加人25 mL浓盐酸，盖

上表面JIIL，加热罕溶解 。 冷却后移入250mL容昼瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 。

A.4 镶标准溶液[p(Ni) = 1. 000 rrg/ml]

准确称取0.100 0 g己置于干燥器2h后的高纯铩粉(Ni，纯度99.99%），置于烧杯中，加人10 mL

硝酸(1+1)，箭卜表面JIIL，微加热使倷完今溶解后，加人适盆水及10 mL硝酸(1+1)， 冷却后移入

100 ml容鱼瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 。

A.5 铜标准溶液[p(Cu) =,. 000 mg/rrL]

准确称取0.100 0 g高纯电解铜(Cu，纯度99.99%），置于烧杯中，加人10mL硝酸(1+1)，盖上表

面皿，微加热使铜完全溶解后，加人适量水及10mL硝酸(l+1)． 冷却后移入100 mL容量瓶中，用水稀

释至刻度，摇匀 。

注：电解铜处速，将未进行处理的电解铜浸泡在盐酸(5+95)中．煮沸5 min，取出用蒸馔水冲洗千净 ，于燥后备用 ．

A.6 锌标准溶液[p(Zn) = 1. 000 mg/rrL]

准确称取0.124 5 g经800'C灼烧1 h的高纯氧化锌(ZnO，纯度99.99%），置于烧杯中，用水润湿．

加人40mL硝酸(l+l)，盖上表面皿，低温加热至溶解 。 冷却后移人100mL容量瓶中，用水稀释至刻

度，摇匀 。

A. 7 铝标准溶液[p(Mo) = 1. 000 mg/nt..]

准确称取0.150 Og经500'C灼烧1 h的高纯三氧化铅(MoO3 ，纯度99.99%），置于烧杯中，用水润

湿，加人浓氨水10mL，益上哀面皿，低温加热至溶解后，继续加热至体积约2mL，取下，加入20mL硝酸

(1+1)。 冷却后移入100 mL容盐瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 ．

A.8 铅标准溶液[p(Pb) =1. 000 mg/叫J

准确称取0. 107 7 g高纯氧化铅(PbO，纯度99.99%），翌于烧杯中，加人20mL硝酸，盖上表而皿．
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低温加热至溶解。取下，冷却后移人100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 ．

A, 9 铜标准溶液[p(In} =O 100叹仇让］

准确称取0.100 0 g高纯金属钢(In，纯度99.99%），置于烧杯中，加人10 mL浓盐酸溶解。 将溶液

移入100rnL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 ．

A 10 镜标准溶液[p(Re) = 1. 000 mg/吐］

准确称取1. 440 6 g高纯铢酸按(NH,Re04 ，纯度99.99%），否于烧杯中．用水溶解。 移人1000 mL 

容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀 ．

8
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附 录 B

（资料性）
仪器参考工作条件

以某电感耦合等离子体阪招仪为例，仪器参考工作条件见表B. l；各元素分析同位素 、 内标同位素及

干扰俏息见表B. 2. 

表B. 1 电感耦合等离子体质谱仪参考工作条件

仪器参数 设定值

ICP功率
1 300 

冷却气流惫
18.0 

L/rni.o 

辅助气流量
I. 2

L/m.i.o 

雾化气流迳
o. 90 

L/min 

进祥泵逗
饥

r/min 

消洗泵速
钻

r/tnin 

注：雾化器类型为玻璃同心雾化器 。

表B.2 分析同位素、内标同位秉及干扰信息

分析同位素 内标元素 千扰俏息＾ 监测同位素
,,，Ti `“In
立Cr

`“In '°Ar“C 
55Mn 

lUTn 

..
Ni 

出rn
“O“O ”

。

.,Cu wrn 
"TI··•o “Ti

"Zn 出 In
“Ti:“O 沁Ti

"Mo u.;ln 均Fe仿Ar "Fe
"'Pb

1“Re

．于扰信息栏中的多原子离子干扰符采用求干扰系数的方法进行校正 ．

9
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附 录 C

（资料性）

实验室间准确度协作试验数据统计结果

根据GB/T 6379. 2和GB/T 6379.4，确定了测定含试的重复性限与再现性限及分析方法的偏倚，统

计结果见表C1至表C.8. 

表C.1 镖矿石样品络含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计参数 | GBW GBW GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

可接今受加结
实

果
验
的室
实

数

验室
CP

数

)石十I － 10 10 10 10 10 10 

10 10 9 10 10 10 

总平均值(y)
32. 9 23. J 7. 09 13.1 s. 15 36. 3

鸿／g

认定值(µ)
32. 6士2.2 24. 6土].8 7. 6土0. 9 14. 3土1.3

咚／g

立复性标准差(S,)
o. 7 0.8 0.13 0.6 0.19 o. 7

鸿g

重复性变异系数
2.0 3. 7 1. 9 4. 3 3. 7 1. 9

％ 

重复性限(r)

咚／g
1.9 2.4 o. 37 1. 6 o. 55 1. 9

再现性标准关(S,)

闷／g
1. 8 1. 5 o. 80 1.1 o. 95 1.4 

再现性变异系数
5. 5 6. 3 11 8. 5 19 3. 9 

％ 

再现件限(R)

吨／g
5.1 4. 1 2. 26 3. 2 2. 70 4.0 

分析方法偏倚(8)
0. 3 -1.5 -0.51 -0.9

闷／g

8 A. s..

µg/g 
-0.9 -2.5 -1.00 -1.6

a+A • s.·

,,.g/g 
1. 4 -0.6 -0.01 -0.2

相对误差(RE)
0. 85 -6.3 -6. 7 -6.2

％ 

.A·Sk 为分析方法偏倚的95％置信区间 ，A为计笲估计佴的不确定度系数． 下同 ．

10 
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表C.2 铜矿石样品铜含量的重复性限与再现性限及分析方法倩倚统计结果

水 平

统计参数 GBW GBW GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 01395 070203 

参加实验室数(P) 10 10 JO 10 10 JO 

可接受结果的实验室数（，，） l0 JO JO 10 9 10 

总平均值（歹）

p.g/g 
234 58. 0 2.5Z 56.1 3. 16 14.8 

认定俏（沁

闷／g
237士10 57. 9士2.3 2. 2士0.3 56.5士2.8 2. 57士0.12 14. 2士0.6

重复性标准差(S,)
5 1. 5 0. 09 0. 8 0.10 0. 2

哆／g

重复性变异系数
2. l 2.6 3. 7 l. 4 3. 1 l. 7 

％ 

荎复性限(r)

吨／g
14 4. 2 0.27 2. 2 o. 27 o. 7 

再现性标准党(SR)

11g/g 
16 2. 8 o.53 3` 4 o. 65 o.6 

再现性变异系数
6.8 1.8 21 6.0 21 4. 4

％ 

再现性限(R)

四；／g
45 7. 9 1. 51 9. 5 1. 84 1. 8

分析方法偏倚(lJ)

，，g/g 
-3 o. 1 0.32 -0.4 0. 59 0.6 

{t-A•SR 

吨／g
-13 一1.7 -0.02 -2.5 0.19 0. 2 

�+A •SR 

／屯／g
7 1.9 0.65 l, 7 1. 00 1.0 

相对误弟(RE)
-1.4 0.22 14 -0.80 23 4. 1

％ 

表C3 德矿石样品猛含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计参数 GEW G丽 G叩 G而(E) GRW GRW(F.) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

参加实验室数(P) 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数(p) 10 10 10 10 10 10 

11 
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表C.3 铜矿石样品猛含量的重复性限与再现性限及分析方法倩倚统计结果（续）

水 平

统计参数 GBW GBW GBW CBW(E) CBW GBW(E) 
07392 07393 07394 070200 07395 070203 

总平均值(J)

吨／g
111 44. 5 167 154 32.6 257 

认定值(µ)
115. l士7.3 46.3士5.7 168. 8士8.9 156士10

吨／g

重复性标准差(S,)

炖／g
3 1.3 5 4 0. 7

重复性变异系数
2.8 2.8 3.0 2.4 2. 2 1. 7 

％ 

重复性限(,-)
9 3. 5 

吨／g
14 10 2.0 12 

再现性标准差(SR )

闷g/g
6 3. 6 8 7 1. 7 23 

再现性变异系数
5. 3 8.2 小？ 小8 5. 2 9.1 

％ 

再现性限(R)
17 10. 3 22 21 小？ 66 

咚／g

分析方法偏倚(II) -4 -1. 8 -2 -2
咚／g

/J－A• s.

闷／g
-7 -4.l -7 -6 

�+A·S,. 

鸿g
。 0.5 3 3 

相对误羌(RE)
-3,1 -3. 9 一1. 1 一1.0

％ 

表C.4 锯矿石样品铝含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计参数 GIiW GllW GBW GBW(E) GHW （计开V(E)

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

参加实验室数(P) 10 10 10 10 10 10 

可筷受结果的实验室数(p) 10 10 10 10 10 9 

总平均值(y)
1. 23 1. 15 0. 197 0.400 0.174 l. 23 

吨／g

12 
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表C.4 锺矿石祥品铝含量的重复性限与再现性限及分析方法偶倚统计结果（续）

水 平

统计参数 GBW GBW GBW GBW(E) GBW CBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

认定但(µ)
1. 27士0.09

µ.g/g 
1. 16士0.09 0. 21士0.04 0. 41士0.03

室复性标准差(S,)
0.06 0.06 o. 016 0. 017 0.011 0. 04

炖：／g

重复性变异系数
4. 9 4.9 8.0 4. 3 6. 6 3.4 

％ 

重复性限(r)
o. 17 0.16 

鸿／g
0.044 0.049 0.032 o. 12 

再现性标准差(SR )

，，g/g 
0.08 0.07 0.048 0. 048 0.045 o. 09 

再现性变异系数
6. 9 5. 8 24 12 26 6. 9 

％ 

再现性限(R)

四／g
o. 21 o.19 o. 135 0.131 0.127 o. 24 

分析方法偏倚(8)
-0.04 -0.01 -o. 013 -o. 010

咚／g

8-A • s.
-0.10 -o.os -0.043 -0.040 

戌／g

8+A •S• 
0.01 0.04 0.017 0.020 

闷／g

相对误芸(RE)

％ 
-3. 4 -0.69 -6.2 -2.4

表C5 锯矿石样品镖含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计参数 GBW GBW GBW GBW(E) （
．

；圆 GBW(.E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

参加实验室数(P) 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数(p) I 10 10 10 10 9 10 

总平均位（歹）

咚／g
18. 7 9. 77 2. 54 6. 15 3. 53 17. 7

认定俏（沁
18. 3士o.8 9. 6士o.5 2. 5士0.3 6. 3士0.5

µg/g 

13 
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表C5 铜矿石样品镜含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果（续）

水 平

统计参数 GBW GBW GBW CBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

益复性标准差(S,)

鸿／g
o. 5 0. 35 0.13 0.18 0.13 0. 5

谊复性变异系数
2.9 3. 6 5.0 2. 9 3. 7 3.0 

％ 

重复性限(r)

鸿g
1.6 0. 99 0. 36 o. 50 o. 37 1. 5

再现性标准差(SR)
1.0 0. (2 

鸿g
0. 32 0.46 0. 89 1. 3 

再现性变异系数
5. J 4. 3 13 7.5 25 7. 5

％ 

再现性限(R)

吨／g
2. 7 1.18 o. 90 1. 31 2. 51 3. 8 

分析方法偏倚(t)
0.1 

鸿／g
o. 17 o. 01 -0.15

� A• S• 

吨／g
-0.2 -0.11 -0.16 -0.15

if+A • s.

邱／g
1.0 o. 45 o. 24 0.14 

相对误差(RE)
2. 3 1.8 1. 5 -2.4 

％ 

表C6 德矿石样品铅含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计参数 GBW G8W GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

参加实验室数(P) 10 10 10 10 10 10 

可按受结果的实验室数(p) 10 10 9 9 10 10 

总平均值(;y)

吨／g
29. 9 24. 7 I. 94 6. 88 l.. 77 6. 33 

认定位(µ)
29. 9士2.3 24. 7士1.4 2.0土o. 4 7.0士o. 7 

咚／g

蓝复性标准差(S,)

咚／g
0.8 0.3 o. 11 0.12 0.10 0.14 

14 
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表C.6 锺矿石祥品铅含量的重复性限与再现性限及分析方法倩倚统计结果（续）

水 平

统计参数 GBW GBW GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 0739-l 070200 07395 070203 

重复性变异系数
2. 6 1. 4 5. 8 1. 7 5.4 2. 2 

％ 

萤复性限(r)
2.2 1.0 

，，g/g 
0.3Z o. 34 0.27 0.的

再现仕标准差(SR)
2. 2 1.0 

四／g
0. 50 0. 86 o. 39 0. 84 

再现性变异系数

％ 
2. 6 1. 4 5.8 l. 7 5.4 2. 2 

再现性限(R)

I屯／g
6. 2 2.8 1. 42 2. 44 I. 11 2. 36 

分析方法偏佼(�)

吨／g
。 。 -0.06 -0.12

IJ-A•SR 

-l. 4 -o.6 -o.37 -o.65
，，g/g 

8+A •SR 

p.g/g
1. 4 o.6 0.26 0.12 

相对误差(RE)

％ 
-0,03 -0,05 -2,9 -1. 7 

表C7 愕矿石样品仗含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计参数 GBW GBW GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

参加实验室数伊） 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验玄数(p) 9 9 10 10 10 9 

总平均但句）

吨／g
3 470 2 893 87. I 828 295 I 926 

认定值(µ)
3 477士180 2 878士180 83. 9士12.0 833士36 288士12 1 918士60

咚／g

茧复性标准差(S,)

闷／g
60 45 3.2 9 6 48 

重复性变异系数
l. 7 1. 6 3. 7 1.1 2. 0 2. 5 

％ 

15 
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表C7 镖矿石样品钦含量的重复性限与再现性限及分析方法倩倚统计结果（续）

水 平

统计参数 GBW GBW GBW CBW(E) CBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

薰复性限(r)

吨／g
171 128 9.1 26 17 136 

再现性标准差(SR)
190 106 14. 5 50 15 67 

吨／g

再现性变异系数
5. 5 3. 7 17 6.0 5. I 3. 5 

％ 

再现性限(R)

吨／g
536 299 41.l 141 43 190 

分析方法偏倚(8)

鸿／g
-7 15 3. 2 -5 7 8 

lt A•S及

µg/g 
-126 -52 -5.8 -36 -3 -36

,HA•SR 

四／g
112 82 t2.3 26 16 52 

相对误差(RE) -0.20 o. 51 3.8 -o. 58 2.1 0.11 
％ 

表C.8 锤矿石样品锌含量的重复性限与再现性限及分析方法偏倚统计结果

水 平

统计多数 GBW GBW GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 07394 070200 07395 070203 

参加实验室数(P) 10 10 10 10 10 10 

可接受结果的实验室数(p) 10 10 9 10 9 9 

总平均值(!J)

吨／g
51.4 33. 6 6.17 15. 6 8. 31 60. 8 

认定位(µ)

鸿／g
50. 7士4.4 33. 6士2.0 5.0士0.8 15. 1士I.7 7. 19士0.40 59. 2士1.8 

茧复件标准差(S,)

闷／g
I. J 0.8 0. 21 0.1 0. 31 ].! 

重复性变异系数
2.2 2.4 3. 3 4. 7 3. 8 1. 9 

％ 

重复性限(r)
3.2 2. 3 o. 58 2.1 o. 89 3. 2 

咚g

16 
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表C.8 锺矿石祥品锌含量的重复性限与再现性限及分析方法倩倚统计结果（续）

水 平

统计参数 GBW GBW GBW GBW(E) GBW GBW(E) 

07392 07393 0739-l 070200 07395 070203 

再现性标准差(Sx)
2. 9 2.1 

I屯／g
o. 76 1. 6 2. 44 2. 6 

再现性变异系数
5. 7 6.1 12 10 29 4. 3 

％ 

再现性限(R)

闷／g
8.3 5. 8 2.16 4. 6 6. 90 7. 5

分析方法偏倚(8)

闷／g
o. 7 。 1. 17 0. 5 1. 12 1.6 

a A •SR 

µg/g 
-l. 1 -1.3 0.69 -0.5 -0.心 -0. l 

lf+A•SR 

µ.g/g 
2. 6 J. 3 1. 65 I. 5 2. 63 3. 3 

相对误差(RE)

％ 
l. 4 。 23 3. 3 l6 2. 7 

17 



DZ/T 0393. 4一2021

参考文献

[1] DZ/T 0130. 3一2006 地质矿产实验室测试质迳管理规范 第3部分：岩石矿物样品化学成

分分析

[2] 《岩石矿物分析》编委会 ． 岩石矿物分析：第三分册 ． 第四版 ． 北京：地质出版社 ， 2011

18 



干七 J-－士＾亡志｀
－4-一七·雹＾ J-一心

身
亡J`_士-－七 - 七 -J乞 J-＿ ＿会一J-一心． 一工J--.............,..... -----·

特别声明

—、 地质出版社有限公司是自然资源类行业标准的合法出

版单位、发行单位。 我们发现 ， 有不法书商以地质出版社有限

公司的名义征订、 发行我社出版的自然资源行业标准。在此声

明， 我社未委托任何单位或个人征订、发行我社出版的行业标

准。读者订购时请注意甄别：凡征订者要求汇款的账户不是

“地质出版社有限公司
”

者，所发行的标准涉嫌盗版。

二、正版自然资源行业标准的封面贴有数码防伪标志，读

者可通过两种方式鉴别真伪 (1) 手机拨打 4006361315, 按照

语音提示操作（验证码在防伪标的涂层下｝，将有语音回告是否

为正版 ： （ 2) 登录 http: //www. china3 — 15. com 中国商品

信息验证中心输入验证码 ， 验证该标准是否为正版。防伪标涂

层下的验证码一书一鸦 ， 并且仅限查询 一次，第二次查询将提

示
＇`
该数码已被查询过 ， 谨防假冒"。

三、标准订购与咨询请联系 010 66554646, 66554578。

地质出版社有限公司特此声明。

寸·忑~----------__..专寸·忑^--｀-．七-------__..夕寸．罩勹专气尸罩．七气........------..... －



E
a
o
Z
I
寸．
C
6
C
O

L
`
q

中 华 人 民 共 和 因

地质矿产行业标准

锯矿石化学分析方法

第4部分：恪、钢、猛、铝、锦、铅、钦、锌含量的测定

封闭酸溶一电感耦合等寓千体质谱法

D'UT 0393. 4 2021 
沁

贺任编辑 ： 王春庆 责任校对：王

地质出版社出版发行

北京市海淀区学院路31号

邮政编码 ： 100083

网址 ： http,//www.gph.com. en 

电话： （010) 66554646（邮购部）

(010) (010) 66554578（编辑室）

瑛

餐

开木 ： 880 mmX1230 mm 1/16 

印张，1. 75 字数，55千宁

2022年1月北京第1版 2022年4月河北第1次印刷
．

 

书号 ： 12116. 537 定价：35.00元

夭

如本书有印装问趣 本杜负责调换

版权专有 侵权必究




