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    本标准修改采用ISO 6101-5:1990((橡胶中金属含量的测定 原子吸收光谱法 第5部分:铁含量

的测定))(英文版)。

    本标准代替GB/T 11201---1989《硫化橡胶中金属含量的测定 火焰原子吸收光谱法 第四部分:
铁含量的测定》，因为国际上的发展原标准在技术上已过时。

    本标准根据ISO 6101-5:199。重新起草，其技术性差异及原因如下:

    a)分析天平的分度值由国际标准的。. 01 mg改为0. 1 mg(本标准5.1),因为分度值为。. 1 mg
        的分析天平在本标准中使用不会影响试验结果的准确度，且国内绝大多数实验室使用分度值

        为。.1 mg的分析天平;
    b) 适用对象由生胶、橡胶制品改为生胶、胶乳、混炼胶及硫化胶(本标准1)。因为硫化胶包含橡

        胶制品，使适用范围更全面;

    c) 将高温炉能控制的温度550℃士25℃改为550℃士25℃或950℃士25-C(本标准5. 2)。因为有

        时在550℃士25̀C不能灰化完全，须在950℃士25,C才能灰化完全;

    d) 将橡胶制品的取样改为硫化胶的取样方法及混炼胶参照硫化胶的取样方法进行取样(本标准

        6)。因为适用对象的改变，取样方法也作相应调整。同时在引用标准时也比ISO 6101-5:1990

        多引用了GB/T 17783《硫化橡胶样品和试样的制备 化学试验》。

    为便于使用，本标准还做了下列编辑性修改:

    a) 密度、浓度、体积单位分别由mg/cm' ,pg/cm' ,cm，改为g/mL,pg/mL,mL,
    本标准与前一版本相比主要变化如下:

    a) 本标准中测定波长由248. 3 nm改为248.3 nm和372. 0 nm(1989年版的3;本版的3) ;

    b) 本标准中铁粉的纯度由质量分数大于99. 99%改为质量分数大于99% (1989年版的4. 2;本

          版的4.6);

    c) 本标准对标准溶液的配制方法进行了修改，与国际标准一致(1989年版的4.6.1,4.6.2,

        6.2.1;本版的4.6,7.3.1);

    d) 本标准对盐酸溶液的配制进行了修改，与国际标准一致(1989年版的4. 5;本版的4.3);

    e) 本标准对灰分溶解进行了修改(1989年版的6.1.2;本版的7.2.2);

    f) 本标准增加了第6章“取样，’(本版的6).

    本标准由国家石油和化学工业局提出。

    本标准由全国橡标委通用化学试验方法分技术委员会归口。

    本标准起草单位:上海橡胶制品研究所。

    本标准起草人:王丁林。

    本标准委托全国橡标委通用化学试验方法分技术委员会负责解释

    本标准所代替标准的历次版本发布情况为:

    -- GB/T 11201-1989
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橡胶中铁含量的测定 原子吸收光谱法

    替告— 使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验 本标准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，并保证符合国家有关法规规定的条件

范围

    本标准规定了原子吸收光谱法侧定橡胶中铁含量的方法。

    本标准适用于铁含量在5. 0 mg/kĝ-I 000 mg/kg的生胶、胶乳、混炼胶及硫化胶。适当调整试样

质量和稀释待测溶液浓度或稀释待测溶液浓度，可以测定铁含量高于1 000 mg/kg的样品

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/I' 4498 橡胶 灰分的测定(eqv ISO 247)

    GB/T 1534。 天然、合成生胶取样及制样方法(idt ISO 1795)

    GB/T 17783 硫化橡胶样品和试样的制备 化学试验(idt ISO 4661-2)

    IS0 123 橡胶乳胶 取样

    IS0 648 实验室玻璃器具类 单标线移液管
      IS() 1042 牢 睑 室 玻 嗯 器 W-举 丝 标 线 容量 瓶

3 原理

    根据GB/T 4498中A法或B法，将试样进行灰化。灰分用盐酸溶解，若有硅酸盐存在，用硫酸和

氢氟酸的混合液分解除去。试样溶解后，配成适当浓度的试液，以铁元素空心阴极灯为光源，含量在

10 mg/kg以下，在248. 3 nm处测其吸光度，含量在10 mg/kg-1 000 mg/kg之间，在372. 0 nm处测其

吸光度。根据在相同条件下测定系列铁标准溶液所得标准曲线，计算试样中的铁含量。

4 试荆

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水

4.1硫酸:p=1.84 g/mI.;

4.2 盐酸:p=1. 19g/m1;
4.3 盐酸溶液:1十3(V,+Vi)，用3体积的水稀释1体积的浓盐酸((4.2);

4.4 氢氟酸:p=1. 13 g/mL，质量分数为38%一40 ;
4.5硝酸;p=1. 42g/mI,;
4.6 铁标准溶液:1 000 pg/m工。称取1. 000 0 g铁粉(纯度为质量分数大于”%)置于250耐 锥形瓶

中，用 100 ml的盐酸溶液和10 ml的硝酸混合液溶解，然后转移到1 000 ml的容量瓶中，用盐酸溶液

稀释至刻度并摇匀

5 仪器

使用普通实验室仪器和下列仪器 须保证所有的仪器和实验器具无铁离子
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5. 1 分析天平 :分度值 0. 1 mg;

5.2 高温炉:能使温度控制在550℃士25℃或950℃士250C;

5.3 烧杯:容量为250 m工;

5.4 容量瓶:与ISO 1042中A类的要求相符合;

5.5 过滤漏斗;

5.6 石英柑涡或瓷琳涡:容量为150 mL;

5.7 铂柑祸:50 ml;

5.8 铂棒;

5.9 滤纸 ;

5. 10 电热加热器;

5. 11 锥形瓶 250 mL;

5. 12 原子吸收光谱仪，装有能发出所需波长光的空心阴极灯和使用乙炔作燃气和压缩空气作助燃气

的燃烧器。仪器的操作应根据仪器说明书上规定的最佳性能条件进行。可以使用电热原子化装置(石

墨炉)，应由技术人员根据仪器说明书上规定的最佳性能条件进行操作。

5. 13 移液管:与IS0 648中A类的要求相符合;

:.{:
表面皿 ;

水浴锅 。

6 取样

:.;
生胶按GB/T 1534。规定执行。

胶乳按IS0 123规定执行。

硫化胶按GB/T 17783规定执行。

混炼胶参照GB/T 17783规定执行。

分析步骤

63
64

7
7.1试样的制备

7.1.1 用盐酸溶液洗涤试样以除去表面杂质，再用水洗涤后烘干置于干燥器中备用。

7. 1.2 称取1. 0 g(精确至。. 1 mg)用非铁制的切割工具磨碎或剪碎的橡胶置于柑祸中。若铁含量在

5 mg/kg左右，可增加试样质量，最大到5. 0 g，以保证获得可靠的吸光度。

7. 1.3 若已知橡胶中有硅酸盐存在，则用铂柑塌，根据7.1.2进行

7.2 试液的制备

7.2. 1 灰化

    根据GB/T 4498中A法或B法，将试样置于高温炉中进行灰化 如果灰分呈黑色，小心地用铂棒

搅拌并继续加热使之烧尽。

7.2.2 灰分的溶解

    灰化后，让增祸及灰分冷却至室温。小心加人20 m工盐酸溶液到灰分中，盖上表面皿，在水浴中加

热30 mine

    把溶液和残渣一起转移到250 mL锥形瓶中，加50 m1盐酸溶液，加热30 min

    如果残渣完全溶解，将溶液转移到100 mL容量瓶中，用盐酸溶液稀释至刻度，根据7.4进行

    若灰分没有完全溶解，若有硅酸盐存在，根据7.1.3和7. 2.1重新取样灰化，加人几滴硫酸并加热

至发烟。冷却后再加3滴硫酸和5 m1氢氟酸，置于通风橱中的电热板上或沙浴锅中加热，用铂棒搅拌

直至蒸干，重复进行两次。

    冷却后加人50 m工盐酸溶液，盖上表面皿加热10 min。过滤并用盐酸溶液洗涤，合并滤液和洗涤

  2
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液，转移到100 mL容量瓶中。用盐酸溶液稀释至刻度后摇匀。根据7.4继续试验。

7.3 标准曲线的绘制

7.3.1 标准溶液的制备

7.3.1.1铁标准溶液,10 pg/mL:用移液管移取10 mL铁标准溶液((4.6)加人1 000 mL容量瓶中，用

盐酸溶液稀释至刻度后摇匀。

7.3. 1.2 系列标准溶液的制备:按表1所列标准溶液(7.3.1.1)的量，分别加到八个100 mL容量瓶

中，用盐酸溶液稀释至刻度后摇匀。

                        表 1 标准溶液((7.3. 1. 1)的体积与对应的铁浓度

标准溶液(7. 3. 1.”的体积/.L 对应的铁浓度/(pg/.L)

100

50

20

10

  5

2"

1"

0zl

10.0

  5.0

  2.0

  1.0

  0. 5

0.20

0.11)

  0

1)只有在原子吸收光谱仪的灵敏度足够高时才有准确的结果。

2)空白溶液

7.3.2 系列标准溶液吸光度的测足

    开启光谱仪，使仪器充分稳定。把波长调至248. 3 nm或372. 0 nm，按仪器使用说明书进行操作，

或根据仪器的特性把测试条件调到最佳。

    连续吸取标准溶液((7.3.1. 2 )到燃烧器火焰中去。每一溶液的吸光度测两次，取平均读数。每一次

测量后，吸取水清洗燃烧器。

7.3.3 标准曲线的绘制

    以系列标准溶液的铁浓度(pg/mL)作为横坐标，经空白溶液校正过的相应标准溶液的吸光度作为
纵坐标作图，即得标准曲线:

0.1 pg/mL-1 Vg/ml一对应于248.3

1 pg/ml一10 pg/mL对应于372.0

nnl;a)

b)

7.4 试样溶液的测定

    按7,3.2中详细的步骤，在248. 3 nm或372. 0 nm波长处测定试样溶液((7.2.2)的吸光度。

    如果试样溶液的吸光度高于表1中最高铁浓度的吸光度，需准确移取V体积的试样溶液(7. 2. 2 )

于100 ml的容量瓶中，用盐酸溶液稀释至刻度，重新测定。

    用不含试样部分的盐酸溶液作为空白溶液，平行测定其吸光度。若试样的制备使用了硫酸和氢氟

酸，相同量的混合酸用于制备空白溶液。

8 结果的表述

直接从相应的标准曲线(见7.3.3)上读取试样溶液的铁浓度。

试样中铁含量X以每千克试样中以毫克计的铁的质量表示，计算公式为:

X(mg/kg)=E二二El Xfx100 ························⋯⋯(1)

式 中:

P— 试样溶液从标准曲线上读取的铁浓度，单位为微克/毫升(Kg/mL) ;
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    Pb— 空白溶液从标准曲线上读取的铁浓度，单位为微克/毫升(beg/ml.) ;
    m— 试样的质量，单位为克(9);

    f- 试样溶液的稀释因子(见7.4):
      f=100/V，其中V是在7.4中吸出的试样溶液的体积，mLe

8.2 试验结果可用三种格式表示:若结果大于1 000 mg/kg，用质量分数表示;若结果在5 mg/kg-

1 000 mg/kg之间，用mg/kg作单位表示;若结果小于5 mg/kg，用“G5 mg/kg"表示。

9 试验报告

试验报告应包括下列内容:

。) 全部测试的详细过程;

1,) 取样的方法;

c) 本标准的引用标准;

d) 灰化和溶解所使用的方法;

e) 所使用仪器型号;

f) 试验结果;

9) 在试验过程中出现的异常情况;

h) 所使用的任何非标准操作。


