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前 言

    本标准采用两种化学分析方法测定铅及铅合金中的锑含量 其中方法I是对GB%T na03. }-  t983
《铅荃合金化学分析方法 结晶紫光度法测定锑量Si,GB/r 472. 5--1984《铅锭化学分析方法 孔雀绿

分光光度法测定锑鱿》的修汀:方法2是对GB/T 4103.4-1983((铅纂合金化学分析方法 浪酸盆容壁

法测定锑量》的修订。
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    GB/T 17433 --1998 冶金产品化学分析基础术语
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方法1 结晶紫分光光度法测定锑量

1 范围

本标准规定了铅及铅合金中锑含量的测定方法_

本标准适用于铅及铅合金中锑含壁的测定。测定范围:o. ooo 30%一。. 060%6

2 方法提要

    试料用硝酸或硫酸硫酸钾溶解，加硫酸或盐酸使主量铅生成硫酸铅或抓化铅沉淀，分离除去 在盆

酸介质中，用甲苯萃取锑氯络阴离子与结晶紫生成的蓝色络合物，于分光光度计波长610 nm处测最其

吸光度。试料中若含蛇，则使锑与铁生成氢氧化物的共沉淀与其分离
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  磷酉交(1 i-A)

硫脉溶液(Goo g/I)。
  亚硝酸钠溶液(loo日L)
  氧化按饱和溶液。

  抓化钱溶液(10 g/I)。
  氨水门+1)

  三抓化铁溶液(10 g/L):称取1。g三氧化铁(Fe(1·GIT_() )-于}U mt盐酸< S.)济解‘几川月

61稀释至100 ml

摄化亚锡溶液(100 g/I):称取10. 0 g抓化亚锡(Sn(l·2H()、
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后 J]J盆酸(3.6)稀释 10)T，11。J仔时现配

3门8 结品紫溶液(291少

3门9 锑标准贮存溶液:称取().10。。瑟纯锑，仪十2o0耐 烧杯中，加入lolnl硫酸拐.5)，加热至完全

溶解，冷却 移入!。00m工容过瓶中.加人 18om工硫酸(1卡1)，冷却‘用水稀释至刻度.混匀。此溶液

1oIL含1o019锑

3.20 锑标准溶液:移取抓.00 m工_锑标准贮存溶液干沁。m工_容量瓶中，用盐酸(3.6)稀释至刻度、棍

匀 此溶液Inll含5，19锑

4 仪器

    分光光度计

5 分析步骤

5.1 试料

    按表1称取试样，粕确至0.o0019
                                                表 1
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    独立地进行2次测定，取其平均值

5.2 空自试验

    随同试样做空白试验

53 测定

5.3.1 试料洛解

5.3.1门 纯铅及除铅锡合金以外的铅合金

5.3.1.1.1 将试料(5.1)投于20()mL烧杯中.按表1加入硝酸，低温加热溶解，煮沸除去氮的氧化物.

冷却。试料中若含蛇，以下按附录A进行处理

5.3.1，1，2 用水冲洗表皿及杯壁，按表1移入预光盛有硫酸(3.7)的容量瓶中，用水稀释至刻度.混匀

罗拿犷19按表1分取上层清液于200，nJ 烧杯中，加smL硫酸(3.7)，加热蒸发以至冒白烟并近司-
(保持潮湿)冷却

53.1，1.4 加1oml、盐酸(3 6)，低温加热溶解盐类.冷却 移人125ml分液漏斗中.用1(j即L盐酸

(3·6)分次洗涤烧杯 洗液合并J二分液漏斗中

5.3门.2 铅锡合金

5.3.1.2.1 将试料(5.1)段于200ml烧杯中，加19硫酸钾，10m工一硫酸(3.5)，高温加热至试料完全

溶解，移烧杯至温度稍低处蒸发至千，稍冷，加10m工一盐酸(3.6)低温加热溶解盐类‘冷却 试料中若含

铭.则按附录八处理。

5.3.1.2.2 按表1将溶液移入容量瓶中 用盐酸(3.6)洗涤表皿及烧杯 洗液合井J一容星瓶巾，用盐酸

(3.6)稀释至刻度，混匀.静置smm

5.31.2.3 按表1分取上层清液于1器:nl分液漏牛中.补加盐酸(3.6)至体积为，ml‘

532 萃取
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    加12滴敏化亚锡溶液，混匀.放置5 min加2 nil-亚硝酸钠溶液‘混匀，放释2 min.加0. 50 ml硫

眼溶液.摇10 s，立即加50 ml水(不摇).0. ii0 ml结晶紫溶液.25. 00 ml甲苯，振荡 1 min挣V9.

5 min,弃去水相

5. 3 3 -M9量

    加1g无水硫酸钠，摇动数次。将部分溶液移入1 cm吸收皿中.以随同试料的空白溶液为参比于
分光光度计波长610 nm处测量其吸光度、从工作曲线上查出相应的锑虽。

5.4 工作曲线的绘制

5.4. 1 收0.0.50,1.00,2.00,3.00,4-00.5.00 ml锑标准溶液.段f一组125 ml分液漏牛巾，用盆

酸<3. &)稀释至20 ml，以下按5. 3. 2条进行

5.4-2 加1g无水硫酸钠.摇动数次，将部分溶液移入1 cm吸收皿中.以试剂空白为参比，于分光光度

计波长6丈。rim处测量其吸光度。以锑量为横坐标，吸光度为纵坐标绘制「作曲线

6 分析结果的表述

按式(1)汁算锑的百分含量

          vn,·V} X 10“Jbl%n)一 ne� . V, x100 ’二’二’···················⋯⋯曰

式中:7)7一 从工作曲线上查得的锑觉，fig

      V 试液总体积，ml;

      V. 分取试液体积 ml;

      rre一一试料的质量,g

    所得结果表示至三位小数。若锑含量小于。.010%时，表示至四位小数;小于。. 001 0写时表示至五

位小数

7 允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表2所列允许差

                                            表2

锑 含 量 允 许 3};

  0. 000 10
                                                                                一

0. 000 30--0. 000 60

>0. 000 60-0.002 5

  :>0. 001 5.0. 003 0

0. 000 20
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一 一 ~ 一 一 一 一 一 一 — 一 一 一

                      >0. 003 0̂ -0.006 0

{--一 一----一0.0008 - -
{

一 -一一一一一一 7

                    )                    0. 006 0 0. 010

>0. Oi0̂ -0. 020

'0. 020̂ -0 040

> 0. 040---0. 060

0.0自3

0.004

0. 006

方法 2 硫酸铺滴定法测定锑量

8 范围

卞标准规定了铅及铅介金中锑含量的测定方法

水标准活41干铅及铅合金中锑含最的测定_测定范IM:。.25 X一18. 0o%
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9 方法提要

    试料用硫酸一硫酸钾溶解，以硫酸阱将锑还原为5『一，在盐酸介质中以次甲基蓝、甲基橙为招不,t}i .

用硫酸饰标准滴定溶液滴定

10 试剂

10.， 硫酸钾

10.2 硫酸阱

10.3 硫酸(p1.84 g/mL).

10.4 盐酸切1. 19 g/ml)

10.5 锑标准溶液:称取2. 000 0 g纯锑(锑含量大于99-991%) . }}i: l' 400 ml一烧杯中，加;r ml_ 'InC '-<
(10.3)加热溶解，煮沸至溶液清亮，冷却 移入1 000 MI一容量瓶中，用硫酸(7-}-18)稀释至刻度，混勺 业

溶液1 mL含Zmg锑。

10.6次甲基蓝溶液((1 g/L)

10.7 甲基橙溶液(1 g/L).

10.8硫酸饰标准滴定溶液[c(Ce(SO,)2·411,01=0. 025 mol/1-1

10.8.1 配制

    称取10.0g硫酸柿仁c(Ce(SO)·4x,01置于400-1烧杯中，加200 ml硫酸(8-I-92)溶解 移\

1。。。ml容量瓶中，用硫酸(8十92).稀释至刻度，混匀

10-8.2 标定

    称取1.000 g纯铅(锑含量不大于。.00500)置于500 MI锥形瓶中·加入10.00 nil锑标准溶液

(10.5)，以卜按11. 3.2-11-3.3条进行

    按式((2)计算硫酸锑标准滴定溶液的实际浓度:
0.020 0

c牛(v 一V)X。.060 85
⋯ 。。··一 ‘门今.娜·。·。·。.，二 今·⋯ “ ，

式中 : 一硫酸柿标准滴定溶液的实际浓度,m01/L:

V,— 标定时试液所消耗硫酸饰标准滴定溶液的体积,mL;

V— 标定时空白试验溶液所消耗硫酸钵标准滴定溶液的体积，mL

0.060 85一与1. 00 mL硫酸钵标准滴定溶液L, (Cc (SO,), " 4H户]=1. 000 mol!L刁相当的锑的质以.

            g/mol

    取二份进行标定，其标定所消耗硫酸饰标准滴定溶液体积的极差不超过。·10 ml·取其平均值 否

则重新标定

11 分析步骤

11门 试料

    按表3称取试样，精确至。.000 1 g
                                                  表 3

锑 含 是.厂

  025-3.00

>3.0。一5.00

>5. 00--7. 00

黔

0(1

动

>7. 00一13

"13.00--17
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    独认地进行艺次测定.取其平均值
们 2 空白试验

    称取1. 000 g纯铅(锑含量不大1,0.oo5%),随同试料做空自试验。

11.3  RIl定

飞1.3门 将试料(11. 1)置于500 ml锥形瓶中

们.3.2 加入2g硫酸钾，按表3加入硫酸，高温溶解至试料完全.继续煮沸20 nun,稍冷 加0.3g硫酸

阱，在微沸状态卜还原40 min，冷却。

113.3 用少丝水吹洗杯壁，加50 m工水，立即加20 ml盐酸,2滴次甲基盐溶液‘1滴甲基橙溶液 在

不断摇动下，用硫酸饰标准滴定溶液滴定至红色变浅，补加1滴甲基橙溶液，缓慢滴定至红色消失出现

蓝色为终点

jZ 分析结果的表述

    按式(3)计算锑的百分含量:

                                _、 。，、 (V、一V,) X 0. 060 85
                            Sb(%)=于 一一 竺二犯-兰兰二兰兰\100 ·······，·········⋯ ⋯〔几)

                                                                                            刀I口

式中:‘一 硫酸饰标准滴定溶液的实际浓度,mol/L;

      V--一 测定时滴定试液所消耗硫酸饰标准滴定溶液的体积,m工;

      VII -- 测定时滴定空白试验溶液所消耗硫酸钟标准滴定溶液的体积,mL,

。·060 85— 与1. 00 mL硫酸钵标准滴定溶液[c(Ce(S04),·41420]=1. 000 mol/1」相当的锑的质讹‘
            K/mol;

      I',,-一 试料的质量，9

    所得结果应表示至二位小数

13 允许差

    实验室间分析结果的差值应不大于表4所列允许差

                                                  表 4                                           /

锑 含 量

0.25- 1.00

> 1. 00- 3. 00

>3. 00.7. 00

> 7. 00--13. 00

>13. 00-18. 00
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  附 录 A

〔标准的附录)

含$c试料的处理

Al 将5.3.1.1和5.3.1.2条中的溶液按表1移入预先已加人盐酸(3.;)的容量瓶中(]]」人盐酸的橄

为容址瓶容积的1八的，以水稀释至刻度，混匀，静置5 min
A2 按表1分取}几层清液于200 mL烧杯中，加sm工硫酸(3-7).加热蒸发至冒白烟并近f}保持潮

湿)，冷却
A3 加入5. 0 ml,三氯化铁溶液.1.50 mL水，5 mL氧化钱饱和溶液，加热煮沸，用氨水调节溶液1

pH 5. 5一6. 5 .加热微沸1 min，取下，放置10 min
A4 用中速定量滤纸过滤.用热氯化按溶液洗涤烧杯2次 沉淀4次 再用热水洗涤烧杯2次.沉淀

4次
A5 用10 m1_热硫酸(3-7)溶解沉淀于原烧杯中，用热硫酸(3-8)洗涤滤纸4次一将溶液蒸发至近1，冷

却
A6 加10 m1_盐酸(3.6)，低温加热溶解盐类，冷却.移人125 ml分液漏斗中、用10 nil,盐酸(3.6)分

次洗涤烧杯，洗液合并于分液漏斗中
A7 加12滴徽化亚锡溶液，混匀，放置5 mm,加2 m1-亚硝酸钠溶液，放置2 min,加。.50 ml硫脉溶

液，摇动10 s,加2 ml磷酸，摇动4-6次，立即加50M工水(不摇)'0. 50 ml结晶紫溶液，25. 00 ml -甲

苯，振荡I min,静置5 min.弃去水相。以下按5.3.3条进行。


