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Methods for chemical analysis of lead and lead alloys

--Determination of iron content

1 范围

本标准规定了铅及铅合金中铁含量的测定方法

本标准适用于铅及铅合金中铁含量的测定 测定范围:0. 000 30% -0. 012

2 方法提要

    试料用混合酸溶解，加入Na卫DTA络合铅及消除其他元素的十扰，用硫代硫酸钠掩蔽银 硒，谛的

+扰用抓化亚锡将其还原成单体过滤除去。在乙酸钠缓冲溶液中，用盐酸羚胺将3价铁还原为2价铁，

使其与1,10--氮杂月F生成红色络合物，于分光光度计波长510 nm处测量其吸光度

3 试剂

3.1 盐酸(pl. 19 g/mL)，优级纯。

32 盐酸(1+2)，优级纯

3.3 盐酸(1+9)，优级纯

3.4 氨水(1+1)，优级纯。

3.5混合酸:称取30 g酒石酸溶于80 MI硝酸(I11)中，用硝酸(1-I 4)稀释至100 MI混匀
3.6 无水乙酸钠溶液(250 g/L)

3.7 硫代硫酸钠溶液(200 g/I)

3.8 盐酸经胺溶液(100 g/I)

3.9 纵化亚锡溶液(200 9/L):称取20 g氯化亚锡(SnCI.,·2H,0)，溶于80 ml盐酸(3.2)中，用盐酸

(3.2)稀释至100 mL,混匀。

3.10 乙 几胺四乙酸三钠(Na,EDTA，优级纯)济液(230 g/L);称取230 gNaZ EDT八(C} 111,N

2H,0)溶于600二工氢氧化钱(1十5)中，用水稀释至1 000 mL混匀

3.11 1.1o_氮杂菲(C,HaN.·H,0 )乙醇溶液(12.5m/1)

3.12硝酸蹄溶液(2g/L):称取0. 5009纯蹄置于250 m1烧杯中，加入20 ml硝酸(1卜]).加热至完
全溶解，煮沸除去氮的氧化物，冷却 移入250 mL弃量瓶中 用水稀释至刻度，混匀

113 铁标准贮存溶液 称取。.1000g纯铁IR 1- 250 ml烧杯中，加入20 ml硝酸(l+1)1lju}} fi_ c全

溶解，煮沸除去氮的氧化物，冷却 移入1 000 ml容量瓶中.用水稀释至刻度，混匀 此溶液1 ml.含铁

100 pg铁。

114 铁标准溶液:移取10. 00 mL铁标准贮存溶液(3.13)置于100 m1_容量瓶中，加入2 ml硝酸(1

11，用水稀释至刻度混匀 此溶液1 mL含10 pg铁。
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4 仪器

    分光光度计

5 分析步骤

5门 试料

5.1门 纯铅及不含硒啼的铅合金

    按表1称取试样，精确至。.。。。1g
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5门.2 含硒、蹄铅合金

    称取2. 000 g试样，精确至。·000 1 g
    独立地进行2次测定，取其平均值

5.2 空白试验

    随同试料做空白试验

5.3 测定

5.3门 试料的溶解及分离

5. 3.1.1 纯铅及不含硒、啼的铅合金

    将试料(5.1.1)汽于250 ml烧杯中，加入10 ml棍合酸，盖L表皿，低温加热洛解完全 煮沸除女

氮的氧化物，以少量水洗涤表皿及烧杯，冷却。移入50 ml容量瓶中，按表1加入Na,EDTA济液，没匀

5.3.1.2 含硒、啼铅合金

    将试料(5.1.2)置于250 mL烧杯中 加入20 mL混合酸，盖上表皿，低温加热溶解完全 青沸除去

氮的氧化物，如有黑色残渣，将溶液蒸至盐类析出。加入20 m工水、15 ml盐酸(3.1).继续加热，微沸至

沉淀凝聚，取下冷至室温 静置

    将h层清液移入250 mL烧杯中.用盐酸(3-3)以倾泻法洗涤烧杯和沉淀4--5次，弃去沉淀〔介炸

各次的上层清液，缓慢加热蒸至粘稠状，加入5 ml盐酸(3-1),蒸至粘稠状，加入州mLM酸啼洛液、

smL盐酸(3.1)，再次蒸至粘稠状

    加入20 m1盐酸(3-2)，加热至盐类溶解.加入5 mL氯化亚锡溶液，煮沸至沉淀凝聚，取下终一牢

温，用中速定员滤纸过滤，用盐酸(3-3)洗涤烧杯和沉淀5一6次.弃去沉淀，滤洗液收集工50 mL :"}:J扮

瓶中.用盐酸(3.3)稀释至刻度，混匀

    移取10. 00 m1溶液干50 m1容量瓶中，加入5 ml.Na%FDTA济液，混匀

5.32 显色

5.3.2.1 用盐酸(3-2)和氨水将溶液的p11值调至‘左右，加入5 m1_乙酸钠浩液，混匀

    试液中若含有银，加入2.5 m1硫代硫酸钠溶液，混匀

5. 3-2.2 加入2 m1盐酸经胺溶液，3mLIJ。二氮杂菲溶液.混匀。将溶液置1,40C士5C水浴‘川lIi热

3 min取下冷却至室温.以水稀释至刻度，混匀

5.3. 3 测量

    将部分溶液移入2 cm或5 cm吸收皿巾，以随同试料的空自溶液为参比 r分光尤度日洲伙

5工0 nm处测量其吸光度，从工作曲线七查出相应的铁量。

5.4 __L作曲线的绘制
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5.4.1

5.4-1.1

铁长0.000 30%一。.003 0%的工作曲线

移取0,0.25,0.50,1.00.1. 50,2. 00,2. 50.3.00 mL铁标准溶液，分别锐}= 组 50 nil容}k,

瓶中 加入5 ml,Ni,EDTA济液，混匀。以下按5.3.2条进行

5.4.12 将部分溶液移入5 cm吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长510 nm

光度，以铁觉为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线

5.4- 2 铁堂>0. 003 0%一。012x的工作曲线

5.4- 2. 1 移取0,1.00,2.00,3.00,4.00,5.00,6.00 ml_铁标准溶液，分别置于 组50 mI

各加入5 m1.Na正DTA溶液·混匀 以「按5.3.2条进行
5.4-2. 2 将部分济液移入2 cm吸收皿中.以试剂空白为参比，于分光光度计波长”0 rim

光度.以铁址为横坐标.吸光度为纵坐标绘制下作曲线。

处测址其吸

弃城瓶中

6 分析结果的表述

    按式(l)计算铁的ff分含员

Fe(%)=
阴l’ v、、X 10
    >n� V

又 100

处i贝;I it其吸

·‘· 卜一 t 1 )

式中:，，，. 从上作曲线匕查得的铁量,yg;
      C., 试液总体积，m1,;

      卜，一一分取试液的体积,mL;

            试料的质觉 " g

    所得结果表示至三位小数 若铁含量小于。.010%时，表示至四位小数;小f0. 001 0 Y,时，表,1,}至
五位小数

7 允许差

买验室I'Gl分析结果的差值应不大于表2所列允许差

                                            表2

{ 铁含量 允 许 差

                    ()000 30̂-0. 000 60
                                            一 一 一 - 一 一 一 一 一 一

                    一)0. 000 60-0. 001 5

一 0. 000 20 二二

_ _______竺里上 0. 0里生_______ _}
                    _)                    0. 003 0-0. 006 0

                    X 0.006 0-0.012

L--- ---一>. 000 4 _____


