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飞 范围

本标准规定f铅及铅合金巾沁含量的测定方法

    本标准适用于铅及铅合金中秘含量的测定 测定范闹。002 0%一。.Io%

2 方法提要

    试料用硝酸或硝酸一酒石酸溶解，根据秘的含丝用二氧化锰共沉淀富集秘并分离铅.或在试料溶解

后加盐酸使铅生成氯化铅沉淀而除去大部分铅。硒、谛干扰测定，在盐酸介质中用氯化亚锡将其还原成

单体过滤除去。用六偏磷酸钠、硫脉.氟化钾分别掩蔽残存铅、铜及银，以及锡和锑 在盐酸介质中.以碘

化钾为显色剂，于分光光度计波长450 nm处测量其吸光度

3 试PI

31 酒石酸

3.2过氧ft%(p1. 10 g/ML)

3.3 盐酸(PI. 19 g/ml)

3.4 盐酸(1{1)

3.5 盐酸(1+3)

3.6 盐酸(1上9)

3.7 硝酸(1+4)

3-8 硝酸锰溶液,1体积硝酸锰溶液(500 g/t、与4休积水混匀

3.9高锰酸钾济液(10 g/I)

3.10 敏化亚锡溶液(100 g/L) :称取10.04教化亚锡(Sn('I·2CI,c)).Hl 50 nil, Q"酸(3. .)微热溶解.

冷却 用盐酸(3. 1)稀释至100 ml 用时现配

3.们 六偏磷酸钠溶液(200 g/工一)。

3.12 碘化钾溶液(250 g/L)。

3.13 硫肛溶液门00 g/I)。

114 斌化钾(KF·ZH())溶液(200 g/I)。

115 蹄溶液(5 mg/mI):称取。.500 g纯蹄 Vì于200 ml烧杯中 加八20 ml.硝酸(1-t I)加热溶

解，煮沸除去氮的氧化物，冷却。移人100 ml容星瓶中，以水稀释至刻度，混匀

116 }k标准贮存溶液:称取。·1000g纯秘、置于200 ml烧杯中，加入20 ml硝酸(I} t)‘盖I表18.
加热溶解，煮沸除去氮的氧化物，冷却。
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稀释至刻度，混匀 此浴液1 ml一含100 rlg秘

117 镑标准溶液:移取50. 00 ml- 秘标准贮存溶液(3.16)于250 ml容量瓶中，加入30 ml硝酸(I

1),用水稀释至刻度.混匀 此洛液1 ml含20 kg铿

4 仪器

分光光度计

5 分析步骤

5、1 试料

    称取1.。()(〕g试样、精确至().0001玲
    独立地进行2次测定，取其平均值

5.2 空白试验

    随同试料做空自试验

5.3 测定

5-3门 试料的溶解与富集

5.3.1.1 含秘。.002。%一0. 030%的试料

5.3.1.1.1 将试料(5. 1 't'1.于250 ml烧杯中，加入30 ml硝酸，盖r_表皿，低温加热溶解，煮沸除去氮

的氧化物，用水洗涤表以及杯壁 加入5 m工_硝酸锰溶液

5.3.1.1.2 加水至休积约为1001111，加热至60-80C.在不断搅拌下滴加5 ml高锰酸钾溶液 继续

搅拌1 min.加热微沸3-5 min,用水洗涤表IIIL及杯壁，挣置1 min

    用快速定ht滤纸过滤，用热水洗涤烧杯及沉淀61-8次 弃去滤液

53，.1.3 根据秘的含虽分别按如下操作

    含秘o. oo2 o,/, -0. oIo%的试料:将沉淀用含有6-8滴过氧化氢的30 m工温硝酸，分次溶解于原

烧杯中，用热水洗涤滤纸3--4次将溶液煮沸使过氧化氢分解，按5.3.1.1.2条再沉淀一次后，以1接

5.3.1.1..4条进行
    含秘>0.0100,~  0.030%的试料:将沉淀(5.3.1.1.2)直接接5.3.1.1.4条进行

5.3.1.1.4 用含有0-8滴过氧化氢的20 mL温盐酸(3. 5)分次将沉淀溶解于原烧杯中‘以热水洗涤

滤纸3-4次，将溶液煮沸使过议{L氢分解.低温蒸发至体积为5̂ 8 ml以少量水洗涤表fill.及杯壁、冷

却

5.3.1门.5 将溶液(5.3. 1.1.4)用中速定量滤纸过滤于50 mL容量瓶中，用水洗涤烧杯及滤纸3--]

次，使溶液体积不超过25 ml
    含秘。.002。肠一。，010%的试液，直接接5. 3.2条进行

    含秘>0. 010写 -0.030%的试液，向容量瓶中补加7 ml盐酸(3. 3)，以水稀释至刻度 混匀_移取

15. 00 nil,于另一个50 ml容量瓶中 以「接5.3.2条进行
5.3.1.2 含秘             >0.030%一。.10%的试料

5.3.12.1 将试料(5.1 )IN于250 ml烧杯中 加9g酒石酸，30 mL硝酸，盖上表IM，低温加热溶解.煮

沸除去氮的氧化物，冷却。

5. 11.2.2 将溶液移入100 mL容量瓶中.加15 mL盐酸(3.3).流水冷却5 min以水稀释至刻度 混

匀，挣段 2 min 月i中速定址滤纸干过滤,弃去最初滤液

5.3-1.2.3 根据试料成分分别按如 Ì操作:

    不含硒、磅试料:移取10. 00 ml.滤液于50 ml -容徽瓶中，加10 ml盐酸(3. 5〕 以下直接接汤.3.止

条进行
    含硒、磅试料:移取50. 00 mI滤液于250 ml烧杯中，若试料中只含硒则需补加2. 0 m I啼溶液 加
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热蒸发至体积约为2 mL，加入5 ml.盐酸(3.3)，再蒸发至体积约为2 ml再重复此操作2---3次c共一t

一5次)加入20 mL盐酸((3. 4) ,煮沸，加入5 mL氯化亚锡溶液，继续煮沸至沉淀凝聚.冷却 用中速定

量滤纸过滤，用盐酸(3-6)洗涤沉淀及烧杯4一5次.弃去沉淀。滤、洗液收集于50 m工容址瓶中，用盐酸

(3-6)稀释至刻度，混匀。移取10. 00 mL溶液于50 mL容量瓶中 以下接5. 3. 2条进行

5.3.2 显色

    于50 ml容壁瓶中加入10 mL六偏磷酸钠溶液,5 m1碘化钾溶液.2.5 ml一硫服溶液,2.5 -L狱

化钾溶液，每加一种试剂后均需混匀 用水稀释至刻度.混匀一放置3 min

5. 3 3 '191坛

    将部分溶液移入5cm吸收皿中，以随同试料的空自溶液为参比.于分光光度汁彼长450 nni处测斌

其吸光度，从工作曲线卜查出相应的铃量

5.4 r作曲线的绘制

5.4- 1 移取。1.00,2. 00,3. 00,4. 00,5。。ml. V标准溶液，置于 一组50 mL容量瓶中，加入3 mL盐

酸(3.3),10 ml水，混匀 以下按5.3.2条进行。

5-4.2 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450 nm处测里其吸光

度_以秘觉为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线

6 分析结果的表述

按式(1川 算铸的百分含量:

                      Bi(0o)=>!1,

n?,一从I二作曲线上查得的镑量，”9:

v〔-一第1次稀释溶液的体积，mL;

v:-一 第Z次稀释溶液的体积,ml,;
11.一一第1次分取溶液的体积，mL;

叭-一第2次分取溶液的体积，ml;

n+.-一试料的质量，9

·V。·VZ火10
rn,·VI·V

X 100 ···。····················。·⋯ (1)

式中

小数

所得结果表示至二位小数。若镑含量小于。.10写时，表示至三位小数;小于。.010环时表示至四位

了 允许差

    实验室间分析结果的差值应不大于表1所列允许差

                                                表1

  秘 含 量

0.002 0-0. 004 0

允 许 差

  0. 000 6

> 0. 004 0---0. 008 0 0. 000 8

_>O. 008 0̂ 0.015 0. 001 5

>0.015一 0.050

>0. 050--0.10

0.004

0. 008


