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1 范围

本标准规定了铅及铅合金}Ir砷含量的测定方法

本标准适用于铅及铅合金咋1}申含量的测定 测定范围 0. 000 30%-0. 30

2 方法提要

    试料用硫酸溶解，以硫酸铅沉淀的形式将基体铅分离，铅锭直接显色进行分光光度法测定 铅合佘

在盐酸三c(H('I)=9 cool/l, 」介质中.以苯萃取铅及含量较高的锑、锡 加人混合显示剂和抗坏血酸.使其

，卜成砷秘钥蓝络合物。于分光光度计波长730 nm处测其吸光度

3 试剂

11 硫酸钾_

3.2 苯

13 V'z酸(p]. 19)

3_4 硫酸(pI.84)

1 5  01酸(P1. 42)

3.6 硫酸(I-/ 1)

3. 7 氨水(1上1)

3.8 硫酸(1十9)

I9 盐酸(3}1)a

3门0 酚酞溶液(2 g/I)。

3门1 高锰酸钾溶液(20 g/I)。

3门2 抗坏血酸溶液(20 g/I)。

113还原剂:4 g/i亚硫酸氢钠溶液，与0. 4 g/l一硫代硫酸钠等体积混合
114 硫酸钾溶液:称取2g硫酸钾加水溶解，加入20 m1硫酸(3. 4 )，以水稀释至100 ml

I巧 混合显色剂:称取30 g钥酸按溶于300 mL水中，50 g酒石酸钾钠溶于300 ml水中.溶解1i-两

川合并一再称4g硝酸秘溶于250 mL硫酸(3-6)中上述溶液合并后，以水稀释至1 000 ml
116 砷标准贮存溶液.称取0. 1 321 g二氧化二砷(基准试剂)置于300 nil -烧杯中，加人}0 ,L氢氧

化钠GO刀1)使之溶解，滴加2滴酚酞溶液(3. to)，以硫酸(3.6)中和至无色许过横3 mL.移入

1 000 m1.容量瓶中.以水稀释至刻度，混匀 此溶液1 MI含10(1 lag砷〔「

117 砷标准溶液:移取25. 00 nil砷标准贮存溶液(3.1(i)>̀'a于500 nil容址瓶中.用水It释至%1l度.
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混匀‘此溶液lml含5卜9砷。

4 仪器

    分光光度1{一。

5 分析步骤

5.1 试料

    按表1称取试样，精确至。.0()01只
表 1

砷 含 缝，呀
�l

试 料 量.9 溶液急体积，TnL 移取溶液体积，11

5 O 50.00 肛).00

50 00 以)以，

卜口()(，吸0~一0、0叉5 厂一 50.0公 刁

户，自.Q15~0.070 1.0 50.00 5 0臼

)OO7()~0.30 0.5 100 00 5 00

    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 淇J定

5.3.1 将试料(5.1)置于25oml烧杯中，加入19硫酸钾，10mL硫酸(3.4)，加热溶解 取下冷却

5.3.2 将试液(5.3，1)移入表1所示容量瓶中，并稀释至刻度.混匀。

5.3.3 按表1移取试液后，对铅锭试液按5.3.3.1条进行;铅合金试液按5.3.3.2一5.3.3.6条进行

5.3.3门 将铅锭试液置于25oml烧杯中，蒸至浓烟冒尽，取 !:，洗表皿及杯壁，加热溶解盐类 取卜放

冷。加3滴酚酞溶液，用氨水调至红色出现.再用硫酸(3.8)调至红色消失

5.3.3.2 按表工移取试液后‘铅合金试液在体积10mL以下者补至10ml左右;若l(}mL以_匕需蒸

至川ml左右.取下放冷 用30ml_盐酸(3.3)分次淋洗烧杯于125ml分液漏斗中、加入乙。飞1还原

卉IJ，混匀，放蹬1(〕n、in·
5.3.3.3 加入2omL苯，振荡1.sm二，睁置分层，将水相放入另一分液漏斗中，再加入2。:记 公.振荡

lmln.睁粉分层，弃去水相

5.3.3.4 将有机相合并，每次用3一sml盐酸(3.9).分次淋洗分液漏斗内壁2~3次.至有机相无黄

色.弃去淋洗液

5.3.3.5 向有机相中加入20mL水.振荡1oin，将水相放入25omL烧杯中，再加入2。，111 水一重复{

次，水相合并

5.33.6 加入smL硫酸钾溶液，5滴硝酸，加热蒸至冒大烟取下.用水洗表皿及杯壁.加飞滴酚酞溶

液，用氮水调至红色出现、再用硫酸(3.8)调至红色消失

5.3.4 将溶液(5 3.3.1或5.3.3.6)移入洲mL容量瓶中.滴加2滴高锰酸钾溶液.加入汤。。11棍合

显色剂币.otn工抗坏血酸溶液，以水稀释至刻度，混匀，放溉Zornin

5.3.5 将部分溶液(5.3.幼移入3。m吸收皿中，以随同试料的空白试验溶液为参比，于分光光度计波

长73onm处测其吸光度。从工作曲线上查出相应的砷量

5.4 上作曲线的绘制

5.4.1 铅锭中砷 仁作曲线

5.41.1 移取。，飞.帕.2o0.4.如.6.。。.8.帕n订_砷标准溶液，分别置于 一组5。二1容枯瓶中.将体积
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控制在10 ml左右，滴加2滴高锰酸钾溶液，加入5 nil混合显色剂,5 ml抗坏血酸溶液.以水稀释至

刻度.混匀，放跳20 min

5.4.1.2 将部分溶液(5. 4.1. 1)移入3cm吸收皿中，以试剂空白为参比.于分光光度计波长730 nn处

测址其吸光度。以砷壁为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制仁作曲线

5.4.2 铅合金中砷工作曲线

5.4-2.1 移取0,2.00,4.00,8.00.12.00,16.00 nil砷标准溶液分别Ft于 一组125 ml分液漏斗中 将

体积控制在10 mL，加入30 ml盐酸(3-3)加入2 nil还原剂、混匀.放R.10 min 以下按5. 3. 3. 3

5. 3.3. 6条进行

5.4-2.2 将部分溶液((5.4.2.1)移入3 cm吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长730 ran处

测量其吸光度。以砷量为横坐标，吸光度为纵坐标 绘制工作曲线

6 分析结果的表述

按式((1)计算砷的百分含量

As(%)一
K·m,·叭，X 10“

      m ·V
只 100

式中:K -- 50 nil容量瓶中硫酸铅沉淀对溶液体积的校正系数〔试料量5. 000 0 g时为。.976;

            2. 000 g时为。.991;1. 000 0 g时为0. 995(pPbS0.,=6. 2 g/ml)」

      。，.— 从工作曲线上查得的砷量-119;

      I'll-一试液总体积，nil-;

      V. 分取试液体积,mL;

      1n 试料的质量,g;

    所得结果表示至二位小数;若砷含量小于。. 10%时，表示至三位小数;小于0.010%时，农示至四位

小数;小=F 0. 001。肠时，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干表艺所列允许差

                                            表 2

      砷 含 量

  0.000 30̂ -0. 000 60

> 0.000 60̂ 0.002 0

  >0. 002 0̂ -0.005 0

允 许 差

  Ot000]5

  0. 000 30

  0. 000 6

>0. 005 0--0.010 一 一石001 2..

片.一- 一一u. 003- -一

}---一 :008.02一--一
>0_ 010-0. 050

"o. 050-0. 10

)〔1。1 0一臼30


