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1 范围

本标准规定1铅及铅合金中硒含量的测定方法

本标准适用于铅及铅合金川西含量的测定。测定范围。005。%一。.10%

2 方法提要

    在盐酸[(-(HCI)=6 mol/I]介质中，以砷作载体共沉淀硒，与铅基体分离.在亚硫酸钠一高碘酸钾混

合底液巾 测定硒的 阶导数催化波

3 试剂

脱脂棉(医用)

酒石酸。

次亚磷酸钠〔.

高碘酸钾

甲醛

盐酸(p1. 19 g/mI)

硝酸(pl. 42 g/ml)

高抓酸(p1. 67 g/mL)
氨水(p0. 90 g/ml)〕
盐酸(飞+飞)

硝酸(1+1)

硝酸银溶液(10 g/L)

亚硫酸钠溶液(200 g/I)
氢氧化钠溶液(100 g/I)。
酚酞指示剂(1创1.乙醇溶液)

砷溶液称取1. 300 0 g二氧化二砷于100 mL烧杯中，加人15 m1氢氧化钠济液(.1 ;,微热济

移入500 MI容量瓶中，用水稀释至200 mL.以酚酞(3. 15)为指T剂，用铁酸(3.10)中}',1 ZIN }11色

以水稀释至刻度 此溶液1 MI含2 mg砷。
  rG合底液
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3.13

3.14
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3. 16

解后，

退去.

117

117.

3.17.

称取0.5g动物胶1- 200 mL烧杯中，加入50 MI沸水.加热溶解
称取50 g纵化铰,5 g乙二胺四乙酸二钠于500 ml堆瓶中 加入200 ml氨水 L mi
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济液c3. 17.}).用水稀释至500 ml-

3.18 次亚磷酸钠一盐酸洗涤液:将1g次亚磷酸钠溶于 [00 mL盐酸( 5十9.5 )中混合

3.19 高碘酸钾溶液:将tg高碘酸钾溶于90。工水中.加入1 m1氨7K13. 9),用水稀释'T=. 10(: m l

3.20硒标准贮存溶液:称取0.1000g高纯硒于200 mL烧杯巾.加入10 ml硝酸(3训、1飞沸水汗、中
济解完全后 用水移入1 000 ml容Mr瓶中.稀释至刻度，混匀 此溶液1 ml含10n pg硒

3.21  fM标准溶液:移取10.(){〕fnL硒标准贮存溶液(3. 20)于1 000 .L容tr瓶中，N 7k稀释il-划渡 混

此溶液1 1111含tn硒

仪器

    示波极t, I仪

5 分析步骤

5.1 试料

    按表1称取试样，精确至。.000 1 go

表 1

f,西含fit . 试料壁,g 试液体积 mL 分取体积 m1 润公定体和 ml,
1一— — 一— 一 — 一一一—

! 1.0 100. 00 5.00一 10.00

:一  -0. 010-0. 030

二-0. 030-0. 060

0.5 10 . 00

            — — es

5·00 一
                    一

0卜5 2污0. 00
一 一

          5. 00
                                一一

一0.060-0. 10 的.5 250. 00 2.00 艺5.;夕() 一

    独}l.地进行2次测定，取其平均值。

5.2 空自试验

    随同试料做空广1试验

5·3.测定

5.3. 1 将试料(5. 1 )'i'j.于200 ml、烧杯中，加入1 g洒石酸10 ml水，4 m1硝R(3.7)盖i:Kml.加热

至完全溶解

5. 3.2 取卜加入50 m1盐酸(3.6),微热，取};放置至溶液呈红棕色.征次加入1-2 ml甲醛.电加边

摇动烧杯直至全}棕色消失，然后加入40 ml-60-80C热水 加人2. 5 nil,砷溶液, 1 g次亚磷酸钠，搅拌

使It容解 跪于低温电热板上微沸10 min，然后于80--90 C.水浴中保温60-120 min

5.3.3 将保温后的溶液·趁热用脱脂棉过滤(必要时保温过滤)，井将沉淀全部移入漏斗中 A那仁涤液洗
t皿、烧杯:;次.沉淀5次，再用水洗涤烧杯、表皿及沉淀，直至滤液用硝酸银溶液检查无氧化银日色沉

淀生成 弃去滤液及洗液，将脱脂棉移入原烧杯中，用10̂-15 ml硝酸(3. 7 )和 } ml高抓酸淋洗漏1-

在低温电热板上消化脱脂棉，并溶解砷及硒后，取 「，冷却，移入容量瓶中〕

5.3-4 分取 ‘定呈试液于50 m1烧杯中，加入1 nil-硝酸(3. 7),0.5 nil,高氯酸.低温蒸i}. C11 C_3烟.取

卜冷却 然后用少精水冲洗表皿及杯壁，再蒸至冒白烟。在蒸发过程中，不时摇动烧杯，rA出现[i Cl烟起

1 mm左右
5-3.5  )11少敏水冲洗表皿及杯壁 加入3. 0 ml亚硫酸钠溶液，放置l5̂  20 min,再加入3o11六;碘酸

AP济液、5.。nil -混合底液，移t, 25 ml容量瓶中，混匀

5，3.6 取部分溶液(5.3.5)于电解池中央示波极谱仪卜测定硒的一阶导数波高(一。.G V为起始电

位1，并扣除随同试料的空自值

5.4 直接FL:较法测量时所用标准对照溶液

    选取与测定试料含硒觉相当的硒标准溶液3份、分别置于3个5 10 nil烧杯中，各洲人」ml.硝酸
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(3.7)，以下按5. 3. 4~  5. 3. 6条进行，取其平均值，用直接比较法计算结果

6 分析结果的表述

按式(1)计算硒的百分含量(%)

Se ( Y--)一‘- V·H, X 10
rn,}·H

一 七

一 义 100

式中:。-一 硒标准溶液的浓度,lag /m工:

    V‘一一 测定时所取硒标准溶液的休积.mL;

    H 一 试液的波高,mm;

    II」 标准溶液的波高,mm;

    ?n,,-一试料的质量.g
    所得结果表示至二位小数。若硒含量小于。.10%时、表示至二位小数;

小数

川o,,,',时表示至四位

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

硒 含 量 允 许 差

0.005 0 0.010

> 0. 010--0. 030

0。「)15

  0. 003

>0. 030-0. 070 (〕006

于>0. 070- 0. 10
}

1


