中华人民共和国国家标准
锡铅焊料化学分析方法 
第7部分：银量的测定 硫氰酸钾-自动电位滴定法

编制说明
(计划编号：20131057-T-610 )
1  任务来源

根据全国有色金属标准化技术委员会文件有色标委[2013]32号2013年第二批国家标准项目计划及有色标委[2014]24号关于印发《锡铅焊料化学分析方法》标准任务落实会会议纪要的安排，由云南锡业股份有限公司负责组织完成国家标准《锡铅焊料化学分析方法》修订，2014年5月5日由股份公司质量监督部组织召开会议，落实由云锡公司起草、验证部分的工作。其中国家标准《锡铅焊料化学分析方法 银量的测定 方法2 硫氰酸钾-自动电位滴定法》由云南锡业集团公司研究设计院负责修订起草，要求于2014年8月30日前将起草报告交验证单位及云南锡业集团有限责任公司质量监督部。2014年10月10日前验证单位完成验证工作并将验证报告交股份公司质量监督部。全国有色金属标准化技术委员会重标委秘书处于2014年11月10日召开标准预审会，2015年4月底召开标准终审会，结束修订工作。
2  标准编写原则和编写格式

标准修订工作严格按照GB/T 1.1、GB/T 20000、GB/T 20001、GB/T 6379有关规定进行编写。
3  标准编写的目的和意义

锡铅焊料主要用于电讯、电器、电力仪器、仪表及其他机械制造焊接之用，包括含银焊料、含锑焊料和含磷焊料。按照GB/T 8012-2013要求，含银焊料中银量为0.500%～5.00%。原方法为硫氰酸盐目视滴定法，本次修订基于Ag+与KSCN在稀HNO3介质生成AgSCN沉淀的反应及利用当量点时电位突跃来判定滴定终点，探讨了各项影响因素，建立了用KSCN自动电位滴定法测定锡铅焊料中Ag的方法，试样分析结果的精密度和准确度皆能更好满足产品生产和贸易的检测要求，先进实用。
4  国内外有关工作情况

经查询，目前国内外锡、铅及银合金中银量的分析方法标准主要有：GB/T 10574.7-2003 锡铅焊料化学分析方法 银量的测定 火焰原子吸收光谱法和硫氰酸盐滴定法；YS/T 746.2-2010无铅锡基焊料化学分析方法 第2部分：银含量的测定 火焰原子吸收光谱法和硫氰酸钾电位滴定法；ISO 11427-1993 银合金首饰中含银量测定 溴化钾容量法（电位滴定）；BS EN 31427-1994 银珠宝合金首饰中银含量测定 溴化钾容量（电位）法；DIN EN 31427-1995 银珠宝合金中银的测定 溴化钾容量（电势测定）测定法；JIS H 6311-1996 银珠宝合金中银含量的测定方法；BS ISO 13756-1998 银制珠宝合金用银的测定 采用氯化钠或氯化钾的容量方法（电势测定方法）；GB/T 15072.2-1994 贵金属及其合金化学分析方法 银合金中银量的测定；GB/T 17832-1999 银合金首饰中含银量的测定 溴化钾容量法（电位滴定法）；GB/T 18996-2003 银合金首饰中含银量的测定 氯化钠或氯化钾容量法（电位滴定法）；GB/T 15072.2-2008 贵金属及其合金化学分析方法 银合金中银量的测定 氯化钠电位滴定法；GB/T 17832-2008 银合金首饰 银含量的测定 溴化钾容量法（电位滴定法）。
5  主要修订点

本部分是对GB/T 10574.7-2003《锡铅焊料化学分析方法  银量的测定》的修订，本部分与GB/T 10574.7-2003相比，主要技术内容变化如下：
5.1  采用硫氰酸钾-自动电位滴定法
富锡或铅焊料试样以HNO3-酒石酸-Na2EDTA混合试剂分解与络合，使其溶解完全并抑制Sn水解沉淀，Fe（Ⅲ）用抗坏血酸还原，在1.6 mol/L HNO3-聚乙烯醇（0.2 g/L）-水介质中，以银电极作指示电极，用0.02 mol/L KSCN标准滴定溶液动态滴定Ag含量。
5.2  对文本格式进行了修改
5.3  增加了重复性和再现性内容
6  适用范围

本标准规定了锡铅焊料中银量的测定方法。

本标准适用于锡铅焊料中银量的测定。测定范围为0.500％～5.00％。

7  实验部分

7.1  试剂
硝酸及其他试剂均为分析纯，实验用水为15～18 MΩ·cm的纯水。
硝酸（ρ1.42 g/mL）；硝酸（1+4）-酒石酸溶液（300 g/L）；乙二胺四乙酸二钠（Na2EDTA）溶液（75 g/L）；抗坏血酸溶液（100 g/L），用时现配；聚乙烯醇（PVC）溶液（2 g/L）；银标准溶液（2 mg/mL）；硫氰酸钾标准滴定溶液[C（KSCN）≈0.02 mol/L]，准确浓度采用自动电位滴定仪自动标定。
7.2  仪器
848型自动电位滴定仪（瑞士Metrohm公司），配50 mL计量管交换单元，最小加液量为10 μL；801型搅拌器（瑞士Metrohm公司）；6.0450.100型复合银电极（瑞士Metrohm公司）。
7.3  仪器工作条件
加液或填充速率皆为150.00 mL/min，最长等待时间为26 s，搅拌速率为625 r/min，停止EP为9，EP识别为ERC值最大的一个等当点；其他最佳仪器参数见表1。
表1  最佳仪器参数
	仪器滴定参数
	动态滴定
	等体积滴定
	空白滴定

	测量点密度
	4
	
	

	最小加液步长V/μL
	10.00
	
	

	加液体积步长V/μL
	
	100.00
	10.00

	信号漂移v/(mV/min)
	50.0
	50.0
	20.0

	停止体积V/mL
	50.00
	50.00
	2.00

	EP标准
	5
	30 mV
	1 mV


7.4  实验方法
7.4.1  样品前处理
酸溶法：称取0.5000～1.000 g制备成屑状的试样，置于200 mL烧杯中，加入一定量的不同浓度HNO3及酒石酸、Na2EDTA或氟硼酸溶液进行低温加热分解，至试样完全溶解并煮沸3 min，取下冷却至室温，用水吹洗杯壁，并补加适量HNO3，以水稀释至90 mL。
7.4.2  KSCN标准溶液的标定
移取20.00 mg Ag标准溶液3份,同时做空白试验。沿杯壁吹少许水，加入25 mL HNO3（1+4）-酒石酸溶液和10 mL Na2EDTA溶液，补加5 mL HNO3，用水稀释至90 mL，插入复合银电极，置于自动电位滴定仪上，在电磁搅拌下，依次加入2 mL抗坏血酸溶液，10 mL PVC溶液，混匀，立即用0.02 mol/L KSCN标准溶液进行动态电位滴定，记录滴定终点及滴定曲线，按式（1）计算KSCN标准滴定溶液的实际浓度为：
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式中：
c ——KSCN标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
ρ——Ag标准溶液的质量浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
V1——移取Ag标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V2——标定时，Ag标准所消耗KSCN标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0——标定时，空白试液所消耗KSCN标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；
107.87——Ag的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）。
其极差值不大于1.4×10－4 mol/L，取其平均值，否则重新标定。
7.4.3  电位滴定
动态、等体积及空白滴定：移取一定量Ag标准溶液、待测试液或空白溶液，按7.4.2节在HNO3-酒石酸-Na2EDTA-抗坏血酸-PVC-水介质中，按仪器工作条件进行电位滴定，记录滴定终点结果。
7.5  结果与讨论
7.5.1  方法灵敏度与滴定模式
银盐溶液与KSCN反应时，生成白色难溶的凝乳状AgSCN沉淀，该沉淀不溶于稀的强酸中，易溶于NH4OH溶液中。基于此反应与以电位变化率最大值自动判别为滴定终点来测定Ag含量。移取20.00 mg Ag标准按实验方法和仪器工作条件测得动态、等体积等当点电位滴定(DET-U、MET-U)灵敏度为67.5和51.3 mV/0.10 mL、DET-U稍高，测得Ag量各为19.91、19.92 mg；由于DET-U每步加液量在0.01～2.015 mL间变化、等当点前后加液量在0.02 mL内，而MET-U每步加液量不变、均为0.10 mL，使DET-U滴定速度较MET-U快、等当点用时约为2 min。因此，从灵敏度和滴定速度考虑，选择Ag的滴定模式为动态滴定。
7.5.2  试样分解
实验比较了HNO3 (1+1)，HNO3 (3+7)-氟硼酸(2+8)-酒石酸（100 g/L），HNO3 (1+4)-酒石酸（300 g/L）、HNO3 (1+4)-酒石酸（100 g/L）-柠檬酸（100 g/L）、硝酸(1+4)-酒石酸（300 g/L）及Na2EDTA溶液（75 g/L）等不同试剂分解时间与现象。结果表明，其在10 min内均可使试样溶解完全，且结果基本一致，而以25 mL HNO3 (1+4)-酒石酸溶液（300 g/L）及10 mL Na2EDTA（75 g/L）的分解效果最好，无浑浊或沉淀析出，分解后试液清亮，环保无腐蚀。
7.5.3  分析条件的优化
7.5.3.1  硝酸用量
硫氰酸盐滴定Ag一般在0.4～0.6 mol/L HNO3介质中进行。实验了滴定时5%～20%（V/V）HNO3酸度对Ag测定的影响，结果表明皆无影响，考虑到试样分解，选择滴定时HNO3酸度为10%（V/V）。
7.5.3.2  酒石酸用量
实验了滴定时20～100 g/L酒石酸对银电位滴定的影响，结果表明皆无影响，考虑到试样分解与络合反应，选择滴定时酒石酸浓度为75 g/L。
7.5.3.3  聚乙烯醇（PVC）用量
在Ag的容量法分析中，需注意的是AgSCN沉淀表面容易吸附一定量Ag+或SCN－，应设法避免。实验了加入5～15 mL PVC溶液对Ag电位滴定的影响，结果表明皆无影响，考虑到试样中Ag含量，选择聚乙烯醇溶液用量为10 mL。
7.5.3.4  抗坏血酸用量及放置时间
实验了1～3 mL抗坏血酸溶液对电位滴定Ag的影响，结果表明无影响，选择加入2 mL；此外，还考察了加抗坏血酸后放置时间对电位滴定Ag的影响。结果表明，立即或放置3～10 min滴定，对Ag的分析结果皆无影响，选择加抗坏血酸混匀后立即滴定。
7.5.4  共存物质的影响
在优化的试验条件下，对20.00 mg银标准溶液进行测定，当相对误差为±1.6%时，共存元素允许量（以mg计）可为：Sn4+、Pb2+（1000），Sb5+（5），Bi3+、Cu2+、As5+ （3），Fe3+（2），S6+（0.3），Al3+、P5+ （0.1），Zn2+、Cd2+（0.05）均不干扰测定。
7.5.5  线性范围与检出限
按实验方法和仪器工作条件，移取1.00～50.00 mg Ag标准溶液进行电位滴定，测得Ag量在3.00 mg～50.00 mg内与所消耗KSCN标准滴定溶液的体积呈线性关系，线性回归方程为m=2.209V-0.149，相关系数为0.99999，偏差在－0.14～0.11 mg之间，回收率为99.65%～102%。对3.00、50.00 mg Ag标准溶液进行11、9次平行测定，其相对标准偏差（RSD）为0.502%和0.080%；并按实验方法和仪器工作条件对试剂空白进行13次平行电位滴定，结果表明，试空白均较低且稳定，因此，选择在标定与试样分析时应扣减其空白；并以3s/k求得方法的检出限为6.8 μg。
7.5.6  等当点电位重现性
由于电极电位决定于Ag+的活度而不是浓度，因此，Ag+与硫氰酸盐反应的当量电位不可能在任何情况下都是常数。按实验方法和仪器工作条件，在银电极及参比电极不变的情况下，取20.00mg Ag标准进行动态电位滴定，测得各次等当点电位为：196.3，209.5，200.6，189.5，191.6，195.1mV，平均为197.1mV；ERC分别为75.5，76.4，76.9，77.6，77.2，77.8，平均为76.9，起始电位在350.0～357.0mV之间。因此，不能以固定的等当点电位和ERC来判定滴定终点。
7.5.7  滴定曲线绘制
为了确定电位滴定Ag的等当点，可从等当点前后所测得的电位变化计算电位变化率的最大值，ERC是滴定曲线的一阶导数与一个数学函数相综合而得到的一个值。因此，在结果对话窗中采用最大ERC对应的测量值计算分析结果。移取20.00 mg Ag，按实验方法和仪器工作条件进行动态电位滴定，滴定曲线见图1和图2。结果表明，起始电位为351.6 mV，等当点电位为187.1 mV，等当点时KSCN标准滴定溶液耗量为9.0842 mL，ERC为78.1,测得Ag为19.93 mg，分析时间为138.3 s。
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7.6  分析步骤

7.6.1  试料 

按表2称取试样，精确至0.0001 g。

表2  试料量
	银的质量分数/ %
	试料量/ g

	0.500～3.00
	1.0

	>3.00～5.00
	0.50


7.6.2  空白试验
试料随同做空白试验。
7.6.3  试样前处理
将试料（7.6.1）置于200 mL烧杯中，盖上表皿，加25 mL硝酸-酒石酸混合酸，10 mL乙二胺四乙酸二钠溶液，低温加热至试样完全溶解并煮沸3 min，取下冷却至室温，用水吹洗表皿及杯壁，移去表皿，加入5 mL硝酸，用水稀释至90 mL。
7.6.4 滴定

将（7.6.3）试液置于自动电位滴定仪上，在电磁搅拌下，依次加入2 mL抗坏血酸溶液，10 mL聚乙烯醇溶液，混匀，插入银电极及其参比电极，在搅拌状态下，立即用0.02 mol/L硫氰酸钾标准溶液进行动态电位滴定，记录滴定终点时消耗硫氰酸钾标准滴定溶液的体积（V3）。
7.7  分析结果的计算

银含量以银的质量分数wAg计，数值以%表示，按公式（2）计算：
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式（2）中：
c——硫氰酸钾标准滴定溶液的实际浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V3——滴定试料时所消耗硫氰酸钾标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
V0——滴定试验空白时所消耗硫氰酸钾标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；
m——试料的质量，单位为克（g）。
107.87——银的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）。 
计算结果表示至小数点后两位，小于1.00%表示至小数点后三位。
7.8  方法验证及精密度试验
精密度试验是由4个实验室，按照拟定的分析方法分别对3个代表样、2个标样共5个水平进行测定；每个实验室对每个水平的银元素测定11次。其中实验室3及实验室4对3个代表样3个水平的银元素测定。各实验室的测定结果按照GB/T 6379.2进行统计分析。提供精密度数据的实验室见表3，统计分析见表4～表9。
表3  提供精密度数据的实验室

	序号
	单位名称

	1
	云南锡业集团公司研究设计院

	2
	辽宁出入境检验检疫局

	3
	北京矿冶研究总院

	4
	福建紫金矿冶测试技术有限公司


7.8.1  银的原始数据

银的起草及验证原始数据见表4。
表4  银的原始数据汇总表/ %

	实验室i
	水平j

	
	水平1
（YT15）
	水平2
（YT8802）
	水平3
（YT16）
	水平4（YT8803）
	水平5（YT17）

	
	
	
	
	
	

	1
	0.499
	1.07
	2.01
	3.59
	4.97

	
	0.501
	1.07
	2.02
	3.62
	4.98

	
	0.506
	1.07
	2.02
	3.62
	4.98

	
	0.509
	1.07
	2.02
	3.62
	4.99

	
	0.511
	1.08
	2.02
	3.62
	5.00 

	
	0.514
	1.08
	2.03
	3.62
	5.01

	
	0.516
	1.08
	2.03
	3.64
	5.03

	
	0.517
	1.08
	2.04
	3.64
	5.03

	
	0.521
	1.10 
	2.04
	3.66
	5.04

	
	0.522
	1.10 
	2.06
	3.66
	5.04

	
	0.526
	1.11
	2.06
	3.66
	5.06

	2
	0.498
	1.07
	2.01
	3.58
	4.98

	
	0.504
	1.07
	2.04
	3.58
	4.99

	
	0.504
	1.08
	2.04
	3.58
	5.01

	
	0.513
	1.08
	2.05
	3.59
	5.03

	
	0.513
	1.09
	2.05
	3.60 
	5.04

	
	0.514
	1.09
	2.05
	3.60 
	5.04

	
	0.514
	1.09
	2.05
	3.61
	5.05

	
	0.523
	1.09
	2.05
	3.62
	5.05

	
	0.524
	1.10 
	2.06
	3.64
	5.06

	
	0.524
	1.10 
	2.07
	3.64
	5.06

	
	0.526
	1.11
	2.08
	3.64
	5.07

	3
	0.484 
	
	1.98 
	
	4.94

	
	0.485 
	
	1.99 
	
	4.95

	
	0.487 
	
	1.99
	
	4.96

	
	0.497 
	
	2.00 
	
	4.96

	
	0.499 
	
	2.00 
	
	4.99

	
	0.501 
	
	2.01
	
	5.00 

	
	0.505 
	
	2.01
	
	5.00 

	
	0.508 
	
	2.01
	
	5.01

	
	0.512 
	
	2.02
	
	5.01

	
	0.512 
	
	2.03
	
	5.02

	
	0.515 
	
	2.03
	
	5.02

	4
	0.493
	
	2.01
	
	4.96

	
	0.497
	
	2.02
	
	4.97

	
	0.497
	
	2.02
	
	4.98

	
	0.499
	
	2.02
	
	5.00 

	
	0.501
	
	2.03
	
	5.00 

	
	0.501
	
	2.03
	
	5.01

	
	0.501
	
	2.03
	
	5.02

	
	0.505
	
	2.04
	
	5.03

	
	0.507
	
	2.04
	
	5.06

	
	0.510 
	
	2.04
	
	5.07

	
	0.510 
	
	2.07
	
	5.07


7.8.2  银的分析结果平均值

由表4计算平均值，结果见表5。

表5  银的分析结果平均值/ %
	实验室i
	水平j

	
	水平1（YT15）
	水平2
（YT8802）
	水平3（YT16）
	水平4（YT8803）
	水平5（YT17）

	
	
	
	
	
	

	1
	0.512909
	1.082727
	2.031818
	3.631818
	5.011818

	2
	0.500455
	
	2.006364
	
	4.987273

	3
	0.514273
	1.088182
	2.05
	3.607273
	5.034545

	4
	0.501909
	
	2.031818
	
	5.015455


7.8.3  银的分析结果标准偏差Sij

由表4计算各实验室内标准偏差，结果见表6。
表6  银的分析结果的标准偏差Sij
	实验室i
	水平j

	
	水平1（YT15）
	水平2
（YT8802）
	水平3（YT16）
	水平4（YT8803）
	水平5（YT17）

	
	
	
	
	
	

	1
	0.008654
	0.014206
	0.016624
	0.022279
	0.029939

	2
	0.011228
	
	0.016293
	
	0.029357

	3
	0.009392
	0.012505
	0.017889
	0.024532
	0.029449

	4
	0.005522
	
	0.016011
	
	0.038824


7.8.4  检验一致性的数值方法

7.8.4.1  Cochran检验
实验室内数据变异的检验采用Cochran检验，Cochran统计量C见表7。
表7  Cochran统计量C

	水平j
	水平1（YT15）
	水平2（YT8802）
	水平3（YT16）
	水平4（YT8803）
	水平5（YT17）

	c
	0.394381（p=4）
	0.563452（p=2）
	0.286179（p=4）
	0.548013（p=2）
	0.364716（p=4）


实验室数p=2或4，测定次数n=11，显著水平为1%和5%时的Cochran统计量C的临界值分别为0.937和0.877或0.676和0.590，结果表明水平1～5皆为正确值。
7.8.4.2  Grubbs检验

对实验室间的数据变异的检验采用Grubbs检验，Grubbs统计量G见表8。
表8  Grubbs统计量G
	水平j
	单个低值
	单个高值
	两个低值
	两个高值

	1（YT15）
	0.961353
	0.955049
	0.005961
	0.006782

	3（YT16）
	1.317688
	1.114967
	0.171233
	0.335616

	5（YT17）
	1.287335
	1.146899
	0.161066
	0.266253


p=4时，单个低值或高值统计量皆小于上1%点、上5%点的临界值1.496和1.481，结果表明均为正确值；p=4时，两个低值统计量皆大于下1%点、下5%的临界值0.0000和0.0002，结果表明均为正确值。
7.8.5  总平均值、方差及重复性限和再现性限的计算

各水平的mj、Srj、SRj及重复性限和再现性限的计算结果见表9
表9  银的mj、Srj、SRj及重复性限r和再现性限R/ %
	水平j
	水平1（YT15）
	水平2（YT8802）
	水平3（YT16）
	水平4（YT8803）
	水平5（YT17）

	T1
	22.325
	23.88
	89.32
	79.63
	220.54

	T2
	11.32912
	25.92082
	181.3302
	288.2277
	1105.419

	T3
	44
	22
	44
	22
	44

	T4
	484
	242
	484
	242
	484

	T5
	0.003197
	0.003582
	0.011182
	0.010982
	0.041327

	Sr2
	7.99E-05
	0.000179
	0.00028
	0.000549
	0.001033

	SL2
	4.47E-05
	-1.4E-06
	0.000296
	0.000251
	0.000283

	SR2
	0.000125
	0.000178
	0.000576
	0.0008
	0.001316

	m
	0.507386
	1.085455
	2.03
	3.619545
	5.012273

	Sr
	0.00894
	0.013382
	0.01672
	0.023433
	0.032143

	SR
	0.011164
	0.01333
	0.023998
	0.028292
	0.036282

	r
	0.0089
	0.013
	0.017
	0.023
	0.032

	R
	0.011
	0.013
	0.024
	0.028
	0.036


7.9  方法准确性试验

7.9.1  样品加标回收试验

称取一定量样品，按7.6节测定样品本底值，并另取样品，向其中加入一定量的银标准溶液，同时进行回收率测定，结果见表10。
表10  样品加标回收试验
	样品编号
	测定元素
	样量/g
	加标值/mg
	加标后测定值/mg
	样品本底值/mg
	回收率/%

	YT15
	Ag
	1.0
	5.00
	10.05

10.09
	5.13
	98.4

99.2

	
	
	0.50
	20.00
	22.39

22.75
	2.565
	99.2

101

	YT16
	Ag
	1.0
	5.00
	25.55
	20.50
	101

	
	
	
	10.00
	30.45
	
	99.5

	
	Ag
	1.0
	5.00
	25.31
	20.30
	100

	
	
	
	
	25.35
	
	101

	
	
	
	10.00
	30.42
	
	101

	
	
	
	
	30.44
	
	101

	YT8803
	Ag
	0.50
	5.00
	23.02
	18.05
	99.4

	
	
	
	10.00
	28.15
	
	101

	YT17
	Ag
	0.50
	5.00
	30.11
	25.05
	101

	
	
	
	
	30.27
	
	104

	
	
	
	10.00
	35.20
	
	102

	
	
	
	
	35.36
	
	103


结果表明，加标回收率在98.4～104%之间，表明该方法的回收效果较好。
7.9.2  标准物质分析
选择银标准样品，根据本标准所规定的分析方法进行试验，结果见表11。

表11  方法分析结果与标准值的对照/%
	标样编号
	测定值
	测定平均值
	标准偏差
	RSD
	标准值

	YT8802
	1.04×2、1.06×5、1.07×2、1.08、1.09
	1.06
	0.015
	1.42
	1.08

	YT8803
	3.58、3.59×4、3.60×2、3.61×2、3.62、3.63
	3.60
	0.015
	0.42
	3.61


从表11的数据可见，本方法分析结果与标准值相吻合，表明该方法准确度可靠。

7.10  标准征求意见稿意见汇总处理
表12  标准征求意见稿意见汇总处理表
	序号
	标准章
条编号
	意见内容
	提出单位
	处理
意见
	备注

	1
	
	建立了用KSCN自动电位滴定法测定锡铅焊料中Ag的方法。对方法灵敏度与滴定模式，试样分解，硝酸、酒石酸、聚乙烯醇用量和抗坏血酸用量及放置时间等分析条件，共存物质的影响，线性范围与检出限，等当点重现性等进行了实验优化。
	云南锡业公司研究设计院
	
	近年来，随着电位滴定技术的发展和现代冶金材料对分析测试提出的要求，电位滴定法在银合金、无铅锡基焊料中银分析的国际、国内外标准制修订中得以引用和制定。实验表明，Ag量在3.00～50.00 mg范围内与其耗用KSCN标准滴定溶液体积呈线性关系，相关系数为0.99999，方法的检出限（3s/k）为6.8 μg。方法用于代表样及标样中0.513%～5.01% Ag的测定，RSD（n＝11）为0.42%～1.7%，回收率为98.4%～104%，标样测定值与标准值相吻合。

	2
	
	选择验收酒石酸质量，使其加入后不浑浊，并纠正其用量表述；起草方法完全满足检测要求，同意起草单位结论，并同意推荐为国家标准方法。
	福建紫金矿冶测试技术有限公司
	采纳
	

	3
	
	方法操作简单，快速准确，具有灵敏度高、干扰少等优点，其精密度和准确度满足测试要求，适用于锡铅焊料中银的测定。
	辽宁出入境检验检疫局
	采纳
	

	4
	
	方法简便，准确度高，精密度好，同意推荐为国家标准分析方法。
	北京矿冶研究总院
	采纳
	

	5
	
	无回函
	厦门紫金技术有限公司
	
	


说明（1）发送《征求意见稿》的单位数：4个；
（2）收到《征求意见稿》后，回函的单位数：3个；
（3）收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：3个；
    （4）没有回函的单位数：1个。
� EMBED Equation.3 ���
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