
铅及铅合金化学分析方法
银、砷、铋、镉、铁、镍、锑、锌、铜量的测定

ICP电感藕合等离子体发射光谱法

1.范围

本部规定了铅及铅合精中银、砷、铋、镉、铁、镍、锑、锌、铜元素含量的测定方法。

本部分适用于铅及铅合金中银、砷、铋、镉、铁、镍、锑、锌、铜元素含量的测定。

测定范围见表1

表1
	
	Fe
	Cd
	Cu
	Bi
	Ag
	As
	Sb
	Sn
	Ni
	Zn

	含量/%
	0.0005
～0.002
	0.0005
～0.002
	0.001
～0.005
	0.001
～0.06
	0.0008
～0.008
	0.0005
～0.001
	0.0008
～0.001
	0.0005
～0.001
	0.0002
～0.002
	0.0004
～0.0005


2.方法原理
    试料用稀硝酸溶解，加硫酸沉降分离后，干过滤上清液，在稀硝酸介质中，利用电感藕合等离子体发射光谱仪，测定铅及铅合金中银、砷、铋、镉、铁、镍、锑、锌、铜元素含量。
3.试剂

3.1市售试剂

3.1.1硝酸（ρ1.42g/ml）优级纯

3.1.2酒石酸：优级纯

3.1.3硫酸（ρ1.84g/ml）优级纯

3.1.4硫脲：分析纯

3.1.5氢氧化钠优级纯
3.1.6盐酸：优级纯

3.2溶液

3.2.1硝酸(1+3)优级纯

3.2.2酒石酸：（200g/L）

3.2.3硫脲：（50g/L）
3.2.4硫酸（1+3）

3.2.5硝酸（1+1）

3.2.6氢氧化钠（10%）
3.3    标准贮存溶液（以下各元素贮存液均配制成0.001g/ml）
3.3.1  铁、铜、锌、镉标准贮存溶液：分别称取0.5000g金属铁、铜、锌、镉（≥99.99%）于一组100ml烧杯中,分别加入30ml硝酸（3.2.5），盖上表面皿，加热至完全溶解，煮沸 除去氮的氧化物，分别移入一组500ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
3.3.2  镍标准贮存溶液：分别称取0.5000g金属镍（≥99.99%）于300ml烧杯中,加入30ml硝酸（3.2.5），盖上表面皿，加热至完全溶解，煮沸 除去氮的氧化物，移入500ml容量瓶中，用（1+15）的硝酸稀释至刻度，混匀。
3.3.3  砷标准贮存溶液：称取0.6601g三氧化二砷（≥99.9%，预先在烘箱中烘两小时100-110℃）于100ml烧杯中，加入20ml10%的氢氧化钠溶液（3.2.6），溶解后移入500ml容量瓶中用水稀释至200ml，加2滴酚酞指示剂以盐酸中和并过量2滴用水稀释至刻度，混匀。（二次水）

3.3.4  锡标准贮存溶液：称取0.5000g锡片（≥99.99%）于300ml烧杯中，加入20ml（1+1盐酸冷溶，直至溶解完全，移入500ml容量瓶中并稀释至刻度，混匀。

3.3.5  铋标准贮存溶液：称取0.5000g金属铋（≥99.99%）于300ml烧杯中，加入5g酒石酸，50ml浓硝酸，低温溶解，赶尽氮的氧化物，取下冷却至室温，加入5g酒石酸，移入500ml容量瓶中并稀释至刻度，混匀。

3.3.6  锑标准贮存溶液：称取0.5000g金属锑（≥99.99%）于300ml烧杯中，加入5g酒石酸，100ml（1+1）硝酸，低温溶解后，冷却至室温，移入500ml容量瓶中加入10g酒石酸，50ml（1+1）硝酸，用水稀释至刻度，混匀。

3.3.7  银标准贮存溶液：称取0.5000g银片于300ml烧杯中，加入30ml硝酸（3.2.5）低温溶解完全，煮沸 除去氮的氧化物，冷却至室温，移入500ml容量瓶中，用水稀释至刻度（二次水），混匀。
3.4    标准溶液（以上各元素标准溶液均稀释成0.0001g/ml）
3.4.1  银标准溶液（10vg/ml）：移取25 ml银标准贮存溶液（3.4）于250 ml容量瓶中，加入25ml硝酸（3.1.1），用水（二次水）稀释至刻度，此溶液为10vg/ml.
3.4.2  混合标准溶液：分别移取50ml砷、铋、镉、铁、镍、锑、锌、铜标准贮存溶液（3.4），溶液于500ml容量瓶中，加入25ml浓硝酸，用水稀释至刻度。
3.4.3   工作曲线：分别移取银标准溶液（3.4.1），混合标准溶液（3.4.2）0ml，2ml，6ml,10ml,15ml,20ml于一组100ml容量瓶中，加入10ml浓盐酸，用水稀释至刻度。

3.5.材料 

氩气≥99.99%.

4 仪器
电感耦合等离子体发射光谱仪。

光源：等离子体光源，使用功率750W~1750W。

仪器的参考工作条件见下表.                                                                               
	名称
	功率W
	辅助气L/min
	雾室压力MPa
	泵速L/min
	长波S
	短波S
	冲洗时间S

	数据
	1150
	0.5
	0.2
	50
	15
	10
	10


5 试样
   试样应处理表面。

   取适量样品加入（1+9）硝酸反应后立即流水冲洗，彻底洗净后加入酒精冲洗，取出阴干。

6 分析步骤
称取2.0000g样品，加15 ml（3.2.1）硝酸，加入1.0 ml酒石酸（3.2.2）加热溶解，待样品溶解完全后取下冷却，加入3ml（3.2.3）硫脲，将样品移入加有2.5 ml（3.2.4）硫酸的50 ml容量瓶中，沉降分离，取上清液干过滤后测定滤液。

6.1   测定

6.1.1 测定条件

   氩气流量：冷却气流量12L/min，辅助气流量0L/min~1.5L/min,载气流量0.6L/min~0.7L/min。

6.1.2  分析线见下表。

分析铅锭，推荐谱线如下：

	Fe
	Cd
	Cu
	Bi
	Ag
	As
	Sb
	Sn
	Ni
	Zn

	2599
	2144
	2265
	3247
	2230
	3280
	1890
	2068
	1899(477)
	2216
	2138


7 分析结果的计算
     使用ICP发射光谱仪，绘制标样溶液曲线，当工作曲线线性r≥0.999时，进行试样测定，结果即是所测元素按的百分含量。

所得结果表示二位有效数字。。

按式（1）计算元素的百分含量：

             K·m1·V0×10-6
  X（%）=----------------×100

              m0·V1
   式中：K----50ml容量瓶中硫酸铅沉淀对溶液体积的校正系数【试料量2.000g时为0.991；（ 密度PbSo4=6.2g/mL）】  


         m1----从工作曲线上查的元素浓度，ug/ mL;;
         V0—试液总体积，mL;

         V1—分取试液体积，ml;

         m0—试料的质量，g;

