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﹩﹣燉～—

前 言

本标准是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３１～３２５３７—１９８２《锑化学分析方法》及 ＧＢｎ１６５１～１６５５—１９８２《锑化学

分析方法》的修订。其中 ＧＢｎ１６５１～１６５５—１９８２已于 １９９４年清理整顿时改为行业标准 ＹＳ燉Ｔ２１１１
～２１１５—１９９４，列有 ５个分析方法，包括锡、铋、镉、钴、镍 ５个分析项目，此次修订，只保留铋的分析项

目。
原标准包括 １１个测定项目，１２个分析方法。本标准包括 ７个测定项目，８个测定方法。新标准简化

了分析程序，节约了成本，可充分满足生产及用户的要求。
ＧＢ燉Ｔ３２５３１—２００１《砷量的测定》是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３１—１９８２《锑化学分析方法 铝蓝光度法测定

砷》的修订，修订的主要内容是工作曲线的绘制方法。
ＧＢ燉Ｔ３２５３２—２００１《铁量的测定》是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３２—１９８２《锑化学分析方法 邻二氮杂菲光度

法测定铁》的重新确认，只进行编辑性修改。
ＧＢ燉Ｔ３２５３３—２００１《铅、铜量的测定》中分别采用两种分析方法，方法 １《原子吸收光谱法测定铅、

铜 量》是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３５—１９８２《锑化学分析方法 原子吸收分光光度法测定铅、铁、铜》的修订，修订

的主要内容是删去了其中铁量测定部分。此方法推荐为仲裁方法。另外由于原标准中的化学法使用广

泛，准 确 度 高，简 便 而 快 捷，同 时 列 入 了 方 法 ２、方 法 ３。方 法 ２《双 硫 腙 光 度 法 测 定 铅 量》是 对 ＧＢ燉Ｔ
３２５３３—１９８２《锑化学分析方法 双硫腙光度法测定铅》的修订，修订的主要内容是减小氰化钾氨液的

浓度，删去了附录 Ａ部分。方法 ３《铜试剂光度法测定铜量》是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３４—１９８２《锑化学分析方法

新铜试剂光度法测定铜》的修订，修订的主要内容是采用简便适应的铜试剂光度法。
ＧＢ燉Ｔ３２５３４—２００１《硫量的测定》是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３６—１９８２《锑化学分析方法 燃烧碘量法测定

硫》的修订，修订的主要内容是采用过氧化氢吸收 ＳＯ２使之转化为硫酸，用氢氧化钠中和滴定。
ＧＢ燉Ｔ３２５３５—２００１《硒量的测定》是对 ＧＢ燉Ｔ３２５３７—１９８２《锑化学分析方法 ３，３二氨基联苯

胺光度法测定硒》的重新确认，只进行编辑性修改。
ＧＢ燉Ｔ３２５３６—２００１《铋量的测定》的主要内容是采用先进可靠的原子吸收光谱法。
本标准遵守：
ＧＢ燉Ｔ１４６７—１９７８ 冶金产品化学分析方法 标准的总则及一般规定

ＧＢ燉Ｔ７７２８—１９８７ 冶金产品化学分析方法 火焰原子吸收光谱法通则

ＧＢ燉Ｔ７７２９—１９８７ 冶金产品化学分析方法 分光光度法通则

本 标 准 从 实 施 之 日 起，同 时 代 替 ＧＢ燉Ｔ３２５３１～３２５３７—１９８２、ＹＳ燉Ｔ２１１１～２１１５—１９９４（原

ＧＢｎ１６５１～１６５５—１９８２）。
ＧＢ燉Ｔ３２５３３—２００１的附录 Ａ为提示的附录。ＧＢ燉Ｔ３２５３６—２００１的附录 Ａ为提示的附录。
本标准由中国有色金属工业协会提出。
本标准由中国有色金属工业标准计量质量研究所负责归口。
本标准由锡矿山矿务局负责起草。
本标准由锡矿山矿务局、广西冶金研究院起草。
本标准主要起草人：周文生、曾福生。
本标准各分析方法主要起草单位与起草人如表 １。
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﹩﹣燉～—

表 １

分析方法 起草单位 主要起草人

砷量的测定 锡矿山矿务局 周文生、彭湘衡、范建中

铁量的测定 锡矿山矿务局 周文生、李文轩

铅、铜量的测定

方法一 锡矿山矿务局 曾福生、欧阳柏树

方法二 锡矿山矿务局 周文生、张明缓、李文梅

方法三 锡矿山矿务局 吴东华、曾福生

硫量的测定 锡矿山矿务局 欧阳柏树、曾福生

硒量的测定 锡矿山矿务局 周文生、段尧封、罗长生

铋量的测定 广西冶金研究院 邓汉金、黄肇敏

本标准委托全国有色金属标准化技术委员会负责解释。
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中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

锑 化 学 分 析 方 法

砷 量 的 测 定

┉┄┈┄┇│━┃━┎┈┈┄┃┉│┄┃┎—

﹥┉┇│┃┉┄┃┄┇┈┃┄┃┉┃┉

﹩﹣燉 ．— 

代替 ＧＢ燉Ｔ３２５３１—１９８２

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局 ┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了锑中砷含量的测定方法。
本标准适用于锑中砷含量的测定。测定范围：０００５％～０５０％。

 方法提要

试料用硫酸溶解，在不小于 ９ｍｏｌ燉Ｌ的盐酸溶液中，用苯萃取三氯化砷，使其与基体及其他共存杂

质分离。再用水反萃取砷并氧化成五价砷后，加钼酸铵和硫酸肼生成砷钼蓝，于分光光度计波长 ６６０ｎｍ
处测量其吸光度。

在分取试液中含铁、铜、铅各 １ｍｇ，以及试样含硒量不大于 ０１０％时，不干扰测定。

 试剂

 硫酸（犱１．８４ｇ燉ｍＬ）。
 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 硫酸（１＋２０）。
 盐酸（３＋１）。
 硫酸（１＋１）。
 苯。
 亚硫酸（１＋２）。
 氢氧化钠溶液（３００ｇ燉Ｌ）：贮存于塑料瓶中。
 碘溶液（５ｇ燉Ｌ）：称 取 ０５ｇ碘、１ｇ碘 化 钾 于 ２５０ｍＬ烧 杯 中，加 入 ５ｍＬ水 溶 解，用 水 稀 释 至

１００ｍＬ，贮于棕色玻璃瓶中。
 钼 酸 铵 溶 液（１５ｇ燉Ｌ）：称 取 １５ｇ钼 酸 铵［（ＮＨ４）６Ｍｏ７Ｏ２４·４Ｈ２Ｏ］置 于 ２５０ｍＬ烧 杯 中，加 入

４０ｍＬ水溶解，加入 ５０ｍＬ硫酸（３５），冷却后移入玻璃瓶中。用水稀释至 １００ｍＬ，混匀。
 硫酸肼溶液（０５ｇ燉Ｌ）。
 酚酞乙醇溶液（１ｇ燉Ｌ）。
 砷标准贮存溶液：称取 ０１３２０ｇ预先经 １００℃～１１０℃烘 ２ｈ置于干燥器中冷却至室温的三氧化

二 砷（基 准 试 剂），加 入 ２０ｍＬ氢 氧 化 钠 溶 液（５０ｇ燉Ｌ）溶 解 清 亮，加 入 １００ｍＬ水，加 入 １０ｍＬ硫 酸

（３５），移入 １０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ砷。
 砷标准溶液：移取 ２０００ｍＬ砷标准贮存溶液于 １００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶

液 １ｍＬ含 ２０μｇ砷。

１



 仪器

分光光度计。

 分析步骤

 试料

按表 １称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 １

砷的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

≤００３０ ０３０ 全量

＞００３０～００８０ ０５０ １０００

＞００８０～０２０ ０５０ ５００

＞０２０～０５０ ０２０ ５００

独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将试料（５１）置于 １５０ｍＬ锥形瓶中，以少量水润湿试料，加入 １０ｍＬ硫酸（３１），置于电炉上加

热，在保持溶液近沸的温度下溶解试料至清亮。取下冷却，加入 ８ｍＬ水，冷却至室温。
 加入 ２０ｍＬ盐酸（３２），移入 ５０ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３２）分次洗涤锥形瓶并稀释容量瓶至刻

度，混匀。
 按表 １分取试液于 １２５ｍＬ分液漏斗中，用盐酸（３２）稀释至约 ３０ｍＬ，加入 ３０ｍＬ苯，振荡萃

取 １ｍｉｎ，静置分层。
 将水相移入第二个预先加有 １０ｍＬ苯的分液漏斗中，振荡萃取 １ｍｉｎ，静置分层。弃去水相。
 将苯层合并于第一个分液漏斗中，用 ５ｍＬ盐酸（３４）滴洗分液漏斗的颈口及磨口塞，振荡３０ｓ，
静置分层，弃去水相。再用 ５ｍＬ盐酸（３４）滴洗一次，静置分层，尽可能将水相分离干净。
 加入 ２０ｍＬ水反萃取，振荡 ３０ｓ，静置分层，将水相移入 ５０ｍＬ容量瓶中，再加入 １５ｍＬ水，振

荡 ３０ｓ，静置分层，将水相合并于容量瓶中。
 加入 １滴酚酞乙醇溶液，滴加氢氧化钠溶液中和至红色，再滴加硫酸（３３）至红色刚刚褪去，加

入碘溶液至溶液呈黄色并过量 ０１ｍＬ，混匀。静置 ３ｍｉｎ。
 加入亚硫酸使黄色褪去，加入 ２０ｍＬ钼酸铵溶液，混匀。加入 ２０ｍＬ硫酸肼溶液，混匀。于沸

水浴中加热 ７ｍｉｎ，取出，冷却至室温，用水稀释至刻度，混匀。
 移 取 部 分 试 液 于 ３ｃｍ 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

６６０ｎｍ处测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的砷量。
 工作曲线的绘制

 移取 ０，１００，２００，３００，４００，５００，６００ｍＬ砷标准溶液，分别置于一组 ５０ｍＬ容量瓶中，加

３０ｍＬ水，混匀。以下按 ５３７～５３８条进行。
 将部分溶液移入 ３ｃｍ吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长 ６６０ｎｍ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。

 分析结果的表述

按式（１）计算砷的质量分数：
２

﹩﹣燉 — 



牥（Ａｓ）＝ 牔１燈爼０× １０－６

牔０燈爼１
× １００ ……………………………（１）

式中：牥（Ａｓ）——砷的质量分数，％；
牔１——自工作曲线上查得的砷量，μｇ；

爼０——试液的总体积，ｍＬ；

爼１——分取试液体积，ｍＬ；

牔０——试料的质量，ｇ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ２所列的允许差。
表 ２ ％

砷的质量分数 允 许 差

０００５～００１０ ０００１

＞００１０～００３０ ０００２

＞００３０～００６０ ０００５

＞００６０～０１１ ０００８

＞０１１～０２０ ００１

＞０２０～０３０ ００２

＞０３０～０５０ ００３

３
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中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

锑 化 学 分 析 方 法

铁 量 的 测 定

┉┄┈┄┇│━┃━┎┈┈┄┃┉│┄┃┎—

﹥┉┇│┃┉┄┃┄┇┄┃┄┃┉┃┉

﹩﹣燉 ．— 

代替 ＧＢ燉Ｔ３２５３２—１９８２

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局 ┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了锑中铁含量的测定方法。
本标准适用于锑中铁含量的测定。测定范围：０００５０％～０３０％。

 方法提要

试料用盐酸和硝酸溶解，加酒石酸钾钠络合锑盐，以乙酸钠溶液控制显色酸度，加入盐酸羟胺，将高

价铁还原为二价铁与邻二氮杂菲生成有色络合物，于分光光度计波长 ５１０ｎｍ处测量其吸光度。
在分取试液中含 ２５ｍｇ铅、１５ｍｇ砷、０４ｍｇ铜、００５ｍｇ硒不干扰测定。

 试剂

 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 硝酸（犱１．４２ｇ燉ｍＬ）。
 氨水（犱０．９０ｇ燉ｍＬ）。
 邻二氮杂菲溶液（２５ｇ燉Ｌ）。
 盐酸羟胺溶液（１００ｇ燉Ｌ）：称取 １００ｇ盐酸羟胺置于 １０００ｍＬ烧杯中，加入 ５００ｍＬ水溶解，用氨

水调节至 ｐＨ７左右，加入 ２０ｍＬ邻二氮杂菲溶液（３４），煮沸 ２ｍｉｎ，取下，冷却至室温。加入 ２０ｍＬ硫

氰 化钾溶液（２００ｇ燉Ｌ），移入 １０００ｍＬ分液漏斗中，分次加入三氯甲烷（每次１０ｍＬ）振荡萃取，直至有

机层无色，弃去有机层，将水相移入玻璃瓶中用水稀释至 １０００ｍＬ，混匀。
 酒石酸钾钠溶液（２５０ｇ燉Ｌ）：称取 ２５０ｇ酒石酸钾钠（ＫＮａＣ４Ｈ４Ｏ６·４Ｈ２Ｏ）置于 １０００ｍＬ烧杯中，
加入 ５００ｍＬ水加热溶解，加入 ２０ｍＬ盐酸羟胺溶液，２０ｍＬ邻二氮杂菲溶液，煮沸 ２ｍｉｎ，取下，冷却至

室 温。加 入 ２０ｍＬ硫 氰 化 钾 溶 液（２００ｇ燉Ｌ），移 入 １０００ｍＬ分 液 漏 斗 中，分 次 加 入 三 氯 甲 烷（每 次

１０ｍＬ）振荡萃取，直至有机层无色，弃去有机层。将水相移入玻璃瓶中用水稀释至 １０００ｍＬ，混匀。
 乙酸钠溶液（２００ｇ燉Ｌ）：称取 ２００ｇ无水乙酸钠置于 １０００ｍＬ烧杯中，加入 ５００ｍＬ水加热溶解，
加入 ２０ｍＬ盐酸羟胺溶液，２０ｍＬ邻二氮杂菲溶液，煮沸 ２ｍｉｎ，取下，冷却至室温。加入 ２０ｍＬ硫氰化

钾溶液（２００ｇ燉Ｌ），移入 １０００ｍＬ，分液漏斗中，分次加入三氯甲烷（每次 １０ｍＬ）振荡萃取，直至有机层

无色，弃去有机层。将水相移入玻璃瓶中用水稀释至 １０００ｍＬ，混匀。
 铁标准贮存溶液：称取 ０１０００ｇ纯铁（≥９９９９％）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 １０ｍＬ硝酸（１＋１），
微热溶解至清亮，煮沸 １ｍｉｎ驱除氮的氧化物取下冷却，移入 １０００ｍＬ容量瓶中，用水洗涤烧杯并稀释

至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ铁。
 铁标准溶液：移取 １０００ｍＬ铁标准贮存溶液于 １００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液
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１ｍＬ含 １０μｇ铁。

 仪器

分光光度计。

 分析步骤

 试料

按表 １称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 １

铁的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

０００５０～００１８ ０３０ 全量

＞００１８～００６０ ０５０ １０００

＞００６０～０３０ ０２０ ５００

独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将试料（５１）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 ４ｍＬ盐酸、１ｍＬ硝酸，加热溶解至清亮，煮沸约 ３０ｓ，
驱除氮的氧化物。加入 ５ｍＬ酒石酸钾钠溶液，取下冷却至室温，移入 ５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻

度，混匀。
 按表 １移取试液置于 ５０ｍＬ容量瓶中，加入 １５ｍＬ乙酸钠溶液（当全量分取试液时，不需要用

水稀释至 ５０ｍＬ，可直接加入 ２５ｍＬ乙酸钠溶液，以下按 ５３３条进行）。
 加入 ２ｍＬ盐酸羟胺溶液、２ｍＬ邻二氮杂菲溶液，混匀。置于沸水浴中煮沸 ２ｍｉｎ，冷却至室温，
用水稀释至刻度，混匀。
 移取部分试液（５３３）置于 ３ｃｍ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 ５１０ｎｍ处测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的铁量。
 工作曲线的绘制

 移取 ０，１００，２００，３００，４００，５００，６００ｍＬ铁标准溶液于一组 ５０ｍＬ容量瓶中，以水稀释至

约 ２０ｍＬ，加入 ２ｍＬ盐酸（１＋１），再加入 １５ｍＬ乙酸钠溶液，以下按 ５３３条进行。
 移取部分溶液（５４１）移入 ３ｃｍ吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长 ５１０ｎｍ处测

量其吸光度。以铁量为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

 分析结果的表述

按式（１）计算铁的质量分数：

牥（Ｆｅ）＝ 牔１燈爼０× １０－６

牔０燈爼１
× １００ ……………………………（１）

式中：牥（Ｆｅ）——铁的质量分数，％；

牔１——自工作曲线上查得的铁量，μｇ；

爼０——试液总体积，ｍＬ；

爼１——分取试液体积，ｍＬ；

牔０——试料的质量，ｇ。
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 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ２所列允许差。
表 ２ ％

铁的质量分数 允 许 差

０００５０～００１５ ０００１５

＞００１５～００３５ ０００３

＞００３５～００６０ ０００５

铁的质量分数 允 许 差

＞００６０～０１００ ０００８

＞０１００～０２００ ００１２

＞０２００～０３０ ００１５
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方法  原子吸收光谱法测定铅、铜量

 范围

本标准规定了锑中铅、铜含量的测定方法。
本标准适用于锑中铅、铜含量的测定。测定范围：铅 ００１５％～０７５％；铜 ０００３０％～０３０％。

 方法提要

试料用盐酸和硝酸溶解蒸干后，重复加氢溴酸挥发除锑。在稀盐酸介质中，使用空气乙炔火焰，于

原子吸收光谱仪波长 ２８３３ｎｍ、３２４７ｎｍ处，分别测量铅、铜的吸光度。锑中杂质均不干扰测定。

 试剂

 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 盐酸（１＋１）。
 硝酸（犱１．４２ｇ燉ｍＬ）。
 氢溴酸（犱１．４８ｇ燉ｍＬ）。
 铅标准贮存溶液：称取 １００００ｇ纯铅（≥９９９９％）置于 ２００ｍＬ烧杯中，加入 ２０ｍＬ硝酸（１＋１），
微热溶解完全，煮沸驱除氮的氧化物，冷却。移入 １０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

１ｍＬ含 １ｍｇ铅。
 铅标准溶液：移取 １０００ｍＬ铅标准贮存溶液置于 １００ｍＬ容量瓶中，加入 ５ｍＬ盐酸（３２），用水

稀释至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ铅。
 铜标准贮存溶液：称取 １００００ｇ纯铜（≥９９９９％）置于 ２００ｍＬ烧杯中，加入 ２０ｍＬ硝酸（１＋１），
微热溶解完全，冷却。移入 １０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １ｍｇ铜。
 铜标准溶液：移取 １０００ｍＬ铜标准贮存溶液置于 １００ｍＬ容量瓶中，加入 ５ｍＬ盐酸（３２），以水

稀释至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ铜。

 仪器

原子吸收光谱仪，附铅、铜空心阴极灯。
在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用。
灵敏度：在与测量基体相一致的溶液中，铅的特征浓度应不大于 ０２０μｇ燉ｍＬ；铜的特征浓度应不大

于 ０１０μｇ燉ｍＬ。

７



精密度：用最高浓度标准溶液测量 １０次吸光度，其标准偏差不超过平均吸光度的 １０％；用最低浓

度标准溶液（不是“零”浓度标准溶液）测量 １０次吸光度，其标准偏差应不超过最高浓度标准溶液平均吸

光度的 ０５％。
工作曲线线性：将工作曲线按浓度等分成五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之比应

不小于 ０８％。
仪器工作条件见附录 Ａ（提示的附录）。

 分析步骤

 试料

按表 １称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 １

铅的质量分数，％ 试料量，ｇ 测定体积，ｍＬ

００１５～００５０ １０ ２５００

＞００５０～０１５ ０５０ ２５００

＞０１５～０３５ ０２０ ２５００

＞０３５～０７５ ０１０ ２５００

铜的质量分数，％ 试料量，ｇ 测定体积，ｍＬ

０００３０～００１２ ０５０ ２５００

＞００１２～００３０ ０２０ ２５００

＞００３０～０１５ ０２０ １００００

＞０１５～０３０ ０１０ １００００

独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将试料（５１）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 ５ｍＬ盐酸（３１）、３ｍＬ硝酸，于低温电炉上加热溶解并

蒸 干，冷却，加入 １ｍＬ盐酸（３１），５ｍＬ氢溴酸低温加热蒸干，冷却。继续加 ３ｍＬ氢溴酸蒸干，冷却。加

入 ２ｍＬ盐酸（３１）再蒸干，冷却。加入 ２ｍＬ盐酸（３１）微热溶解残渣，按表 １规定的测定体积，将溶液

移入容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
 分别于原子吸收光谱仪波长 ２８３３ｎｍ、３２４７ｎｍ处，使用空气乙炔火焰，以水调零，测量试液

中铅、铜的吸光度，所测吸光度减去随同试料的空白试验溶液的吸光度，从工作曲线上查出相应的铅、铜

浓度。
 工作曲线的绘制

 铅工作曲线的绘制：移取 ０，５００，１０００，１５００，２０００，２５００，３０００ｍＬ铅标准溶液分别置于

一组 １００ｍＬ容量瓶中，加入 ２ｍＬ盐酸（３１），以水稀释至刻度，混匀。使用空气乙炔火焰，于原子吸收

光谱仪波长 ２８３３ｎｍ处，以水调零，测量系列标准溶液的吸光度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液

的吸光度。以铅浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。
 铜工作曲线的绘制：移取 ０，０５０，１００，１５０，２００，２５０，３００ｍＬ铜 标 准 溶 液 分 别 置 于 一 组

１００ｍＬ容量瓶中，加入 ２ｍＬ盐酸（３１），以水稀释至刻度，混匀。使用空气乙炔火焰，于原子吸收光谱

仪波长 ３２４７ｎｍ处，以水调零，测量系列标准溶液的吸光度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液的吸

光度。以铜浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

 分析结果的表述

按式（１）计算铅、铜的质量分数：

牥［Ｐｂ（Ｃｕ）］＝ 牅燈爼× １０－６

牔０
× １００ ……………………………（１）

式中：牥［Ｐｂ（Ｃｕ）］——铅、铜的质量分数，％；
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牅——自工作曲线上查得的铅、铜的浓度，μｇ燉ｍＬ；
爼——试液的测定体积，ｍＬ；

牔０——试料的质量，ｇ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ２所列允许差。
表 ２ ％

铅的质量分数 允 许 差

００１５～００２０ ０００２

＞００２０～００４０ ０００４

＞００４０～００５０ ０００５

＞００５０～０１０ ００１０

＞０１０～０２０ ００２

＞０２０～０３０ ００３

＞０３０～０５０ ００４

＞０５０～０７５ ００６

铜的质量分数 允 许 差

０００３０～０００５０ ００００８

＞０００５０～００２０ ０００２

＞００２０～００３０ ０００３

＞００３０～００６０ ０００５

＞００６０～０１００ ０００８

＞０１００～０２０ ００１５

＞０２０～０３０ ００２

方法  双硫腙分光光度法测定铅量

 范围

本标准规定了锑中铅含量的测定方法。
本标准适用于锑中铅含量的测定。测定范围：００１０％～０６０％。

 方法提要

试料用盐酸、硝酸和酒石酸钾钠溶液溶解，在 ｐＨ８～９氨性酒石酸钾钠溶液中，加双硫腙四氯化碳

溶液萃取铅与锑分离。再用盐酸分解双硫腙铅，在 ｐＨ１１再用双硫腙四氯化碳溶液萃取铅，于分光光度

计波长 ５２０ｎｍ处测量其吸光度。
在分取试液中含 ２５ｍｇ砷、２５ｍｇ铁、２ｍｇ铜、０５ｍｇ硒以及小于 ００３ｍｇ的铋不干扰测定。

 试剂

 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 盐酸（１＋１）。
 盐酸（１＋４００）。
 硝酸（犱１．４２ｇ燉ｍＬ）。
 氨水（１＋１）。
 氰化钾溶液（１００ｇ燉Ｌ）。

注：配制、使用和保存氰化钾溶液要特别小心，避免吸入含有氰化钾雾滴的空气，避免皮肤接触固体氰化钾或氰化

钾溶液。应在通风良好的通风柜内使用。含有氰化钾的废液要妥善处理。

 氰化钾氨液（１０ｇ燉Ｌ）：称取 １０ｇ氰化钾，溶于 ８００ｍＬ水中，加入 １００ｍＬ氨水（犱０．９０ｇ燉ｍＬ），以

水稀释至 １０００ｍＬ，混匀。
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 酒石酸钾钠溶液（４００ｇ燉Ｌ）：称取 ４００ｇ酒石酸钾钠（ＫＮａＣ４Ｈ４Ｏ６·４Ｈ２Ｏ）置于 １０００ｍＬ烧杯

中，加入约 ６５０ｍＬ水溶解，加入 １滴～２滴酚酞乙醇溶液，用氨水中和至微红色，移入 １０００ｍＬ分液漏

斗中，分次加入（每次约１０ｍＬ）双硫腙四氯化碳溶液（１０１１）振荡萃取，直至有机相呈亮绿色为止。弃去

有 机相，滴加盐酸（１０２）酸化溶液，分次加入（每次约 １０ｍＬ）四氯化碳，洗涤残存于水相中的双硫腙直

至有机相无色为止。将水相移入玻璃瓶中，用水稀释至 １０００ｍＬ，混匀。
 盐酸羟胺溶液（１００ｇ燉Ｌ）：称取 １００ｇ盐酸羟胺置于 １０００ｍＬ烧杯中，加入约 ６５０ｍＬ水溶解，加

入 １滴～２滴 酚 酞 乙 醇 溶 液，用 氨 水 中 和 至 微 红 色，移 入 １０００ｍＬ分 液 漏 斗 中，分 次 加 入（每 次 约

１０ｍＬ）双 硫 腙 四 氯 化 碳 溶 液（１０１１）振 荡 萃 取，直 至 有 机 相 呈 亮 绿 色 为 止。弃 去 有 机 相，滴 加 盐 酸

（１０２）酸化溶液，分次加入（每次约 １０ｍＬ）四氯化碳，洗涤残存于水相中的双硫腙直至有机相无色为

止。将水相移入玻璃瓶中，用水稀释至 １０００ｍＬ，混匀。
 双硫腙四氯化碳溶液（０４ｇ燉Ｌ）：称取 ０２ｇ双硫腙于 １００ｍＬ烧杯中，加入约 ３０ｍＬ三氯甲

烷，摇动溶解完全后，移入 １０００ｍＬ分液漏斗中，加入 ２０ｍＬ氨水、２００ｍＬ水，振荡 １ｍｉｎ，静置分层，
弃 去有机相。加入 ５００ｍＬ四氯化碳，加入 ４０ｍＬ盐酸（１０２）酸化，振荡 １ｍｉｎ，静置分层，将有机相移入

棕色玻璃瓶中，加入亚硫酸覆盖表面保护，置于阴暗处保存。
 双硫腙四氯化碳溶液（００４ｇ燉Ｌ）：移取 ５０ｍＬ双硫腙四氯化碳溶液（１０１０），置于 １０００ｍＬ分

液漏斗中，加入 １０ｍＬ氨水、２００ｍＬ水，振荡 １ｍｉｎ，静置分层，弃去有机相，加入 １０ｍＬ四氯化碳，振荡

３０ｓ，静置分层，弃去有机相。加入 ５００ｍＬ四氯化碳，加入 ２０ｍＬ盐酸（１０２）酸化，振荡 １ｍｉｎ，静置分

层，将有机相移入棕色玻璃瓶中，放置于阴暗处。当日配制。
 酚酞乙醇溶液（１０ｇ燉Ｌ）。
 铅标准贮存溶液：称取 ０１０００ｇ纯铅（≥９９９９％），置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 １０ｍＬ硝酸（１＋
１），微热溶解至清亮，煮沸驱除氮的氧化物，取下冷却。移入 １０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。
此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ铅。
 铅标准溶液：移取 １０００ｍＬ铅标准贮存溶液（１０１３）于 １００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混

匀。此溶液 １ｍＬ含 １０μｇ铅。

 仪器

分光光度计。

 分析步骤

 试料

按表 ３称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 ３

铅的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

≤００１０ ０２０ 全取

＞００１０～００４０ ０３０ ２０００

＞００４０～０１０ ０３０ １０００

铅的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

＞０１０～０２０ ０３０ ５００

＞０２０～０３０ ０２０ ５００

＞０３０～０６０ ０１０ ５００

独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将 试 料（１２１）置 于 １００ｍＬ烧 杯 中，加 入 ５ｍＬ酒 石 酸 钾 钠 溶 液、２ｍＬ硝 酸、１ｍＬ盐 酸

（１０１），微热溶解至清亮。煮沸约 １ｍｉｎ，驱除氮的氧化物。取下冷却至室温，移入 ５０ｍＬ容量瓶中，用水
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稀释至刻度，混匀。
 按表 ３移取试液（１２３１）置于已盛 ２０ｍＬ水的第一个 １２５ｍＬ分液漏斗中。
 加入 １ｍＬ盐酸羟胺溶液，补加 １ｍＬ酒石酸钾钠溶液，加 ２滴酚酞乙醇溶液，用氨水中和至红

色，滴加盐酸（１０２）使红色褪去，并过量两滴，混匀。加入 １ｍＬ氰化钾溶液，混匀，溶液呈微红色（约

ｐＨ８５），必要时滴加氨水调整。
 加 入 １５ｍＬ双 硫 腙 四 氯 化 碳 溶 液（１０１１），振 荡 １ｍｉｎ。静 置 分 层，将 有 机 相 放 入 第 二 个

１２５ｍＬ分液漏斗中。于水相中再加入 ５ｍＬ双硫腙四氯化碳溶液（１０１１），振荡 １ｍｉｎ，静置分层，将有

机相合并于第二个分液漏斗中，弃去水相。于有机相中加入 ５０ｍＬ盐酸（１０３），振荡 ３０ｓ，静置分层，弃

去有机相。准确加入 ２５ｍＬ双硫腙四氯化碳溶液（１０１１）于第二个分液漏斗中，加入 ２０ｍＬ氰化钾氨

液，振荡 １ｍｉｎ，静置分层。
 移取部分有机相于 １ｃｍ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

５２０ｎｍ处，测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的铅量。
 工作曲线的绘制

 移取 ０，１００，２００，３００，４００，５００，６００ｍＬ铅标准溶液（１０１４）置于一组 １２５ｍＬ分液漏斗

中，用水稀释至约 ２０ｍＬ，以下按 １２３３～１２３４条进行。
 移取部分有机相于 １ｃｍ吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长 ５２０ｎｍ处，测量其

吸光度。以铅量为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

 分析结果的表述

按式（２）计算铅的质量分数：

牥（Ｐｂ）＝ 牔１燈爼０× １０－６

牔０燈爼１
× １００ ……………………………（２）

式中：牥（Ｐｂ）——铅的质量分数，％；
牔１——自工作曲线上查得的铅量，μｇ；

爼０——试液的总体积，ｍＬ；

爼１——分取试液的体积，ｍＬ；

牔０——试料的质量，ｇ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ４所列允许差。
表 ４ ％

铅的质量分数 允 许 差

≤００４０ ０００４

＞００４０～００６０ ０００５

＞００６０～０１０ ００１０

＞０１０～０２０ ００２

＞０２０～０３０ ００３

＞０３０～０６０ ００５
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方法  铜试剂分光光度法测定铜量

 范围

本标准规定了锑中铜含量的测定方法。
本标准适用于锑中铜含量的测定。测定范围：０００３０％～０３０％。

 方法提要

试料用盐酸、硝酸和酒石酸钾钠溶液溶解，铜离子与铜试剂形成有色络合物，用三氯甲烷萃取，于分

光光度计波长 ４４０ｎｍ处测量其吸光度。
在分取试料溶液中含 １０ｍｇ铅、２５ｍｇ砷、２５ｍｇ铁、０５ｍｇ硒及 １０μｇ金、１０μｇ银不干扰测定。

 试剂

 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 硝酸（犱１．４２ｇ燉ｍＬ）。
 氨水（犱０．９０ｇ燉ｍＬ）。
 三氯甲烷。
 酒石酸钾钠溶液（４００ｇ燉Ｌ）。
 二乙基二硫代氨基甲酸钠（铜试剂）溶液（５ｇ燉Ｌ）。
 乙二胺四乙酸二钠（Ｎａ２ＥＤＴＡ）溶液（５０ｇ燉Ｌ）。
 酚酞乙醇溶液（１０ｇ燉Ｌ）。
 铜标准贮存溶液：称取 ０１０００ｇ纯铜（≥９９９９％）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 １０ｍＬ硝酸（１＋１）
微热溶解至清亮，煮沸驱除氮的氧化物，冷却。移入 １０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液

１ｍＬ含 １００μｇ铜。
 铜标准溶液：移取 １０００ｍＬ铜标准贮存溶液置于 １００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此

溶液 １ｍＬ含 １０μｇ铜。

 仪器

分光光度计。

 分析步骤

 试料

按表 ５称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 ５

铜的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

≤０００３０ １０ 全取

＞０００３０～００１２ ０４０ 全取

＞００１２～００４０ ０５０ １０００

＞００４０～０１０ ０５０ ５００

＞０１０～０３０ ０２０ ５００
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独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将试料（１９１）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 ５ｍＬ酒石酸钾钠溶液，２ｍＬ硝酸、１ｍＬ盐酸，微热

溶解至清亮，煮沸约 １ｍｉｎ驱除氮的氧化物，冷却。
 将试液移入 ５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
 按表 ５移取试液于 ６０ｍＬ分液漏斗中，用水稀释至约 ２０ｍＬ。
 加入 ２ｍＬＮａ２ＥＤＴＡ溶液、１滴～２滴酚酞乙醇溶液，用氨水中和至红色，加入 ２ｍＬ铜试剂溶

液，混匀，再准确加入 １５ｍＬ三氯甲烷，振荡 ２ｍｉｎ，静置分层。
 移取部分有机相于 １ｃｍ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

４４０ｎｍ处，测量其吸光度。从工作曲线上查出相应的铜量。
 工作曲线的绘制

 移取 ０，１００，２００，３００，４００，５００，６００ｍＬ铜标准溶液置于一组 ６０ｍＬ分液漏斗中，用水

稀释至约 ２０ｍＬ，加入 １ｍＬ酒石酸钾钠溶液，以下按 １９３４条进行。
 移取部分有机相于 １ｃｍ吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长 ４４０ｎｍ处，测量其

吸光度。以铜量为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

 分析结果的表述

按式（３）计算铜的质量分数：

牥（Ｃｕ）＝ 牔１燈爼０× １０－６

牔０燈爼１
× １００ ……………………………（３）

式中：牥（Ｃｕ）——铜的质量分数，％；
牔１——自工作曲线上查得的铜量，μｇ；

爼０——试液的总体积，ｍＬ；

爼１——分取试液的体积，ｍＬ；

牔０——试料的质量，ｇ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ６所列允许差。
表 ６ ％

铜的质量分数 允 许 差

０００３０～０００５０ ００００８

＞０００５０～００２５ ０００２５

＞００２５～００４０ ０００３

＞００４０～００６０ ０００５

＞００６０～０１００ ０００８

＞０１００～０２０ ００１５

＞０２０～０３０ ００２
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附 录 ﹢
（提示的附录）
仪器工作条件

使用 ＷＦＸ４０１型原子吸收光谱仪的工作条件如表 Ａ１。
表 Ａ１

波长

ｎｍ

灯电流

ｍＡ

光谱通带

ｎｍ

观测高度

ｍｍ

空气流量

Ｌ燉ｍｉｎ

乙炔流量

Ｌ燉ｍｉｎ

铅 ２８３３ ５ ０２１ ６ １０ １３

铜 ３２４７ ２ ０２１ ５ １０ １１
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中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局 ┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了锑中硫含量的测定方法。
本标准适用于锑中硫含量的测定。测定范围：０００２０％～０２５％。

 方法提要

试料在高温氧气流中燃烧，使硫转化为二氧化硫，用过氧化氢吸收并转化成硫酸，以甲基红次甲基

蓝溶液为指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至溶液由紫红色转变为亮绿色即为终点。

 试剂

 氢氧化钾。
 无水氯化钙。
 过氧化氢吸收溶液（１＋９９）。
 甲基红次甲基蓝混合指示剂：２０单位体积甲基红乙醇溶液（０３ｇ燉Ｌ）与 ３单位体积次甲基蓝溶

液（１ｇ燉Ｌ）混合。
 氢氧化钠标准滴定溶液［牅（ＮａＯＨ）＝０．００５ｍｏｌ燉Ｌ］
 配制：称取 ０２ｇ氢氧化钠，置于 ２５０ｍＬ烧杯中，用不含二氧化碳的水溶解，移入 １０００ｍＬ容

量瓶中，用不含二氧化碳的水稀释至刻度，混匀。贮于塑料瓶中。
 标 定：称 取 ５００００ｇ预 先 经 １００℃～１０５℃烘 干 ２ｈ的 邻 苯 二 甲 酸 氢 钾（基 准 试 剂），置 于

５００ｍＬ烧杯中，加不含二氧化碳的水溶解至清亮，移入 １０００ｍＬ容量瓶中，用不含二氧化碳的水稀释

至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 ０００５０ｇ邻苯二甲酸氢钾。
准确移取 １０００ｍＬ邻苯二甲酸氢钾标准溶液置于 ３００ｍＬ锥形瓶中，加 ５０ｍＬ不含二氧碳的水，２

滴酚酞乙醇溶液（１０ｇ燉Ｌ），用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至微红色即为终点。
随同标定做空白试验。
按式（１）计算氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ燉Ｌ。

牅＝ 爼０× ０００５０
（爼１－ 爼０）× ０．２０４２× １００ …………………（１）

式中：牅——氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ燉Ｌ；
爼——移取邻苯二甲酸氢钾标准溶液的体积，ｍＬ；
爼１——标定时消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

爼０——标定时空白溶液所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
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０００５０——邻苯二甲酸氢钾标准溶液的浓度，ｇ燉ｍＬ；
０２０４２——与 １００ｍＬ氢氧化钠标准滴定溶液［牅（ＮａＯＨ）＝１．００ｍｏｌ燉Ｌ］相当的邻苯二甲酸氢钾的摩

尔质量，ｇ燉ｍｏｌ。
平行标定三份，取其平均值。所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液体积的极差值应不超过 ０１０ｍＬ。否

则，重新标定。

 装置

所用装置如图 １。

１—氧气瓶：附氧气表。减压阀。

２—洗气瓶：盛有用氢氧化钾溶液（４００ｇ燉Ｌ）配制的高锰酸钾溶液（４０ｇ燉Ｌ）。

３—干燥塔：下部盛无水氯化钙，上部盛干燥的氢氧化钾，中隔玻璃棉，塔顶和塔底都铺有玻璃棉。

４—玻璃转子流量计。

５—三通活塞：辅助调节氧气流量。

６—管式电炉：装有硅碳棒的卧式电炉，附有调压器、电流计、电压计、铂锗热电偶和高温计。

７—无釉瓷舟：使用前应在约 １０００℃中通入氧气灼烧 ３０ｍｉｎ，冷却后，置于磨口处不涂凡士林之类物质的干燥器中

备用。

８—无釉瓷管：新瓷管在使用前应于 １０００℃中通氧气灼烧 １０ｍｉｎ。

９—除尘器：内装干燥脱脂棉。

１０—圆筒形玻璃吸收器：盛过氧化氢吸收液。

１１—５ｍＬ～１０ｍＬ微量滴定管

图 １ 燃烧中和滴定法测定锑中硫量的装置示意图

 分析步骤

 试料

按表 １称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 １

硫的质量分数，％ 试料量，ｇ

０００２０～００１０ ２０

＞００１０～００４０ １０

＞００４０ ０５０

独立地进行两次测定，取其平均值。
 接通电源，使炉温升至 ９００℃，并处于自动控制状态中。
 加入 ５０ｍＬ～６０ｍＬ过氧化氢吸收溶液和 １ｍＬ甲基红次甲基蓝混合指示剂于玻璃吸收器中。
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 按图 １连接好装置，打开氧气瓶，调节氧气流量至 ２Ｌ燉ｍｉｎ，检查定硫装置的密封性，然后调节氧

气流量至 ０５Ｌ燉ｍｉｎ，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至溶液恰呈亮绿色，不计读数。
 将试料均匀地置于瓷舟中，取下连接三通活塞与瓷管的橡皮塞。将盛有试料的瓷舟推入燃烧瓷管

的温度最高处，然后迅速塞紧连接三通活塞与燃烧瓷管的橡皮塞，以 ０５Ｌ燉ｍｉｎ的流量通入氧气燃烧试

料，并用氢氧化钠标准滴定溶液进行滴定，保持溶液呈亮绿色。
 燃烧 １０ｍｉｎ后，增大氧气流量至 ２Ｌ燉ｍｉｎ，继续燃烧 ２ｍｉｎ，继续用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至

溶液由紫红色转变为亮绿色即为终点。

 分析结果的表述

按式（２）计算硫的质量分数：

牥（Ｓ）＝ 牅燈爼× ０．０１６０３
牔０

× １００ ……………………………（２）

式中：牥（Ｓ）——硫的质量分数，％；
牅——氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ燉Ｌ；
爼——滴定试液所消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
牔０——试料的质量，ｇ；

０．０１６０３—— 与 １００ｍＬ氢氧化钠标准滴定溶液［牅（ＮａＯＨ）＝１．０００ｍｏｌ燉Ｌ］相当的硫的摩尔质量，
ｇ燉ｍｏｌ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ２所列允许差。
表 ２ ％

硫的质量分数 允 许 差

０００２０～０００５０ ００００６

＞０００５０～００１０ ０００１０

＞００１０～００３０ ０００３

＞００３０～００５０ ０００５

＞００５０～０１０ ０００８

＞０１０～０２１ ００１

＞０２１～０２５ ００２
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中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局 ┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了锑中硒含量的测定方法。
本标准适用于锑中硒含量的测定。测定范围：００００５％～００６０％。

 方法提要

试料用盐酸和过氧化氢溶解，以砷做载体，加次磷酸钙还原硒。用苯浮选沉淀与锑和共存杂质分离，
加溴酸钾将砷硒沉淀溶于水相中，除去过量氧化剂后，硒试剂与二氧化硒生成有色络合物，用甲苯萃取，
于分光光度计波长 ４３０ｎｍ处测量其吸光度。

在分取试液中含 ２５ｍｇ铅、２０ｍｇ铜、３ｍｇ铁、２ｍｇ砷不干扰测定。

 试剂

 次磷酸钙。
 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 硝酸（犱１．４２ｇ燉ｍＬ）。
 过氧化氢（３０％）。
 盐酸（１＋１）。
 盐酸（１＋２）。
 苯。
 甲苯。
 氨水（犱０．９０ｇ燉ｍＬ）。
 氨水（１＋４）。
 砷溶液（３８ｇ燉Ｌ）：称取 ０５ｇ三氧化二砷溶于 １０ｍＬ氢氧化钠溶液（１００ｇ燉Ｌ）中，加入 ５０ｍＬ
水，５ｍＬ盐酸（３５），用水稀释至１００ｍＬ，混匀。
 氯 化 铜 溶 液（２０ｇ燉Ｌ）：称 取 ２ｇ氯 化 铜（ＣｕＣｌ２·Ｈ２Ｏ）溶 于 盐 酸（３５）中，用 盐 酸（３５）稀 释 至

１００ｍＬ，混匀。
 溴酸钾溶液（１０ｇ燉Ｌ）。
 乙二胺四乙酸二钠（Ｎａ２ＥＤＴＡ）溶液（５０ｇ燉Ｌ）。
 ３３′二氨基联苯胺（硒试剂）溶液（５ｇ燉Ｌ）。用时现配。
 间甲酚紫乙醇溶液（１ｇ燉Ｌ）。
 硒标准贮存溶液：称取 ０１０００ｇ纯硒（≥９９９９％）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 ５ｍＬ硝酸（３３），
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于沸水浴上加热溶解并蒸干，冷却，加水溶解二氧化硒，移入 １０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混

匀。此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ硒。
 硒标准溶液：移取 １０００ｍＬ硒标准贮存溶液于 ２００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶

液 １ｍＬ含 ５μｇ硒。

 仪器

分光光度计。

 分析步骤

 试料

按表 １称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 １

硒的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

≤０００３０ １０ 全取

＞０００３０～０００８０ ０３０ 全取

＞０００８０～００２０ ０３０ ２０００

＞００２０～００６０ ０２０ １０００

独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将试料（５１）置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 ５ｍＬ盐酸（３２），逐滴加入 ０８ｍＬ～１５ｍＬ过氧化

氢，同时轻轻振荡溶解至清亮。
 将试液移入 ５０ｍＬ容量瓶中，用盐酸（３５）稀释至刻度，混匀。
 按表 １移取试液于 １００烧杯中，用盐酸（３５）稀释至 ２０ｍＬ。
 加入 ０２ｍＬ砷溶液，１ｍＬ氯化铜溶液，１５ｇ～３０ｇ次磷酸钙，置于电炉上加热至沸腾并保持

沸腾约 ３０ｓ，取下冷却。
 将试液和沉淀移入 １２５ｍＬ分液漏斗中，用约 １０ｍＬ盐酸（３５）分次洗涤烧杯，洗液并入分液漏

斗中，加入 １５ｍＬ苯，振荡 １ｍｉｎ，静置分层，弃去水相。依次加入 １０ｍＬ盐酸（３５）和 １０ｍＬ水，轻轻振

荡约 １５ｓ，分两次洗涤苯层，弃去水相。
 加 １０ｍＬ盐酸（３６）于分液漏斗中，滴加 ０２５ｍＬ溴酸钾溶液，强烈振荡 １ｍｉｎ，使砷硒沉淀完

全溶解于水相中，静置分层，将水相放入原烧杯中，加入 １０ｍＬ水洗涤苯层一次，洗液并入原烧杯中，弃

去苯层。加入 ０８ｍＬ砷溶液，还原过量的溴酸钾，加入 ２ｍＬＮａ２ＥＤＴＡ溶液。
 加入 ２滴间甲酚紫溶液，用氨水（３９）中和溶液至淡红色（ｐＨ１０～３０），加入 ３ｍＬ硒试剂溶

液，在沸水浴上加热 ５ｍｉｎ，显色，取下冷却。
 用氨水（３１０）调节溶液酸度至 ｐＨ６０～８０。移入 １２５ｍＬ分液漏斗中，用少量水洗涤烧杯，洗

液并入分液漏斗中，准确加入 １５ｍＬ甲苯，振荡 １ｍｉｎ，静置分层，弃去水相。
 将部分有机相（５３８）经脱脂棉过滤，移入 ２ｃｍ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 ４３０ｎｍ处，测量其吸光度，从工作曲线上查出相应的硒量。
 工作曲线的绘制

 移取 ０，１００，２００，３００，４００，５００，６００ｍＬ硒标准溶液分别置于一组 １００ｍＬ烧杯中，用水

稀释至 ２０ｍＬ，加入两滴盐酸（３５），以下按 ５３７～５３８进行。
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 将部分系列标准溶液有机相（５４１）经脱脂棉过滤，移入 ２ｃｍ吸收皿中，以试剂空白溶液为参

比，于分光光度计波长 ４３０ｎｍ处，测量其吸光度。以硒量为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

 分析结果的表述

按式（１）计算硒的质量分数：

牥（Ｓｅ）＝ 牔１燈爼０× １０－６

牔燈爼１
× １００ ……………………………（１）

式中：牥（Ｓｅ）——硒的质量分数，％；
牔１——自工作曲线上查得的硒量，μｇ；

爼０——试液的总体积，ｍＬ；

爼１——分取试液的体积，ｍＬ；

牔——试料的质量，ｇ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ２所列允许差。
表 ２ ％

硒的质量分数 允 许 差

００００５～０００２０ ００００４

＞０００２０～０００４０ ００００６

＞０００４０～０００６０ ００００８

＞０００６０～００１０ ０００１２

＞００１０～００３０ ０００３

＞００３０～００６０ ０００５

０２
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 范围

本标准规定了锑中铋含量的测定方法。
本标准适用于锑中铋含量的测定。测定范围：０００１０％～０１０％。

 方法提要

试料用王水溶解，在硫酸介质中，控制适当的温度，重复加入盐酸氢溴酸挥发除锑，在盐酸介质中，
于原子吸收光谱仪波长 ２２３１ｎｍ处测量铋的吸光度。锑中其他杂质元素不干扰测定。

 试剂

 盐酸（犱１．１９ｇ燉ｍＬ）。
 盐酸（１＋１）。
 硝酸（犱１．４２ｇ燉ｍＬ）。
 硝酸（１＋１）。
 硫酸（１＋１）。
 王水：三体积盐酸（３１）和一体积硝酸（３３）混合配制。
 盐酸氢溴酸：等体积盐酸（３１）和氢溴酸（犱１．４８ｇ燉Ｌ）混合配制。
 铋标准贮存溶液：称取 １００００ｇ纯铋（≥９９９９％）置于 ２５０ｍＬ烧杯中，加入 ２０ｍＬ硝酸（３４），
盖上表面皿，微热溶解至清亮，用水洗涤表面皿及杯壁，冷却。移入 １０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻

度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １ｍｇ铋。
 铋标准溶液：移取 ５０００ｍＬ铋标准贮存溶液置于 ５００ｍＬ容量瓶中，加入 ５０ｍＬ盐酸（３１），用水

稀释至刻度，混匀。此溶液 １ｍＬ含 １００μｇ铋。

 仪器

原子吸收光谱仪，附铋的空心阴极灯。
在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用。
灵敏度：在与测量基体相一致的溶液中，铋的特征浓度应不大于 ０２μｇ燉ｍＬ。
精密度：用最高浓度标准溶液测量 １０次吸光度，其标准偏差应不超过平均吸光度的 １０％；用最低

浓度（不是“零”浓度）标准溶液测量 １０次吸光度，其标准偏差应不超过最高浓度标准溶液平均吸光度的

０５％。
工作曲线线性：将工作曲线按浓度等分成五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之比应
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不小于 ０７。
仪器工作条件见附录 Ａ（提示的附录）。

 分析步骤

 试料

按表 １称取试样，精确至 ００００１ｇ。
表 １

铋的质量分数，％ 试料量，ｇ 分取试液体积，ｍＬ

０００１０～０００５０ １０ １０００

＞０００５０～００２０ １０ ２５００

＞００２０～０１０ ０５０ ２５００

独立地进行两次测定，取其平均值。
 空白试验

随同试料做空白试验。
 测定

 将试料置于 １００ｍＬ烧杯中，加入 １０ｍＬ王水，盖上表面皿，于低温电炉上加热溶解至清亮，移

去表面皿，加入 ２ｍＬ硫酸，低温加热至冒白烟，冷却。
 沿杯壁加入 ５ｍＬ盐酸氢溴酸混合溶液，混匀，加热至冒白烟，重复加入盐酸氢溴酸混合溶液

加 热直至冒烟后溶液清亮，冒尽白烟，冷却，加入盐酸（３２），控制盐酸度 ５％（爼燉爼），用少量水吹洗杯

壁，微热，冷却至室温。
 按表 １规定的测定体积移入容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
 使用空气乙炔火焰，于原子吸收光谱仪波长 ２２３１ｎｍ处，与系列标准溶液同时，以水调零，测

量溶液的吸光度。减去随同试料的空白试验溶液的吸光度，从工作曲线上查出相应的铋浓度。
 工作曲线的绘制

 移取 ０，１００，２００，４００，８００，１２００，１６００，２０００ｍＬ铋标准溶液分别置于一组 １０００ｍＬ容

量瓶中，加入 １０ｍＬ盐酸（３２），以水稀释至刻度，混匀。
 使用空气乙炔火焰，于原子吸收光谱仪波长 ２２３１ｎｍ处，以水调零，测量系列标准溶液的吸光

度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液的吸光度。以铋浓度为横坐标，吸光度为纵坐标绘制工作曲线。

 分析结果的表述

按式（１）计算铋的质量分数：

牥（Ｂｉ）＝ 牅燈爼× １０－６

牔０
× １００ ……………………………（１）

式中：牥（Ｂｉ）——铋的质量分数，％；
牅——自工作曲线上查得的试液中铋的浓度，μｇ燉ｍＬ；
爼——试液的体积，ｍＬ；
牔０——试料的质量，ｇ。

 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表 ２所列允许差。
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表 ２ ％

铋的质量分数 允 许 差

０００１０～０００４０ ００００６

＞０００４０～０００６０ ００００８

＞０００６０～００１２０ ０００１２

＞００１２０～００５０ ０００１５

＞００５０～０１０ ０００６

３２
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附 录 ﹢
（提示的附录）

仪器的工作条件

使用 ＳＨＩＭＡＤＺＵＡＡ６２００型原子吸收光谱仪的工作条件如表 Ａ１。
表 Ａ１

波长

ｎｍ

灯电流

ｍＡ

光谱通带

ｎｍ

空气流量

Ｌ燉ｍｉｎ

乙炔流量

Ｌ燉ｍｉｎ
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