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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ２３２７４—２００９《二氧化锡化学分析方法》共分为８个部分：

———第１部分：二氧化锡量的测定　碘酸钾滴定法；

———第２部分：铁量的测定　１，１０二氮杂菲分光光度法；

———第３部分：砷量的测定　砷锑钼蓝分光光度法；

———第４部分：铅、铜量的测定　火焰原子吸收光谱法；

———第５部分：锑量的测定　孔雀绿分光光度法；

———第６部分：硫酸盐的测定　目视比浊法；

———第７部分：盐酸可溶物的测定　重量法；

———第８部分：灼烧失重的测定　重量法。

本部分为第４部分。

本部分附录Ａ为资料性附录。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由云南锡业集团有限责任公司负责起草。

本部分由柳州华锡集团有限责任公司、红河州出入境检验检疫局参加起草。

本部分主要起草人：丁锡波、徐登琼、姜轹玻、达刘生、林文霜、江寨伸、李路秀、张静。
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二氧化锡化学分析方法

第４部分：铅、铜量的测定

火焰原子吸收光谱法

１　范围

ＧＢ／Ｔ２３２７４的本部分规定了二氧化锡中铅、铜含量的测定方法。

本部分适用于二氧化锡中铅、铜含量的测定，测定范围为铅０．００５０％～０．０６０％，铜０．０００５０％～

０．０２０％。

２　方法提要

试料以王水分解，在１０％的王水介质中，于火焰原子吸收光谱仪，用空气乙炔火焰测定。

３　试剂

试验用水为三级蒸馏水。

３．１　硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ）。

３．２　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）。

３．３　王水。

３．４　铅标准贮存溶液：称取０．５０００ｇ金属铅（铅的质量分数≥９９．９９９％），置于２００ｍＬ烧杯中，加入

２０ｍＬ硝酸（１＋２），微热溶解，取下冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

１ｍＬ含５００μｇ铅。

３．５　铅标准溶液：移取２０．０ｍＬ铅标准贮存溶液（３．４）于２００ｍＬ容量瓶中，加入５ｍＬ盐酸（３．２），用

水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含５０μｇ铅。

３．６　铜标准贮存溶液：称取０．５０００ｇ金属铜（铜的质量分数≥９９．９９９％），置于２００ｍＬ烧杯中，加入

２０ｍＬ硝酸（１＋１），微热溶解，取下冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液

１ｍＬ含５００μｇ铜。

３．７　铜标准溶液：移取２０．０ｍＬ铜标准贮存溶液（３．６）于１０００ｍＬ容量瓶中，加入５ｍＬ盐酸（３．２），

用水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含１０μｇ铜。

４　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：

———特征浓度：在与测量溶液的基体一致的溶液中，铅的特征浓度应不大于０．１２μｇ／ｍＬ，铜的特征

浓度应不大于０．０３μｇ／ｍＬ。

———精密度：用最高浓度的标准溶液测量１０次吸光度，其标准偏差应不超过平均吸光度的１％；用

最低浓度的标准溶液（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０．５％。

———工作曲线线性：将标准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０．７。
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