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前　　言

　　ＹＳ／Ｔ５２１—２００９《粗铜化学分析方法》分为６个部分：

———第１部分：铜量的测定　碘量法

———第２部分：金和银量的测定　火试金法

———第３部分：砷量的测定

方法１　氢化物发生原子荧光光谱法

方法２　溴酸钾滴定法

———第４部分：铅、铋、锑量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第５部分：锌和镍量的测定　火焰原子吸收光谱法

———第６部分：砷、铅、铋、锑、锌和镍量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法

本部分为ＹＳ／Ｔ５２１的第４部分。

本部分代替ＹＳ／Ｔ５２１．４—２００６《粗铜化学分析方法　铅、铋和锑量的测定》（原 ＧＢ／Ｔ５１２０．４—

１９９５）。与ＹＳ／Ｔ５２１．４—２００６相比，本部分有如下变动：

———对文本格式进行了修改；

———补充了精密度与质量保证和控制条款。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会提出并归口。

本部分负责起草单位：大冶有色金属公司。

本部分参加起草单位：江西铜业公司、白银有色金属集团有限公司。

本部分主要起草人：刘振东、彭建军、李玉琴、杨红生、王冬珍、孙广燕。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ５１２０．４～ＧＢ５１２０．６—１９８５、ＧＢ／Ｔ５１２０．４—１９９５；

———ＹＳ／Ｔ５２１．４—２００６。
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粗铜化学分析方法

第４部分：铅、铋、锑量的测定

火焰原子吸收光谱法

１　范围

ＹＳ／Ｔ５２１的本部分规定了粗铜中铅、铋、锑量的测定方法。

本部分适用于粗铜中铅、铋、锑量的测定。测定范围：铅的质量分数０．０５％～０．６０％；铋的质量分

数０．００８％～０．１５％；锑的质量分数０．０２％～０．６０％。

２　方法提要

试料用硝酸溶解，在氨性溶液中，以氢氧化铁和氢氧化镧作载体富集铅、铋、锑，并与铜分离。在稀

盐酸介质中，用空气乙炔火焰，于原子吸收光谱仪上，按表１所列波长测量各元素的吸光度。

表１　元素吸光度

元　　素 Ｐｂ Ｂｉ Ｓｂ

波长／ｎｍ ２８３．１ ２２３．１ ２１７．６

３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

３．１　硝酸（ρ１．４２ｇ／ｍＬ）。

３．２　盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）。

３．３　氨水（ρ０．９０ｇ／ｍＬ）。

３．４　盐酸（１＋１）。

３．５　盐酸（１＋２５）。

３．６　盐酸（１＋５０）。

３．７　氨水（１＋４０）。

３．８　硝酸镧溶液：称取５．８７ｇＬａ２Ｏ３ 于２５０ｍＬ烧杯中，加入２０ｍＬ硝酸（１＋１）溶解，微沸驱除氮的氧

化物，取下，冷至室温，移入２００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

３．９　硝酸铁溶液：称取７３．４０ｇ硝酸铁［Ｆｅ（ＮＯ３）３·９Ｈ２Ｏ］于４００ｍＬ烧杯中，用水溶解，加入１０ｍＬ

硝酸（３．１），移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

３．１０　铅标准溶液：称取０．２５００ｇ铅（质量分数≥９９．９９％）于２５０ｍＬ烧杯中，加入５０ｍＬ硝酸（１＋

１），盖上表面皿，加热至完全溶解，微沸驱除氮的氧化物，取下，冷至室温，用水洗涤表面皿及杯壁，移入

５００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含５００μｇ铅。

３．１１　铋标准溶液：称取０．４０００ｇ铋（质量分数≥９９．９９％）于２５０ｍＬ烧杯中，加入５０ｍＬ硝酸（１＋

１），盖上表面皿，加热至完全溶解，微沸驱除氮的氧化物，取下，冷至室温，用硝酸（１＋２５）洗涤表面皿及

杯壁，再用硝酸（１＋２５）移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含４００μｇ铋。

３．１２　锑标准溶液：称取０．４７８８ｇ基准三氧化二锑于２５０ｍＬ烧杯中，加入５０ｍＬ盐酸（３．２），盖上表

面皿，低温加热至完全溶解，取下，冷至室温，用盐酸（３．６）洗涤表面皿及杯壁，再用盐酸（３．６）移入预先

盛有２００ｍＬ盐酸（３．２）的５００ｍＬ容量瓶中，并稀释至刻度，混匀。此溶液１ｍＬ含８００μｇ锑。
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