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前　　言

　　本部分代替ＧＢ／Ｔ７７３１．１４—１９８８《钨铁化学分析方法　极谱法测定铅量》。

本部分与ＧＢ／Ｔ７７３１．１４—１９８８比较，主要变化如下：

———新增加了电感耦合等离子体原子发射光谱法；

———采用标准文本格式进行了文字修订。

本部分附录Ａ是资料性附录。

本部分由中国钢铁工业协会提出。

本部分由冶金工业信息标准研究院归口。

本部分起草单位：四川川投峨眉铁合金（集团）有限责任公司。

本部分主要起草人：唐华应、方艳、刘惠丽、张映霞。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

ＧＢ／Ｔ７７３１．１４—１９８８。

Ⅰ

犌犅／犜７７３１．１４—２００８



钨铁　铅含量的测定　极谱法

和电感耦合等离子体原子发射光谱法

　　警告：使用本部分的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分并未指出所有可能的安全问题。

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

１　范围

本部分规定了用极谱法和电感耦合等离子体原子发射光谱法测定钨铁中的铅量。

本部分适用于钨铁中铅含量的测定。测定范围（质量分数）：０．００１％～０．１２％。其中极谱法适用于

质量分数０．００１％～０．０５％铅含量的测定；电感耦合等离子体原子发射光谱法适用于质量分数

０．０１０％～０．１２％铅含量的测定。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过在本部分中的引用而成为本部分的条款。凡是注日期的引用文件，其随后

所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成协议的各方

研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本部分。

ＧＢ／Ｔ４０１０　铁合金化学分析用试样的采取和制备

３　方法一：极谱法

３．１　原理

试料用硝酸氢氟酸溶解，高氯酸冒烟，加入酒石酸，用氢氧化钠调酸度，溶解钨酸。在ｐＨ７．５～

ｐＨ８．０的情况下，以硝酸铜为载体，用硫代乙酰胺沉淀铅与干扰元素分离，再以铁为载体，用氨水分离

铜。在高氯酸和磷酸底液中以氮气除氧，在峰电位值为－０．５１Ｖ处，进行示波极谱法测定。

３．２　试剂和材料

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与其纯度相当的水。

３．２．１　氢氟酸，ρ１．１５ｇ／ｍＬ。

３．２．２　硝酸，ρ１．４２ｇ／ｍＬ。

３．２．３　高氯酸，ρ１．６７ｇ／ｍＬ。

３．２．４　盐酸，１＋１。

３．２．５　盐酸，１＋２。

３．２．６　盐酸硝酸混合酸，３＋１。

３．２．７　磷酸溶液，１ｍｏｌ／Ｌ。

３．２．８　氨水，ρ０．９０ｇ／ｍＬ。

３．２．９　氨水，１＋２。

３．２．１０　氨水，１＋１００。

３．２．１１　氨水，１＋２００。

３．２．１２　氢氧化钠溶液，２５０ｇ／Ｌ，贮于塑料瓶中。

３．２．１３　硝酸铜溶液，１０ｇ／Ｌ。

３．２．１４　硝酸铁溶液，１ｇ／Ｌ，称取１ｇ硝酸铁，溶解于５０ｍＬ水中，加入５ｍＬ硝酸，移入１０００ｍＬ容量

瓶中，以水稀释至刻度，混匀。
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