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Methods for chemical analysis of zinc oxide (direct process)

The phosphoric  acid supporting electrolyte polarographic
methods for the determination of lead

  oxide and cadmium oxide contents

    本标准适用十氧化锌 (卉接法)中氧化铅与氧化铡鼠的测定。测定范围:氧化错。01〔卜!.叩 ，氧
化翩0.002()一0. 300 0。

    术标准遵守GB 1467-78《冶金产况化学分析方法标准的总则及 一般规定》。

1 方法提要

    试样以2..Irnol I磷酸溶解，加人抗坏血酸除氧，上示波极潜仪卜，在一0.3~一。.8 V:家仪钻、银
的极诸波。在此底液中，铅的峰电位约为一。.4 V,福的峰电位约为一0.6 Va溶液中共存的铅福比不大
厂30 : 1对测定无影响。溶液.}，分别存在1 mg锑、砷、秘、锭、锡时对测定无厂扰。

2 试剂

  2.1 抗坏血酸。

  2.2 磷酸:取16m1磷酸 (比重1.70)，加水稀释罕100.1,混匀。

  2.3  ail标准溶液:称取1.0009纯铅 (99.991。以上)，置于250.1烧杯，t1, "m几表lilt ,加人21) .1 5肖酸
  (1十1)，微热溶解，取卜，以水洗表Ir11，冷却，移人1000.1容缺瓶.士，，以水洗烧杯合井十客暇瓶
:}，，用水稀释板刻度，混匀。此溶液1 m1含1.0rng铅。
  2.4福标准溶液:称取0.1000g纯福(99.900以上)，置于250.1烧杯}}，，盖长表lilt,加人20.1哨酸

(] 一2 ),微热溶解，取下，以水洗表皿，冷却，移人100(1.1容量瓶巾，以水洗烧V含井i'官Iii狱
}日，川水稀释IF刻度，混匀。此溶液1 ml含0.10mg铜。

3 仪器

    小波极iI;f义。

4 试样

    试样预先在105一110 C烘2 h,置于「燥器‘}”冷至室温。

5 分析步骤

  51 测定数l

    分析时应称取两份试样进行测定，取其II'均依。
  5.2 试样{让
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    称取1.00og试样。

  5.3 P!I定

  5.3.1将试样(5.2)置下I(loml烧杯II，加人IOMIAt ('2.2), IJIf}(fi解，冷却后移人50m1容I>i lf}
中，以少最磷酸 (2.2)洗烧杯，合井于容最瓶II,,加人0.20g抗坏血酸 (2.1),摇动使之溶解.川磷

酸 (2.2)稀释至刻度，ire匀。

  5.3.2 将部分溶液移入50m1烧杯中，}一」波极工洲义}几，从一0.3V起始电)卜阴极化扫撇测定铅。然
后从一04V起始电压阳极化扫描测定福。从}作曲线于杏出相应的铅与福 4'C

  5.4 }竹，曲线的绘制

  5.4.1移取0.50, 1.00, 2.00, 3.00, 4.OOml t{;fl准溶液(2.3) 分别置」一gLSOmi容41瓶「1,.雌
后移取0.50, 1.00, 2.00, 3.00, 4.00m1翩标准溶液(2.4)，依次蹬J几上述 一组50m1容以瓶中.加人(1.2 K
抗坏血酸 (2.1)，摇动使之溶解，以磷酸 (2.2)稀释至刻度，混匀。

  5.4.2将部分溶材多人50m1烧杯中，于闻左极讲仪卜，从一0.3 V起始I七味阴极化扫描测定错。然后从
一O,4V起始电}}，阳极化扫描测定福。分别以铅狱、福鼠为横坐标，以相应的铅波气、福波高为纵坐标
绘制r_作曲线。

5 分析结果的计算

    按式(1)计10氧化针}的百分含最:
                                                  _ _ 脚 x 1 .077
                                    PbO(%) 一 ‘ ···············，·······⋯⋯ (1)

式中:。.— 自1:作曲线上杏得的铅1u, mg;

      。一一试样a.,9;

1.077-一错换算为氧化铅的换算囚数。
    按式 (9)计算氧化福的百分含,�:

CdO (0/o)
m,x

x 10

1.142

m, x 10
                            (2)

式中:，— N1_作曲线土_杏得的镐量，mg;
      用。— 试样狱,  R;

    ].142—  iivi换算为氧化福的换算因数。

了 允许差

    实验室之问分析结果的差叭应分别不大于表1和表2所A允许差
                                              表 1

氧 化 W'1 含 缎 允 许 若

n.01日~n 050 0 价08

n.ola

一日 100~0.500 n泪 万

()son -1 .0以) (10s0
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表 2

气 化 福 含 ,t 允 许 x

日0020-0.()()80 0 0(叭Ifi

0.00剐飞~比{!250 0 日016

(、1125一0.01;0 0.003

0. ()60-().100 0_006

n 1阳1-0 川)自 门 日)()
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