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电位滴定法测定锡基合金中的铅
’

汤永铭

(盐城工学院化学工程系
,

盐城
,

22 4。。3)

摘 要 报告了用铬 离子选择性电机为指示电机
,

电位滴定法浏定锡基合金中铬的新方法
。

在

测 定体 系中加入过 贡 的 E D T A 标 准溶液 络合 铬
,

再 用 P b ( N O
3
)
:

标 准溶液 滴定 过 蚤的

E D T A
。

电位实获明显
,

方法简便
、

快速
,

结果准确可 靠
。

加标回收率达 ”
.

95 % ~ 10 0
.

02 %
。

关键词 电位滴定法 锡基合金 锡 铭

分类号 0 6 5

引 言

锡基合金中铅的测定
,

通常采用比色法和容量法
,

但常出现指示剂封闭现象
,

对测定结果

有影响
。

本法用电位测定法
,

不用指示剂
,

在 p H S
.

5 ~ 5
.

8 的条件下
,

用 305 型铅电极作指示 电

极
,

以酒石酸和邻二氮菲联合掩蔽干扰离子
,

加过量的 E D T A 标准溶液络合铅
,

再用铅标准溶

液滴定过量的 E D T A
,

电位实跃明显
,

用二级微商法确定滴定终点并计算出终点时耗用滴定

剂的体积
,

方法简便快速
,

结果准确可靠
。

通过对锡基合金样品的测定
,

结果令人满意
。

1 实验部分

.1 1 主要仪器与试剂

P X J一 1型数字才离子计 P H S一 3 型酸度计

30 5 型铅离子选择性电极 8 01 型双液接饱和甘汞电极

6 5 2型磁力搅拌器 I
,
b ( N O

3
)
:

标准溶液 0
.

o l 0 0 0m o l / L

E D T A 标准溶液 0
.

0 1 0 0 0 m o l / L 硝酸钠溶液 l m o l / L 0
.

l m o l / L

0
.

2% N a 0 H 溶液 3 0写六次甲基四胺缓冲溶液 p H S
.

7

0
.

5 %邻二氮菲溶液 2 0%酒石酸溶液

1
.

2 实验方法

1
.

2
.

1 电极的预处理

指示电极
:

将铅 电极置于 0
.

O 01 m ol l/
,

P b ( N O
,
)
:

溶液中活化 h1 以上
,

用去离子水洗至达

到规定的空白电位
,

即可使用
。

1
.

2
.

2 实验方法

取 0
.

o l m o l / L P b ( N O
3
)
:

标准溶液 1
.

0 0 rn l 置于 5 0m l 容量瓶中
,

加 2 0 %酒石酸溶液 Zm l
、

0
.

5 %邻二氮菲溶液 Zm l
,

调 p H ~ 5
.

6
,

加 3 0写六次甲基四胺溶液 3m l
,

用 l m o l / L N a N O
:

稀释
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至 s o l m
,

转入 8 0m l 烧杯中
,

搅拌 l m i n
,

加 0
.

o l m o l / L E D T A 标准溶液 4
.

00m l
,

搅拌 l m i n
,

擂

入 电极
,

用徽盆滴定管滴加 。
.

01 m ol / L P b ( N O :
)
:
标准溶液滴定过 , 的 ED T A

,

近终点时每加

。
.

I Om l 测读一次电位值
,

至电位实跃基本停止为止
.

然后用二极徽商法确定滴定终点并计算

出终点时耗用滴定剂的体积 V
: 。

1
·

2
.

5 E n T ^ 标准溶液与 P b ( N o
。 ) : 标准溶 要

3。

液体积比的测定

于 s o m l 容 t 瓶 中
,

加 2。%酒石 酸溶 液

2m l
,

以下按实验方法进行
.

.

p H , 6

K =
4

。

0 0

V
:

式中
:
K 为每毫升 Pb ( N O

:
)
:

标准溶液相

当于 E D T A 标准溶液的毫升数 ; V
:

为滴定终

点时耗用 P b ( N O :
)
:
标准溶液的体积 ( m l ) ; 4

.

0 0为加入 ED T A 标准溶液的体积 ( m l )
。

2 结果与讨论

2
.

1 酸度对电位实跃的影响 、
.

份节扩下矿气公爪:二
.

箭在 p H 4
、

5
、

6
、

7 时按实验方法分别测出各 v m/ l

点电位
,

求出终点时的 △E /△v
,

绘制在不同 p H 图 1 不同 p H 条件下 “ 怂 v 一 v 的滴定曲线

条件下 么E /△V 一 V 的滴定曲线
。

见图 1
。

由图

可知
,

当 p H《 4 时
,

电位实跃不明显 ,当 p H S~ 6 时
,

电位实跃最好 ; 当 p H > 6 时
,

出现 P b

( O H )
:

今
,

使终点延迟
,

结果偏高
.

因此本方法选用在 p H S
.

5~ 5
.

7
,

用 E D T A 滴定铅 ( I )条件

最佳
。

2
.

2 样品中加标回收率的测定

按实验方法
,

对 已知量的的标准样品中
,

加入一定最的铅 ( I )
,

测定回收率在 ”
.

95 % ~

1 0 0
.

0 2%
,

测定结果见表 1
。

衰 1 样品加标回收率的测定 (n 二 4)

样品中的铅 ( I ) (拌g ) 加入铅 ( I ) (拌g )测得铅 ( I ) (滩 ) 绝对误差 (拼g ) 相对误差 (阳 ) 回收率 ( % )

3 5
.

10

3 6
.

2 0

2 35
.

1 5

4 35
。

0 4

2 36
.

2 5

4 36
.

0 0

+ 0
.

0 5

一 0
。

06

+ 0
.

0 5

一 0
.

20

+ 0
.

0 2

一 0
。

0 1

十 0
.

0 2

一 0
.

05

n甘0000000勺̀连
.
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2
.

3 干扰离子的消除

在测定体系中
,

锡
、

锑
、

铜
、

锌
、

铁等离子干扰测定
。

经试验确定方法中用 20 %酒石酸溶液

Zml
、
。

.

5写邻二氮菲溶液 Zm l 联合掩蔽
,

测定体系中共存锡 l o m g
、

锑 Zm g
、

铜 l m g
、

铁 10 ” g
、

锌
1拌g 等干扰离子都能完全掩蔽

,

测得满惫结果
。
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3样品分析

准确称取样品 0
.

0 100 9
,

置于 200 ml 高型烧杯中
,

加 20 %酒石酸溶液 10 ml
,

1 + 1 硝酸

l om l
,

加热溶解
,

若有沉淀可逐滴加入 1 + 2 盐酸至沉淀恰好溶解 (盐酸不多加 )
,

煮沸 l m in
,

使

氮氧化物分解
,

冷却
,

移至 10 0m l 容量瓶中
,

定容
,

摇匀
。

吸取上述制备溶液 1 0
.

00 m l( 含铅 ( I )2 m g 以下 )
,

于 50 m l 容量瓶中
,

以下按实验方法进

行
。

样品中含铅量的计算

P b纬 =
C X ( 4

.

0 0一 K V
:

) X 0
.

2 0 7 2

。
、 ,

1 0
。 入而

X 1 0 0

式中
:
C 为 E D T A 标准溶液的量浓度 ( m ol / L ) ; K 为每毫升 P b ( N 0

3
)
:

标准溶液相当于

E D T A 标准溶液的毫升数 ; V
二

为滴定终点时耗用 P b ( N O
:
)

:

标准溶液的体积 ( m l ) , G 为试样

重 ( g ) 讨
.

00 为已加入 E D T A 标准溶液的体积 ( m l )
.

对锡基合金 1 #
、
2 #

、

3 # 样中含铅量进行了测定
,

并与标准值相对照
,

结果见表 2
。

由表 2

看出
,

本法测定结果与标准值是相符的
。

衰 2 样品分析结果 ( % )

样品号 标准值 本法侧定值 平均值 标准偏差

l # 18
.

20

2# 12
.

4 0

18
。

3 0

1 8
.

2 2

1 2
。

4 2

12
.

4 0

10
,

6 0

18
.

1 5

1 8
。

2 0

1 2
.

3 6

12
.

3 8

10
。

6 5

1 8
。

2 2 0
.

0 6 2

1 2
。

3 9 0
.

0 2 6

3 # 10
.

6 5 1 0
.

6 4 0
.

0 2 6
1 0

。

6 6 1 0
.

6 4
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