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1 主题内容与适用范围

    木标准规定了锡铅焊料中硫含量的测定方法。

    本标准适用于锡铅焊料中硫含量的测定。测定范围:0.000 10%一。030。。%。

2 引用标准

    G B 1.4 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

    GB 1467 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

3 方法原理

    以氢碘酸 盐酸一次磷酸混合酸分解试料井将其中硫还原为硫化氢，在氮.(载带卜，为板氧化钠溶

液吸收，，厂波极i测定。

4 试剂

    分析过程用水均为三次离子交换水。

4.1 氮产(:纯度大于99.7写。

4.2 还原剂:

4.2.1 精制氢碘酸:f--1 000 m L氢碘酸 (/)1.559%mL)中加入20g次磷酸呐，放入蒸馏瓶.{，加热.

控制蒸馏速度为150一200mL/h,弃去前段馏分，收集沸点达125 C后的馏分 (最后几毫几除外)。

4.2.2 铜溶液:称取5g纯金属铜护200 m L烧杯中，加人20MI" 1水 溶解， 加 热蒸 f.用盐酸

  (p1.19gi mL)蒸于数次驱尽硝酸根后，加入20mL盐酸 (1十1)溶解盐类，用水移人50mL.容晕

瓶中井稀释至刻度，祝匀。此溶液1 mL含100mg铜。
4.2.3 铂溶液:称取Ig海绵铂十100 mL烧杯中，加人IOmL 3水溶解，加热A, t-,用盐酸(p1.19g。二1)

燕卜数次驱尽俏酸根后，加人10ML盐酸 (1十1)溶解盐类，用水移入100mL容址瓶中井稀释个刻

度，混匀。此溶液1 mL含10 mg铂。
4.2.4 还原剂的配制:移取200 m L盐酸 (p1.19g'mL,优级纯)、300mL氢碘酸 (4.2.1)、150,111,

次磷酸 (p 1.597 g! mL)，置于还原剂提纯装置 (5.3)的三颈瓶中，按每100mL上述混酸加入0.5mL

铜溶液 (4.2.2)、0.5mL铂溶液 (4.2.3)的比例加入铜溶液和铂溶液、50mL水，U匀。加热井控

制温度使还原剂保持微沸，在通氮气条件下回流5一g h,还原剂中的硫个白值低犷3 FLg 1,为IF..冷

却后，贮于棕色瓶中(两周内有效，久置应重新回流提纯，检查合格后再用)。
4.3 吸收液:称取40g氢氧化钠 (优级纯)、1妞盐酸轻胺，用水溶解，再加人lomL聚乙烯附洛液

  (0.5 /0 ).用水稀释至1 000 m L(两周内有效)。
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4.4 硫标准溶液:称取0.543 5 g预先在105'C卜卜燥1h的硫酸钾(优级纯)，溶I一水中，移人1 x)00 m L

容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液I ml.含100 Wg硫。

4.5 硫标准溶液:移取10.011 mL硫标准溶液 (4.4)  }-100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，71, -j�此

溶液1mL含101 g硫。

4.6 硫标准溶液:移取10.00 mL硫标准溶液 (4.5)于100mL客鼠瓶中，川水稀释至刻度，汉全_}此

溶液 1 mL含 1 vg硫

5 仪器和装置

5.1 线性扫描示波极潜仪，

5.2 还原蒸馏装着，见图l

附 二电极系统

Ar

      图 1 还原蒸馏装置

a一主还原瓶，b一贮液瓶:c一二次还原瓶

5.3 还原剂提纯装置，见图2。
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硫化氢吸收昔

佩气人口

    N, 温度计

图 2 还原剂提纯装置

s 分析步骤

8.1 试料

    按表1称取试料，精确至0.001 K o

表 l

硫含量,% 试料，9 吸收液，mL

0.000 10--0.001 00 0.500 1O

0.001 00-0.005 00 0.200 25

_少0.005 00--0.030 00 0.100 50

8.2 空白试验

    随同试料做空白试验。

s.3 i0l定

6.3.1将试料 (s.1)置r还原装置 (图1)主还原瓶叫1。在贮液瓶b、二次还原瓶c中，分别加人

30mL和5 mL还原剂 (4.2),吸收管内按表1预先加人吸收液 (4.3)0控制流速为约50fnL/min通

入氮沪:(4])。
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6.3.2 加热 次还原瓶c,使还原剂保持微沸
6.3.3 将还原剂以V液ifk b放入1还原瓶a，启动f.还原加热器，迅速ft温，使还原fig介3m。内沸

腾，分解试料，调节温度使还原剂保持微沸30 mio,停I I加热，5 mi。后协，_通氮’，通’，I I: TT!i价自

动吸人吸收液ii.约川mm的高度，再通氮" },重复2一3次后，取「吸收苦

6.3.4 移取部分吸收液于电解池中，选用适当的电流灵敏度信率 (以峰电流植人i满刻燮的 卜为

确，，1一。.45 V(相对于饱和廿水电极)为起始电位，电极插人溶液1 min后，记�ISO极峰比戒泊

6.3.5 取两份与试料含硫it人体相近的硫标准溶液 (4.4一4.6) ,以F按Ei.31 -U.;3.4条进 。两衍

14液测最值之间相对偏旅不得人犷10N，取其平均伯
      注:所取标准溶液体积控制在 ZmL以内

了 分析结果的计算与表述

    硫的百分含4 (%)按卜式计p

            I二 m
J〔肠 )-        `—  x 100

                ,,. 川 一

式中:1-一试液的峰电流值;
      /,- 硫标准溶液的峰电流值;

      用2— 所取硫标准溶液硫含a, fi.
      功，-一 试料的质量，9o

允许差

实验室之间分析结果的派值应不大十表2所列允许差

表 2

硫 含 量 允 许 不

0.00010-0.000 30 0卜臼0008

0.000 30-0.000 80 0. 000 15

0.000 Ho- 0.002 00 0.00025

0.002 00-0.005 00 行.O0050

0.川IS川〕~日.1112 00 仆以I 2(!

0.012 00 -0.030 00 0 003山)

附加说明;
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