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前 言

    本系列标准中《铜f5F的测定》方法2、《铁址的测定、方法七《锡址的Mil }i' -方法2.锰从的测亡斤论_

]及>:里的测定分方法，分别为等效采闹ISO 15:,3:197G《含铜址不低于99.， 日均纯1'H' q 电解 七脚

定含铜址),ISO 1812:1976((铜及铜含金铁场的测定一一1,10一氮杂非分光光度法,,,, IS() ;111:...,.

《铜合金 IA金元素锡的测定一 滴定法,,1SO 2543.1973((W}j及铜合fr-一锰晒洲lllJ定一 1汾典酸

钾分光光度法》、工SO 5960:19841(铜合金- )ir1i含1ti:的测定 火焰原子吸收1b }'4 i_1: 采!fl说明如r

    a)《铜量的测定》方法2:测定范围为大卜99. ?1"产 -99. 98写.ISO 155.;:199f;为11低]一 _一「

    b)《铁员的测定Y }-法1: iPll定范围为〔).。i 一。.51，.ISO 1812:1976 Al I; k I一 1 〔)川

    c)《锡丝的测定A )f法2:测定范围为大于。.5%一10()()万 ISO  311]:1975为 5 一1'一。

    d)《锰址的测定》方法1:测定范围为。.030%一2.50月，精密度按(:B 637 八_199d年选择h-卞、7长

平，由/\个实验室共同试验结果确定的 工SO 251.3:土9了3的测定范围为不大于6̀%, ("!rx),龙精密度一玲 tl'.

定;

    e、((辐星的测定》方法 测定范围为。.50%一1.50}/,' .ISO596。土98吐为。.}()()5，、一2

    本系列标准改变r原标准以铜及铜合金的牌号设立分析方法标准的不合理标准体系结构 建 _j

以测定兀素设分析方法标准的科学的标准体系结构 前者包括铜、黄铜、硅青铜和硅黄铜、锡青铜、白铜、

错青铜、铬青铜,镐青铜、披青铜化学分析方法9个标准，共测定21个元素.125个分析方法:后者为铜

及铜合金化学分析方法3123个标准，共测定24个元素，33个分析方法 其体系己与卜Eli际标准接轨

    本系列标准的适用范围包括了GB 166 -82,GB 5231-85,GB 5232-85,GB 5233--. ,5,G13 5231-

83中规定的全部铜及铜合金88个牌号的冶炼、加工产品及其相同牌号的铸造产品化学成分含1u: il̀i侧

定 其中铜、铁、锌、铝、锰、锡、镍、碳、硫、铅、铬、被.钦,氧, rGi}s ,磷、硅、砷、锑、秘续的测定方法为修汀:《硅

虽的测定》方法3(重量法)和《钻量的测定T方法，分别为原GB 6520-86,GB 8550-87两个标准1卜的相

应方法经编辑性修改后予以重新确认的方法;银、镁、错量的测定方法为新制定的方法

    本系列标准中《氧坦的测定》方法(脉冲加热惰气熔融红外线吸收法)，限F日前人部分十产单位和

主要的使用单位缺乏测氧仪器的国情.原YS/T 335-94(即YB 731- 70 )((电真代;器件用无氧铜含氧坛

金相检验方法》与新标准同时有效，待测氧仪n-普及使用后，废弃原氧缝的测定标准

    本系列标准生效之口起，代替GB5121-85,GB 5122-85,613 6520-86,(>B即呢 87 ,GB8，，卜-

870}司时，原行业标准YS/T 316-94(即YB 55-64),YS/T 326-94(即YB:98  65)、、Si'C 327--Sid

(即YB 599--65),YS/T 328-94(.即YB 600一6J)作废

    本系列标准中的附录，除《锰量的测定》、么磷从的测定从《硅量的测定户的附录A为标准的hff录}6,,

其他元素含,{_t测定方法中的附录A均为提示的附录

    本系列标准由中国有色金属下业总公司提出。

    本系列标准由洛阳铜加工)、沈阳有色金属加 Cr、中国有色金r; r业总公司标准计峨胡究所负六

起草

    本系列标准主要负责起草人:张德来、陈德润、覃彦_

    本系列标准的起草单位及起草人如 卜表所示「
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铜及铜合金化学分析方法 铜量的测定

Copper and copper alloys-Determination of copper content
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第一篇 方法1 电解一原子吸收光谱法

1 范围

木标准规定了铜及铜合金中铜含量的测定方法

本标准适用于铜及铜合金中铜含量的测定。测定范围50. 00N-99. 00/ o

2 弓I用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文 本标准出版时.所小版本均

为有效 所有标准都会被修订.使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的叮能性

    GB 1. 4----88 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

    GB 1.467-78 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

    GE 7728-87 冶金产品化学分析 火焰原子吸收光谱法通则

3 方法提要

试料用硝酸和氢氟酸溶解后

铜在铂阴极上析出、烘干、称量

，以过氧化氢还原氮的氧化物，加入铅以降低阳极卜铂的报失 电解使

电解液中残留的铜量用原子吸收光谱法测定〔

4 试荆

4.1 无水乙醇。

4.2 氢氟酸(pl. 13 g/ml)

4. 3 硝酸(1+1).

4. 4 过氧化氢(1+9)

4.5 抓化钱溶液(0. 02 g/L) o

4.6 硝酸铅溶液(10 g/L)

4. 7铜标准贮存溶液:称取1.0000g纯铜，置于250 mL烧杯中，加入40 mL硝酸(4. i),盖I--sK- In..加
热至完全溶解，煮沸除去氮的氧化物 用水洗涤表皿及杯壁，冷却 移人1 000 ml容讯瓶中，用水稀释至

刻度，7(t匀。此溶液1 ml含1 mg铜。

4.8 铜标准溶液:移取10. 00 ml-铜标准贮存溶液，置于500 ml容量瓶中，用水稀释至刻度,'rFr匀.此

溶液1 ail.含ZO kg铜

5.1

仪器

  备有自动搅拌装置和精密直流电流表、电压表的电解器.

国家技术监督局1996们 04批准 1997- 04- 01实施
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铂阴极 用f径约0. 2 1-:的铂丝，编织成侮平)i 1!ii米约36 wn筛孔的M1制IJV网状网甘形.兄

铂阳极:螺旋形。见图2
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                  图 1 铂阴极

5. 4 原子吸收光谱仪，附铜空心阴极灯

    在仪}1}最佳1二作条件一下，凡能达到下列指标者均可使用。

    灵敏度:在与测鱿试料溶液的荃体相一致的溶液中，铜的特征浓度应不人T比9:12 I,g mI

    精密度:用最高浓度的标准溶液测量10次吸光度 其标准偏差应不超过平均吸光度的1.。 ;用最

低浓度的标准溶液(不是“零”标准溶液)测缺10次吸光度‘其标准偏差应不超过最高浓度标准溶液a均

吸光度的。.5X

    工作曲线线性:将工作曲线按浓度等分成5段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度r-:值之比.

应不小寸一。.7

    仪器工作条件见附录A(提示的附录)。

6 分析步骤

6.飞 试料

    称取2. 000 g试样，精确至。.000 1 g

    独立地进行二次测定，取其平均值

6.2 空白试验

    随同试料做空白试验(可不进行电解)

6.3 }则定
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6. 3.1 将试料(G.”段犷250 ml聚四氛乙烯或聚丙烯烧杯中，加入2 ml氢板酸,30 ml稍酚 盖}_入

毗·待反应接近结束·在不高于80C下加热至试料溶解完全 加八?5 ml过氧化;"L.3 mL硝酸错溶液

以氧化铰溶液洗涤表皿和杯壁并稀释体积至约150 ml

6. 3. 2 将铂阳极和精确称量过的铂阴极安装在电解器上，使网全部浸没在济液中 用刹!f-的聚叫t,乙

烯或聚丙烯皿盖上烧杯

6.3.3 在搅拌下用电流密度1. 0 n /dm'进行电解 电解至钊的颜色褪去‘以水洗涤表MI ,杯啼和t'S板

杆，继续电解30 min。如新浸没的电极部分无铜析出，表示已电解完全

6. 3.4 不切断电流 慢慢地提升电极或降低烧杯，r.即用三杯水交替淋洗电极，迅速取I}'r. i I I I tiF} >I-依

次浸入_飞杯无水乙醉中，立即放入105 C的恒温三F燥箱中干燥 3̂ 5 nu，取出片于卜燥障sI’一片切至二

温后称欲o

6. 3.5 将电解析出铜后的溶液(6.3.4)及第一杯洗涤电极的水(6. 3. 4)分别移入2个300 mL烧杯「1"

盖卜表皿 蒸发至体积约80 ml，冷却 合并溶液移入200 ml-容晕瓶中 用水稀释至刻攻，棍匀 若残铜

堑大于。.0005g时·移取25. 00 mL溶液(6.3. 5),置于100 ml容星瓶弓’，用水稀释至刻度"1h匀

6. 3.6 使用空气一乙炔火焰干原子吸收光谱仪，于波长324. 7 nt二处，与标准溶液系列同Or.以水调零测

量试液的吸光度。所测吸光度减去随同试料的空白溶液的吸光度，从工作曲线匕查出相应的铜浓度

6.4 工作曲线的绘制
6.4. 1 移取。250,5.00,7.50,10.00,12.50 m工铜标准溶液，r-一组 100 -1,容址瓶中、分别加入

5 ml,硝酸.用水稀释至刻度，混匀

6月.2 在与试料溶液测定相同条件下，测量标准溶液系列的吸光度，减去标准溶液系列中“零”浓度溶

液的吸光度.以铜浓度为横坐标.吸光度为纵坐标，绘制工作曲线

了 分析结果的表述

    按式((1)计算铜的百分含量:

              Cu(Y,)一r (7=t二一n,+
                                                          ‘ r刀们

式中 rri— 铂阴极与沉积铜的总质量,9;

      。:一一铂阴极的质量 ,9;

        〔-一自工作曲线匕查得的铜浓度+k9。工

      V一一电解后残留铜溶液稀释总体积，mL:

‘·v ·v。x 10-s
      m。·V : x 100···········，···，⋯⋯〔‘

      V:一 一分取部分残留铜溶液后稀释体积,ml:

      V-一分取部分残留铜溶液的体积，ml;

      I'll一一试料的质量，9

    所得结果表示至两位小数

8 允许差

    实验室间分析结果的差值应不大于。.15X

                        第二篇 方法2 电解一分光光度法

9 范围

本标准规定了铜及加工铜中铜含量的测定

本标准适用于铜及加工铜中铜含量的测定 测定范围:>99. 00%-99. 9S y
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10 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效 所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用卜列标准最新版本的可能性〕

    GB 1.4-88 标准化工作导则 化学分析方法标准编写规定

    GB 1467- 78 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定
    GB 7729-87 冶金产品化学分析 分光光度法通则

方法提要

试料用混合酸溶解，调整溶液体积后，于小电流进行电解。电解终止后，铂阴极用水和无水乙醇洗

涤、卜燥、冷却后称量。电解后的溶液用分光光度法测得残留的铜量给予补正后，求得铜的总量o

12 试剂

12门 无水乙醇

12.2 硝酸(1+1)

12.3 氨水(1+1)

12.4 混合酸:7单位体积硝酸(p1.42 g/mL),10单位体积硫酸(pl. 84 g/mL)与25单位体积水混匀、

冷却。

12.5 混合酸:取42 mL混合酸(12.4)于500 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

12.6 柠檬酸钱溶液:(500 g/L)

12.7 双环己酮草酸二踪(BCO)(1 g/L):称取BCOO. 5 g于300 mL烧杯中，加入50 mL乙醇,200 ml.

温水溶解后移入500 ml容量瓶中，用水稀释至刻度、混匀。

12. 8 铜标准贮存溶液:称取。.1000g纯铜置于150 mL烧杯中，加入10 mL硝酸(12.2)，低温加热至

溶解完全，煮沸除去氮的氧化物，以水洗涤表皿及杯壁，冷却。移入1 000 mL容量瓶中.用水稀释至刻

度，混匀 此溶液1 mL含100 vg铜。

12. 9 铜标准溶液:移取10. 00 mL铜标准贮存溶液置于100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此

溶液1 mL含10 pg铜。

12.10 中性红乙醇溶液 (1 g/L)o

13

13.1

112

13. 3

法 1

13.4

13. 5

仪器

方

伟

见

训

  备有自动搅拌装置和精密电流表、电压表的电解器

  电热恒温干燥箱。

  铂阴极:用直径约。. 2 mm的铂丝，编织成每平方厘米约36 um筛孔的网，制成网状圆筒形

中的图1e

  铂阳极:螺旋形。见方法1中的图2,

  分光光度计。

14 试样

    试样如已氧化，应称取需要量的试样置于烧杯中‘加入100 ml冰乙酸((1+4)，加热煮沸2-3

弃去溶液.试样以水冲至无酸味，以无水乙醇洗涤二次，取出，待无水乙醇挥发后立即置于105〔左右的

电热恒温干燥箱中干燥3-5 min，取出，置于干燥器中待用
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15 分析步骤

15.1 试料

    称取5. 005-5. 007 g试样，精确至。()()()1g

    独立地进行 二次测定.取其平均值

15.2  61V定

巧.2.1 称取试样后.再放上铂阴极，称取试料与铂阴极的总量。取出铂阴极.放入F燥器中，将试料

(15功肾八250 ml -高型烧杯「卜，盖上表皿，沿杯F1缓慢加入42 m1混合酸(12.劝冷溶至反应近乎停

}巨

15-2.2 将烧杯(15. 2. 1)于80- 90'下加热至试料完全溶解，继续加热1. 5-21以驱除氮的氧化物.

取下稍冷，以水洗涤杯壁及表皿并稀释溶液体积约为150 m1，放入磁力搅拌棒，将烧杯粉于电解仪托盘

1开动搅拌装置，将溶液搅拌均匀后停止搅拌。

15-2.3 将铂阴极和铂阳极在电解仪上安装妥当并放入溶液中，使铂电极靠近烧杯底部，以两块平片丧

m1盖好高型烧杯

15.2.4 在阴极表面约为。. 6 A/dm2的电流密度下进行电解至溶液呈无色(约171,).用水洗涤两块半

片表皿、杯壁及电极杆.降低电流密度至。. 3 A/dmI继续电解至新被水浸没的电极杆不再沉积出铜时

为}r

15.2. 5 不切断电源，迅速取下高型烧杯并换以加一盛有约180 mL水的高型烧杯 继续电解15 mi,

15-2.6 立即提取出铂阴极并浸入另一盛满水的250 m1烧杯中，F下移动3次，关闭电源，取下电极

放入盛有无水乙醇的烧杯中，取出后立即放入105c电热恒温干燥箱中干燥3-5 min.取出并粉厂f燥

器中冷却至室温

15.2.7 以原天平称量电解沉积后的铂阴极

15.2.8 按下法测定电解后溶液中的残留铜量

15. 2.8门 空白试验

    移取与试料溶液相同量的混合酸(12. 4)于50 m1容量瓶中，随同试料作空白试验

15. 2.8.2 将电解后的电解液和电解15 min的一杯水，置于500 nil容量瓶中，以水稀释至刻度.混匀

15.2-8. 3 移取10. 00 20. 00 ml于50 m[容量瓶中，加入2 mL柠檬酸按溶液，以水稀至约2 ,., ml，

加入2-3滴中性红溶液，用氨水溶液中和至红色褪去并过量1. 0 mI_。加入8. 0 ml双环己酮草醚二粽

溶液，以水稀释至刻度，混匀，静置20 min

15.28.4 将部分溶液移入2 cm吸收皿中，以随同试料的空白溶液为参比，于分光光度计波长600 nm

处测量吸光度。从工作曲线上查出相应的铜量

2.9 工作曲线的绘制

一
.2.9门 移取20. 0 m1,混合酸(12.5)6份，置于 一组50 mL容量瓶中，分别加入。.1

00,5.00 ml -铜标准溶液，以下按15. 2. 8. 3条中“加入柠檬酸铰溶液”起进行
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弓
1
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15-2. 9.2 将部分溶液移入2 cm吸收皿中，以试剂空白为参比，于分光光度it波长600 rim处测觉吸光

度，以铜量为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。

16 分析结果的表述

    按式(2)计算铜的百分含量:

            Cu (Y,)一〔1-
m、一阴。 阴，·认、X 10-̀1 _
— 十— 一入川V········，·······⋯ ⋯、‘    力又r〕 尹2王自.vl 日

式中:，— 试料与铂阴极的总质量'g;

电解后铂阴极与沉积铜的总质量,g;
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      m— 自工作曲线上查得的铜Um izg;

      V一 一电解后残留铜溶液稀释的总体积，nil

      V— 分取残留铜溶液的体积,nil;

    ‘。一 试料的质量，9
    所得结果表不至两位小数

1了 允许差

    实验室之间分析结果的差值应不大于0.02
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  附 录 A

(提T的附录)

仪器工作条件

使用WFZ-11)型原子吸收分光光度计测量铜的工作条件如表A1

                                            表 AI

庄 长 光 谱 通 带 }观 测 高 度
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