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前言

本标准采用两种化学分析方法测定铜精矿中铜含量。
本标准的方法1（即长碘量法）系非等效采用I S 0 1 0 2 5 8 : 1 9 9 4 《硫化铜精矿中铜量的测定》的方法。

非等效采用说明如下：a ）本法测定范围为：1 3 . 0 0％~ 5 0 . 0 0 9 0 ; 1 S O 1 0 2 5 8 : 1 9 9 4 的测定范围为：1 5 . 0 0 %
一5 0 . o 0％；b ）在分析技术上完全相同。
本标准的方法2（即短碘量法）是对GB / T 3 8 8 4 . 1 - 1 9 8 3 《铜精矿化学分析方法

的重新确认，只进行了编辑性修改。
本标准遵守：
GB / T1 . 1 - 1 9 9 3标准化工作导则第1单元：标准的起草与表述规则第1

基本规定
GB / T1 . 4 - 1 9 8 8标准化工作导则化学分析方法标准编写规定
GB / T 1 4 6 7 - 1 9 7 8冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定
GB / T 1 7 4 3 3 - 1 9 9 8冶金产品化学分析基础术语
本标准从实施之日起代替GB / T 3 8 8 4 . 1 - 1 9 8 3 ,
本标准中的附录A为提示的附录。
本标准由国家有色金属工业局提出。
本标准由中国有色金属工业标准计量质量研究所归口。
本标准由大冶有色金属公司起草。
本标准主要起草人，方法1 ：朱立中、王旭、丁红；方法

碘量法测定钢量》部分：标准编写的

2：姚桂芳、袁功启、王旭。
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Me t h o d s f o f c h e mi c a l a n a l y s i s o f c o p p e r c o n c e n t r a t e s
- De t e r mi n a t i o n o f c o p p e r c o n t e n t

1范国

本标准规定了铜精矿中铜含量测定的两种分析方法：长碘量法和短碘量法。
本标准适用于铜精矿中铜含量的测定。测定范围：1 3 . 0 0％~ 5 0 . 0 0 %,

2方法提要

2 , 1方法l （长碘量法）
试料经盐酸、硝酸和硫酸分解，在稀硫酸溶液中加人硫代硫酸钠以硫化铜状态从溶液中分离铜，使

其从干扰元素中分离出来。沉淀用混合酸溶解a 调节溶液的pH值为3 . 0 - 4 . 0 ，用氟化氢铵掩蔽铁，加
人碘化钾与二价铜作用，析出的碘以淀粉为指示剂，用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定。分离铜后的滤液
采用原子吸收光谱法测定铜量a
2 . 2方法2 （短碘量法）
试料经盐酸、硝酸分解后，用乙酸铵溶液调节溶液的pH值为3 . 0 - 4 . 0 ，用氟化氢铵掩蔽铁，加人碘

化钾与二价铜作用，析出的碘以淀粉为指示剂，用硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定。

3试剂

3 . 1碘化钾，
3 . 2铜片（≥9 9 . 9 9 9 ） ： 将铜片放人微沸的冰乙酸（3 . 1 6 ）中，微沸
冲洗二次以上，在1 0 0 ' C烘箱中烘4 mi n，冷却，置于磨口瓶中备用。
3 . 3溴。
3 , 4无水乙醇。
3 . 5氟化氢铵。
3 . 6盐酸( p l . 1 9 g / mL ) ,
3 . 7硝t ( p l . 4 2 g / mL ) ,
3 . 8硫js ( p l . 8 4 g / mL ) ,
3 . 9高氯酸( p l . 6 7 g / mL ) ,
3 . 1 0冰乙酸( p l . 0 5 g / mL ) ,
3 . 1 1氨水( Po . g Og / mL ) ,
3 , 1 2 . I i aM( 1 + 1 ) .
3 . 1 3硫t ( 1 + 1 ) ,
3 . 1 4硝硫混酸：将7 0 0 mL硝酸（3 . 7 ）和3 0 0 mL硫酸（3 . 8 ）混合。

1 mi n ，取出后用水和无水乙醇分别
国家质量技术监督局2 0 0 0 - 0 2 - 1 6 批准2 000 - 0 8 - 0 1 实施
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3 . 1 5混合酸：将1 5 0 0 mL硝酸（3 . 7 ）与5 0 0 mL高氯酸（3 . 9 ）混合后，再加人3 0 0 mL硫4 ( 3 . 1 3 ) , :
分混匀。
3 . 1 6冰乙酸( 1 + 3 ) ,
3 . 1 7氟化氢铵饱和溶液（贮存于聚乙烯瓶中）。
3 . 1 8乙酸铵溶液（3 0 0 g / L ）：称取90 9 乙酸铵，置于4 0 0 mL烧杯中，加入1 5 0 mL水j F l 1 0 0 mL冰乙
酸，溶解后，用水稀释至3 0 0 mL ，混匀，此溶液pH: ) 9 5 ,
3 . 1 9硫氰酸钾溶液（1 0 0 g / L ）：称取10 9 硫氰酸钾于4 0 0 mL烧杯中，加1 0 0 mL水溶解后( pH< 7 ) ,
加人2 9 碘化钾溶解后，加入2 mL淀粉溶液，滴加碘溶液（约O. 0 4 mo l / L ）至恰好呈蓝色，再用硫代硫
酸钠标准滴定溶液滴定至蓝色刚好消失。
3 . 2 0淀粉溶液( 5g / L ) ,
3 . 2 1三氯化铁( 1 0 0 g / L ) ,
3 . 2 2铜标准贮存溶液：称取1 . 0 0 0 0 9铜片( 3 . 2 ) . 置于5 0 0 mL锥形烧杯中，缓慢加人4 0 mL硝酸
(3 . 1 2 ) ，盖上表皿，置于电热板上低温处，加热使其完全溶解，取下，用水洗涤表皿及杯壁，冷至室温。将
溶液移人5 0 0 mL容量瓶中，用水洗潦烧杯，洗液并人容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液I mL .t
2 . Omg 铜。
3 . 2 3铜标准溶液：移取5 0 . CO mL铜标准贮存溶液于1 0 0 0 mL容量瓶中，加人1 0 mL硝M( 3 . 1 2 ) F B
水稀释至刻度，混匀，此溶液1 mL含O. I mg 铜。
3 . 2 4硫代硫酸钠溶液( 2 0 0 g / L ) ,
3 . 2 5硫代硫酸钠标准滴定溶液[ , ( Na , S z 0 3 . 5 H, O) = O. 0 4 mo l / L ] ,
3 . 2 5 . 1制备
称取1 0 0 9 硫代硫酸钠（Na S , O3 - 5 H, O）置于1 0 0 0 mL烧杯中，加人5 0 0 mL无水碳酸钠( Ag / L )

溶液中，移入1OL棕色试剂瓶中。用煮沸并冷却的蒸馏水稀释至约1 0 L ，加人1 0 mL三氯甲烷，静置两
周，使用时过滤，补加l mL三氯甲烷，混匀，静置2 h ,
3 . 2 5 . 2标定
移取三份5 0 . CO mL铜标准贮存溶液于5 0 0 mL锥形烧杯中，加5 mL硝酸（3 . 7 ），于电热板低温处

蒸至溶液体积约I mL，取下稍冷，用约3 0 mL水吹洗杯壁，冷至室温。以下依方法1、2分别按6 . 3 . 1 . 4
条、6 . 3 . 2 . 2 条进行标定。
按式（1 ）计算硫代硫酸钠标准滴定溶液的实际浓度：

c t ,
s V , ( 1 )C :

M. V,

式中：广一硫代硫酸钠标准滴定溶液的实际浓度，mo l / L ;
c 。一铜标准贮存溶液的质量浓度，mg / mL ;
M一铜的摩尔质量，g / mo l ;
v ：一移取铜标准贮存溶液的体积，mL ;
v ：一标定时，滴定铜标准贮存溶液所消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL .
平行标定三份，其极差值不大于8X1 0 - 5 mo t / L时，取其平均值，否则重新标定。
注：硫代硫酸钠标准滴定溶液每隔一周必须重新标定一次。

4仪器

原子吸收光谱仪，附有铜空心阴极灯。
仪器的工作条件见附录A（提示的附录）。
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5试样

5 . 1样品粒度应不大于0 . 0 8 2 mm,
5 . 2祥品应在1 0 0 - 1 0 5 ' c j lg I h后置于干燥器中，冷至室温，

6分析步骤

6 . 1试料
按表1称取试料，精确至0 . 0 0 0 I g ,

表l

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。

6 . 3测定
6 . 3 . 1方法1（长碘量法）的测定
6 . 3 . 1 . 1试料的处理
将试料（5 . 1 ）置于5 0 0 mL锥形烧杯中，用少量水润湿，加入1 0 mL盐酸，置于电热板上低温加热3

~5 mi n，取下稍冷。加人1 5mL硝硫混酸（3 . 1 4 ）和O. 5 mL j ，盖上表皿，摇匀，低温加热，待试料完全
分解后，继续加热蒸干，冷却，
6 . 3 . 1 . 2铜的分离
用9 0 mL水冲洗表皿及杯壁，加1 0 mL硫酸（3 . 1 3 ）置于电热板上煮沸，在搅拌下，慢慢加入2 5 mL

硫代硫酸钠溶液（3 . 2 4 ），煮沸S mi n，保温微沸直至沉淀物凝聚，趁热过滤，并用热水洗涤沉淀物三次以
上，洗液与分离硫化铜滤液合并后用于原子吸收光谱仪测定铜量。
6 .3 . 1 . 3铜沉淀物的分解
将沉淀物和滤纸返回原烧杯中，加人2 0 mL混合酸（3 . 1 5 ）， 加热分解沉淀和滤纸（若仍有碳、硫未

被分解，可再适当加人混合酸，再加热至完全分解）。 并冒烟至近干，冷却，
6 . 3 . 1 . 4滴定
用3 0 mL水冲洗表皿及杯壁，盖上表皿，置于电热板上煮沸使可溶性盐类溶解，取下冷至室温。滴

加氨水至沉淀物生成，然后滴加冰乙酸（3 . 1 6 ）至沉淀物消失，再过量AmL ，加3 mL氟化氢铵饱和溶
液，摇匀，加人2 - 3 9碘化钾摇动溶解，立即用硫代硫酸钠标准滴定溶液（3 . 2 5 ）滴定至浅黄色，加人2
mL淀粉溶液，继续滴定至浅蓝色，加入5 mL硫氰酸钾溶液，激烈摇振至蓝色加深。再滴定至蓝色刚好
消失为终点。
6 . 3 . 1 . 5滤液中铜量的测定
将分离铜后的滤液蒸至近干，取下冷却，加人1 0 0 mL水于电热板上煮沸，溶解可溶性盐类，取下冷

却，移人2 0 0 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，静置2 h 。
使用空气-乙炔火焰，于原子吸收光谱仪波长3 2 4 . 7n m处，采用氘灯扣背景，与测定标准溶液系列

同时以水调零，测量溶液的吸光度，减去试料的空白溶液的吸光度，从工作曲线上查出相应的铜浓度
(c l ) ,
6 . 3 . 1 . 6工作曲线的绘制。
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6 . 3 . 1 . 6 . 1移取0、1 . 0 0 , 2 . 0 0 , 3 , 0 0 , 4 . 0 0 , 5 . CO mL 的铜标准溶液分别置于一组2 0 0 mL容量瓶中，加
人I . OmL硫酸（3 . 8 ），用水稀释至刻度，混匀。
6 . 3 . 1 . 6 . 2使用空气-乙炔火焰，于原子吸收光谱仪波长3 2 4 . 7 n m处，采用氘灯扣除背景，以水调零，
测量溶液的吸光度，减去“零' '浓度溶液的吸光度，以铜的浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲
线。
6 . 3 . 2方法2（短碘量法）的测定
6 . 3 . 2 . 1试料的处理
将试料（6 . 1 ）置于5 0 0 mL锥形烧杯中，用少量水润湿，加入1 0 mL盐酸置于电热板上低温加热3

一5 mi n ，取下稍冷，加入5 mL硝酸（3 . 8 ）和5 mL溴，盖上表皿，混匀，低温加热，待试料完全分解后，取
下稍冷，用少量水洗涤表Ⅲ，继续加热蒸至近干，冷却。
注

1若试料中硅含量较高时，需加人0 . 5 8 氟化氢铵( 3 . 5 ) ,
2若试料中碳含量较高时，需加2 mL硫酸（3 . 8 ）和2 - 5 mL高氯酸，加热溶解至无黑色残渣，并蒸干a
3若试料中含硅、碳较高时，加0 . 5 9氟化氢铵（3 . 5 ）和5 - 1 0 mL高氯酸。

6 . 3 . 2 . 2滴定
用3 0 mL水冲洗表皿及杯壁，盖上表皿，置于电热板上煮沸，使可溶性盐类完全溶解，取下冷至室

温。滴加乙酸铵溶液至红色不再加深并过量3- 5 mL ，然后滴加氟化氢铵饱和溶液（3 . 1 7 ）至红色消失并
过量I mL ，混匀。加入2 - 3 9 碘化钾摇动溶解，立即用硫代硫酸钠标准滴定溶液（3 . 2 5 ），滴定至浅黄
色，加人2 mL淀粉溶液，继续滴定至浅蓝色刚好消失即为终点。
注

1若铁含量极少时，需补加1 mL三氯化铁溶液。
2如铅、铋含量较高时，需提前加2 mL淀粉溶液。

7分析结果的裹述

7 . 1方法1（长碘量法）
按式（2 ）计算铜的百分含量：

7 . 2方法2（短碘量法）Cu ( %) = c ( Vs - Va ) XO, 0 6 3 5 5 +ml X I OO

按式（3 ）计算铜百分含量。

⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ( 2 )
mn

Cu ( %) = c ( v l - v ' ) X0 , 0 6 3 5 5 X1 0 0 . ' , ' ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ ⋯ . . ( 3 )
mo

上两式中：c一硫代硫酸钠标准滴定溶液的实际浓度，mo l / L ;
Vs一测定时，滴定试料溶液所消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL ;
v 0一测定时，滴定空白试验溶液所消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL ;
ml一分离铜后从滤液（6 . 3 . 1 . 5 ）中测得的铜量(mj = c l X2 0 OXl 0 - 3 ) , g ;
m0一试料的质量，g I

0 . 0 6 3 5 5一与1 . CO mL硫代硫酸钠标准滴定溶液[ , ( Na 2 S z 0 3 . 5H2O) = 1 . CO mo l / L ]相当的质
量，g / mo l ,

所得结果表示至二位小数。

8允许差

实验室间分析结果的差值应不大于表2所列允许差：
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表 2％
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附 录A
（提示的附录）
仪器工作条件

使用PE - 1 1 0 0 B型原子吸收光谱仪测定铜量的工作条件如表A1 o
表A1
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