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it替GB 1378-78

本标准适用于铁矿石、铁精矿、烧结矿和球团矿中铜量的测定。测定范围:0.01一1.00%0
本标准遵守GB 1467-78《冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定)No

方法提要

    试样用盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸分解，过滤;残渣用碳酸钠一硼酸熔融。用柠檬酸掩蔽铁、
铝等离r，在pH 9. 2. 9. 3的氨性溶液中，双环己酮草酞二粽与铜 (11)生成蓝色络合物，于

波长6001m处，测量其吸光度，借此测定铜量。

2 试剂

  2.1 混合熔剂:2份碳酸钠 (无水)与1份硼酸在105 ̂ 110 0C烘1--i b，研细u匀。用磨口瓶贮存·

保存」几千燥器中。

  2.2 盐酸 (P 1.198/-1)0
  2.3 盐酸 (5+3)。

  2.4 硝酸 (P 1.428/-1)。

  2.5 硝酸 (1+1)。

  2.6 氛氟酸 (P 1.15 g% ml)。

  2.7 .荀氯酸 (P 1.678/ ml)。
  2.8 从氧化按 (P 0.908/-I)。
  2.9 氢氧化镶 (1+1)。

  2.10 无水乙醇。

  2.11 乙西享溶液 (1+1)。

  2.12 氯化钱一氢氧化钱缓冲溶液 (PH9.2-9.3 ):称取409氯化铁溶于500-1水中，加40ml氢氧

化钱 (2.s)，FH水稀释至l000ml，混匀。
  2.13 .卜陀红 ((0.025%):无水乙醇溶液。
  2.14 柠檬酸溶液 (50%)。

  2.15  A}环己酮草酞 二脸溶液 (0.1%):称取1" 环己酮草酞二脉 (简称BCO),置于500-1烧杯
iii,加200-1无水乙ft} } (2.10)在水浴上加热 (低于60'C)，加人200-1温水，在不断搅拌下使之溶解，

冷却，过滤，以乙醇溶液 (2.11)稀释至1000-1，混匀。
  2.16 朴」标准溶液

  2.16.1称取0.2000K金属铜 (99.99s),置f--250 ml烧杯中，小心加入20m1硝酸 (2.5 )，低温加热

馆解，)hIx尽氮的氧化物，冷至室温，移人1000m1容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。此溶液Iml含
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200. OPO,ja

  2.16.2 移取25.00 m1铜标准溶液 (2.16.1),置于500-1容址瓶巾，以水稀释至刻度，混匀。此溶
液Iml含10.0Ng Mo

  2.16.3 移取25 .00 m I铜标准溶液(2.16.1),置于loooml容量瓶中，以水稀释罕刻度，混匀。此溶
液I ml含5.oug Mo
  2.17 除铜的高氯酸铁溶液:称取1.439二几氧化二铁置于250-1烧杯中，加20m1盐酸 (2.2)，加热
溶解，并浓缩至5m1，用盐酸(2.3)洗入250m1分液漏斗中(此时体积约25m1)，加30-1甲基异T基
酮 (2.18),振荡1 min,静置分层后，水相放人另一个分液漏斗中，加20m1甲基异」基酮 (2. 18),
同}_操作再萃取 ·次，弃去水相 (应尤色)。将有机相合并，加25-1水反萃取，振荡Imin,静置分层
后，将水相放人250-1烧杯.卜，再用20-1水反萃取 4次，两次水相合并(此时有机相应无色)，加loml

盐酸 (2.2),加热使大;115分有机物挥发后，加10 ml硝酸 (2.4), 10ml高氯酸 (2.7), 1111热蒸发至
界浓厚白烟，再回流3 min，冷却后，加50ml水溶解盐类，移人200 m 1容量瓶中，以水稀释至刻度，
混匀。此溶液Iml含5 mg铁。
  2.18  1ji从异丁华酮。

3 试样

:一;
一般试样粒度应小于1001Am，如试样iii结合水或易氧化物质含量高时，其粒度应小于16014m o
预干燥不影响试样组成者应按GB 6730.1-86((铁矿石化学分析方法 分析用预千燥试样的制

备》进行。

4 分析步骤

4.1 测定数t

同一试样、石一同一试验室，应由同 操作者在不同时间内进行2~4次测定。
4.2 试样盘

  按表 1称取试样。
表 1

铜。L，最
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  4.3 空白试验

    随同试样做空白试验，所用试剂须取自同一试剂瓶

  4.4 校正试验

    随同试样分析同类型 (指分析步骤相一致)的标准试样
  4.5 测定

  4.5.1 试样的分解
    将试样 ((4.2)置11200-1聚四氟乙烯 (PTFE)烧杯.Ii〔如不用PTFF烧ti-I. 可采用叹勿烧杯，

但在用酸分解试样时不加氟化物，残洁置于铂钳祸中灰化后用氛氟酸 (2.6)涂硅〕.以少最水‘叶'u,, ,,,I_
15-1盐酸 (2.2)，低温力II热分解约20min,加5ml氢氟酸 (2.6)、5ml}肖酸 (2.4) 继续加热分f(f })

浓缩体积至约5ml。用少量水冲洗杯壁，加5ml高氯酸 (2.7),继续加热蒸发至而白烟约5min(糖
浆状)，取下稍冷，加20-1热水，煮沸溶解盐类，以快速定量滤纸过滤，用热水洗涤烧杯2一3 ?.洗

残渣及滤纸8一10次，滤液和洗液收集于250-1烧杯中，作为主液保存。

    将残渣连同滤纸放入铂增祸}!，灰化，在800℃左右灼烧10一20min，冷却，加1一29混合熔剂
  (2.1),混匀，并以19覆盖表面，然后在900一9 50"C熔融约5 min,冷却后放入4.液中，Al"-,盐fi%z
  (2.2)，加热浸取熔融物，再用热水洗出铂增竭，冷至室温，移人loom,容量瓶{，.以水稀释至<i度.
混匀 Ofl有浑浊可千过滤)o
  4.5.2 浏f

  4.5.2.1 按表1移取试液，置于loom,容量瓶中，加2 ml柠檬酸溶液 (2.14)0
  4.5.2.2 加3~4滴中性红乙醇溶液 (2.13)，以氢氧化按 (2.9)中和至溶液变黄，并过41 3一4

滴〔室温高于300C或由于中和时使溶液发热而超过此温度时，应以流水或冰冷却后方能显色)。加人10

ml氯化铁一氢氧化钱缓冲溶液((2.12),按表1加BC0溶液 ((2.15 )，以水稀释至刻度，i14匀 放酋10
min(室温低于10℃时应放置30min后才能显色完全)。
  二5.2.8 将部分溶液移人比色皿 (见表1)中，以随同试样空白为参比，牙几分光光度计波长600 TIM

处测量其吸光度(应在30min内测定完毕)。从L作曲线匕查出相应的铜量。

  4.6 工作曲线的绘制
    按表1移取铜标准溶液，分别置于一组loom,或50m1容量瓶中，加人相应量除铜的.拓碱酸铁溶液

  (2.17，见表1)，加2ml柠檬酸溶液 (2.14)，以下按4.5.2.2进行。将部分溶液移人比色IIIL(见表1)
中，以试剂空白为参比，于分光光度计波长600 nm处测量其吸光度，以铜鼠为横坐标，吸光度为纵坐
标绘制工作曲线。

5 分析结果的计算

5.1 按下式计算铜的百分含量:

                        Cu(%)二而m,.YU又 IU-

x100xK

式中:ml一一一从工作曲线上杳得的铜量4L9

试样量，9;

试液总体积，m1

分取试液体积，m1

州
f
厂

K— 由公式K二10} 1}到的孵k数‘如麒TO
100

贝帐 =1), A是按(;B 6730.3一

          86《铁矿石化学分析方法

            分数。

5.2 分析值的验收;
  当不行分析同类型标准试样所得的分朴

重量法测定分析试样中吸湿水量》测定得到的吸湿水质量白

值L7标准值之派不大于表2所列的允许旅时，i;1 i!试杆分干
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值有效，否则无效，应重新分析。分析值是否有效首先取决f平行分析的标准试Wl'i分析伯址P:';标
准值 一致。

    当所得试样的两个有效分析值之差，不大P表z所列允许差时，则可圣以平均，盯价为0八行析
结果。如二者之差大十允许差时，则应按附录A的规定，进行追加分析和数据处即
  5.3 最终结果的计算:

    试样有效分析值的算术平均仇为最终分析结果。平均值计算至小数第tit }t > Il按数丫修约规};J0',

规定修约至小数第三位。

6 允许差

      表 2

标 样 允 许 差 试 样 允 ii

0.010 -0.050 土0.004 ()_川)5

少0.050一0. 100 士0.006 0_川)R

0. 100- 0. 250 士0.009 0.012

> 0. 250 - 0. 500 士0.014 0.020

>0. 500 -1. 000 土0.020 0. 030
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    附 录 A

验收试样分析值程序

      (补充件)

率，即表2中所列允许差o

638
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    附加说明:
    木标准由中华人民共和}6l冶金L业部提出。

    木标准由包头钢铁公司负责起A,, -o

    本标准由武汉钢铁公司钢铁研究所起草。

    本标准主要起草人IR文忠、胡望美。
    自本标准实施之日起，原冶金I: d}部部标准YB 506-65《钒钦磁铁矿化学分析方法》中铜的测

定作I1


