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湿法消解和微波消解微量滴定法测定铜试样中铜的含量
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（上饶师范学院化学系，江西 上饶# ??>$$&）

# # 摘要：采用微量滴定法测定铜盐中铜的含量，结果表明，方法分析速度快，试剂用量少，与常量滴定法无显著性
差异。采用湿法消解、微波消解微量滴定法同时测定铜合金和铜精矿中铜的含量，结果表明，对铜合金的测定，湿法

消解和微波消解两者无显著性差异；而对于铜精矿的测定，样品的溶解效果微波消解方法明显优于湿法消解。
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# # 滴定分析法在大学化学的定量分析实验中占有较大的
比例，铜盐、铜合金和铜精矿的测定常采用碘量法［& T !］。近

年来人们开始探索微量滴定分析［? T %］，微量滴定与常规滴

定相比有节省试剂、减少环境污染等特点，特别是目前我国

高等院校招生人数大幅度增加的情况下，在节约教育经费

方面具有重要意义。本文用微量滴定法测定铜盐中铜的含

量，并与常量法比较验证方法的准确性。采用湿法消解微

量滴定及微波消解微量滴定同时测定铜合金及铜精矿中铜

的含量，比较两种溶样方法的可行性。

=> 实验部分
=? => 仪器与主要试剂

OU ?!V+电光分析天平（上海第二天平仪器厂）；.-3
T !$$$+型压力自控密闭微波消解仪（上海新仪微波化学
科技有限公司）；微量滴定管（!7 $$$ :1）。

$7 & :56 W 1 ,C! 3! (? 标准溶液；= Q W 1 淀粉水溶液；
& :56 W 1 X! 3(>；&$$ Q W 1 */ 溶液；&$$ Q W 1 *3), 溶液；
" :56 W 1 X)6；! Y ?$Z（体积分数，下同）的 X! (!；V :56 W 1
X,(?；%7 = :56 W 1 ,X?·X! (；!$$ Q W 1 ,X> X[!溶液；V7 =
:56 W 1 X+9溶液；所用试剂均为分析纯，水为二次蒸馏水。

=? @> 实验方法
=? @? => 微量滴定法测定铜盐
准确称取约 = Q 铜盐置于 =$ :1 小烧杯中，加 &$ :1

X!3(>，加适量水溶解，转入 !=$ :1容量瓶中定容，摇匀。
移取 !7 $$ :1 铜盐溶液于 &$$ :1 锥形瓶中，加水

= :1、*/溶液 & :1，用 ,C!3!(?标准溶液滴定至浅黄色，然
后加 &$ 滴淀粉指示剂继续滴定至溶液呈浅蓝色，再加入
& :1 *3), 溶液，用 ,C! 3! (?溶液滴定至蓝色刚好消失即
为终点，平行 > 份。
=? @? @> 微量滴定法测定铜合金
（&）湿法消解：准确称取 $7 &= \ $7 !$ Q 铜合金于 &$$

:1烧杯中，加入 &$ :1 X)6，在电热套中加热煮沸后，慢慢
滴加 ? :1 X!(!，使铜合金完全溶解，加热使 X! (!分解赶
尽，再煮沸 & \ ! :DM。冷却，加少量蒸馏水，转入 &$$ :1容
量瓶中定容，摇匀。
（!）微波消解：准确称取 $7 &= \ $7 !$ Q 的铜合金于溶
样杯中，加入 &$ :1 X,(?，设置微波消解程序，采用第一步
消解压力 $7 ? .]C，消解时间 > :DM；第二步消解压力 $7 =
.]C，消解时间 > :DM。试样消解后转入 &$$ :1 烧杯中，加
$7 V Q尿素破坏 ,( T

! ，加热蒸发近干，冷却，加适量蒸馏水溶
解，转入 &$$ :1容量瓶中定容，摇匀。
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（!）微量滴定法测定：移取湿法消解（或微波消解）铜合
金溶液 " #$，置于 %&& #$锥形瓶中，滴加 ’(!·()*至刚刚
有稳定的沉淀产生，然后加入 ) #$ (+,、% #$ ’(-(.)、) #$
/0，用 ’1)2)*!标准溶液滴定至浅黄色，然后加 %& 滴淀粉指
示剂继续滴定至溶液呈浅蓝色，再加入 % #$ /23’溶液，用
’1)2)*!标准溶液滴定至蓝色刚好消失即为终点，平行 "份。
!" #" $% 微量滴定法测定铜精矿
（%）湿法消解：准确称取 &4 % 5 铜精矿于 %&& #$ 锥形
瓶中，加少许水润湿，加 &4 " 5 ’(-(.)，加入 - #$ 浓 (36，
低温加热数分钟后，稍冷，加 - #$浓 (’*!、%& 滴 78)，低温
加热溶解，再移至高温驱赶氮的氧化物和过量的 78)后，冷
却，平行 " 份。
（)）微波消解：准确称取 &4 % 5铜精矿于溶样杯中，加入

%& #$浓 (’*!、) #$ (.、) #$ ()*)，在电热板上加热几分
钟。冷却后设置微波消解程序，采用第一步消解压力
&4 ! 9:1，消解时间 - #;<；第二步消解压力 &4 = 9:1，消解时
间 - #;<；第三步消解压力 %4 % 9:1，消解时间 - #;<；第四步
消解压力 %4 " 9:1，消解时间 - #;<。试样消解后转入 %&&
#$锥形瓶中，加 %&滴 78)，加热蒸发近干，冷却，平行 "份。
（!）微量滴定法测定：在经湿法消解（或微波消解）后
的铜精矿中加蒸馏水稀释至约 !& #$，加尿素 &4 > 5加热煮
沸，冷却后，加 %& #$ ’(!·() *、% 5 ’(- (.)、% 5 /0，用
’1)2)*!标准溶液滴定至浅黄色，然后加 %& 滴淀粉指示剂
继续滴定至溶液呈浅蓝色，再加入 &4 ) 5 /23’，用 ’1) 2) *!

标准溶液滴定至蓝色刚好消失即为终点。
!" $% 统计学检验
采用统计软件 2:22 %%4 " 对铜盐、铜合金、铜精矿中铜

含量的测定结果进行 !检验。

#% 结果与讨论
#" !% 条件试验
#" !" !% 试剂用量
微量滴定法测定铜盐和铜合金，试剂用量按文献［%］方

法试验各试剂最佳用量，大部分试剂用量为常量法的 % ? %&。
微量滴定法测定铜精矿试剂用量，按文献［)］方法试验各试
剂的最佳用量，大部分试剂用量为常量法的 % ? !，表明微量
滴定法试剂用量少。
#" !" #% 样品消解
铜合金和铜精矿的湿法消解分别按文献［% @ )］方法进

行，其中铜合金能完全消解；而铜精矿有少量未溶解。微波
溶样主要由加热压力、加热时间及溶解试剂三因素决定［>］。
本文对此进行了一系列条件试验，结果表明，采用 (’*! %&
#$微波消解程序按压力 &4 ! 9:1消解 - #;<，再以 &4 " 9:1
消解 - #;< 能完全溶解铜合金试样；采用 %& #$ 浓 (’*!、
) #$ (.、) #$ () *)混合溶剂组合，微波消解程序按压力
&4 ! 9:1消解- #;<，再以 &4 = 9:1消解 - #;<，%4 % 9:1消解 -
#;<，最后以%4 " 9:1消解 - #;<能较好地消解铜精矿试样。
#" #% 方法的准确度和精密度
#" #" !% 铜盐的测定
按 %4 )4 % 节微量滴定法及文献［%］常量法同时测定铜

盐中 3A的含量，表 % 结果表明，两种方法的标准偏差均较
小，其结果吻合较好。经 !检验，两种方法测定结果无显著
性差异（" B &4 &"），说明微量滴定法准确可靠，完全可以达
到常量分析的要求，精密度优于常量滴定法。

表 %C 铜盐中铜的测定!

D1E6F %C GFHF8#;<1H;I< 8FJA6HJ IK 3A ;< ,ILLF8 J16HJ

样品
,#（3A）? M

微量法 常量法

$

微量法 常量法
! "

铜盐 % )"4 =! )"4 N= &4 &%O &4 &)> !4 &!O &4 &"N
铜盐 ) )-4 >N )-4 O- &4 &!! &4 &!- )4 O"% &4 &N&

C ! ,#为 - 次测定的平均值；$为标准偏差；" 为统计量 !对应的临界置信
水平，若临界置信水平大于设置置信水平 &4 &"，则两种方法测定结果
无显著性差异。

#" #" #% 铜合金和铜精矿的测定
按 %4 )4 ) 节实验方法分别测定铜合金和铜精矿中 3A

的含量，经 !检验，表 ) 结果表明，对铜合金的测定，采用湿
法消解和微波消解两种试样消解的方法微量滴定的测定结

果无显著性差异（" B &4 &"）；对铜精矿的测定，两种方法测
定结果有显著性差异（" P &4 &"），即微波消解方法测定的
含量高于湿法消解方法，精密度也优于湿法消解方法。这

说明对难消解的试样，湿法消解试样溶解不够彻底；而微波

溶样的情况更佳。

表 )C 铜合金和铜精矿中铜的测定!

D1E6F )C GFHF8#;<1H;I< 8FJA6HJ IK 3A ;< ,ILLF8 166IQ
1<R ,ILLF8 ,I<,F<H81HF J1#L6FJ

样品
,#（3A）? M

湿法消解 微波消解

$

湿法消解 微波消解
! "

铜合金 % NN4 "O NN4 N" &4 &O% &4 &>= %4 &&- &4 !=)
铜合金 ) "O4 == "O4 =) &4 &>= &4 &"- &4 >-= &4 --"
铜精矿 % %-4 >> %"4 O& &4 )-& &4 &O" N4 =O% &4 &&)
铜精矿 ) %!4 )- %-4 %O &4 ))& &4 &>% =4 "%! &4 &&)

C ! ,#为 " 次测定的平均值。

$% 结语
试验微量滴定法测定铜盐中铜的含量，其标准偏差为

&4 &!!M，和常量法比较两者的结果一致，说明微量滴定法
准确可靠。采用微波消解微量滴定法测定铜合金及铜精矿
中铜的含量，其标准偏差小于 &4 %M，方法消耗样品与试剂
少，分析速度快，降低了成本，减少了环境污染，可用于大专
院校学生实验中。
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