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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ５１２１《铜及铜合金化学分析方法》共有２７部分。

———第１部分：铜含量的测定；

———第２部分：磷含量的测定；

———第３部分：铅含量的测定；

———第４部分：碳、硫含量的测定；

———第５部分：镍含量的测定；

———第６部分：铋含量的测定；

———第７部分：砷含量的测定；

———第８部分：氧含量的测定；

———第９部分：铁含量的测定；

———第１０部分：锡含量的测定；

———第１１部分：锌含量的测定；

———第１２部分：锑含量的测定；

———第１３部分：铝含量的测定；

———第１４部分：锰含量的测定；

———第１５部分：钴含量的测定；

———第１６部分：铬含量的测定；

———第１７部分：铍含量的测定；

———第１８部分：镁含量的测定；

———第１９部分：银含量的测定；

———第２０部分：锆含量的测定；

———第２１部分：钛含量的测定；

———第２２部分：镉含量的测定；

———第２３部分：硅含量的测定；

———第２４部分：硒、碲含量的测定；

———第２５部分：硼含量的测定；

———第２６部分：汞含量的测定；

———第２７部分：电感耦合等离子体原子发射光谱法。

本部分为２３部分。

本部分包括方法一、方法二、方法三。

本部分代替ＧＢ／Ｔ５１２１．２３—１９９６《铜及铜合金化学分析方法　硅量的测定》、ＧＢ／Ｔ１３２９３．１１—

１９９１《高纯阴极铜化学分析方法　钼蓝分光光度法测定硅量》。

本部分与ＧＢ／Ｔ５１２１．２３—１９９６、ＧＢ／Ｔ１３２９３．１１—９１相比，主要有如下变动：

———方法一是对ＧＢ／Ｔ１３２９３．１１—１９９１和ＧＢ／Ｔ５１２１．２３—１９９６中“第一篇　方法１　萃取钼蓝

分光光度法”的整合修订。测定范围由原标准的０．０００１％～０．００２０％和０．００１０％～

０．０２５％修订为０．０００１％～０．０２５％，补充了质量保证和控制条款，增加了精密度条款；

———方法二是对ＧＢ／Ｔ５１２１．２３—１９９６中“第二篇　方法２　钼蓝分光光度法”的修订，补充了质量

保证和控制条款，增加了精密度条款；

Ⅰ

犌犅／犜５１２１．２３—２００８



———方法三是对ＧＢ／Ｔ５１２１．２３—１９９６中“第三篇　方法３　重量法”的修订，补充了质量保证和控

制条款，增加了精密度条款。

本部分附录Ａ为规范性附录。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由中铝洛阳铜业有限公司、北京矿冶研究总院、中国有色金属工业标准计量质量研究所负责

起草。

本部分方法一由北京矿冶研究总院起草。

本部分方法一由铜陵有色金属集团控股有限公司、甘肃西北铜加有限责任公司参加起草。

本部分方法一主要起草人：冯先进、高颖剑、许翠端 。

本部分方法一主要验证人：王晋平、赵义、罗咏梅、李文军。

本部分方法二、方法三由中铝洛阳铜业有限公司起草。

本部分方法二、方法三由铜陵有色金属集团控股有限公司、甘肃西北铜加有限责任公司参加起草。

本部分方法二主要起草人：张敬华、郭朝霞、刘爱菊、宋顺茂。

本部分方法二主要验证人：汪霞、王晋平、赵振林。

本部分方法三主要起草人：张敬华、刘爱菊、郭朝霞、宋顺茂。

本部分方法三主要验证人：杨桂平、王晋平、刘艳。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ５１２１．２３—１９９６、ＧＢ／Ｔ１３２９３．１１—１９９１。
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铜及铜合金化学分析方法

第２３部分：硅含量的测定

１　方法一　萃取钼蓝分光光度法

１．１　范围

本方法规定了铜及铜合金中硅含量的测定方法。

本方法适用于铜及铜合金中硅含量的测定。测定范围：０．０００１％～０．０２５％。

１．２　方法原理

试样用硝酸溶解并蒸发至稠浆状，加入氢氟酸溶解不溶性二氧化硅，用硫酸铝钾络合过量的氟离

子。在ｐＨ１．０～ｐＨ１．５范围内，硅与钼酸铵生成硅钼黄杂多酸，于硫酸介质中用正丁醇萃取，有机相用

硫酸联胺和氯化亚锡将硅钼黄还原成硅钼蓝，于分光光度计波长６３０ｎｍ处测量其吸光度。按工作曲

线法计算硅的质量分数。

１．３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。

１．３．１　正丁醇。

１．３．２　无水乙醇。

１．３．３　硫酸（１＋３）ＢＶⅢ。

１．３．４　硝酸（１＋１）ＢＶⅢ。

１．３．５　硝酸（１＋６）ＢＶⅢ。

１．３．６　氢氟酸（１＋１）ＢＶⅢ。

１．３．７　氨水（１＋１）ＢＶⅢ。

１．３．８　硫酸铝钾溶液（１５０ｇ／Ｌ）。

１．３．９　钼酸铵溶液（１００ｇ／Ｌ）。

１．３．１０　柠檬酸溶液（５００ｇ／Ｌ）。

１．３．１１　硫酸联胺溶液（２．５ｇ／Ｌ）：称取０．２５ｇ硫酸联胺溶于１００ｍＬ硫酸［犮（１／２Ｈ２ＳＯ４）＝０．５ｍｏｌ／Ｌ］中。

１．３．１２　氯化亚锡溶液（５０ｇ／Ｌ）：称取５ｇ氯化亚锡（ＳｎＣｌ２·２Ｈ２Ｏ，优级纯）溶于５０ｍＬ盐酸（ρ１．１９ｇ／ｍＬ）

中，用水稀释至１００ｍＬ，混匀。用时现配。

１．３．１３　洗涤液：于８２ｍＬ水中，加入１２ｍＬ硫酸（１＋３）溶液，６ｍＬ正丁醇，充分摇匀。

１．３．１４　硅标准贮存溶液：称取０．２１４２ｇ二氧化硅（优级纯）于铂坩埚中，加入５ｇ碳酸钠和碳酸钾混

合熔剂（２＋１），混匀，加盖，置于已升温至４００℃的马弗炉中，继续升温至９００℃，熔融１ｈ。取出冷却，移

入聚四氟乙烯烧杯中，加热水浸出，煮沸至透明，冷却至室温。移入１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻

度，混匀。立即移入干燥的塑料瓶中贮存。此溶液１ｍＬ含１００μｇ硅。

１．３．１５　硅标准溶液：移取５．００ｍＬ硅标准贮存溶液（１．３．１４）于５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，

混匀。立即移入干燥的塑料瓶中。此溶液１ｍＬ含１μｇ硅。

１．４　仪器

１．４．１　载气密闭蒸发器装置：见图１。

１．４．２　分光光度计。
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