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实  验 

 铜合金中铜含量的测定 
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1．学会铜合金试样的溶解和碘量法测铜的原理和方法； 

2．了解反应条件（浓度、酸度、温度等）对氧化还原滴定的影响 

一、实验目的 

二、实验原理 

铜合金的种类很多，主要有黄铜和各种青铜等。 

铜合金中铜的测定，生产上一般采用碘量法。 

将试样用硝酸溶解，除去干扰，在弱酸性溶液中，有以下反应： 
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pH 3.2 ~ 4 
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计算公式如下： 
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样品

Cu2+ 与I- 之间的反应是可逆的，任何引起Cu2+ 浓度减少（如形

成络合物等）或引起CuI 溶解增加的因素均使反应不完全，所

以要加入过量的KI，使Cu2+ 的还原趋于完全。 

析出的 I2 以淀粉为指示剂，用Na2S2O3 标准溶液滴定： 
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溶液pH一般控制在3 ~ 4之间，酸度过低，由于二价离子的水解，
使反应不完全，结果偏低，而且反应速度慢，终点拖长；酸度
过高，则I- 被空气中的氧氧化为I2 （Cu2+ 催化此反应），使结果
偏高。Fe3+  能氧化 I- ，故对测定有干扰，可用NH4HF2 掩蔽。 

O4H7SCN6Cu 2

2     8HCNSO6CuSCN
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4

由于CuI 沉淀强烈地吸附I2 ，使测定结果偏低，故加入SCN- ，

使CuI  (Ksp = 1.1×10-12) 转化为溶解度更小的 CuSCN (Ksp = 

4.8×10-15 )，释放出被吸附的I2 ，并使反应更趋于完全。 

22 IICuSCNSCNICuI  

但SCN-只能在接近终点时加入，否则有可能直接还原二价铜离

子，使结果偏低。 
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三、实验步骤 

铜合金 

0.18 ~ 0.20 g 

250 mL 

锥形瓶 

溶解 

稍冷 

冒白烟 

  冷却 

蓝色 

溶液 

2mL 

1:1 H2SO4 继续 

绛蓝色 

1:1 HNO3 

5 mL 

加热 

 加H2O 

60 mL 

滴加1:1 氨水 

边滴边摇 

1:1 HAc 

8 mL  

蓝色 

溶液 

立即用 

Na2S2O3 滴定 
淡黄色 

继续用 

Na2S2O3 滴定 
深色 

淀粉溶液 

5 mL 

土黄色 

混浊液 

 最后读数 

20 % NH4HF2 

10 mL  

20 % KI 

10 mL  

淡紫色 
10mL 

10 % KSCN 紫色 

加深 

继续用 

Na2S2O3 滴定 

紫色 

消失! 

加热 

★初读数 

NO2 ↑ 

 三份 

pH 3.2 ~ 4 

pH ~ 5 

★贴名字标签 

？ 

18.3pka 

★不能离开 

？ 

？ ？ 

？ 

？ 

？ 

？ 

沉淀？ 
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1．用HNO3 溶解铜样时，有大量NO2棕色气体产生，故应在通风

柜中进行，并不时轻摇，铜样溶解完全后应稍冷，然后再加入1:1 

H2SO4  赶剩余的HNO3 ，待大量白色SO3 烟雾冒出，说明H2SO4 已

大部分分解，放置一边冷却后再取出处理。 

2．溶液的pH控制在3 ~ 4，可先滴加1:1氨水至沉淀产生，此时pH

约为5，再加入1:1 HAc和20 % NH4HF2 两种缓冲溶液，使溶液pH

控制在3~4范围。 

3．加入NH4HF2 既可掩蔽Fe3+ 的干扰，又起到控制酸度的作用。 

4．加入KI溶液，轻轻摇匀后要立即滴定，防止碘的挥发。滴定

的开始阶段，滴定速度可以快些，但不能太剧烈地摇动。 

四、注意事项 
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5．滴定要一份一份做，不能三份同时加KI溶液后才逐份滴定。 

6．实验结束，立即洗涤锥形瓶，因为HF对玻璃有腐蚀作用。 

7．每做完一份样品，要及时洗净量筒，洗掉剩余的KSCN，

防止KSCN与Cu2+ 反应，导致下一份实验失败。 

O4H7SCN6Cu 2
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 预  习 

准备实验1： 

台秤称取 ~ 1.3g KMnO4固体于干净的400 mL烧杯中， 

加入400 mL水，溶解，盖上表面皿，入柜。 

配制KMnO4标准溶液 400 mL  

   KMnO4标准溶液浓度的标定       p51 

   -----直接把实验报告写好，当场处理数据后上交 

准备实验2： 

      准确称取三份Na2C2O4 基准物 0.14 ~ 0.18 g 于  250 mL

锥形瓶中，盖上纸，入柜，下周使用。 


