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主题 内容 与适用范围

本标准规定了试样经氧化、萃取和络合等过程，用分光光度计测定其铜含量的方法。

本标准适用于烯烃含量小于2%的汽油、喷气燃料等轻质石油产品。

2 引用标准

GB/T 1884 原油和液体石油产品密度实验室测定法(密度计法)

GB/T 4756 石油液体手工取样法

3 方法概要

    用次氯酸钠将试样氧化破坏，用稀盐酸萃取分离铜。然后将试样溶解在微碱性溶液中，以柠檬

酸按作隐蔽剂，在异辛烷溶剂中，使二乙基二硫化氨基甲酸铅与铜离子生成黄色络合物，进行比色

测定。

4 仪器与材料

4.1 仪器

4.1.1  72型分光光度计(或类似的分光光度计):选用光径为3cm的比色皿。

4.1.2 分液漏斗:100, 250, 500, 1000mLo

4.1.3 容量瓶:1000MLo

4.1.4 移液管:1, 2, 5, 10, 25mLo

4.，.5 烧杯:50mL,

4.1.6 硬质玻璃采样瓶:2000mLa

4.2 材料

    定性滤纸:直径不大于9cma

5 试荆

5.1 盐酸:优级纯，配成13%(m/m)盐酸溶液。

5.2 硝酸:分析纯，按体积比配成1:1溶液。

5.3 次氯酸钠溶液(碱性)(安替福明):分析纯，活性氯含量不少于50&/L0
5.4 氨水:分析纯。

5.5 酚酞指示剂:配成1酬L酚酞一乙醇指示液。
5.6 硫酸酮(CuSO4-5H20):分析纯。

5.7 柠檬酸按:分析纯，称取20g士0.1g柠檬酸按溶于100ML蒸馏水中。
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5.8 盐酸经胺:分析纯，称取1飞士0.1g盐酸经胺溶于100ML蒸馏水中。

5.9 二乙基二硫代氨基甲酸钠:分析纯。

5.10 硝酸铅:分析纯。

5.11 异辛烷(2,2,4一三甲基戊烷):分析纯。

5.12 蒸馏水:去离子水或二次蒸馏水。

6 准备工 作

6.1 铜标准溶液的配制:称取0.3928g硫酸铜于50mL烧杯中，用少量蒸馏水溶解后，定量移人
1000ML容量瓶，并用蒸馏水稀释至刻度，此溶液中铜含量为O. lm留mLo

    取上述溶液IOML放人1000ML容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度，此溶液中铜含量为lug/mL.
6.2 显色液的配制:称取0.2g二乙基二硫代氨基甲酸钠和0.2g硝酸铅及1g柠檬酸按于100ML烧杯
中，加人50mL水溶解(由于反应生成的二乙基二硫代氨基甲酸铅在水中溶解度较小，会有白色沉淀
析出)，将其定量转人1000ML分液漏斗中，并加人2滴酚酞一乙醇指示液，用氨水调至溶液刚出现

红色，再加500mL异辛烷，剧烈振荡Smin。将水相放人另一个l000mL分液漏斗中，并加人500mL异

辛烷，剧烈振荡Smin，弃去水相(由于二乙基二硫代氨基甲酸铅过量，经萃取后在水相中仍会有部分

不溶物)，将两个分液漏斗中的异辛烷萃取液分别用 100ML蒸馏水洗一次，弃去水相，将有机相合

并，用快速定性滤纸过滤于棕色瓶中，置暗处冷藏备用。

6.3 容器脱铜:使用新的分液漏斗在试验前须用铬酸洗液浸泡洗涤后，用热的1:1硝酸溶液振荡洗

涤3inin，然后用蒸馏水冲洗，依次加人 10ML次氯酸钠溶液，20mL 13%(m/m)盐酸溶液，每加人一

种试剂均应振荡5min并继续按6.4条工作曲线绘制步骤测出吸光度，重复上述步骤，直至两次测得

吸光度基本一致为止。

6.4 工作曲线的绘制

    在六个100ML分液漏斗中，分别加人。，1.0, 3.0, 5.0, 7.0和9.OnIL含量为1WML的铜标准
溶液，然后依次加人5mL柠檬酸按溶液，3mL盐酸轻胺溶液，摇匀。再加2-3滴酚酞一乙醇指示
液，用氨水调至试液刚出现红色，再用移液管加人IOML显色液，剧烈振荡Smin，静置分层。将水相

弃去后，把有机相用定性滤纸过滤于比色皿中，以异辛烷作参比，用72型分光光度计在438nm波长

测其吸光度。从每个铜标准溶液测得的吸光度中减去空白溶液的吸光度所得的净吸光度为纵坐标，

相对应的铜微克数为横坐标，绘制工作曲线。

    注:由于各台仪器的波长准确度不完全一致，应在波长438。 附近，选择吸光度最大的波长测定

6.5 采样

    将硬质玻璃采样瓶洗净烘干。如在生产装置上采样时，要预先打开采样口，放出相当于“死”角
存油的三至五倍后，直接采样于采样瓶中，并立即加盖。如在油罐中采样时，按照GB/T 4756要求

进行。所采试样应在24h内分析测定。

7 试 验步骤

7.1 按GB/T 1884测定在试验温度时试样的密度，并按下表量取在采样瓶中已充分混匀的试样，放

人分液漏斗 中。

        铜含量，ppb

< 20

21)一50

> 50 - 100

>101)一500

> 500

取样量，Inles

      500

      Z00

      100

    < 50

      < 10

分液漏斗，.L

      1000

绷
250
100
100
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7.2 向分液漏斗中加人10ML次氯酸钠溶液，剧烈摇动，再加人13%(m/m)盐酸溶液IOML，剧烈

振荡5min，静置分层。将酸液放人100ML分液漏斗中，再用lOmL 13%(m/m)盐酸溶液萃取一次，

两次酸液合并后，按6.4条操作步骤测出吸光度E,，并测定空白试验的吸光度Eo，得到净吸光度

E=E，一Eo，由E在工作曲线上查得对应的铜的含量C(8g)o

8 计算

试样中铜含量X(ppb)按下式计算:
    Cx103

A = —

        v.P

式中:C— 试样的净吸光度在工作曲线上所对应的铜含量，118;
      V— 试样体积，ML;

      P— 试样在试验温度下的密度，g/cm,o

9 精密度

重复性:重复测定的两个结果之差不应大于下列数值:

          铜含量，ppb 重复性，ppb
                1~20                                 2

              > 20 算术平均值的30%

10 报告

    取重复测定两个结果的算术平均值作为测定结果。
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