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前 言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。
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本文件主要起草人：刘成、徐海湾、孙光辉、韩莉锋、张寒露.、李强、辛科、陈梦滢、张鑫、陈
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导电浆料中铜含量的检测方法

1 范围

本文件描述了酸溶-EDTA滴定法测定导电浆料中铜含量的检测方法。

本文件适用于导电浆料中铜含量的测定，特别是电子元器件用导电浆料、光伏用低温银铜浆料中的铜

含量测定，测定范围（铜质量分数）：40.0%～95.0%。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文

件。

GB/T 6682 分析实验室用水规格试验方法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 原理

浆料用硝酸溶解，在氨性溶液条件下，以PAN（1-（2吡啶偶氮）-2-萘酚）做指示剂，用乙二胺四乙

酸二钠标准滴定溶液滴定铜离子，计算铜含量。

5 试剂与材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯以上试剂和满足GB/T 6682规定的二级水。

5.1 盐酸溶液（浓盐酸与水质量比 1:1 的溶液）。

5.2 浓硝酸。

5.3 双氧水（30 wt%）。

5.4 乙酸铵溶液（500 g/L）。

5.5 二甲酚橙：固体。

5.6 氯化铵缓冲液：称取 54 g 氯化铵固体溶于水中，搅拌溶解至无色透明，再加入 350 mL 氨水，移至

1000 mL 容量瓶中，混匀，用水定容至刻度。

5.7 锌标准溶液（0.0500 mol/L）：称取 3.2690 g 锌（ Zn ≥99.99%）溶于 40 mL 盐酸（5.1），溶解完

全后，冷却，移入 1000 mL 容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

5.8 乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液（0.05 mol/L）。

5.8.1 配制：称取18.6124g 乙二胺四乙酸二钠（EDTA）溶于水中，用水稀释至1000 mL容量瓶中，摇匀。

T/ACCEM XXXX-202X



4

5.8.2 标定：移取20.00 mL锌标准溶液（5.7）于250 mL锥形瓶中，加入50 mL水，加入10 mL乙酸铵溶液

（5.4），加入少许二甲酚橙（5.5），用EDTA标准滴定溶液滴定至溶液由红色转变为黄色，即为终点。

5.8.3 乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液浓度计算：

V
CEDTA

200500.0 


…………………………………………………（1）

式中：

EDTAC ──乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

0.0500──锌标准溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

20──移取的锌标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

V ──消耗的乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）。

6 样品

用分析天平称取1.0 g（±0.0001g）浆料样品至坩埚中，记为m；放入马弗炉中，在 530-600℃条件

下烘烤 1个小时，然后取出置于盛有变色硅胶的干燥器中。

7 分析步骤

7.1 试料

将得到的去除有机后的样品（6）研磨成细粉，然后加入 0.5-1 mL 浓硝酸（5.2），50℃加热并搅拌

使金属粉末溶解 30 min，加入 0.5-1 mL 双氧水（5.3）,先搅拌溶解剩余的金属残渣，再加热直至完全溶

解，用滤纸过滤出杂质，保留滤液待分析。

7.2 平行试验

平行做两份试验，取其平均值。

7.3 空白试验

随同试料（7.1）做空白试验。

7.4 测定

7.4.1 取浆料（7.1）前处理后的滤液，转移至 100 mL 溶液瓶中，用去离子水冲洗滤液 2-3 次后，冲洗液

都转移至溶液瓶中，摇匀，加去离子水定容至刻度线；

7.4.2 移液管准确量取 10 mL 待测样品至 250 mL 锥形瓶中，滴入 5-8 滴 PAN 指示剂摇晃均匀，再加入 20 mL

氯化铵氨水缓冲液，摇晃均匀；

7.4.4 立即用乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液（5.8）滴定至溶液由深蓝色变为绿色，停止滴定，

摇晃 30s 不变回原色即为滴定终点。记录消耗的乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液的体积，记为 V。

8 分析结果的计算

铜含量以质量分数 计，按式（2）计算：
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� = C×V×63.546×10
m×1000 ×100% ………………………………………（2）

式中：

C──乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；

V──消耗的乙二胺四乙酸二钠（EDTA）标准滴定溶液的体积，单位为毫升（mL）；

63.546──铜的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）；

m──试料的质量，单位为克（g）。

计算结果保留至小数点后第二位，数值修约按照 GB/T 8170 的规定进行。

9 精密度

9.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的

绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况下不超过5%，重复性限（r）按表1数据采用线

性内插法求得。

表1

质量分数/% 40.0 52.0 68.0 70.0 85.0 95.0

重复性限r/% 1.3 1.4 1.5 1.6 1.7 1.8

9.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的

绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况下不超过5%，再现性限（R）按表2数据采用线

性内插法求得。

表2

质量分数/% 40.0 52.0 68.0 70.0 85.0 95.0

再现性限R/% 1.4 1.5 1.6 1.7 1.8 1.9

10 试验报告

试验报告应包含以下内容：

a）识别样品、实验室和分析日期等；

b）引用标准；

c）遵守本标准规定的程度；

d）分析结果及其表示；

e）观察到的异常现象；

f）本文件未规定的操作或任何可能影响结果的操作。
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