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前 言

由非等效采用美国 ＡＳＴＭ Ｃ１０２２：１９８４《铀矿石浓缩物的化学和原子吸收分析的标准方法》中 ４４～
５０节所制定的国家标准 ＧＢ燉Ｔ１１８４８５—１９８９《铀矿石浓缩物中碳酸根的测定 二氧化碳重量法》已实

施多年，根据应用中使用单位提出的操作比较繁琐等问题及多年工作经验，并非等效采用美国 ＡＳＴＭ
最新版本 Ｃ１０２２：１９９３《铀矿石浓缩物的化学和原子吸收分析的标准方法》中 ４４～５０节的内容，本标准

对吸收测定部分进行了修改，由重量法改为非水滴定法。样品分解、载气的净化及除杂质部分与美国

ＡＳＴＭ Ｃ１０２２：１９９３中的相关内容相同。
本标准从实施之日起代替 ＧＢ燉Ｔ１１８４８５—１９８９。
本标准由中国核工业总公司提出。
本标准由核工业标准化研究所归口。
本标准起草单位：核工业北京化工冶金研究院。
本标准主要起草人：李艳平、彭红文。
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代替 ＧＢ燉Ｔ１１８４８５—１９８９

国家质量技术监督局批准 实施

 范围

本标准规定了铀矿石浓缩物中碳酸根的测定原理、适用范围、使用的试剂和仪器、分析步骤、分析结

果的计算和方法的精密度。
本标准适用于铀矿石浓缩物中含量为 ０．１％～３％的碳酸根的测定。

 引用标准

下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均

为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。
ＧＢ燉Ｔ１０２６８—１９８８ 铀矿石浓缩物

 方法提要

 样品用盐酸分解。用经碱石棉和氢氧化钾溶液洗涤过的洁净空气作载体。
 碳酸根分解放出的二氧化碳，通过高锰酸钾溶液、硫酸铜溶液和金属锌以除去二氧化硫、硫化氢和

氯化氢。
 净化后的二氧化碳用乙醇乙醇胺溶液吸收，以酚酞中性红溴钾酚绿为指示剂，用乙醇乙醇胺
氢氧化钾标准溶液滴定，测定碳酸根的含量。
 杂质含量在 ＧＢ燉Ｔ１０２６８—１９８８中 ２５规定的指标范围内，其干扰可忽略不计。

 试剂

所用试剂除特殊注明者外，均为分析纯试剂。所用水均为去离子水。
 碱石棉（０．８４～２．００ｍｍ）。
 金属锌（０．８４～２．００ｍｍ）。
 ５％（牔燉爼）高锰酸钾溶液。
 １０％（牔燉爼）硫酸铜溶液。
 ２０％（牔燉爼）氢氧化钾溶液。
 盐酸溶液（１＋１）。
 基准无水碳酸钠

预先在 ２５０℃下烘烤 ２ｈ，置于干燥器中备用。
 混合指示剂溶液

称 取 ０．１ｇ酚酞（化学纯）、０．００５ｇ中性红（化学纯）及 ０．００５ｇ溴甲酚绿（化学纯）置于烧杯中，用

１



少量无水乙醇溶解，并稀释至 ２５０ｍＬ。
 非水吸收液

移取 ２．５ｍＬ混合指示剂溶液（４．８），加入 ５ｍＬ乙醇胺，用无水乙醇稀释至 ２００ｍＬ，摇匀，现用现

配。
 非水滴定溶液

称取 ５ｇ优级纯氢氧化钾，溶于少量无水乙醇中，加入 ２５ｍＬ乙醇胺，再用无水乙醇稀释至 １Ｌ，储
于塑料瓶中，放置过夜备用。

 仪器设备和装置

 仪器设备

 碱石棉（４１）洗气球（内装碱石棉高度为 ８０ｍｍ左右）。
 氢氧化钾（４５）洗气瓶（内装溶液高度为 １２０ｍｍ左右）。
 可调温电炉（１０００Ｗ）。
 反应瓶（２５０ｍＬ）。
 滴液漏斗（１００ｍＬ）。
 球形冷凝管。
 高锰酸钾（４３）洗气瓶（每球体积 ２０ｍＬ）。
 硫酸铜（４４）洗气瓶（每球体积 ２０ｍＬ）。
 金属锌（４２）Ｕ形管（内径 １４ｍｍ，内装锌粒高度为 ９０ｍｍ）。
 吸收瓶（装吸收液部分内径为 ２０ｍｍ）。
 水洗气瓶（内装水高度为 １２０ｍｍ左右）。
 抽气泵（抽速 １０００ｍＬ燉ｓ）。
 浮子流量计（流量 １００～１０００ｍＬ燉ｍｉｎ）。
 碱式滴定管（１０ｍＬ，Ａ级）。
 非水滴定溶液（４１０）下口瓶（２００ｍＬ）。
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 定碳装置

定碳装置如图 １所示。

１，１８，１９—洗气球（５．１．１）；２，３，４—洗气瓶（５１２）；５—可调温电炉（５１３）；６—反应瓶（５１４）；７—滴液漏斗

（５１５）；８—冷凝管（５１６）；９—洗气瓶（５１７）；１０—洗气瓶（５１８）；１１—Ｕ形管（５１９）；１２—吸收瓶

（５１１０）；１３—非水吸收液（４９）；１４—洗气瓶（５１１１）；１５—抽气泵（５１１２）；１６—流量计（５１１３）；
１７—碱式滴定管（５１１４）；２０—下口瓶（５１１５）

图 １ 定碳装置

 分析步骤

 非水滴定溶液的标定

 称取约 ６０ｍｇ基准无水碳酸钠（４７），准确到 ０．１ｍｇ，置于反应瓶（６）中，用少量水润湿，将反应

瓶连接好。
 吸取 １５ｍＬ非水吸收液（４９）置于吸收瓶（１２）中，按图 １连接好。
 慢慢调节浮子流量计（１６），使洗气瓶（２）中的气泡以每秒 ３个的速度产生。
 用非水滴定溶液（４１０）滴定，至吸收液颜色由浅绿色变为稳定的玫瑰紫色，记下滴定管（１７）液
面读数。
 从滴液漏斗（７）中慢慢往反应瓶中加入 ２０ｍＬ盐酸溶液（４６），关好漏斗活塞，将反应瓶在可调

温电炉（５）上加热至微沸使二氧化碳分解逸出。
 用非水吸收液吸收逸出的二氧化碳的同时用非水滴定溶液（４１０）滴定，直至吸收液颜色由浅绿

色变为稳定的玫瑰紫色（终点）。
 记下滴定管（１７）液面读数。
 两次读数之差为称取基准无水碳酸钠中碳酸根消耗非水滴定溶液的体积（爼１）。
 样品分析

 称取 ４～５ｇ（碳酸根含量较高时应减少称样量）样品（爾），准确到 ０．０１ｇ，置于反应瓶（６）中，加
入少量水以润湿样品，按图 １连接好。
 以下按 ６．１．２～６．１．７的分析步骤进行。
 两次读数之差为样品中碳酸根消耗非水滴定液的体积（爼２）。

 分析结果的计算

 按式（１）计算非水滴定溶液对碳酸根的滴定度：
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爴＝ 爦爾爼１ …………………………（１）

式中：爴——非水滴定溶液对碳酸根的滴定度，ｍｇ燉ｍＬ；
爦——常数，碳酸根与碳酸钠分子量之比即 ６０．０１燉１０５．９９；
爾——称取基准无水碳酸钠的质量，ｍｇ；
爼１——无水碳酸钠消耗非水滴定溶液的体积，ｍＬ。

 按式（２）计算样品中碳酸根的百分含量：

爯Ｃ＝
爴爼２

爢× １０００× １００ ……………………………（２）

式中：爯Ｃ——样品中碳酸根的百分含量，％；

爴——同式（１）；
爼２——样品消耗非水滴定溶液的体积，ｍＬ；

爢——称取样品的质量，ｇ。
 按式（３）计算基于铀量的碳酸根的百分含量：

爯Ｃ（Ｕ）＝
爯Ｃ× １００
爯Ｃ …………………………（３）

式中：爯Ｃ（Ｕ）——基于铀量的碳酸根的百分含量，％；

爯Ｃ——同式（２）；

爯Ｕ——样品中铀的百分含量，％。

 精密度

在碳酸根含量为 ０．８％时，６次测量，本方法的相对标准偏差为 １．６％。
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