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The molybdenum blue photometric
method for determination of silicon

本标琳遵守(1J 1467-78《冶金产甘化学分析方法标准的总则及
木标准适用F..电真空用错粉III硅4S的测定。测定范围:0.01一0.

般知I'}》。

15}aa

1 方法提要

    试样用氛JIa酸溶解，
酸一硫酸混合酸消除磷、

i#i其吸光度。

以硼酸掩蔽'11离to加人钊]酸钱使硅酸离fti其‘日戎6 k.'il 1黄杂多酸，加人草

砷的 I扰。用硫酸亚铁铃将硅钥黄还原i}k 61'铂蓝，l分光光度t1700 nm处&9

2 试剂

  2.1 硼酸:优级纯

  2.2 纯钉fi:含60d小)-0.002%。

  2.3 氢氟酸 ()Ij{‘40 %):高纯。

  2.4 硫酸 (比不1.84)。

  2.5 硫酸 (1、4)。

  2.6 草酸一硫酸混合酸:称取25克草酸，置x'500毫升烧杯‘!，，加人200毫升水、100毫升硫酸 (2.0.)

使之溶解，冷却至室温，用水稀释至1000毫升，混匀。

  2.7 高锰酸钾溶液 (0.1%)。

  2.8 全{]酸馁榕液 (5%)。

  2.9 硫酸亚铁钱溶液 (6%):称取6克硫酸亚铁按，置于200毫升烧杯 }，，加人2毫升硫酸 (2.5),

用水稀释至100毫升，搅拌使之溶解，过滤后使用 (三天内有效)。
  2.10 硅标准溶液:

  2.10.1 称取0.2139克预先在1000 0C灼烧1小时的 几氧化硅，置于铂川士冲{，，加人2.3克无水碳酸

钠，混匀。f goo *c,-,',,j温炉，}:熔融5.7分钟，取出冷却。置Y 400毫升烧杯‘II，加人200毫升热水，加热

使熔融物溶解。取卜用水洗净柑祸，冷却至室温，移人1000毫升容鼓瓶III,用水稀释至刻度，混匀。
1/,即移人聚乙烯瓶、}、保存。此溶液每毫升含100微克硅。

  2.10.2 移取100.00毫升硅标准溶液 (2.10.1)置于500毫升容址瓶扫，用水稀释至刻度，混匀。、)
即移人聚乙烯瓶、}保存。此溶液每魁升含20微克硅。

3 分析步骤

  3.1称取0.1000充试样置1 150毫升聚乙烯杯中，加人15毫升水。随同试样做空白。

  3.2 加人1.0毫If氢氟酸 (2.3)并六即用聚乙烯板盖上，待反应停t}后置1二 60一70℃水浴!溶解
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至洁亮。
  3.3 取 卜，加人2克硼酸 (2.1),用水稀释至约40毫升，摇动使硼酸溶解，滴加高锰酸钾溶液(2.7)

至呈现微红色。
  3.4 加人5毫升钊}酸按溶液 (2.8),棍匀。在20一30 C放汽30分钟，加人20皂丁{草酸一硫酸混
n.K- (2.6), R匀。、丈即加人10 升硫酸亚铁钱溶液 (2.9),移人100 t升客1�.瓶III，用水稀释il刻

度，ire匀。
  3.5 将部分溶液移入I或3厘米比色川川，，以随同试样空自为参比，J分光光度计700 n m处测从具

吸光度，从 {作曲线 {几杏川杆)应的Irl: },;。

4 工作曲线的绘制

    称取0.1000克纯ii(2.2)10F,?,分VI置J-  -M150,'}}升聚乙烯杯III，b!!人0.00, 0.50,

3.00. 4.00, 5.00, 6.00, 7.00, 8.00rr;rt硅}lI准溶液 (2.10.2), M水稀释至约150'L升。

1.00,2.00,

以 卜从分析

步骤3.2条)卜始进行。以试剂个自为参比，测!!S其吸光度。以妹墩为横平标、吸光度为纵坐标绘制is价

曲线

5 分析结果的计算

    按 F式计算H:的I']分P,}as:.

                          s，(%)=巡上T 100
                                                                                                  玲l

式‘I]:阴:一一 从}_作曲线卜杏得的硅!H }克;

      川— 柏交样11. s克。

s 允许差

实验室之间分析结果的差fl'LGV不人」几卜农所列允许差

含 引 结 允 许 旅

0.010-0.080 0.005

0.000 -0.090 0.008

0. 090 -0.150 0.012
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