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  Methods for chemical analysis of ferrosilicon

The flame atomic absorption spectrometric method

    for the determination of aluminium content

本标准等效采用国际标准LSO 4139-1979K硅铁— 铝量的测定— 火焰原子吸收光谱法》

生题内容与适用范围

本标准规定了火焰原子吸收光谱法测定铝量

本标准适用于硅铁中铝量的测定，测定范围:0. 05环一5. 00写。

方法提要

    试样以硝酸、氢氟酸和高氯酸溶解，蒸发溶液至冒高氯酸白烟

    用碳酸钠和硼酸混合物熔融残渣，熔融残渣溶解于上液中

    将溶液吸入一氧化二氮一乙炔火焰巾，通过铝空心阴极灯发射的309. 3 nm谱线.用原子吸收光谱仪

测定铝量

试剂

碳酸钠无水。

硼酸结晶。

硝酸(p 1. 42 g/-L)

氢氟酸(p 1. 16 8/ML)

高氯酸(p 1. 68 g/.L) p

盐酸(p 1. 19 g/ml-)。

31
32
泪
泪
35
36
3. 7 盐酸(1+9)

3.8 铁溶液:10 g/1-

    称取 10. 000 g纯铁((99. 99%，无铝)，置于600 mL烧杯中，加入50 mL盐酸(3.6),缓慢加热至完全

溶解，移入1 000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

3. 9 铁溶液:10 g/L

    称取5. 000 g纯铁〔99. 99 yo，无铝)，置于600 mL烧杯中，加人25 mL盐酸(3.6),缓慢加热至完全

溶解，加入25 mL高氯酸(3. 5)，加热至冒高氯酸白烟，冷却，加入50 ml盐酸(3.6),待溶液澄清，再加

入50 ml.水

    将盛有5g碳酸钠(3. 1 )及2. 5 g硼酸(3. 2 )混合物的铂增祸在 1 000C高温炉中熔融，放置冷却。

浸入仁述铁溶液中，缓慢加热罕熔块完全溶解，从烧杯中取出柑t4"，并川水仔细洗净，洗液收集入原烧杯

中，冷却，然后将烧杯中溶液移入500 mL容量瓶巾，用水稀释至刻度，混匀c
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3. 10 标准曲线底液:将盛有5g碳酸钠(3.1)及2. 5 g硼酸(3. 2)混合物的铂琳祸在1 000(高温炉中

熔融，放置冷却，浸入盛有 30 mL盐酸(3.6).15 mL高氯酸(3. 5)和50 mL水的250 mL烧杯中，缓慢加

热至熔块完全溶解·从烧杯中取出柑竭并仔细淋洗入烧杯中，冷却，然后将烧杯中溶镇移入200 mL容
量瓶中。用水稀释至刻度，混匀。

3. 11 铝标准溶液:]g/L

    称取 、.000 0 g纯铝(99. 990 ,片1' 600 ml烧杯中，)目30 mL盐酸(3“)溶解后。移入 1 000 mL

容量瓶中，川水稀释至刻度. Tee匀

4 仪器

4. 1

4. 2

4. 3

4. 4

4. 5

铂幼涡:容积约40 mL

聚四氟乙烯烧杯或铂皿 容积适宜即可

原子吸收光谱仪:带有一氧化二氮一乙炔火焰Oki烧据

铝空心阴极灯

仪器最佳工作条件参数见附录A(参考件)

5 试样

试样应通过。.125 mm筛孔

6 分析步骤

6门 安全措施

    氨或有机物存在 「‘冒高氧酸烟易发生爆炸，应防止

6，2 Mil定数幼

    对同 一试样应独立分析两次.取其平均值

6.3 试样址

    称取 1. 000。B试样

6.4 空白试验

    随同试样做空自试验。在所有情况下除了加入50 mL铁溶液(3.吕)外 皆按相同分析步骤进行 并

使用相同量的所有试剂

6.5 测定

6. 5. 1 试液的制备

    将试祥(6.3)V[于 ]50 mL聚四氟乙烯烧杯或者约 100 mL金白皿(4.2)中‘加入 10 mL硝酸(3.3),然

后小仓地逐渐滴加(每滴加 一次要摇动容器，使之渐渐发生反应)10 mL氢氟酸(3. 1)在室温下让反应

进行至停止冒气泡为止

    若试样中硅含丝等于或大于65%，则同得到的溶液中加入30 mL铁济液‘3.8。

    在所有情况 厂都加入smL高氮酸(3.:i)。将烧杯放在电热板上，于小超过 3}0(的温度下加热至胃

大量白色高氛酸烟.冷却 向烧杯中加入30 ml盐酸(3.7).加热至所有可溶性盐演解，用致密滤纸过滤

残渣，用250 ml,烧杯收集滤液。!}了约 ]00 mL温水洗涤残渣和滤纸，以除去剩下的痕量高试酸

    把滤纸放入铂钳锅 (.I川，

    将琳涡放入高温炉巾，乡七低温灰化，然后在1 000 C灼烧约l5 min 在干燥器内冷却

    向增飒中加入 、8碳酸钠(3. 1)及 0.5g硼酸(3. 2)，在电热板 匕于 250〔加热 15 min,然后在

]000 的高温炉中灼烧 13 min

    将冷却f的增端放入盛有滤液的烧杯中 加入15 mL盐酸(3.6),缓慢地加热至熔块完全溶解

    从烧杯中取出柑祸，小心淋洗，淋洗液放在烧杯中，在中等温度 「浓缩济液使其体积保持在约
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60 mL，冷却 将烧杯中溶液移入100 m[容量瓶中，少日水稀释至刻度，混匀。

6.5.1.1 铝量少于0. 50% (ne/m)

    取试液(6.5. I)按6. 5. 2测量

6.5.1.2 铝量0. 50%一1.25%(。/，。)

    分取20. 00 mL试液(6. 5. 1 )干50 mL容量瓶中，用滴定管加入24. 00 ml铁溶液〔3. 9 )，用水稀释至

刻度，混匀。按6. 5. 2测量

6.5.1.3 铝量1. 25%一5. 00环(。/。)

    分取5.。。.L试液(6.5.1)于50 mL容量瓶中，用滴定管训入36.。。mL铁溶液(:{，9),用水稀释至刻

度，混匀。按6. 5.2测鱼

    注:根据所用仪器的灵敏度叮以在较大的容贵瓶中稀释

6. 5.2 光谱测量

    开动火焰原子吸收光谱仪(」.3)，并使铝空心阴极灯〔4钧有充分时间保证达到稳定

    调波长至309.3nm根据燃烧器特性调 一氧化二氮和乙炔的J饭力。使用 个已知浓度的铝溶液以获

得最佳信号.很据仪器可以变动铝溶液浓度以获得最大灵敏度和稳定性

    用绘制校准曲线(6. 6 )的试剂空自试验溶液调仪器零点后，测杖试液(6. .. 1. 1或6. 5. I. 2或

6.5. 1.3)的吸光度，

    注:6: -城化 一氮一乙快火焰}1},铝被部分地离子化 铁起到离了化缓冲作用，囚而增强了铝的洁号 试验表明在所有

        条件r,梅升溶液月’含3--10 g铁增强作用是常数

6.6 校准曲线的绘制

    向8个100 mL容量瓶中分别加入50. 0 mL铁溶液(3.9)和20. 00 mL校准曲线底液(3.10)然后按表

1所示分别加入铝校准溶液(3.11)。用水稀释至刻度，混匀。

    在6.5.结见定的条件下测量梅个校准溶液的吸光度

    以硅铁中W�的质量ii分数为横坐标.相应的吸光度值为纵坐标绘制校准曲线

                                                      表 1

It { 相,,;,的IM的质景
              to当p试徉中

溶液(0. b.!.1) 溶液(6黑铝标准溶掖(3

            mL

.I分数

  一 ?i液 (6.5}3〕

          15/ 10010.L

0.50

  .00

2.00

夕_50

is!)校M曲线的试剂空LI试'S t 7,i液

7 结果计算

    利用校准曲线，从试样7fr液和空白试验溶液测得的吸光度求出相应的浓度。井以两个浓度的差值日

算硅铁中铝的质til百分数

    铝的百分含壁AI(%)按下式计算:
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( 一 cz)X I
          m 一 T

义 10

式中:、

              (?

从校准曲线七查得试样溶液的铝浓度 ug/mL;

从校准曲线上查得空自试验的铝浓度,ug/mL;

试液的总体积,mL;

分取试液比;

试样敬.g-

8 允许差

实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差

表 2 /:

I1 05~ 0 生臼

)日 10~一0.20 0 03

)0ZO--O.50 0. 05

>0. 50. 1. 00

)，卜00-2.日0 0- 07U. 10
>2‘00-3，50 0 15

>3.50--5. 00 0 坦0
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                  附 录 A

3030 8型原子吸收光谱仪工作条件参数

                (参考件)

30308

波长

型原子吸收光潜仪工作条件参数见表Al

                                    表

厂一一下燕犷一一丁一一不不 i'hi一一 观侧高度 氧化 1氮流 争 乙炔流份

。一
叫

5曰一、一﹄。一·一·
309.3 0. 7 13.
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