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前  言

  YS/T1075《钒铝、钼铝中间合金化学分析方法》共包括8部分:
———第1部分:铁量的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法;
———第2部分:钼量的测定 钼酸铅重量法;
———第3部分:硅量的测定 钼蓝分光光度法;
———第4部分:钒量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法和硫酸亚铁铵滴定法;
———第5部分:铝量的测定 EDTA滴定法;
———第6部分:碳量的测定 高频燃烧-红外吸收法;
———第7部分:氧量的测定 惰气熔融-红外法;
———第8部分:钼、铝量的测定 X-荧光光谱法。
本部分为YS/T1075的第3部分。
本部分按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC243)提出并归口。
本部分起草单位:西北有色金属研究院、宝钛集团有限公司、广州有色金属研究院、承德天大钒业有

限责任公司、商洛天野高新材料有限公司、中南大学粉末冶金研究院、东港市东方高新金属材料有限

公司。
本部分主要起草人:孙宝莲、王金磊、罗琳、李波、刘婷、黄永红、张永进、李建新、陈爱丽、麦丽碧、

郑丽娜、王永红、李志德、单丽华、王婉、郑灵芝、谭朝晖。
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钒铝、钼铝中间合金化学分析方法
第3部分:硅量的测定

钼蓝分光光度法

1 范围

YS/T1075的本部分规定了钒铝、钼铝中间合金中硅量的测定方法。
本部分适用于钒铝、钼铝中间合金中硅量的测定。测定范围:0.010%~0.50%。

2 方法提要

试料以硝酸、氢氟酸溶解。用硼酸掩蔽氟离子,在一定的酸度下,加入钼酸铵与硅形成硅钼黄,加入

草硫混酸提高酸度并消除磷、砷的干扰,用抗坏血酸将硅钼黄还原成硅钼蓝,于分光光度计波长800nm
处测量吸光度。

3 试剂

3.1 硝酸(1+2)。

3.2 氢氟酸(ρ=1.15g/mL)。

3.3 饱和硼酸溶液。

3.4 钼酸铵溶液(50g/L)。

3.5 草酸-硫酸混酸:称25g草酸,加入300mL水,于搅拌下缓慢加入100mL硫酸(ρ=1.84g/mL),
溶解后,加水至1000mL体积,混匀,冷却至室温。

3.6 抗坏血酸溶液(20g/L),用时现配。

3.7 硅标准贮存溶液:称取2.1393g二氧化硅(wSiO2≥99.95%)(经1000℃高温灼烧20min,并于干

燥器中冷却至室温)置于铂坩埚中,加入10g碳酸钠和碳酸钾的混合熔剂(2+1),混匀。置于950℃高

温炉熔融至清澈透明。取出冷却,用热水浸出并缓慢加热至溶液清亮。取下冷却,移入1000mL容量

瓶中,用水稀释至刻度,混匀。立即移入聚乙烯瓶中。此溶液1mL含1.0mg硅。

3.8 硅标准溶液:移取10.00mL硅标准贮存溶液(3.7)于1000mL容量瓶中,用水稀释至刻度,混匀。
立即移入聚乙烯瓶中。此溶液1mL含10μg硅。

4 仪器

分光光度计。

5 试样

试样应粉碎,其粒度应小于500μm。
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