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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ１４８４９《工业硅化学分析方法》分为四部分：

———第１部分：铁含量的测定　１，１０二氮杂菲分光光度法

———第２部分：铝含量的测定　铬天青Ｓ分光光度法

———第３部分：钙含量的测定

———第４部分：电感耦合等离子体原子发射光谱法测定元素含量

本部分为ＧＢ／Ｔ１４８４９的第１部分。

本部分代替ＧＢ／Ｔ１４８４９．１—１９９３《工业硅化学分析方法　１，１０二氮杂菲分光光度法测定铁量》。

与ＧＢ／Ｔ１４８４９．１—１９９３相比，主要变化如下：

———增加了“重复性”和“质量保证与控制”条款。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由抚顺铝业有限公司负责起草。

本部分主要起草人：杨丽梅、杨宇宏、徐铁铃、计春雷。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ１４８４９．１—１９９３。
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工业硅化学分析方法

第１部分：铁含量的测定

１，１０二氮杂菲分光光度法

１　范围

本部分规定了工业硅中铁含量的测定方法。

本部分适用于工业硅中铁含量的测定。测定范围（质量分数）：０．１０％～０．６５％。

２　方法提要

试料用氢氟酸和硝酸分解，硫酸冒烟驱除硅、氟等，残渣用盐酸溶解。用盐酸羟胺将Ｆｅ（Ⅲ）还原至

（Ⅱ）。在ｐＨ３～５的微酸性介质中，铁与１，１０二氮杂菲生成红色络合物。于分光光度计波长５１０ｎｍ

测量其吸光度。

３　试剂

３．１　氢氟酸（ρ１．１４ｇ／ｍＬ）。

３．２　硝酸（１＋１）。

３．３　硫酸（１＋１）。

３．４　盐酸（１＋１）。

３．５　盐酸羟胺溶液（１０ｇ／Ｌ）。

３．６　１，１０二氮杂菲溶液（２．５ｇ／Ｌ）：称取１．２５ｇ１，１０二氮杂菲（Ｃ１２Ｈ８Ｏ２·Ｈ２Ｏ）置于烧杯中，加入

２ｍＬ盐酸（３．４），加入约３００ｍＬ水，溶解后用水稀释至５００ｍＬ，混匀。

３．７　乙酸乙酸钠缓冲溶液：称取２７２ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ）置于烧杯中，加入５００ｍＬ水，溶

解后过滤于１０００ｍＬ容量瓶中，加入２４０ｍＬ冰乙酸（ρ１．０５ｇ／ｍＬ），用水稀释至刻度，混匀。

３．８　混合显色溶液：将盐酸羟胺溶液（３．５），１，１０二氮杂菲溶液（３．６）和乙酸乙酸钠缓冲溶液（３．７）以

（１＋１＋２）的体积混匀。一周内使用。

３．９　铁标准贮存溶液：称取０．２８６０ｇ预先在６００℃灼烧１ｈ并于干燥器中冷却至室温的三氧化二铁置

于烧杯中，加入３０ｍＬ盐酸（３．４），低温加热溶解，冷却，移入１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混

匀，此溶液１ｍＬ含２００μｇ铁。

３．１０　铁标准溶液：移取５０．００ｍＬ铁标准贮存溶液（３．９）于２００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

溶液１ｍＬ含５０μｇ铁。

４　仪器

　　分光光度计。

５　试样

　　试样应全部通过０．１４９ｍｍ的标准筛，并用磁铁吸去铁粉。

６　分析步骤

６．１　试料

　　称取１ｇ试样（５），精确至０．０００１ｇ。
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