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摘要：试样用碳酸钠一过氧化钠混合助熔剂熔融，使硅转化成硅酸盐，用盐酸酸化，高氯酸两次冒 

烟使硅酸脱水。经过洗涤后，将沉淀于1050一l150~C灼烧至恒量，加氢氟酸使硅成四氟化硅挥发除去， 

再灼烧至恒量，根据氢氟酸处理前后的质量差，计算硅的百分含量。 
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1 前言 

硅锰合金是炼钢生产的重要辅料之一，在炼钢 

过程中硅锰合金常作为脱硫剂、脱氧剂和合金元素 

的添加剂而特意加入钢液中。 

关于硅的分析方法，目前我部主要采用的是 

CB5686．2—88国家标准分析方法，但随着公司生 

产规模的大幅度壮大，硅锰合金用量也在增加，国 

标方法操作繁琐、费时导致分析结果不能及时报出 

而影响炼钢生产的缺点就越来越明显；而其它方法 

如硅氟酸钾沉淀酸碱滴定法、钼蓝分光光度法等由 

于准确性方面的原因不采用。本方法在国标方法 

的基础上进行改进，在保证准确性的前提下，提高 

分析速度。 

2 试剂 

2．1 混合助熔剂：1份碳酸钠与2份过氧化钠混 

匀后，使用。 

2．2 盐酸(p1．19g／mL)。 

2．3 盐酸(1+1)。 

2．4 盐酸(5+95)。 

2．5 高氯酸(p1．67g／mL)。 

2．6 氢氟酸(p1．15g／mL)。 

2．7 硫酸(1+1)。 

2．8 硝酸银(2％)。 

2．9 氢氧化铵(p0．90g／mL)。 

3 试验方法 

3．1 试样要求：试样应通过 120目筛网。 

3．2 试样量：称取0．2000g试样 

3．3 空白试验：随同试样做空白试验。 

2．4 分析过程 

(1) 将试样(2．2)置于预先盛有8g混合助 

溶剂(1．1)的铁(镍)埚中，搅拌均匀，再覆盖2g，将 

坩埚置于低温电热板上，盖上坩埚盖，加热焙烘至 

助熔剂焦黄。于850—900~C高温炉或喷灯上熔 

融，直至完全熔清，继续熔融 2min，冷却。用水冲 

洗净坩埚外壁后，放入250mL塑料杯中，加 lOOmL 

的热水，盖上表面皿，待反应停止后，以热水用擦棒 

擦洗坩埚及坩埚盖并取出。将浸出溶液缓慢移人 

盛有35mL盐酸(1．2)的600mL玻璃烧杯中，用水 

洗净塑料烧杯及表皿，洗液并入玻璃烧杯中，搅拌 

至溶液澄清。 

(2) 加入 8OraL高氯酸(1．5)，盖上表面皿， 

留有空隙，置于电热板或低温电炉上，加热冒高氯 

酸白烟(约回留20rain)直至残留物呈糊状，取下， 

冷却。沿杯壁加人 2OraL盐酸(1．3)，用少许热水 

发展，同时对路由器技术性能的要求也会越来越 

高。在这里我们对路由器的网络技术进行一个较 

为全面的介绍，对路由器的网络技术有了一定的了 

解，希望对我们公司信息化网络的管理维护有一定 

的借鉴作用。 
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冲洗表皿及杯壁，加入 lOOmL热水(80~C以上)，搅 

拌使盐类溶解。 

(3) 趁热用中速滤纸过滤于600mL的烧杯 

中，将沉淀移人滤纸上，用擦棒仔细擦洗玻璃棒及 

杯壁，用热盐酸(1．4)洗净烧杯及玻璃棒，洗涤沉 

淀至无铁(镍)离子(约洗5—6次)，然后热水洗至 

无氯离子[用硝酸银(1．8)检验]。保留滤纸及沉 

淀。 

(4) 将沉淀连同滤纸(2 4．3)，置于铂埚中， 

加4滴氢氧化铵(1．9)，在约150℃烘箱烘至近干。 

在 500—600~C处小心加热使滤纸炭化口逐渐升温 

至碳完全氧化口加盖，将其置于 1100—1150oC高 

温炉中灼烧30min，取出稍冷，置于干燥器中，冷却 

至室温，称其重量，并反复灼烧恒量(m，)。 

(5) 将不纯的二氧化硅用数滴水润湿，加人 

4滴硫酸(1．7)、6mL氢氟酸(1．6)，置于电热板或 

低温电炉上，蒸发至冒硫酸烟，稍冷，再加人 4mL 

氢氟酸(1．6)，继续加热蒸发至冒尽硫酸烟。将坩 

埚置于950~C高温炉中灼烧 30min，取出稍冷，放人 

干燥器 中，冷 至室温称量，并反复灼烧 至恒量 

(m )。 

(6) 分析结果的计算 

按下式计算硅的百分含量： 

si(％)：[ 二 二 竺 二竺! 3 ：兰 ! ×100 
m  

式中：m一氢氟酸处理前铂埚与沉淀的质量，g； 

m：一氢氟酸处理后铂埚与残渣的质量，g； 

m，一氢氟酸处理前随同试样的空 白和铂埚 

的质量，g； 

m 一氢氟酸处理后随同试样的空白的残渣 

和铂埚的质量，g； 

m一试样量，g； 

0．4675一二氧化硅换算为硅的换算因算。 

表 1 硅锰合金 

4 结果与讨论 

(1) 用本方法测定的三组标样和十组生产 

样分析结果及与国标方法分析结果对比见表l。 

(2) 从表1分析来看，本方法分析结果同国 

标方法误差普遍在0．2左右，符合误差要求。 

5 结论 

本方法同国家标准方法比较，具有操作简单， 

快速而且能够保证准确性的特点，能够缩短分析周 

期 1—1．5个工作日，满足炼钢生产要求。 
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