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钢铁中硅锰磷三元素的高速测定

杨春生 陈海燕 黄宝成
(盐城工学院化学工程 系

.

盐城 2 2 4 0 0 3 )

摘 要 术用微机 自动控制分析程序
,

高速分析钢铁 中硅
、

锰
、

磷三元素
。

钢铁试样经机 内溶

解后
.

利 用气动 原理
,

进行提液
、

分液
、

担丝 加热
、

发 色
、

光电比色
,

完成程序 自动化
。

再经光 吧

转换
,

自动数 显吸光度
,

并绘制打印 工作检量线
。

单 样刚 定在 4 m in 内完成
,

方法准确度 高
.

精

密度好
。

关键词 钢铁 硅 锰 磷 高速分析

分类号 0 6 52

迄今为止
,

钢铁中硅
、

锰
、

磷三元素分析
,

广泛

采用的是分光光度法
〔’ 一 3 〕 。

由于该法需人工溶样
、

释样
、

移液
、

发色
、

比色等手续
,

分析速度较慢
,

手

续繁琐
,

无法满足批量分析及炉前分析的需要
。

本

文采用微机 自动控制分析程序
,

对钢铁中硅
、

锰
、

磷三元素进行联合测定
,

高速快捷
,

能够在 4 n 飞 , n

内完成单样测定
。

方法可靠
,

重现性好
。

装置及流

程见图 1
、

图 2
。

定量分液器

é昌溶样杯

国 冒掣
图 l

实验部分

H C A
一
3 C 型硅

、

锰
、

磷微机数显自动分析仪装置图

浓硝酸 5 0 0 m L
.

再加入尿素 25 9 摇匀
:

L 一 ’

1
.

1 仪器与试剂

( l) 硅
、

锰
、

磷微机数显 自动分析仪 ( H C A
一

3 C

型 )
,

无锡高速分析仪器厂
:

( 2) 溶样酸 (] 十 q )
:

取去离子水 2 0 0 0 m L
,

加

(3 )过硫酸按溶液 ( 2 5 0 9
.

( 4 )硝酸银 ` 9
.

1 一 `
)

:

(劝高锰酸钾 (l 。 g
.

L 一 ’
)

;

( 臼钥酸钱溶液 ( 1 0
.

2 9
.

溶报叫 9
.

1
一

’

按 l
,

1相混合
:

L 一 ’
) 与酒石酸钾钠

收稿 日期
:
1” , 一 吓 一 3。
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称样量 1,
一

,

吨
一

溶样

溶样

锰

{ 1 2 耐 {

磷 硅
’

12 祠 { 一 5 祠 1

分液

硝酸银 1。

过硫酸按 1 。

n l

卜
z记

下
一

碱夜箱醛轰

{
_

动 C ~ 5只

下八而
:

草草硫混酸 3 0 司司
亚亚铁钱20 耐耐

比比色器 2 ommm

滤滤色片 6 50 二二
空空气为空白白

分液
( 加热 )

二加

三加

比色器 5 c m

滤色片5 3 0 n m

空气为空白
比色

图 2 普钢化学分析流程图

( 7 ) 氟 化 钠
一

氯 化亚 锡 溶 液
:

氟 化 钠 溶 液 拌
”
程序开始

,

钥酸按
一

酒石酸钾钠混合液从定容

( 15 g
.

L 一 `
)

,

称取氟化钠 15 9
,

先加 9 00 m L 水溶 球放至磷的发色杯
,

硫酸
一

草酸混合溶 液
、

亚铁钱

解
,

稀释至 I L ; 再称取氯化亚锡 2 9
,

加在 1 5 9
.

溶液从定容球中同时加至硅的发色杯中
,

显示器

L
一 1氟化钠溶液中摇匀使用

; 显示
“ 8 ” 。

定锰稀释水
,

从定容球放至锰的发色杯
,

(8 )碱性钥酸钱溶液
: 1 7 g

.

L 一 ’
铝酸钱溶液中 磷的氟化钠

一

氯化亚 锡溶液 从定容球加至磷 的发

加入无水碳酸钠 12
.

5 9
。

如浑浊 可过滤
:

色杯
。

硅的稀释水从定容球加至硅的发色杯
。

继

( 9 ) 2 4 g
.

L 一 L

草酸溶液 中加 入 80 m L 浓硫 续搅拌
,

负气压把硅锰磷三个发色杯内的比色液

酸
;

分别抽至比色杯中
,

进行比色测定
。

仪器 自动显示

( 1。 )硫酸亚铁钱溶液 ( 20 g
.

L 一 ’
)

:

加入硫酸 吸光度值
,

并 自动打印检量线及百分质量数
。

硅
、

(1 + 1 ) 3 5 m L
。

磷
、

锰的工作检量线见图 3
、

图 4
、

图 5
。

次口
”d

1
.

2 实验方法

仪器 稳压 ( 2 20 v ) 预热 30 m in 后
.

按
` ·

校正
”

键
.

拉 出挡光板
,

调节电位器
,

使硅
、

锰
、

磷 比色信

号 电位值为
`

,0 。00 m V
” ,

然后推入挡光板
,

调节电

位 器
,

使硅
、

锰
、

磷 比色信号 电位 值为
` ’

1 90 。 ~

1 9 5 o m V
”
(空气为空 白 )

。

信号稳定后
.

再按
“

校

正
”

键
,

显示
` ’

E n d ”
.

校正结束
。

准确称取钢样 15 0 m g
,

用磁性吸样棒将试样

吸净
,

放 人有 3 5 m L 溶解 酸的溶 样杯 中
.

按
“

溶

样
”

键
.

同时按
“
准备

”

键
,

显示
“ 1 ” , “

充液
” , “

比放
”

程 序
,

开始工作
,

当显示器显示 E N D 表示
’ `

准备
”

程序结束
。

按 下
’ `

分析
”

键
,

显示器 显示
` ’

4 ” 、 ` ’

不”

工 作程

序
.

使硝酸银
、

过硫酸按试剂从定容球加至锰的发

色杯
.

高锰酸钾从定容球加至磷的发色杯
.

碱性相

酸钱从定容球加至硅 的发色杯
,

并 自动转到
“

加

热
”

程序
.

接着显示
二 6 ” 。 “

加热
” ` ’

分放
”

. ’

搅拌
’

程序

开始工作
.

三联分液器中的溶液分别加 人 3 个 发

色杯中 利用正气压搅拌
, “

加热
”

程序延迟时间
-

到
.

自动转到
’ ` _

二加
” ,

接着显示
“ 7 ” : ’ `

二加
” 、

“

搅

。一

} /
。“
f /

看
。

·

3

} /
叨 。

·

2

十 /
, 一 .0 25 6

·
+ 。

.

0 2 7 1

I R `

一 0
。

9 9 59
0

。

l 卜

A

图
、 ,

硅的工
才
布检星鉴戈

0
。

0 0 13

3 6

A

图 落 磷的工作位星线
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钢铁 中碑锰磷二 元素的离巡

汀
。

.

。 3 72
.

1方法精密度试验 详见表 1

2
.

2 方法准确度试验 详见表 2
:

以上分析结果误差均 符合国家标准 G 2 2B 3
.

3
一 8 1

,

G B 2 2 3
.

斗
一

胡
.

匕 B三2 3
.

5一 81 之规定
。

QU月b4000

次U
.’u习

R Z = 0
.

9 96 4

0
.

2

3 注意事项

吐 ) 碱性铝叹按要新鲜配制
,

否则结果偏低
。

0
.

5 1
.

5

A

图 5 锰的工作检量线

2 结果与讨论

表 1

( 2 ) 硅
、

锰
、

磷发色杯中的加热担丝控温受季

节变化的影响
.

使用时要适当调整
。

( 3 ) 硅
、

铝杂多酸形 成络合物 受酸度影 响较

大
,

一般酸度控制在 0
.

1 m ol
.

L 一 ’
为宜

,

同时避免

磷
、

砷的干扰
。

方法精密度试验 〔么 )

牌号 元素

M
11

标准值 泄叮得值

0
.

6 6

平均值
(了

.

6 6 5

B H 0 5 0 9
一
Z A P

心
.

6 7 5 扮 三

0
.

6 6 8 沐 2

0
.

( )2 3 : < 2

U
.

0
.

2 8 3 厂
、

2

0
.

6 6 3入 2

0
.

6 5 4 卜 2

0
.

U 2 4 二
叹
4

0 2 5 丫 2

0
.

2 9 1火 2

仁)
.

L」2 4

S i 0
.

2 8 6

R S D

1
.

2 3

3
。

1 5

1
.

8 6

0
.

2 7 9 沐 2 0
.

2 9 0久 2

表 2 方法准确度试验 ( % )

编 M n P 5 1

标准 测得 误 允许 标准 测得 误 允许 标准 测得 误 允许

号 含量 结果 差 误差 含量 结果 差 误差 含量 结果 差 误差

BH 0 5 0 6
一
2 0

.

5 2 0
.

5 1 8沐 2 0
.

0 1 8 0
.

0 2 5 0
.

0 1 3 0
.

0 1 4 X 2 0
.

0 0 1 0
.

0 0 2 5 0
.

5 5 0
.

5 4生火 2 0
.

0 0 6 0
.

0 3 5

B H O5 o g
一
Z A 0

.

6 6 0
.

6 5 3 X 2 0
.

0 1 3 0
.

0 2 5 0
.

0 2 4 0
.

0 2 5 只 2 0
.

0 0 1 0
.

0功 25 0
.

2 8 0
.

2 8 4丫 2 0 0 0 4 0
.

0 1 7

l

习弓H 0 5 ( }9
一

2 0
.

2 9 0
.

3 0 1沐 2 0
.

0 1 0
.

0 1 5 0
.

0 2 5 0
.

0 2 4 沐 2 0
.

0 0 1 0
.

0勺2 5 ( ,
.

2 5 0
.

25 6火 2 勺
.

0 0 6 0
.

0 1 7

B H O S O S
一

2 0
.

1 0 5 0
.

1 0 6 X 3 0
.

0 1 0
.

0 1 5 0
.

0 6 4 0
.

0 6 3 X 2 0
.

0 0 1 0
.

〔二( 14 0
.

13气 0
.

6 7 4火 2 0
.

0 2 4 0
.

0 3 5

BH O S O名
一
ZA 1

.

0 3 1
.

0 2 8 X 2 0
.

勺0 2 0
.

0 3 0 0
.

1 0 0
.

1 0 2 沐 2 0
.

0 0 2 。 角
一

弓 11
.

1 7 5 0
.

1 7 0火 2 0
.

0 0 5 0
.

0 0 7 5

( 3) 作磷的氟化钠
一

氯化亚锡溶液
,

先配置好 量氯离子使显色不稳定
,

同时氯化亚锡要现配
,

否

氟化钠溶液
,

而后将称好的氯 化亚锡加入氟化钠 则影响分析结果
:

溶液中 要求
:

氯化亚锡不能用盐酸溶解
,

否则过
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