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高硅铝合金中硅锰铜铁的联合测定

                冯立颖 冯宝华

(卢卡斯伟力达廊重制动器有限公司，廊坊065。。0) (中石油管道科学研究院，廊坊。65。。0)

    采用测定铝的母液，直接测定铝合金中硅、锰、铁、铜的含量，不再单独溶样。从而使试验成本降低。

1 试验部分

1.1 仪器与试剂

    721型分光光度计。
    钥酸馁溶液:509·L一‘;草酸按溶液:309·L一1;硫酸亚铁铰溶液:6o9·L一，;过硫酸钱溶液:2O09·

L--1;硫氰酸钠溶液:2009·L一‘;柠檬酸钱溶液:5O09‘L一1。

    硫磷硝混合酸:硫酸30mL，磷酸30mL，硝酸60ml，硝酸银29，用水稀至IL。

    阿拉伯树胶溶液:109·L-1，称取阿拉树胶109，溶于500ml热水中煮沸，冷却至室温。

    铜试剂:29·L一，，称二乙胺硫代甲酸钠29，溶解于水中并稀释至IL。

1.2 溶液的制备

    试样用氢氧化钠、过氧化氢溶解，硅和铝溶解分别生成硅酸钠、铝酸钠。硅含量高时.常以单质或化合物

状态存在，故需加适量过氧化氢并加热成浆状，才能使硅完全转化成硅酸钠。铜、锰、铁转化为氢氧化物及其

沉淀，加人热硝酸溶液可使沉淀溶解。此时铝酸钠及其金属氢氧化物成为可溶于水的硝酸盐，硅酸钠成为可

溶性的硅酸胶休，因其不稳定，故必须加人热稀硝酸溶液使其溶解。同时促使铝酸钠转化成可溶性的硝酸

铝。由于二氧化锰不溶于硝酸，故加亚硫酸钠还原，促其溶解。

    称取试样及含量相近(尽量兼顾与硅、锰、铁、铜的含量都相近)的标样各。.19分别置于银或镍增祸(也

可用聚四氟乙烯塑料杯代替)中，加氢氧化钠馆，再加水10mL，放置片刻。滴加过氧化氢数滴(5一6滴)，加

热溶解，蒸发至浆状使硅化物等氧化完全，稍冷。用水冲洗皿盖及杯壁至30mL左右，加热溶解其盐类，冷

却。在另一只250mL锥形瓶中，加硝酸(1+l)34mL，热至近沸，将冷却后的碱液小心倾人酸液中，用稀硫

酸和水将碱液洗净一并倒人酸液中，加尿素(固体)或无水亚硫酸钠(固体)少许，煮沸，除尽氮的氧化物，使盐

类全部溶解，流水冷却，稀释至100n1LO
1.3 测定方法

13.1 硅的刚定— 铂蓝比色法

    在微酸性溶液中，加人钥酸钱使硅酸根离子与铝酸根离子络合生成硅铝络离子在草酸的存在下，用亚铁

离子使硅铝络离子还原成钥蓝。适用范围为含硅量10%左右的铝合金。

    分别吸取标样溶液及试样溶液各ZmL，加水smL，再加铝酸铁溶液smL，水浴煮沸305，取出流水冷却

至室温，加硫酸(l+3)20n1L，草酸按溶液20mL，立即加入硫酸亚铁按溶液10mL，稀释至100mL。与此同

时，按同样操作方法用空白溶液作试剂空白，在660nm 波长处，用。.5或IcTn 比色皿，比色，测定吸光度。按

比例法计算试样中硅的质量分数。

1.3.2 锰的列定— 高锰酸比色法

    在硫、磷、硝混合酸的热溶液中，在硝酸银的存在下，用过硫酸按将二价锰氧化成高锰酸(紫红色)。适用

范围为含锰量1%以内的铝合金。

    分别吸取标样溶液和试样溶液各加mL，加混合酸20ml ，加过硫酸按10mL，加热煮沸Zmin，流水冷却

至室温，稀释至50或100m以根据试样含锰量高低确定稀释的倍数)。将显色液倒人Zcm 比色皿中，于剩余

溶液中滴加EDTA溶液使高锰酸的紫红色褪去，倒人另一只同样厚度的比色皿中作空白溶液，在530nm波
      172 .
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长处，测定吸光度，按比例法计算试样中锰的质量分数。

1.3.3 铁的测定— 硫氛酸盆比色法

    在稀酸性溶液中，三价铁离子与硫氰酸根离子生成红色络合物。适用范围为含铁量2%以内的铝合金。

    分别吸取标样溶液和试样溶液各20n1L，加硝酸(1+1)2n1L，补充水5OmL，加硫氰酸钠sn1L，稀释至
10ornL。以水作空白，在soonm 波长处，用Zcm比色皿测定吸光度。按比例法计算试样中铁的质量分数。
1.3.4 铜的浏定一 -栩试剂比色法

    在含有保护胶的氨性溶液中，使铜离子与铜试剂作用生成二乙胺硫代甲酸钠的黄色络合物。在柠檬酸

的存在下，一些干扰离子生成不溶于氨水的黄绿色沉淀干扰铜的测定。加EDI，A溶液即可消除。适用范围

为含铜量4%以内的铝合金。分别吸取标样溶液和试样溶液各SmL，依次加人柠檬酸按溶液10mL，氨水

6一smL，阿拉伯树胶溶液101llL，铜试剂lomL，稀至100mL。以水作空白，用Zcm 比色皿，在470nm波长

处，测定吸光度。按比例法计算试样中铜的质量分数。

2 结果与讨论

2.1 分析结果

    按试验方法对标准样品进行分析，结果见表1。

                                    表1样品分析结果 w/%
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去2 注意事项
    (1)溶样时加过氧化氢要适量，并蒸发至浆状，以保证硅氧化完全.

    (2)酸化时碱液应当冷却后再倾人热酸中，且倾入时要不断搅拌，并注意勿使碱液接触玻璃。

    (3)试样溶液不宜搁置1天以上，以免有部分硅酸析出。
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表1 标样中氧化钾和氧化钠测定结果对比
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    (3)由于试样中含钾、钠较低，所以要特别注意瓷器皿的清洁.
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