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高纯铟中硅量的测定
（硅钼蓝吸光光度法）

总则及一般规定按GB1467-78执行
1  范围

本标准规定了高纯铟中硅含量的测定方法。

本标准适用于铟（99.9999％）中硅含量的测定。测定范围0.00005％～0.0002％。

2  方法提要
试样经硝酸溶解后，加入氢氟酸转化不可溶硅，用硼酸络合过量的氟离子，在pH1～1.5范围内硅与钼酸铵生成β型硅钼络合物，然后再3N硫酸溶液中以异戊醇萃取，二氯化锡还原后，有机相于波长630nm处测其吸光度。小于2mg铟、5μg砷、5μg磷、0.5μg锗不干扰测定。
3  试剂与仪器
本标准所用水为去离子水（电阻率大于15MΩ·cm）。
3.1 硝酸（ρ1.19g/ml）、（1+1）：特纯，贮于塑料滴瓶中。

3.2 氢氟酸：用氢氟酸（优级纯）经铂蒸馏器蒸馏提纯或聚四氟乙烯蒸馏器亚沸蒸馏提纯，贮于聚乙烯滴瓶中。

3.3 硼酸溶液（6%）：特纯。称取6g硼酸溶液100mL水中。贮存于聚乙烯瓶中。

3.4 钼酸铵溶液（10%）：特纯。称取10g钼酸铵溶液100mL热水中。贮存于聚乙烯瓶中。

3.5 酒石酸溶液（10%）：称取10g酒石酸溶于100mL水中。贮存于聚乙烯瓶中。

3.6 硫酸（ρ1.84g/ml）、（9N）、（3N）：特纯。
3.7 异戊醇：蒸馏后使用。
3.8 二氯化锡溶液（0.2%）：称取0.2g二氯化锡溶于100mL3N硫酸溶液中。用时现配。
3.9 精密试纸：pH0.5～5.0。

3.10 无水乙醇。

3.11 硅标准溶液（甲）：称取2.5300g硅酸钠（Na2SiO3·9H2O），置于50mL烧杯中，用少量水湿润，不断搅拌加沸水溶解，放冷后移入500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。贮存于聚乙烯瓶中。此溶液含硅0.5mg/mL。

3.12 硅标准溶液（乙）：取1.00mL溶液（甲），移入250mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。贮存于聚乙烯瓶中。此溶液中含硅为2μg/mL。
3.13 铂坩埚：30mL。

3.14 分光光度计

4 分析步骤
4.1 试料

称取1.00g试料。

4.2 测定数量

独立地进行三份试料的测定，取其平均值。

4.3 空白试验

随同试料做空白试验。

4.4 测定

4.4.1 置试料（4.1）于铂坩埚中，加入5mL硝酸（3.1）（（ρ1.19g/ml），盖上坩埚盖，在防尘罩中红外灯下（100℃以下）加热溶解后，将坩埚盖留一缝隙，加热浓缩至液面上析出一层白色晶体（空白则要蒸干），取出放冷，用水稀释至10mL，加2滴（1+2）氢氟酸（3.2）用塑料棒搅匀，盖上坩埚盖放置40min，加4mL硼酸（3.3）溶液搅匀，加2mL钼酸铵溶液（3.4）搅匀，用硝酸（3.1）（1+1）调至pH1～1.5，在20～30℃放置30min，移入60mL分液漏斗中，以5mL酒石酸溶液（3.5）及10mL9N硫酸（3.6）冲洗坩埚，并转入分液漏斗中，摇匀，加入10.00mL异戊醇（3.7），振荡2min，静置分层后弃去水相。加入10mL3N硫酸（3.6），振荡30s，静置分层后弃去水相，再重复一次。加入5mL二氯化锡溶液（3.8），振荡30s是，静置分层后弃去水相。加入1mL无水乙醇（3.10），振荡30s，移入2cm比色皿中，以异戊醇为参比，于波长630nm处，测其吸光度。从工作去向上查得硅量。
4.4.2 工作曲线的绘制

移取0.00、0.15、0.25、0.50、1.00、1.50mL硅标准溶液（乙）（3.12），分别置于铂坩埚中，用水稀释至10mL，以下操作同分析步骤，测其吸光度，绘制工作曲线。
5 分析结果的计算与表述
按下式计算硅的质量分数
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式中：
[image: image3.wmf]g

——从工作曲线上查得的硅量，μg；
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——从工作曲线上查得的硅空白量，μg；
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——称样量，g。
6 允许差

	硅含量/%
	允许差/%

	0.00005~0.00010

0.00010~0.00020
	0.00005

0.00007
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