
第５３卷 第３期
２０２４年６月

中国有色冶金

ＣｈｉｎａＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ
Ｖｏｌ．５３Ｎｏ．３
Ｊｕｎ．２０２４

引文格式：秦建，赵希文，朱春要，等．氟硅酸钾－滴定法及苦杏仁酸－重量法测定硅锆合金中硅和锆［Ｊ］．中国有色冶金，
２０２４，５３（３）：８１－８７．
ＱＩＮＪｉａｎ，ＺＨＡＯＸｉｗｅｎ，ＺＨＵＣｈｕｎｙａｏ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎａｎｄｚｉｒｃｏｎｉｕｍｉｎｓｉｌｉｃｏｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙｓｂｙｐｏｔａｓｓｉ
ｕｍｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｔｉｔｒａｔｉｏｎａｎｄａｍｙｇｄａｌｉｃａｃｉｄｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２０２４，５３（３）：８１－８７．

氟硅酸钾－滴定法及苦杏仁酸－重量法测定
硅锆合金中硅和锆

秦　建，赵希文，朱春要，张继明
（江苏省（沙钢）钢铁研究院，江苏 张家港 ２１５６２５）

［摘　要］　快速准确检测硅锆合金中硅、锆含量对于生产具有重要意义，参考行业标准《出口硅铁中硅
含量测定氟硅酸钾容量法》（ＳＮ／Ｔ１０１４．１—２００１）对硅含量进行测定，对于锆含量较高的硅锆合金，较难
完全反应，测定结果偏低；采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定锆时，较适用于测定微量或痕量

锆，而硅锆合金中锆质量分数大于１０％，且含量范围宽，不适用于此方法，其他方法也均存在各种问题。
本研究以硫酸、硝酸、盐酸、氢氟酸溶解硅锆合金，将硅转化为氟硅酸，然后与饱和硝酸钾溶液生成氟硅

酸钾沉淀，用热水溶解沉淀，以氢氧化钠标准溶液滴定水解析出的氢氟酸，从而间接测得硅的含量；硅锆

合金在酸液溶解下，在盐酸介质中，锆与苦杏仁酸生成苦杏仁酸锆沉淀，过滤，灼烧成二氧化锆，称重，通

过氧化锆的含量间接换算出锆含量。６次平行测定试验表明硅和锆含量结果的相对标准偏差（ｎ＝６）为
０１３％～１３９％，准确度试验中加标回收率为９６２０％ ～１０４６０％，结果表明该方法具有较好的精密度
和准确度，能够满足硅锆合金中硅和锆的测定要求。
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为冶金材料检测分析。

０　引言
在钢中加入添加剂硅锆合金能有效脱氧，降低

氧、硫等有害成分对钢的影响。钢中锆化合物能使

晶粒细化，改善钢种的蠕变性和低碳薄钢板的深冲

性能，提高材质淬透性及韧性。硅锆合金加入到铸

铁中，能促进石墨化进程，提高铸铁的加工性能和机

械性能。在国际上被用于铸铁、铸钢、冶金等行业。

硅锆合金主要成分为ｗ（Ｚｒ）＝１０％～５０％、ｗ（Ｓｉ）＝
４０％～７０％，ｗ（Ａｌ）＝１％～５％，余量为Ｆｅ。因其中
锆和硅含量决定硅锆合金的品位和用途，因而在生

产过程中快速准确检测硅锆含量具有重要意义。

硅锆合金中硅和锆含量的国家标准检测方法目

前还没有。通常较高硅含量分析采用重量法，例如

硅锰、硅铁、硅钙等多种铁合金分析，但在硅锆合金

中由于锆随同沉淀导致挥硅步骤无法进行，因此并

不适用。直接参考行业标准《出口硅铁中硅含量测

定氟硅酸钾容量法》（ＳＮ／Ｔ１０１４．１—２００１）进行测
定发现，对于锆含量较高的硅锆合金，较难完全反

应，测定结果偏低；而锆的测定方法有光度法［１］、重

量法［２］、滴定法［３－４］和电感耦合等离子体原子发射

光谱法［５］，微量或痕量锆测定方法主要是光度法，

需加入大量的掩蔽剂，消耗大量试剂，易造成环境污

染。在铝锆合金、镁锆合金中锆的测定，通常采用

ＥＤＴＡ络合滴定的方法，但滴定干扰严重，终点不易
观察，效果不理想。现有的文献报道中主要采用电

感耦合等离子体原子发射光谱法测定微量或痕量

锆［５］，而硅锆合金中锆质量分数大于１０％，且含量
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范围宽，通过适当降低称样量和增大试液的稀释体

积的方式造成测量不确定度较大，因此也不适用。

本文在考虑硅锆合金中硅和锆高含量等诸多因素

下，选择氟硅酸钾滴定法及苦杏仁酸重量法分别测

定硅锆合金中硅和锆含量，结果满意。

１　试验部分
１１　试剂及制备

１）硝酸钾洗液，称取１００ｇ硝酸钾溶于９００ｍＬ
水中，再加入１００ｍＬ乙醇，搅匀。
２）溴麝香草酚蓝指示剂，称取１ｇ溴麝香草酚

蓝溶于１００ｍＬ乙醇中。
３）酚酞指示剂，称取 １ｇ酚酞溶于 １００ｍＬ乙

醇中。

４）苦杏仁酸溶液，称取 ２０ｇ苦杏仁酸溶于
１００ｍＬ的盐酸（１＋４）。

５）苦杏仁酸洗液，称取２ｇ苦杏仁酸试剂溶于
１００ｍＬ的盐酸（１＋９）。

６）邻苯二甲酸氢钾标准溶液，ｃ（ＫＨＣ８Ｈ４Ｏ４）＝
０５０００ｍｏｌ／Ｌ，准确称取在１０５～１１０℃干燥至恒重
的基准物邻苯二甲酸氢钾２５５２８ｇ放于５０ｍＬ烧
杯中，加煮沸过的冷水５～１５ｍＬ完全溶解，然后定
容于２５ｍＬ容量瓶中。
７）氢氧化钠标准滴定溶液，ｃ（ＮａＯＨ）≈

０５００ｍｏｌ／Ｌ，称取２０ｇ氢氧化钠溶于１０００ｍＬ煮沸
过的冷水中。

邻苯二甲酸氢钾为基准试剂，其余的化学试剂

均为分析纯，试验用水为去离子水。

１２　试验原理
１２１　硅的测定

将试样用硫酸、硝酸、盐酸分解，生成硅酸，再

与氢氟酸生成氟硅酸，然后加入硝酸钾，生成氟硅

酸钾沉淀，经过滤并洗涤中和滤纸上残余酸后，加

中性热水使氟硅酸钾水解，析出氢氟酸；以氢氧化

钠标准溶液滴定水解析出的氢氟酸，从而间接测

得硅的含量。

发生的主要反应见式（１）～（４）。
Ｈ２ＳｉＯ３ ＋６ＨＦ Ｈ２ＳｉＦ６＋３Ｈ２Ｏ （１）

Ｈ２ＳｉＦ６＋２ＫＮＯ３ Ｋ２ＳｉＦ６↓＋２ＨＮＯ３ （２）
Ｋ２ＳｉＦ６＋４Ｈ２Ｏ（热 ） ２ＫＦ＋Ｈ２ＳｉＯ３·Ｈ２Ｏ＋４ＨＦ

（３）
ＮａＯＨ＋ＨＦ ＮａＦ＋Ｈ２Ｏ （４）

１２２　锆的测定
将试样用硝酸、氢氟酸分解，高氯酸冒烟驱氟，

在盐酸介质中，锆与苦杏仁酸生成白色的苦杏仁酸

锆沉淀，经过滤、洗涤、灰化后，在９００℃下灼烧至恒
重，称量并计算出锆含量。

１３　试验方法
１３１　硅锆合金中硅含量测定

称取试样０２０ｇ（准确至０１ｍｇ）于２５０ｍＬ烧
杯中，加入 ２０ｍＬ硫酸（１＋１），加热溶解；加入
１０ｍＬ硝酸氧化，蒸发至冒硫酸烟后取下（发烟时间
长易迸溅）；稍冷后加入盐酸（１＋１）２０ｍＬ溶解盐
类，用热水（８０℃以上）稀释至１００ｍＬ左右；以慢速
滤纸过滤，以热盐酸（１＋９）将硅酸洗入漏斗中，擦
净杯壁上的硅酸，再洗涤４～５次后，将沉淀连同滤
纸移入聚四氟乙烯烧杯中；加入２０ｍＬ硝酸，边搅拌
边缓慢加入１０ｍＬ氢氟酸，捣碎滤纸，反应完成后加
入３０ｍＬ饱和硝酸钾溶液，搅匀，流水浴中放置
１５ｍｉｎ以上，使氟硅酸钾沉淀完全。用塑料漏斗，将
慢速滤纸垫一层布抽滤，沿滤纸周围滴加０１％甲
基橙指示剂３～５滴，用硝酸钾洗液洗至红色消失后
再洗涤１～２次；以煮沸的中性水将纸浆及沉淀冲洗
入３００ｍＬ烧杯中，保持体积１００～１５０ｍＬ，震荡使滤
纸散开，加入溴麝香草酚蓝指示剂８～１０滴，放在磁
力搅拌器上自动搅拌；以氢氧化钠标准溶液滴定至

呈蓝色为终点。

１３２　硅锆合金中锆含量测定
称取试样０２０ｇ（准确至０１ｍｇ）于聚四氟乙

烯烧杯中，加入５ｍＬ硝酸，缓慢滴加约５ｍＬ氢氟
酸，使试样溶解，加入约５ｍＬ高氯酸，加热至冒高氯
酸烟，少量水冲洗，再加入２～３ｍＬ高氯酸，继续加
热至冒尽高氯酸烟；取下冷却，加入盐酸（１＋１）
２０ｍＬ，加热溶解后，转移至２５０ｍＬ烧杯中，以水冲
洗至体积约１５０ｍＬ，加热，滴加氨水（１＋１）至呈碱
性并过量２～４ｍＬ，静置；沉淀凝聚后，以快速滤纸
过滤，以氨水（２＋９８）洗涤沉淀４～６次，滤纸及沉
淀转入１００ｍＬ盐酸（１＋４）中溶解，在８０～９０℃恒
温水浴中，加入２０％苦杏仁酸２５ｍＬ，充分搅拌后，
保温３０～５０ｍｉｎ，并不时搅拌；沉淀完全沉降后以慢
速滤纸过滤，用２％苦杏仁酸洗涤沉淀１０次，沉淀
灰化后于９００℃马弗炉中灼烧３０ｍｉｎ取出在干燥器
中冷却至室温后称重，并反复灼烧至恒重（再次灼

烧为１５ｍｉｎ，恒重至两次质量之差＜０３ｍｇ）。
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１３３　试验结果
根据消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积和灼烧

后沉淀的质量，可以得出硅和锆含量，计算公式见

式（５）～（６）。

ＷＳｉ（％）＝
０００７０２３×Ｃ×（Ｖ－Ｖ０）

Ｍ ×１００（５）

ＷＺｒ（％）＝
（ｍｔ－ｍ０）×９１２２
１２３２２×Ｍ ×１００ （６）

式中：Ｃ为氢氧化钠标准滴定溶液浓度，ｍｏｌ／Ｌ；Ｖ为
滴定试料溶液时消耗氢氧化钠标准溶液的体积，

ｍＬ；Ｖ０为空白试验消耗氢氧化钠标准溶液的体积，
ｍＬ；Ｍ为称取试样质量，ｇ；ｍｔ为灼烧后坩埚与沉淀
质量之和，ｇ；ｍ０为空坩埚质量，ｇ。

２　结果与讨论
２１　溶样条件

称取４份试样０２０ｇ（准确至０１ｍｇ）于聚四氟
乙烯烧杯中，分别按表１中的４种方法去溶解处理
后加入硝酸钾饱和溶液，生成氟硅酸钾沉淀，经过

滤，洗涤中和滤纸上残余酸后，加中性热水使氟硅酸

钾水解，析出氢氟酸，以氢氧化钠标准溶液滴定水解

析出的氢氟酸，从而间接测得硅的含量，测定结果如

表１所示。试验发现，１＃方法按照《硅铁硅含量的测
定高氯酸脱水重量法和氟硅酸钾容量法》（ＧＢ／Ｔ
４３３３．１—２０１９）溶解，无法完全溶解试样，导致生成
氟硅酸钾沉淀有包夹，影响滴定结果；２＃方法无法溶
　　　

表１　不同溶样方法比较
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ

编号 溶样方法 溶样情况 测定结果／％

１＃
加入３０ｍＬ硝酸钾－硝酸溶液，缓慢加入１０ｍＬ氢氟酸溶解，按照《硅铁硅含量的测

定高氯酸脱水重量法和氟硅酸钾容量法》（ＧＢ／Ｔ４３３３．１—２０１９）溶解
部分未溶解 ４８５６

２＃ 加入４０ｍＬ硝酸（１＋１），滴加１０ｍＬ氢氟酸加热溶解 部分未溶解 ４２５６

３＃ 加入３０ｍＬ硝酸（１＋１），１０ｍＬ盐酸（１＋１），滴加１０ｍＬ氢氟酸，加热溶解 完全溶解 ４５６９

４＃
加入２０ｍＬ硫酸（１＋１）加热溶解，加入１０ｍＬ硝酸氧化，加热蒸发冒硫酸烟，稍冷加

２０ｍＬ盐酸（１＋１）加热溶解盐类，过滤、将沉淀同滤纸转入聚四氟乙烯烧杯，加入

２０ｍＬ硝酸，缓慢加入１０ｍＬ氢氟酸

完全溶解 ５１２３

解试样，且加热时硅以ＳｉＦ４形式逃逸导致结果偏低；
３＃方法在溶清试样过程中硅以 ＳｉＦ４形式逃逸，导致
测定结果偏低；４＃方法能溶清试样，且能避免 ＳｉＦ４逃
逸，结果满意。因此，溶样选择４＃方法。
２２　酸度对Ｋ２ＳｉＦ６沉淀的形成和溶解性的影响

试样经硫酸、盐酸、硝酸及氢氟酸溶解后生成

氟硅酸，加入饱和硝酸钾反应生成氟硅酸钾沉淀，

盐酸能增加 Ｋ２ＳｉＦ６的溶解度，且 Ｋ３ＡｌＦ６在硝酸中
的溶解度比在盐酸中大得多［７］，试验分别加入５～
３０ｍＬ硝酸和５～２０ｍＬ氢氟酸进行试验，结果见
表２（所用试样为硅锆合金标样 ＷＳｉ＝２６１％）。
试验发现，加入酸量少时，酸度小，容易形成其他

盐类的氟化物沉淀，干扰测定；加入酸量大时，酸

度太高，会增加Ｋ２ＳｉＦ６的溶解度，使沉淀不完全；选
择加入 ２０ｍＬ硝酸和 １０ｍＬ氢氟酸来控制酸度
Ｃ（Ｈ＋）＝２～３ｍｏｌ／Ｌ［６］。
２３　Ｋ２ＳｉＦ６沉淀生成的介质选择

试样中硅经酸溶解生成氟硅酸后，加入钾盐反

表２　酸度对沉淀形成和溶解性的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆａｃｉｄｉｔｙｏｎｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ

ｆｏｒｍａｔｉｏｎａｎｄｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ

溶液

硝酸／ｍＬ 氢氟酸／ｍＬ

ＷＳｉ测定

结果／％

５ ５ ２５１２

１０ ５ ２５３９

２０ １０ ２６０８

２５ １５ ２５５７

３０ ２０ ２５４３

应生成氟硅酸钾沉淀，试验分别选择硝酸钾、硫酸钾

及氯化钾与氟硅酸反应生成氟硅酸钾沉淀，分析结

果如表 ３所示（所用试样为硅锆合金标样 ＷＳｉ＝
２６１％）。试验发现，沉淀生成的介质以硝酸介质
最好，在这个条件下，沉淀溶解度小，又能减少铝等

形成沉淀。因此选择硝酸钾溶液与氟硅酸反应生成

氟硅酸钾沉淀。
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表３　沉淀生成的介质选择
Ｔａｂｌｅ３　Ｓｅｌｅｃｔｔｈｅｍｅｄｉｕｍｏｆｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ

ｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ

反应物 钾盐 生成物 ＷＳｉ测定结果／％

硝酸钾 氟硅酸钾＋硝酸 ２６０９

氟硅酸 硫酸钾 氟硅酸钾＋硫酸 ２５６８

氯化钾 氟硅酸钾＋盐酸 ２５９７

２４　过滤方式
在试验中，生成Ｋ２ＳｉＦ６沉淀后，应尽快过滤（一

般不超过２ｈ），这样可以使铝以 ＡｌＦ－４、ＡｌＦ
＋
２等配离

子形式存在，有效防止冰晶石（Ｋ３ＡｌＦ６）沉淀的生
成，避免干扰测定结果。如果长时间放置，硅锆合金

中铝元素也会产生共沉淀，使得测定结果明显偏

高［７］。为避免Ｋ２ＳｉＦ６沉淀水解或共沉淀，本试验选
择使用塑料漏斗（加滤纸）抽滤来加快过滤速度，提

高分析效率。

２５　指试剂的选择
氟硅酸钾滴定法常用的指示剂有酚酞［８－１０］和

溴麝香草酚蓝［１１－１２］。本试验采用酚酞和溴麝香草

酚蓝指示剂，结果发现酚酞试剂显色不稳定，采用其

做指示剂时，滴定终点不明显且滞后，显色温度需控

制６０～８０℃间才能显示稳定。而采用溴麝香草酚
蓝指示剂显色温度范围宽，且显色灵敏，色泽更明锐

清晰，易判断。因此氢氧化钠标准溶液滴定时选择

溴麝香草酚蓝指示剂。

２６　锆沉淀时间
称取９份０２０ｇ硅锆合金加酸溶解，在恒温水

浴中加入 ２０％苦杏仁酸 ２５ｍＬ，分别搅拌反应
５ｍｉｎ、１０ｍｉｎ、２０ｍｉｎ、３０ｍｉｎ、３５ｍｉｎ、４０ｍｉｎ、４５ｍｉｎ、
５０ｍｉｎ、６０ｍｉｎ，得到白色沉淀过滤灼烧后称重。结
果发现沉淀时间小于３０ｍｉｎ时，沉淀不完全，测定
结果偏低。沉淀时间大于５０ｍｉｎ时，生成其他盐类
的氟化物沉淀，造成测定结果偏高。因此选择锆沉

淀时间为３０～５０ｍｉｎ。
２７　锆沉淀温度

称取８份０２０ｇ硅锆合金加酸溶解，在不同温
度下的恒温水浴中加入２０％苦杏仁酸２５ｍＬ反应，
充分搅拌，保温３０ｍｉｎ，将得到白色沉淀过滤灼烧后
称重。结果发现温度低于８０℃时，苦杏仁酸不能与
锆完全反应沉淀下来，测定结果偏低。当温度高于

９０℃时，苦杏仁酸锆沉淀的在水中溶解度增大，造

图１　含量与沉淀时间关系
Ｆｉｇ．１　Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｃｏｎｔｅｎｔａｎｄ

ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｔｉｍｅ
　

成测定结果偏低，因此选择在８０～９０℃水浴锅中加
入苦杏仁酸与锆反应沉淀。

图２　含量与温度关系
Ｆｉｇ．２　Ｒｅｌａｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｃｏｎｔｅｎｔａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

　

２８　精密度试验
按照试验方法对不同含量硅锆合金进行精密度

试验，结果见表４。数据表明，测定结果的相对标准
偏差为０１３％～１３９％。
２９　准确度试验

由于目前硅锆合金标准样品市场上基本没

有，试 验 采 用 对 硅 锆 合 金 中 加 入 硅 铁 标 样

（ＹＳＢＣ２８６０８—９０）及纯锆来进行硅和锆的加标回收
试验来验证准确性，结果见表５～６，结果显示硅锆
加标回收率在９６２０％～１０４６０％。

３　结论
对于硅锆合金中硅和锆含量的测定，试样经硫

酸、硝酸、盐酸分解生成硅酸，再与氢氟酸生成氟硅

酸，加入硝酸钾，生成氟硅酸钾沉淀，通过加入中性

热水使氟硅酸钾水解，以氢氧化钠标准溶液滴定析

出的氢氟酸，从而间接测得硅的含量。在盐酸介质

中，锆与苦杏仁酸在８０～９０℃水浴锅中沉淀３０～
５０ｍｉｎ生成白色的苦杏仁酸锆沉淀，过滤，灼烧成二
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　　　 表４　精密度试验
Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｐｅｒｃｉｓｉｏｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ（ｎ＝６）

样品号 成分 测定值Ｗ／％ 平均值Ｗ／％ 相对标准偏差ＲＳＤ／％

１＃
Ｓｉ ５１３３，５１３７，５１２４，５１１９，５１１１，５１１５ ５１２３ ０２０

Ｚｒ １６３３，１６２８，１６３４，１６３９，１６４４，１６４６ １６３７ ０４２

２＃
Ｓｉ ６２２２，６２３３，６２１５，６２２１，６２１８，６２２５ ６２２３ ０１３

Ｚｒ １１５６，１１８９，１１６６，１１５５，１１８７，１１５４ １１６８ １３９

３＃
Ｓｉ ４５７２，４５６０，４５５９，４５７４，４５７９，４５６９ ４５６９ ０１７

Ｚｒ ２６６１，２６９４，２６９３，２６８８，２６７５，２６９２ ２６８４ ０４９

表５　硅加标回收率试验结果
Ｔａｂｌｅ５　Ｓｉｌｉｃｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓ

样品号 成分 测定值／％
样品量

ｍ／ｇ

硅铁标样ＹＳＢＣ２８６０８—９０

（ＷＳｉ＝７３６７％）加标质量／ｇ
本底值／％ 加标量／％ 测定总量／％ 回收率／％

００１４５５ ４７７６ ５００ ５２６５ ９７８０

１＃ Ｓｉ ５１２３ ０２００００ ００３１４２ ４４２７ １０００ ５３８９ ９６２０

００５１１２ ４０８０ １５００ ５５６１ ９８７３

００１４５５ ５８０１ ５００ ６２８９ ９７６０

２＃ Ｓｉ ６２２３ ０２００００ ００３１４２ ５３７８ １０００ ６３７９ １０１０７

００５１１２ ４９５６ １５００ ６４３１ ９８３３

００１４５５ ４２５９ ５００ ４７８２ １０４６０

３＃ Ｓｉ ４５６９ ０２００００ ００３１４２ ３９４９ １０００ ４９７２ １０２３０

００５１１２ ３６３９ １５００ ５１２９ ９９３３

表６　锆加标回收率试验结果
Ｔａｂｌｅ６　Ｚｉｒｃｏｎｉｕｍｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓ

样品号 成分 测定值／％ 样品量／ｇ 纯锆加标质量／ｇ 本底值／％ 加标量／％ 测定总量／％ 回收率／％

００１０５３ １５５５ ５００ ２０５１ ９９２０

１＃ Ｚｒ １６３７ ０２００００ ００２２２２ １４７３ １０００ ２４８１ １００８０

００３５３０ １３９１ １５００ ２８７８ ９９１３

００１０５３ １１１０ ５００ １６１１ １００２０

２＃ Ｚｒ １１６８ ０２００００ ００２２２２ １０５１ １０００ ２０７０ １０１９０

００３５３０ ９９３ １５００ ２４６７ ９８２７

００１０５３ ２５５０ ５００ ３０４５ ９９００

３＃ Ｚｒ ２６８４ ０２００００ ００２２２２ ２４１６ １０００ ３４２６ １０１００

００３５３０ ２２８１ １５００ ３７７６ ９９６７

　　注：本底值＝测定值×样品量÷１００
样品量＋加标质量 ×１００；加标量＝加标质量×元素百分含量

加标质量＋样品量 ×１００；回收率＝测定总量－本底值
加标量

×１００

氧化锆，称重，通过氧化锆的含量间接换算出锆含

量，从而建立硅锆合金中硅和锆的测定方法。该方

法精密度试验相对标准偏差为０１３％ ～１３９％，准
确度试验中加标回收率为９６２０％ ～１０４６０％。测

定结果可知该方法具有较好的精密度和准确度，能

够满足硅锆合金中硅和锆的测定要求。
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［Ｊ］．ＯｒｄｎａｎｃｅＭａｔｅｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅａｎｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，２００４，

２７（５）：４７－４８．

［４］　周锡林，尹继先，刘纪勇，等．铝锆合金的微波消解及锆测定

［Ｊ］．稀有金属与硬质合金，２０１０，３８（４）：５６－５９．

ＺＨＯＵＸｉｌｉｎ，ＹＩＮＪｉｘｉａｎ，ＬＩＵＪｉｙｏｎｇ，ｅｔａｌ．Ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

ａｎｄｚｉｒｃｏｎｉｕｍｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｌＺｒａｌｌｏｙ［Ｊ］．ＲａｒｅＭｅｔａｌｓａｎｄ

ＣｅｍｅｎｔｅｄＭｅｔａｌｓ，２０１０，３８（４）：５６－５９．

［５］　年季强，华剑，刘青青，等．电感耦合等离子体原子发射光谱法

测定硅锆合金中锆［Ｊ］．冶金分析，２０１７，３７（５）：６４－６７．

ＮＩＡＮＪｉｑｉａｎｇ，ＨＵＡＪｉａｎ，ＬＩＵＱｉｎｇｑｉｎｇ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｚｉｒｃｏｎｉｕｍｉｎｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａ

ａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１７，

３７（５）：６４－６７．

［６］　卢钟录，符宁，宋纯智．实用冶金分析［Ｍ］．辽宁：辽宁科技技

术出版社，１９９０：６８－６９．

ＬＵＺｈｏｎｇｌｕ，ＦＵＮｉｎｇ，ＳＯＮＧＣｈｕｎｚｈｉ．Ｐｒａｃｔｉｃａｌｍｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌ

ａｎａｌｙｓｉｓ［Ｍ］．Ｌｉａｏｎｉｎｇ：ＬｉａｏｎｉｎｇＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＰｒｅｓｓ，

１９９０：６８－６９．

［７］　董礼男，朱春要，张良芬，等．氟硅酸钾沉淀－酸碱滴定法测定

超低碳碳化稻中二氧化硅［Ｊ］．中国测试，２０１５，４１（８）：４８－

５１．

ＤＯＮＧ Ｌｉｎａｎ， ＺＨＵ Ｃｈｕｎｙａｏ， ＺＨＡＮＧ Ｌｉａｎｇｆｅｎ， ｅｔａｌ．

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎｄｉｏｘｉｄｅｉｎｕｌｔｒａｌｏｗｃａｒｂｏｎｃａｒｂｏｎｉｓｅｄｒｉｃｅ

ｈｕｓｋｂｙｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎａｃｉｄｂａｓｅｔｉｔｒａｔｉｏｎ

ｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＣｈｉｎａＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ＆Ｔｅｓｔ，２０１５，４１（８）：４８－５１．

［８］　全国生铁及铁合金标准化技术委员会．锰铁、锰硅合金、氮化

锰铁和金属锰硅含量的测定：ＧＢ／Ｔ５６８６．２—２００８［Ｓ］．北京：

中国标准出版社，２００８．

Ｐｉｇｉｒｏｎｓａｎｄ Ｆｅｒｒｏａｌｌｏｙｓ． Ｆｅｒｒｏｍａｎｇａｎｅｓｅ， ｆｅｒｒｏｍａｎｇａｎｅｓｅ

ｓｉｌｉｃｏｎ，ｎｉｔｒｏｇｅｎｂｅａｒｉｎｇｆｅｒｒｏｍａｎｇａｎｅｓｅａｎｄｍａｎｇａｎｅｓｅｍｅｔａｌ—

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎｃｏｎｔｅｎｔ：ＧＢ／Ｔ５６８６．２—２００８［Ｓ］．

Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＳｔａｎｄａｒｄｓＰｒｅｓｓｏｆＣｈｉｎａ，２００８．

［９］　王璐，边立槐．氟硅酸钾容量法测定高炉渣中的二氧化硅

［Ｊ］．天津冶金，２０１１（４）：５６－５８．

ＷＮＡＧＬｕ，ＢＩＡＮＬｉｈｕａｉ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃａｉｎｂｌａｓｔｆｕｒｎａｃｅ

ｓｌａｇｂｙｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｔｉａｎｊｉｎ

Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２０１１（４）：５６－５８．

［１０］　黄仁彬．氟硅酸钾法测定萤石中二氧化硅［Ｊ］．四川冶金，

２００３（１）：３２－３３．

ＨＵＡＮＧＲｅｎｂｉｎ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎｄｉｏｘｉｄｅｉｎｆｌｕｏｒｉｔｅｂｙ

ｐｏｔａｓｓｉｕｍｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＳｉｃｈｕａｎＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２００３

（１）：３２－３３．

［１１］　魏恩双，包红霞，张勤，等．用氟硅酸钾沉淀法快速测定硅铁

中的硅［Ｊ］．莱钢科技，２００３（５）：５３．

ＷＥＩＥｎｓｈｕａｎｇ，ＢＡＯＨｏｎｇｘｉａ，ＺＨＡＮＧＱｉｎ，ｅｔａｌ．Ｒａｐｉｄ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎｉｎｆｅｒｒｏｓｉｌｉｃｏｎｂｙｐｏｔａｓｓｉｕｍｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅ

ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．ＬａｉｇａｎｇＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，２００３

（５）：５３．

［１２］　戚淑芳，邴一宏，张杰，等．氟硅酸钾滴定法测定铬矿中二氧

化硅［Ｊ］．冶金分析，２０１０，３０（９）：７４－７６．

ＱＩＳｈｕｆａｎｇ，ＢＩＮＧＹｉｈｏｎｇ，ＺＨＡＮＧＪｉｅ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ｓｉｌｉｃｏｎｄｉｏｘｉｄｅｉｎｃｈｒｏｍｉｕｍｏｒｅｂｙｐｏｔａｓｓｉｕｍｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｔｉｔｒｉｍｅｔｒｙ

［Ｊ］．ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，３０（９）：７４－７６．

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎａｎｄｚｉｒｃｏｎｉｕｍｉｎｓｉｌｉｃｏｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙｓｂｙｐｏｔａｓｓｉｕｍ
ｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｔｉｔｒａｔｉｏｎａｎｄａｍｙｇｄａｌｉｃａｃｉｄｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ

ＱＩＮＪｉａｎ，ＺＨＡＯＸｉｗｅｎ，ＺＨＵＣｈｕｎｙａｏ，ＺＨＡＮＧＪｉｍｉｎｇ
（ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＲｅｓｅａｒｃｈｏｆＩｒｏｎａｎｄＳｔｅｅｌ，ＪｉａｎｇｓｕＰｒｏｖｉｎｃｅ／ＳｈａＳｔｅｅｌ，Ｚｈａｎｇｊｉａｇａｎｇ２１５６２５，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｒａｐｉｄａｎｄａｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎａｎｄｚｉｒｃｏｎｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔｉｎｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙｉｓｏｆｇｒｅａｔ
ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅｆｏｒｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ．Ｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｃｏｎｔｅｎｔｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙｒｅｆｅｒｒｉｎｇｔｏｔｈｅｉｎｄｕｓｔｒｙｓｔａｎｄａｒｄ“Ｍｅｔｈｏｄｆｏｒ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｏｔａｓｓｉｕｍｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅＣｏｎｔｅｎｔｉｎｅｘｐｏｒｔｆｅｒｒｏｓｉｌｉｃｏｎ”（ＳＮ／Ｔ１０１４．１—２００１），Ｆｏｒｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍ
ａｌｌｏｙｓｗｉｔｈｈｉｇｈｚｉｒｃｏｎｉｕｍｃｏｎｔｅｎｔ，ｉｔｉｓｄｉｆｆｉｃｕｌｔｔｏｒｅａｃｔｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ，ａｎｄｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｄｒｅｓｕｌｔｓａｒｅｌｏｗ．Ｔｈｅ
ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｉｓｍｏｒｅｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｏｒｔｒａｃｅ
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｍａｓｓｆｒａｃｔｉｏｎｏｆｚｉｒｃｏｎｉｕｍｉｎｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙｉｓｇｒｅａｔｅｒｔｈａｎ１０％ ａｎｄｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔ
ｒａｎｇｅｉｓｗｉｄｅ，ｗｈｉｃｈｉｓｎｏｔｓｕｉｔａｂｌｅｆｏｒｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄ．Ｉｎｔｈｉｓｓｔｕｄｙ，ｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｗｉｔｈ

·６８· 中 国 有 色 冶 金 检测分析　




ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ，ｎｉｔｒｉｃａｃｉｄ，ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ，ａｎｄｔｈｅｎｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｗａｓｃｏｎｖｅｒｔｅｄｉｎｔｏ
ｆｌｕｏｒｏｓｉｌｉｃａｔｅ，ａｎｄｔｈｅｎｔｈｅｐｏｔａｓｓｉｕｍｆｌｕｏｒｏｓｉｌｉｃａｔｅｗａｓｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｄｗｉｔｈｓａｔｕｒａｔｅｄｐｏｔａｓｓｉｕｍｎｉｔｒａｔｅｓｏｌｕｔｉｏｎ，ａｎｄ
ｄｉｓｓｏｌｖｅｄａｎｄｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｄｗｉｔｈｈｏｔｗａｔｅｒ．Ｔｈｅｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｗａｓｔｉｔｒａｔｅｄｗｉｔｈｓｏｄｉｕｍｈｙｄｒｏｘｉｄｅｓｔａｎｄａｒｄ
ｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｓｏａｓｔｏｍｅａｓｕｒｅｔｈｅｓｉｌｉｃｏｎｃｏｎｔｅｎｔｉｎｄｉｒｅｃｔｌｙ．Ｚｉｒｃｏｎａｌｌｏｙｉｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎ，ｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｎｄ
ａｍｙｇｄａｌｉｃａｃｉｄｆｏｒｍｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｍｙｇｄａｌｉｃａｃｉｄｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ，ｆｉｌｔｒａｔｉｏｎ，ｂｕｒｎｉｎｇｉｎｔｏｚｉｒｃｏｎｉａ，ｗｅｉｇｈｉｎｇ，ｉｎｄｉｒｅｃｔ
ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎｏｆｚｉｒｃｏｎｉａｃｏｎｔｅｎｔｂｙｚｉｒｃｏｎｉａｃｏｎｔｅｎｔ．Ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎ（ｎ＝６）ｏｆｓｉｌｉｃｏｎａｎｄｚｉｒｃｏｎｉｕｍ
ｃｏｎｔｅｎｔｗａｓ０１３％～１３９％，ａｎｄｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆａｃｃｕｒａｃｙｔｅｓｔｗａｓ９６２０％ ～１０４６０％．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓ
ｓｈｏｗｔｈａｔｔｈｅｍｅｔｈｏｄｈａｓｇｏｏｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄａｃｃｕｒａｃｙ，ａｎｄｃａｎｍｅｅｔｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｏｆｓｉｌｉｃｏｎａｎｄ
ｚｉｒｃｏｎｉｕｍｉｎｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｓｉｌｉｃｏｎｚｉｒｃｏｎｉｕｍａｌｌｏｙ；ｓｉｌｉｃｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｚｉｒｃｏｎｉｕｍｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ；ｐｏｔａｓｓｉｕｍｆｌｕｏｓｉｌｉｃａｔｅｔｉｔｒａｔｉｏｎ
ｍｅｔｈｏｄ；

櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴櫴

ｍａｎｄｅｌｉｃａｃｉｄｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃｍｅｔｈｏｄ

新材料 新技术 新动能 先进铜功能材料产业集群发展大会召开

５月１６日，２０２４先进铜功能材料产业集群发展暨铜产业链“百场万企”供需对接大会在江西省鹰潭市
召开。

葛红林在报告中总结了一季度我国有色金属工业运行情况及发展特点。今年以来，我国有色金属行业

运行开局良好，主要呈现出生产增长势头稳健、固定资产投资持续升温、主要有色金属进出口贸易活跃、多数

金属价格较年初上涨、规模以上有色企业效益稳步提升等几个方面特点。

葛红林指出，２０２３年，铜行业实现利润７４９亿元，同比增长８％，占全行业利润的２０％；今年１—３月份，
铜行业实现利润达１４９亿元，同比增长１１％，占全行业利润的２２％，并在众多领域取得了显著成效：一是形
成了完整的产业链，加工产品保障能力不断提高；二是产业布局持续优化，产业集中度不断提升；三是绿色与

智能发展已经成为铜行业秉持的重要理念；四是技术创新不断取得突破，综合利用水平不断提升；五是铜产

业企业积极践行“一带一路”倡议，国际产能合作成效斐然。

葛红林强调，全球铜产业链的稳定性、价格链的合理性正面临新的挑战。上游矿铜价格的高企波动，进

一步加剧了中下游企业的经营风险，如果得不到理性回归，不仅上游被“反噬”的风险加大，而且减量化与替

代也将成为终端用户降低成本的必然选择，从一个侧面来看，也将加快以铝节铜的步伐。又如，资源所在国

的就地铜冶炼及加工的新要求，正加剧动摇全球现有产业分工和布局。

就如何在铜产业发展的新形势下，加快新质生产力的赋能，努力赢得发展主动权和竞争新优势，葛红林

提出几点建议，一是不断强化科技创新和产业创新深度融合，用新技术改造提升传统产业；二是不断坚持产

业高端化、智能化、绿色化，提升可持续发展能力；三是不断推动产业深度转型升级，培育高质量发展新动能；

四是不断聚焦产业链供应链建设，不断提升产业链的韧性和安全性；五是不断优化产业布局和区域协同发

展，形成优势互补、错位发展的产业新格局；六是不断提升产业自律能力，通过转型升级实现产业平稳健康

发展。

（资料来源：中国有色金属报）
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