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1  范围

    本规程规定了阴床出水及蒸汽中活性硅的分析方法。

    本规程适用于饱和蒸汽、阴床出水、过热蒸汽中活性硅的分析。

2  技术要求

名称
活性硅，μg/L

饱和蒸汽
20

阴床出水
100

过热蒸汽
20

3　钼蓝比色法

3.1　原理：在PH＝1.2-1.3的酸度下活性硅与钼酸铵反应生成硅钼黄，再用SnCI2还原生成硅钼蓝，此蓝色的色度与水样中的活性硅含量有关。

3.2　仪器及试剂

3.2.1　仪器

　　　具塞比色管：25mL。

3.2.2  试剂

3.2.2.1　钼酸铵溶液：5%；

32.2.2　氯化亚锡溶液：1%；

3.2.2.3  H2SO4溶液：5mol/L；

3.2.2.4　二氧化硅工作液；

3.2.2.5　正丁醇（或异戊醇）。

3.3　测定步骤

3.3.1　于一组比色管分别注入二氧化硅工作溶液：0.25、0.5、1.0、1.5 mL等；

3.3.2　往另一支比色管中注入适量水样，并用除盐水补至10mL；

3.3.3　往上述比色管中各加0.2mL5mol/L的H2SO4溶液，摇匀；

3.3.4　往上述比色管中各加1 mL钼酸铵溶液摇匀；

3.3.5　静置5分钟后加入5mL，5mol/L 硫酸溶液摇匀静置后1分钟；

3.3.6　再分别加入2滴SnCI2溶液摇匀静置5min, 加入3mL正丁醇剧烈摇动；

3.3.7　静置5分钟比色。

3.4 计算

CV1
SiO2= ―――×1000

                                V

4　硅酸银分析仪测定法

4.1　原理

　　在PH＝1.2-1.3下水中活性硅与钼酸铵生成硅钼黄，用硅酸根分析仪测定含硅量，反应式为：

　　4MoO42-+6H+=Mo4O132-+3H2O

    H4SiO4+3Mo4O132-+6H+=H4[Si(Mo2O10)4]+3H2O
　　加入酒石酸或草酸可防止水中磷酸盐少量铁离子的干扰及过剩的钼酸蓝被还原。

4.2　仪器与试剂

4.2.1　仪器

　　ND-2106型数显式硅酸根分析仪。

4.2.2　试剂

4.2.2.1　酸性钼酸铵溶液；

4.2.2.2　酒石酸：1%；

4.2.2.3　1.2.4酸还原剂；

4.2.2.4　硫酸：6 mol/L；

4.2.2.5　钼酸铵：10%。

4.3　测定

4.3.1　样品入杯

　　打开杯盖，操作杆处于“排液”位置，倒入33mL样品水；

4.3.2　样品送入

　　然后将操作杆放到“样品送入”位置，待溢流口在样品溢流后指示值稳定后，即可读数。

4.3.3　快速排液

　　样品分析后，再将操作杆置于“全排空”位置，液体快速排出，并听抽气声为正常；

4.3.4　上下标调整

　　按使用顺序将33mL一级试剂水（无硅水）送入比色池按出厂时的上下标反复多次调整；

4.3.5　样品测定

　　取样100mL注入塑料杯中，加3mL酸性钼酸铵放置5min，加3mL酒石酸溶液放置1 min，加2mL1.2.4酸还原剂。混匀后放置8 min，按使用顺序分三次送入比色池，一、二次为冲洗，第三次为分析值，读数。

　　为了提高分析速度及减少干扰，一个样品分析完后，使用快速排液。

5　注意事项

5.1　使用完后需将样品盖盖上以免进脏物。

5.2　更换一次药品需校准一次上下标。

