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分光光度法分步测定高纯硅铁中铝钛磷
豆卫全,高　明,夏培民,吴雪娇,夏芙蓉

(腾达西北铁合金有限责任公司质检处,甘肃永登７３０３３４)

摘　要:快速准确测定高纯硅铁中铝、钛、磷含量,对于炉前产品判类入库,保证出厂产品质量

以及指导冶炼工艺生产操作具有重要意义.试验采用硝酸和氢氟酸溶样,用高氯酸二次冒烟

除硅和氟,有效控制第二次冒烟后剩余高氯酸量,以高氯酸为介质制成母液.分取同一母液采

用铬天青S光度法测定铝,以ZnＧEDTA 掩蔽铁、锰、铜、镍等离子,甘露醇掩蔽钛离子,用六次

甲基四胺Ｇ盐酸缓冲溶液控制pH 值约为５􀆰７时显色,取定量显色液用 NH４FＧEDTA 溶液褪色

为空白,测定高纯硅铁中０􀆰０１０％~０􀆰３５％(质量分数,下同)的铝;采用变色酸光度法测定钛,
用抗坏血酸消除铁(III)等的干扰,使用乙酸铵控制pH 值约为３,取定量显色液用 NH４FＧEDＧ
TA 溶液褪色为空白,测定高纯硅铁中０􀆰０１０％~０􀆰３０％的钛;采用国家标准 GB/T４３３３􀆰２—

１９８８«硅铁化学分析方法 铋磷钼蓝光度法测定磷量»测定高纯硅铁中０􀆰００８％~０􀆰０６０％的磷

量.方法中各元素的检出限为０􀆰０００４９％~０􀆰００２３％.按照实验方法对３个硅铁标 准 样 品

中铝、钛、磷进 行 分 析,测 定 值 与 标 准 值 的 结 果 相 一 致,相 对 标 准 偏 差(RSD,n＝６)为

０􀆰０２２％~０􀆰０７３％.
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　　高纯硅铁是在普通硅铁冶炼操作的基础上,通
过精选入炉原料并结合炉外精炼技术生产的升级产

品.由于采用炉外精炼技术,反应产品质量指标的

铝、钛、磷等杂质元素的含量波动比较大,因此必须

进行炉前分析,对产品进行分类入库,以确保出厂产

品符合合同要求,同时对生产过程进行控制和管理.

　　高纯硅铁中铝、钛等杂质元素的含量一般都低

于０􀆰１％(质量分数,下同),磷的含量低于０􀆰０３％.
目前测定硅铁中铝、钛、磷可借鉴的方法有冶金行业

标准 YB/T４１１４—２００３«低碳硅铁»中的分光光度

法,但是需要各元素单独测定,而且分析速度慢,要
消耗较多的化学试剂,检测成本高,不符合环保理

念.在前人工作的基础上,本文采用硝酸和氢氟酸

溶解样品,用高氯酸二次冒烟除硅和氟,有效控制第

二次冒烟后剩余高氯酸量,以高氯酸为介质制成母

液,并分取同一母液分别测定铝、钛、磷.其中测定

铝量采用ZnＧEDTA 作掩蔽剂、铬天青S光度法[１Ｇ６],
该方法的优点是有效控制溶液的pH＝１􀆰０~１􀆰５,使
ZnＧEDTA良好掩蔽 Fe３＋ ,较好地保护 Al３＋ ,取定

量显色液用 NH４FＧEDTA 褪色做空白抵消有色溶

液的影响后,实现了用自动加液管加入各种试剂的

操作,解决了显色液只加 NH４F褪色做空白不稳定

的问题,即使含量在０􀆰０１％~０􀆰０３％的铝也能准确

测定;测定钛量采用变色酸光度法[６Ｇ７],相比常规的

二安替吡啉甲烷测定钛[８]的方法,变色酸不与高氯

酸生成沉淀,显色速度快,使用乙酸铵控制溶液的

pH 值,在同一水平测定准确性显著提高,由于该方

法同样能将定量显色液用 NH４FＧEDTA 褪色作空

白,所以具有和测定铝一样的优点;磷量测定采用铋

磷钼蓝光度法[９Ｇ１０].实验方法用于测定高纯硅铁标

准样品中铝、钛、磷,结果可靠.

１　实验部分

１􀆰１　仪器与试剂

　　L３可见分光光度计(上海仪电分析仪器有限公

司).

　　硝酸(ρ约为１􀆰４２g/L);氢氟酸(ρ约为１􀆰１５g/

L);高氯酸(ρ 约为１􀆰６７g/L);甘露醇溶液:３０g/L;

ZnＧEDTA 溶液:０􀆰０８mol/L,称取６􀆰５６g氧化锌,
加入３０mL盐酸(１＋１)加热溶解,另称取２９􀆰７６g
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EDTA溶解于８００mL水中,加１２mL氨水,然后将

两溶液合并,用氨水(１＋１)和盐酸(１＋１)调节溶液

pH４~６,用水稀释至１L,混匀;铬天青 SＧ乙醇溶

液:０􀆰５g/L,以乙醇(１＋１)配制;六次甲基四胺Ｇ盐

酸缓冲溶液:pH≈５􀆰７,称取４０g六次甲基四胺溶于

１００mL水中,加入４mL盐酸,混匀;３０g/LNH４FＧ
１０g/LEDTA 混合溶液:将１gEDTA 溶解在适量

温热水中,冷至室温,稀释至１００mL,混匀,然后加

入３gNH４F,混匀;抗坏血酸溶液:２０g/L,现用现

配;变色酸溶液:３０g/L,３g变色酸和３g无水亚硫

酸钠用水溶解稀释至１００mL,过滤于棕色瓶中储存

(溶液可使用１~２个月);乙酸铵溶液:８０g/L;硫代

硫酸钠溶液:５g/L(按文献９方法配制);硝酸铋溶

液:１０g/L(按文献９方法配制);钼酸铵溶液:４０g/L
(按文献９方法配制);抗坏血酸Ｇ乙醇溶液:１０g/L
(按文献９方法配制).

　　铝标准储备溶液:２００μg/mL,用高纯铝片按常

规方法配制;铝标准工作溶液 A:３μg/mL,由铝标

准储备溶液逐级稀释而成;铝标准工作溶液 B:

１５μg/mL,由铝标准储备溶液逐级稀释而成;钛标

准储备溶液:２００μg/mL,用光谱纯二氧化钛按常规

方法配制;钛标准工作溶液:３０μg/mL,由钛标准储

备溶液逐级稀释而成;磷标准储备溶液:１００μg/

mL,按文献[９]方法配制;磷标准工作溶液:１２μg/

mL,由磷标准储备溶液逐级稀释而成.

　　所有试剂除特殊说明外,均为分析纯,水为去离

子水.

１􀆰２　实验方法

１􀆰２􀆰１　试样的分解与分析试液的制备

　　将０􀆰３０００g试样置于铂金皿中,加入１０mL硝

酸,再滴加３~５mL氢氟酸至试样全溶.加３mL
高氯酸,加热冒高氯酸烟至尽干,取下稍冷,再加

３mL高氯酸,用少量水洗铂金皿壁,加热至冒高氯

酸浓白烟时取下稍冷,加水溶解盐类,移入１００mL
容量瓶中,用水稀释至刻度,混匀,此为分析试液.
随同试样进行空白试验.

１􀆰２􀆰２　铬天青S光度法测定铝

　　移取５􀆰００mL分析试液于１００mL容量瓶中,
加５mL甘露醇溶液,５mLZnＧEDTA 溶液(此时溶

液的 pH １􀆰０~１􀆰５),５mL 铬 天 青 SＧ乙 醇 溶 液,

１０mL六次甲基四胺Ｇ盐酸缓冲溶液(每加一种试剂

均须摇匀),以水稀释至刻度,混匀,此为显色液.加

３滴 NH４FＧEDTA混合溶液于２５mL容量瓶中,再
取上述显色液至刻度,定容,摇匀.放置２５min后,

于分光光度计波长 ５４６nm 处,铝的质量分数为

０􀆰０１０％~０􀆰１５％时选用２cm 比色皿,铝的质量分

数为０􀆰１５％~０􀆰３５％时选用１cm 比色皿,以对应

褪色参比溶液调零,测量其吸光度,减去比色皿对水

的吸光度得到试样溶液的净吸光度,从校准曲线上

查得相应的铝含量(wAl/％).

１􀆰２􀆰３　变色酸光度法测定钛

　　分取２０􀆰００mL分析试液于５０mL容量瓶中,
加１０mL抗坏血酸溶液,混匀后放置２~３min,加

５mL变色酸溶液,混匀,加５mL乙酸铵溶液,用水

稀释 至 刻 度,混 匀,此 为 显 色 溶 液.加 ０􀆰５mL
NH４FＧEDTA混合溶液于２５mL容量瓶中,再取上

述显色液至刻度,定容,摇匀.于分光光度计波长

４７０nm 处,选用２cm 比色皿,以对应褪色参比溶液

调零,测量其吸光度,减去随同试样空白溶液的吸光

度得到试样溶液的净吸光度,从校准曲线上查得相

应的钛含量(wTi/％).

１􀆰２􀆰４　铋磷钼蓝光度法测定磷

　　分取２０􀆰００mL分析试液于５０mL容量瓶中,
加入１mL硫代硫酸钠溶液、５mL硝酸铋溶液、５mL
钼酸铵溶液、１５mL抗坏血酸Ｇ乙醇溶液(每加完一

种试剂须立即混匀),用水稀释至刻度,混匀.放置

２min(室温如低于１５℃则放置１０min).于分光光

度计波长６９０nm 处,选用２cm 比色皿,以水为参比

调零,测量其吸光度,减去随同试样空白溶液的吸光

度得到试样溶液的净吸光度,从校准曲线上查得相

应的磷含量(wP/％).

１􀆰２􀆰５　校准曲线的绘制

　　称取０􀆰０８００g纯铁按１􀆰２􀆰１实验方法操作(硝
酸改为加１０mL硝酸(１＋１))制成底液,并随同纯

铁进行空白试验.

　　 铝 校 准 曲 线 的 制 作:分 别 移 取 ０􀆰５０、１􀆰００、

２􀆰００、３􀆰００、４􀆰００、５􀆰００、６􀆰５０、７􀆰５０mL３μg/mL 铝

标准工作溶液,分别置于８个１００mL容量瓶中(分
别对应样品中铝的质量分数为０􀆰０１０％、０􀆰０２０％、

０􀆰０４０％、０􀆰０６０％、０􀆰０８０％、０􀆰１０％、０􀆰１３％、０􀆰１５％),
在每个容量瓶中分别移取５􀆰００mL底液,按１􀆰２􀆰２
操作测量吸光度,标准溶液系列中每一溶液的吸光

度减去比色皿对水的吸光度,为铝标准溶液系列的

净吸光度.以铝质量分数为横坐标,净吸光度为纵

坐标,绘制铝校准曲线Ⅰ.分别移取１􀆰５０、２􀆰００、

２􀆰５０、３􀆰００、３􀆰５０mL１５μg/mL铝标准工作溶液于５
个１００mL容量瓶中(分别对应样品中铝的质量分数

为０􀆰１５％、０􀆰２０％、０􀆰２５％、０􀆰３０％、０􀆰３５％),在每个
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１００mL容量瓶中分别移取５􀆰００mL底液,按绘制铝

校准曲线I的方法绘制铝校准曲线II.

　　钛校准曲线的制作:分别移取０、０􀆰２０、０􀆰５０、

１􀆰００、２􀆰００、３􀆰００、４􀆰００、６􀆰００mL３０μg/mL 钛标准

溶液于８个５０mL容量瓶中(分别对应样品中钛的

质量分数为０、０􀆰０１０％、０􀆰０２５％、０􀆰０５０％、０􀆰１０％、

０􀆰１５％、０􀆰２０％、０􀆰３０％),在每个５０mL 容量瓶中

分别移取２０􀆰００mL底液,按１􀆰２􀆰３操作测量吸光

度.标准溶液系列每一溶液的吸光度减去零浓度溶

液的吸光度,为标准溶液系列的净吸光度.以钛质

量分数为横坐标,净吸光度为纵坐标,绘制钛校

准曲线.

　　磷校准曲线的制作:分别移取０、０􀆰４０、０􀆰６０、

１􀆰００、１􀆰５０、２􀆰００、３􀆰００mL１２μg/mL磷标准工作溶

液于６个５０mL容量瓶中(分别对应样品中磷的质

量分数为０、０􀆰００８％、０􀆰０１２％、０􀆰０２０％、０􀆰０３０％、

０􀆰０４０％、０􀆰０６０％),在每个５０mL容量瓶中分别移

取２０􀆰００mL底液,按１􀆰２􀆰４操作测量吸光度.标

准溶液系列每一溶液的吸光度减去零浓度溶液

的吸光度,为标准溶液系列的净吸光度.以磷质

量分数为横坐标,净吸光度为纵坐标,绘制磷校准

曲线.

２　结果与讨论

２􀆰１　称样量及溶样方式

　　改变称样量分别为０􀆰２０００、０􀆰３０００、０􀆰４０００、

０􀆰５０００g,按实验方法１􀆰２􀆰１加硝酸和氢氟酸溶解

样品.结果表明,随着称样量的加大,滴加氢氟酸时

初次反应的程度越来越剧烈,从而造成不少样品飘

浮在铂金皿的边壁上.在保证铝、钛、磷测定所需样

品量的前提下,为了保持滴加氢氟酸时反应平稳,以
防止样品迸溅和飘浮造成损失,本法选择称样量为

０􀆰３０００g.

　　参考文献[３]对高氯酸冒烟除氟的研究报道,实
验采用先加硝酸、氢氟酸溶解,再加３mL高氯酸冒

烟至干,然后再加３mL高氯酸加热至冒浓烟的方

法来除氟和硅,同时保证磷的完全氧化,该方法能较

好地控制剩余酸的量,有利于后续待测元素测定酸

度条件的控制.

２􀆰２　参比溶液的制备

　　使用铬天青S光度法测铝和变色酸光度法测

钛,都选择把定量显色液用 NH４FＧEDTA褪色空白

作参比液.这样不但可消除试剂和部分干扰元素的

影响,而且所有试剂可以使用自动加液管加入,不影

响测定,大大减轻了操作的强度.实验结果表明,只
加 NH４F 溶 液,褪 色 后 溶 液 的 吸 光 度 大 约 稳 定

６min后,呈缓慢逐渐升高的趋势.通过试验发现,
加入EDTA可以使 NH４F褪色后溶液的吸光度至

少在１h以内基本稳定.对于铬天青S光度法测铝

的显色液,２５mL显色液加２~４滴３０g/LNH４FＧ
１０g/LEDTA混合溶液就能保证褪色既完全又稳

定,并且吸光度基本一致,实验选择加入３滴.对于

变色酸光度法测钛的显色液,２５mL显色液加０􀆰４~
０􀆰６mL３０g/LNH４FＧ１０g/LEDTA 混合溶液时吸

光度基本一致,实验选择加入０􀆰５mL.

　　而铋磷钼蓝光度法测磷时,以水作空白,随同试

样进行空白校正.

２􀆰３　铬天青S光度法测定铝的条件优化

２􀆰３􀆰１　酸度的控制

　　铬天青S测定铝从灵敏度和选择性上都是比较

理想的显色剂.由于 Al３＋ 和铬天青S在不同的酸

度条件下有不同的电离形式,因此酸度影响 AlＧ铬

天青S 络合物的形成[６].酸度还影响 EDTA 对

Fe３＋ 的掩蔽效果,pH 值为１~２时EDTA完全掩蔽

Fe３＋ ;当pH＞２时,会引起Fe３＋ 水解,使 EDTA 掩

蔽Fe３＋ 不完全,引起显色不正常.本法中试样在高

氯酸第２次冒浓烟时取下,此时高氯酸剩余量为

２􀆰５~３􀆰０mL,按实验方法,当加入ZnＧEDTA 时溶

液pH值在１􀆰０~１􀆰５,根据文献[６],此时Fe３＋ 与ZnＧ
EDTA迅速络合从而掩蔽Fe３＋ ;加铬天青S与形态

Al３＋ 形成１∶１的络合物,由于测量 Al３＋ 显色反应

的最佳pH 值为５􀆰３~５􀆰９,因此加六次甲基四胺Ｇ盐

酸缓冲溶液调节溶液pH≈５􀆰７进行显色测定.

２􀆰３􀆰２　试剂的用量及加入方式

　　按铬天青S光度法测定铝的实验方法,固定其

他条件不变,改变其中的一个条件进行试验.结果

表明,加入４~７mLZnＧEDTA 溶液时,吸光度最大

且基本保持一致,本法选择加入 ５mL;加入 ４~
６mL铬天青S溶液时,吸光度最大且基本保持一

致,本法选择加入５mL;而六次甲基四胺Ｇ盐酸缓冲

溶液用量为８~１３mL时,吸光度最大且基本保持

一致,本法选择加入１０mL.

　　由于用自身显色液加 NH４F络合铝褪色后溶

液为参比,因此显色液和参比液中过量的显色剂相

互抵消,实验时各试剂选择相应体积的自动加液管

加入,对试验结果没有影响.

２􀆰３􀆰３　AlＧ铬天青S络合物的稳定性

　　试验结果表明,当室温在２０℃以上时,铝与铬
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天青S络合反应在１０min以上就可以完成;当室温

低于２０℃时,则需要２０min以上才能完成.铝与铬

天青S形成的络合物可稳定至少１h.因此本法选

择显色２５min后测定.

２􀆰３􀆰４　干扰离子的消除

　　本法溶样过程中经高氯酸二次冒烟除硅和氟

后,选择用ZnＧEDTA 作掩蔽剂既消除了主体Fe３＋

的干扰,同时 Mn２＋ 、Cu２＋ 、Ni２＋ 等离子也被 EDTA
络合掩蔽,Ti４＋ 的干扰用甘露醇掩蔽,铬、钒因被高

氯酸氧化至高价不再干扰测定,有色引起的干扰经

显色液褪色空白作参比即可消除.

２􀆰４　变色酸光度法测定钛的条件优化

２􀆰４􀆰１　酸度的控制

　　测定微量钛常用的显色剂有二安替吡啉甲烷和

变色酸,由于二安替吡啉甲烷与高氯酸生成沉淀[８],
因此实验选择变色酸光度法测定钛.它不但有相对

好的灵敏度、选择性,而且不受酸介质的影响,钛和

变色酸形成的有色络合物加 NH４F同时能作褪色

空白,有利于干扰元素的消除.实验结果表明,Ti４＋

与变色酸在pH２~４时生成红棕色的络合物,灵

敏度高且稳定.因此本法选择用乙酸铵溶液控

制pH≈３测定.

２􀆰４􀆰２　试剂的用量及加入方式

　　按变色酸光度法测定钛的实验方法,固定其他

条件,改变其中的一个条件进行试验.结果表明,加
入８~１３mL抗坏血酸溶液时,吸光度保持一致,本
法选择加入１０mL;加入４~６mL变色酸溶液时,吸
光度基本保持一致,本法选择加入５mL;加入４~
６mL乙酸铵溶液时,吸光度基本保持一致,本法选

择加入５mL.

　　由于用自身显色液加 NH４F络合钛褪色后溶

液为参比,显色液和参比液中过量的显色剂相互抵

消,实验时各试剂选择相应体积的自动加液管加入,
对试验结果没有影响.

２􀆰４􀆰３　Ti４＋与变色酸络合物的稳定性

　　试验结果表明,在１０~４０℃内,温度对显色反

应几乎无明显影响,瞬间完成反应.因此选择室温

进行测定,且此络合物至少稳定２h以上.

２􀆰４􀆰４　干扰离子的影响及消除

　　经高氯酸二次冒烟除硅和氟后的样液,Fe３＋ 的

干扰可以用抗坏血酸还原消除,其他离子如 Al３＋ 、

Mn２＋ 、Cr３＋ 、Ni２＋ 、Cu２＋ 、Ca２＋ 、钒(V)等含量甚微不

干扰钛的测定.有色引起的干扰经显色液褪色空白

作参比即可消除.

２􀆰５　铋磷钼蓝光度法测定磷的条件优化

　　磷含量测定按 GB/T４３３３􀆰２—１９８８«硅铁化学

分析方法 铋磷钼蓝光度法测定磷量»进行,测定条

件在文献[１０]中已做了详细报道.

２􀆰６　校准曲线和检出限

　　按照实验方法,测定１􀆰２􀆰５配制的标准溶液系

列,以各元素的质量分数为横坐标,以净吸光度为纵

坐标,绘制校准曲线.校准曲线相关信息见表１.
铝在０􀆰０１５~０􀆰２２５μg/mL 范围内符合比尔定律,
表观摩尔吸光系数ε＝６􀆰０３×１０４ L􀅰mol－１ 􀅰

cm－１;铝在０􀆰２２５~０􀆰５２５μg/mL范围内符合比尔

定律,表观摩尔吸光系数ε＝６􀆰９１×１０４ L􀅰mol－１􀅰

cm－１.钛在０􀆰１２~３􀆰６μg/mL范围内符合比尔定

律,表观摩尔吸光系数ε＝２􀆰４９×１０４ L􀅰mol－１􀅰

cm－１.磷在０􀆰０９６~０􀆰７２μg/mL范围内符合比尔

定律,表观摩尔吸光系数ε＝３􀆰５８×１０４ L􀅰mol－１􀅰

cm－１.在同样的条件下对空白溶液连续测定１０
次,按其３倍标准偏差得到方法的检出限,见表１.

表１　校准曲线和检出限

Table１　Calibrationcurveanddetectionlimit

元素

Element
线性范围

Linearrangew/％
线性回归方程

Linearregressionequation
相关系数

Correlationcoefficient
检出限

Detectionlimitw/％

Al
０．０１０~０．１５
０．１５~０．３５

A＝６．７２８５w－０．００６７
A＝３．８３５６w－０．０２４９

０．９９９７
０．９９９５

０．００２２
０．００２３

Ti ０．０１０~０．３０ A＝６．２１３３w＋０．００２２ ０．９９９８ ０．００２２
P ０．００８０~０．０６０ A＝１３．８４w １．００００ ０．０００４９

３　样品分析

　　按照实验方法采用分光光度法分步测定高纯硅

铁标准样品中铝、钛、磷,结果见表２.由表２可见,
标准样品中３种元素的测定值与标准值相一致,满
足测定要求.
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表２　高纯硅铁标准样品中铝、钛、磷的测定结果

Table２　Determinationresultsofaluminium,titaniumandphosphorusinhighpurityferrosiliconCRMs

标准样品

CRM
元素

Element

标准值

Standard
w/％

测定值

Found
w/％

平均值

Average
w/％

标准偏差

SD
w/％

相对标准
偏差

RSD/％

GSB０３Ｇ２１９９Ｇ２００８
低碳硅铁

Al
Ti
P

０．０１１
０．０４３
０．０１２

０．０１２,０．０１２,０．０１１,０．０１１,０．０１２,０．０１０
０．０４１,０．０４２,０．０４５,０．０４３,０．０４３,０．０４３
０．０１１,０．０１２,０．０１１,０．０１２,０．０１１,０．０１２

０．０１１
０．０４３
０．０１２

０．００１
０．００１
０．００１

０．０７３
０．０３０
０．０４２

YSBC１５６０１Ｇ２００６
硅铁

Al
Ti
P

０．０１１
０．０２７
０．０１４

０．０１２,０．０１１,０．０１２,０．０１０,０．０１２,０．０１１
０．０２６,０．０２６,０．０２８,０．０２７,０．０２７,０．０２８
０．０１４,０．０１４,０．０１３,０．０１３,０．０１４,０．０１５

０．０１１
０．０２７
０．０１４

０．００１
０．００１
０．００１

０．０７３
０．０３３
０．０５７

YSB１４６０１Ｇ２００１
硅铁

Al
Ti
P

０．２４０
０．０３２
０．００９

０．２３０,０．２３０,０．２４０,０．２４０,０．２４０,０．２４０
０．０３３,０．０３１,０．０３１,０．０３１,０．０３３,０．０３２

０．００９１,０．００９５,０．０１０,０．００９９,０．００８７,０．０１０

０．２３８
０．０３２
０．０１０

０．００５
０．００１
０．００１

０．０２２
０．０３１
０．０５３
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Determinationofaluminum,titaniumandphosphorusin
highＧpurityferrosiliconbyspectrophotometry

DOU WeiＧquan,GAO Ming,XIAPeiＧmin,WUXueＧjiao,XIAFuＧrong
(QualityControlDepartment,DragonNorthwestFerroalloyCo．,Ltd．,Yongdeng７３０３３４,China)

Abstract:Therapidandaccuratedeterminationofaluminum,titaniumandphosphorusinhighＧpurityferroＧ
siliconhasimportantsignificancefortheclassificationandwarehousingofmatterproductstoguaranteethe
qualityofoutgoingproductsandguidethesmeltingprocessandoperation．Samplewasdissolvedwithnitric
acidandhydrofluoricacid．Thesiliconandfluorinewereremovedbysecondaryfumingofperchloricacid．
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Theresidualamountofperchloricacidaftersecondaryfumingwaseffectivelycontrolled．ThemothersoluＧ
tionwaspreparedinthemediumofperchloricacid．ThecontentofaluminuminmothersolutionwasdeterＧ
minedbychromazurineSspectrophotometry．Theionssuchasiron,manganese,copperandnickelwere
maskedwithZnＧEDTA．Thetitaniumionsweremaskedwithmannitol．ThepH wascontrolledatabout
５􀆰７withhexamethylenetetramineＧhydrochloricacidbuffersolutionforcoloring．Thecoloringsolutionwith
certainvolumewastreatedwithNH４FＧEDTAsolutionforfadingandusedasblank．ThenthecontentofaＧ
luminum (０􀆰０１％Ｇ０􀆰３５％,massfraction)inhighＧpurityferrosiliconwasdetermined．ThecontentoftitaniＧ
umwasdeterminedbychromotropicacidspectrophotometry．Theinterferenceofiron(III)waseliminated
withascorbicacid．ThepH wascontrolledatabout３withammoniumacetate．Thecoloringsolutionwith
certainvolumewastreatedwithNH４FＧEDTAsolutionforfadingandusedasblank．Thenthecontentof
titanium (０􀆰０１０％Ｇ０􀆰３０％)in highＧpurityferrosilicon was determined．Thecontentofphosphorus
(０􀆰００８％Ｇ０􀆰０６０％)in highＧpurityferrosilicon wasdeterminedaccordingto nationalstandard GB/T
４３３３􀆰２Ｇ１９８８MethodsforchemicalanalysisofferrosiliconＧThereduced molybdobismuthylphosphoric
acidphotometricmethodforthedeterminationofphosphoruscontent．Thedetectionlimitsofelements
wereinrangeof０􀆰０００４９％Ｇ０􀆰００２３％．Thecontentofaluminum,titaniumandphosphorusinthreestandＧ
ardsamplesofferrosiliconwasanalyzedaccordingtotheexperimentalmethod,andthefoundresultswere
consistentwiththecertifiedvalues．Therelativestandarddeviations(RSD,n＝６)werebetween０􀆰０２２％
and０􀆰０７３％．
Keywords:highＧpurityferrosilicon;spectrophotometry;aluminum;titanium;phosphorus
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