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Analysis of water used in boiler and cooling

system-Determination of silica-Photometric

method by silica-molybdenum blue

1 主题内容与适用范围

    本标准规定了化学除盐水、锅炉给水、蒸汽、凝结水等的硅测定方法。

    本标准适用于锅炉用水分析。硅的测定范围为:每升含。一50R9Si02.

2 引用标准

    GB 6903 锅炉用水和冷却水分析方法 通则

3 方法概要

3.1在讨伪1.1一1.3条件下，水中的可溶硅与钥酸铁生成黄色硅铝络合物，用1一氨基一2一蔡酚一4-
磺酸 (简称1、2, 4酸)还原剂把硅铝络合 呸原成硅钥蓝，用硅酸根分析仪测定其硅含量。其反应
式为:

    4 M oO:一 6 H +-}'Mo;O几一 3 H2O
    H4 S ' 04+3 MOO扎+6H+一，}H4 (S' (M030 10)4)(硅钥黄)+3从。

H.(s4 (M.,0,.).),2 H. (H,SiM.,iO..) +2

        (硅钥蓝〕

S03H

    加人掩蔽剂一一~酒石酸或草酸可以防止水样中磷酸盐和少量铁离子的干扰。
3.2本法的灵敏度为2Rg/L，仪器的基本误差为满刻度5011g/L的15%，即含2. 5I+g/LSiO,,

4 试剂

4.1 硫酸钥酸钱溶液的配制:
4.1.1 取50g铂酸镶〔(NH4) 6 M 0,024 . 4 H20〕溶于约500mL I级试剂水中。

4.1.2取42mL硫酸(比重1.84)在不断搅拌下加入到300 mL I-级试剂水中，并冷却到室温。
    将4.1.1配制的溶液加人到4.1.2配制的溶液中然后用I级试剂水稀释至iLa

4.2  10%酒石酸溶液 (质量/体积)。
4.3  10%E,i酸被溶液(质堂/体积)。

4.4   1一2 -4酸还原剂:
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4.4.1称取1.5g 1一氨基2-*N一4磺酸 〔H,NC,,H, (OH) SO,H〕和7g无水亚硫酸钠
(Na2S0,)，溶于约200mL 1级试剂水中。
4.4.2称取90g亚硫酸氢钠(NaHS 03)，溶于约600mL I级试剂水中。
    将4.4.1和4.4.2两种溶液混台后用I级试剂水稀释至1L,若遇溶液浑浊时应过滤后使用。

4.5      1.5mol /L硫酸溶液

    以上所有试剂均应保存在聚乙烯塑料瓶中。

5 仪器

    硅酸根分析仪是为测定硅而专门设计的光电比色计。为提高仪器的灵敏度和准确度，采用特制长
比色皿 (光程长为150mm)，利用示差比色法原理进行测量。

    示差比色法是用已知浓度的标准溶液代替空白溶液，并调节透光率为100 %或。%，然后再用一般
方法测定样品透过率的一种比色方法。对于过稀的溶液，可用浓度最高的标准溶液代替挡光板并调节

透过率为。%，然后再测定其他标准溶液或水样的透过率;对于过浓的溶液，可用浓度最小的一个标
准溶液代替空白溶液并调节透过率为100 ，然后再测定其他标准溶液或水样的透过率。对于浓度过大
或过小的有色溶液，采用示差比色法，可以提高分析的准确度。

6 测定方法

    按仪器使用说明书要求，调整好仪器的上、下标，便可进行测定。
6.1 水样的测定:取水样100 m L注人塑料杯中，加人3mL酸性钥酸镶溶液，混匀后放置5min,

加3mL酒石酸溶液，混匀后放置1 min;加2mL1一2-4酸还原剂，混匀后放置8 min,将显色液
注满比色皿，开启读数开关，仪表指示值即为水样的含硅量。

6.2 若需测定工级试剂水中的含硅量时，可采用下列两方法之一进行。
6.2.1 倒加药法:

    a.配制“倒加药”溶液:取100mL 1级试剂水注人塑料杯中，先加人2mLi一2一4酸还原剂，
摇匀，再加人3mL酒石酸溶液，摇匀，最后加人3 mL酸性钥酸铁溶液，摇匀备用。
    b. 配制“正加药”溶液:取100 mL I级试剂水注人塑料杯中，按上述4.1水样测定步骤进行，

溶液显色后备用。
    c. 测定:校正好仪器上、下标，然后用倒加药溶液冲洗并注满比色皿，开启读数开关，仪表指

示值应为“零”，否则用“零点调整”旋钮调至为“零”。抖淋比色皿中调零溶液，同样用“正力画”
溶液冲洗并注满比色皿，开启测定开关，仪表指示值即为I级试剂水的含硅最。
    注:“倒加药”法就是把加酸性铝酸铁与加1一2 -4酸还原剂的顺序倒换。由于I一2 -4酸还原剂只能还原硅相

        黄中的硅，而对不形成硅钥黄的硅则不发生作用。在有卜 2 -4酸还原荆存在的情况下，硅不能与相酸镶形

        成硅铂黄。因此1一2 -4酸还原剂加人顺序倒换后的 “倒加药”溶液，只有试剂的色泽。

6.22双倍试剂法:

    二 配制单倍试剂空白溶液:取loomL I级试剂水，加1.5mo l/L硫酸溶液1.5mL，快速加人
10%$目酸铁溶液1.5mL,摇匀后放置5 min，加人10%酒石酸3 mL,摇匀放置1 min，加人1一2-4
酸还原剂2 mL,摇匀后放置8min备用。

    b. 配制双倍试剂空白溶液:取I级试剂水93.5mL注人塑料杯中，加1.5mol /L硫酸溶液3 mL
摇匀，快速加人loye相酸被3 mL,摇匀后放置5mint加10%酒石酸8 mL，放置1 min;加1-2-

4酸还原剂4 mL,摇匀放置8min备用。
    c.测定:先用I级试剂水把仪器零点调好，将“校正片”旋钮切换到“检查”位置，调节“终

  点调整”旋钮，将仪表指针调到“上标”与“下标”绝对值之和处，仪器i n.正好后，按上述4.1水样的

测定程序，先测单倍试剂空白溶液的含硅量((Si02)OA)，再测双倍试剂空白溶液的含硅量C (S i02)V)0
  1级试ail水的含硅〔(S i02)水〕量(Wg/L)按下式 (1)计算:



GB 12150-89

.(1)
(S i02)水=2 (SiO2)单一(S i02)双·’二‘

如果水样经过稀释，则Si0。含量

                          S i02

(>x9/L)按式 (2)计算:

=CP一(Sio,)水〕·1加/「         (2)

式中: y— 仪表读数，09/L;
(S' 02)，、— 稀释水样用的t级试剂水含硅量F+ B /L r

        100— 水样稀释后的体积，mLr
        G— 被测水样的原体积(V<100), mLo
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