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铝灰化学分析方法 
铝含量的测定
气体容量法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc17233333]范围
[bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc17233326]本文件描述了采用气体容量法测定铝灰中铝含量的方法。
本文件适用于铝灰中金属铝含量的测定，测定范围（质量分数）：0.60%～60.00%。
[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc26718931]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
原理
试料中金属铝与氢氧化钠反应，置换出相应量的氢气，根据氢气的体积计算金属铝的质量分数。
试剂或材料
氢氧化钠溶液（400 g/L）。
封闭溶液：500 mL水，以酚酞溶液（10 g/L）为指示剂，用氢氧化钠溶液（5.1）调至呈红色。
仪器和设备
电子天平：精度0.1 mg。
气体测量仪：装置见图1。
水准瓶：注入适量的封闭溶液（5.2）。
水银气压计：精确至0.01 kPa。
鼓风干燥箱：可控温至110 ℃，控温精度±10 ℃。
称量瓶：（25×40）mm或（25×25）mm。
锥形瓶：250 mL。
样品
将样品全部研磨过0.5 mm标准筛。
称取约100 g样品于300 mL玻璃烧杯中，边搅拌边加入适量水使之成糊状，不断搅拌至反应平稳。
将烧杯放入110 ℃±10 ℃鼓风干燥箱（6.5）中烘干水分，取出，冷却至室温。
取出烧杯内的样品，再次研磨样品至全部过0.5 mm标准筛，混匀，置于密闭容器中。
分析步骤
试料
根据样品中金属铝的质量分数，按表1称取样品（7），精确至0.0001 g。
试样质量
	金属铝质量分数/%
	试样质量/g

	0.60～1.00
	6～10

	﹥1.00～5.00
	1.4～6

	﹥5.00～10.00
	0.6～1.4

	﹥10.00～20.00
	0.3～0.6

	﹥20.00～40.00
	0.15～0.3

	﹥40.00～60.00
	0.1～0.15
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气体测量仪装置示意图

说明：1─量气管活塞；2─温度计；3─量气管；4─称量管；5─水槽；6─锥形瓶；7─水准瓶。
测定次数
平行地做两份试验，取其平均值。
测定
将试料（8.1）置于称量瓶（6.6）中，移入预先盛有40 mL氢氧化钠溶液（5.1）的锥形瓶（6.7）中，拧紧胶塞。
转动量气管活塞，使量气管与活塞的排气孔相通。提升水准瓶（6.3），排尽量气管内的空气。转动量气管活塞，使量气管与反应瓶相通，放置10 min。
将水槽中的冷却水温度调至与量气管夹层中水的温度一致，每隔7 min左右，提升水准瓶，对一次起点，两次不变，记下此时的环境气压（P1）、温度（t）和起点读数（V1）。
测量最佳温度20 ℃±2 ℃。
轻轻摇动锥形瓶，使试料与氢氧化钠溶液反应，将锥形瓶置于水槽中，每隔10 min左右摇动一次。待反应结束后，取出锥形瓶，放置10 min。每隔7 min左右，提升水准瓶，对一次终点，两次读数不变，记下此时的环境气压、温度和终点读数（V2）。
当温度发生变化时应当进行校正。
试验数据处理
金属铝含量以铝的质量分数ω（Al）计，数值以%表示，按式（1）计算：

 ………………………（1）
式中：

──水银气压计读数，单位为千帕（KPa)；

──气压计读数温度订正值，单位为千帕（KPa），查气象常用表《气压读数温度订正表》；

──测定温度时水的饱和蒸汽压，单位为千帕 （KPa）；

 ──生成氢气的体积，即（V1－V2），单位为毫升（mL)；

 ── 测量时量气管内的温度，单位为摄氏度（℃）；
0.00216──氢换算为金属铝的换算因数；

──试料的质量，单位为克（g)。
计算结果保留至两位小数，数字修约按照GB/T 8170的规定进行。
质量保证与控制
每次分析样品前，应进行气体测量仪的密封性检查，以确保分析过程无气体泄漏或进入。
试验报告
试验报告应包含以下内容：
a） 试验对象；
b） 本文件编号；
c） 分析结果及其表示；
d） 与基本分析步骤的差异；
e） 观察到的异常现象；
f） 试验日期。
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