G K F-Ⅳ硅酸盐成份快速测定仪
一、概述

本设备是针对硅酸盐行业长期来采用重量法、容量法、分光光度法、火焰光度法及原子吸收光度法联合进行材料的化学分析，流程长，不能满足生产工艺控制要求而研制的，可自称量开始在2～3小时完成一个样品中八个元素分析，包括称样→熔样→浸取→显色→测定全过程，其分析准确度达到或优于硅酸盐材料国家相关分析方法标准中对分析精度的要求。适用于陶瓷、耐火材料、无机非金属矿产、建材、地质等领域的化学分析。
该设备94年鉴定，96年投放市场，至目前为止已经全国各地数百家厂企事业单位及高等院校使用，均收到良好效果，1998年获湖南省科技进步三等奖。是有关企事业单位改善实验室分析测试条件，提高工作效益的有效手段。
2006年已经升级为GKF-Ⅳ型，仪器在硬件结构和程序界面上都有很大改进，在稳定性、重现性方面有了很大的提高，并将在近期内陆续增加部份新元素的测定。
二、主要技术指标

1、测量元素及范围

SiO2   0.1～99%    Al2O3   0.1～99%     Fe2O3   0.1～15%

TiO2   0.1～15%    K2O    0.1～15%     Na2O    0.1～15%

CaO   0.1～75%    MgO    0.1～60%

ZnO  0.1～99%

2、准确度

符合GB/T4734-1996《陶瓷材料及制样品化学分析方法》和GB/T6900-86《粘土、高铝质耐火材料化学分析方法》等有关分析方法对分析精度的要求。全分析总量误差介于100±0.5%。

3、分析速度

自称样开始3小时左右完成多个元素的全分析。

三、工作环境要求

环境温度：5～35℃

相对湿度：≤85%

工作电源：220±22V、50HZ

装机容量：3KVA

安装台面：35×0.8m工作台面
四、各元素的测定

一）、SiO2的测定：

1、显色：

分别吸取空白、标准、样品溶液各10ml于50ml容量瓶中，加入4滴掩蔽液，加1.5%钼酸铵10ml，摇匀，放置相应时间后（见成硅钼黄时间表），以1%的抗坏血酸稀释至刻度，摇匀。20分钟后可测定，吸光度可稳定4小时。

2、测定条件：

二通道，纠偏0点，测定范围0.2～99%，以空白溶液调零，测定标准和样品溶液。

注：成硅钼黄时间表：

	室温（℃）
	0～15
	15～30
	30以上

	时间（min）
	9
	6
	3


二）、Al2O3的测定：

1、显色：

分别吸取空白、标准、样品溶液各10ml于干燥的100ml容量瓶中，加4滴掩蔽液，加0.02%601约80ml，加乙酸钠溶液5ml，以601稀至刻度，15分钟后可测定，吸光度可以稳定1小时。

2、测定：

一通道，纠偏  点，测量范围0.1～99%，以空白调零，测定标准和样品。结果计算公式如下：

Al2O3%=测得值－0.218×Fe2O3%－0.377×TiO2%

3、注意：

如遇到含Al2O3高于40%的样品，可采用以下方法：将样品用空白显色液适当稀释测定。例如：于干燥的100ml容量瓶中，吸取25ml样品显色液，再加入25ml空白显色液，摇匀后仍用原空白和标准，测定结果乘以2。

三）、Fe2O3的测定：

1、显色

分别吸取空白、标准、样品溶液各10ml于干燥的50ml容量瓶中，加入2滴掩蔽液，加入1%抗坏血酸溶液5滴，加Fe～混5ml，充分摇匀，20min后可测定，吸光度可以稳定2小时。

2、测定：

二通道，纠偏3点，测定范围0.1～10%，以空白调零，测定标准和样品。

3、注意：

若样品中TiO2含量大于3%，加2滴掩蔽液后，补加（1+1）H2SO4 1ml，于沸水浴上加加热5～10分钟后取出，再加1%抗坏血酸5滴，以下操作相同

四）、TiO2的测定：

1、显色：

分别吸取空白、标准、样品溶液各10ml于干燥的50ml空量瓶中，加2滴掩蔽液，加入1%抗坏血酸溶液5滴，加DDA10ml，剧烈摇匀，20分钟后可测定，吸光度可以稳定2小时。

2、测定：

三通道，纠偏1点30分，测定范围0.1～10%，以空白调零，测定标准和样品。

3、注意：

若样品中TiO2含量大于3%，加2滴掩蔽液后，补加（1+1）H2SO4 1ml，于沸水浴上加热5～10分钟后取出，再加1%抗坏血酸5滴，以下操作相同。

五）、0～10% CaO的测定：

1、显色

分别吸取空白、标准、样品溶液各10ml于干燥的聚乙烯塑料瓶或50ml容量瓶中，加入掩蔽液2滴，摇匀，加入浓Ca～混2ml，边摇边加入GBHA10ml，充分摇匀，最后一个发色完毕计时，根据下表确定发色时间，按发色顺序依资助测定，5分钟内测完。（发色过程中充分摇动，驱除汽泡，并尽量使测定间隔时间与发色间隔时间基本保持一致）。

2、测定：

二通道，纠偏45分，以蒸馏水调零，测定空白、标准和样品。

3、注意：

Ca～混用前要摇匀，用后要立即盖紧，以免空气中的CO2浸入降低碱度。测CaO要特别注意防止空白溶液和试样被污染，且每批发色不要超过5个。

4、测定CaO的发色时间表：

	室温（℃）
	5～15
	15～35

	时间（min）
	10
	5


六）、0～5% MgO的测定：

1、显色：

分别吸取空白、标准、样品溶液各10ml于干燥的50ml容量瓶中，加掩蔽液2滴，加Mg～混5ml，用大肚移液管准确加入0.02%601 5ml，摇匀，5分钟后可测定，吸光度可以稳定2小时。

2、测定：

一通道，纠偏10点，以空白调零，测定标准和样品。

3、注意：

对于Fe2O3含量大于5%的样品，测定完毕后加入3滴5%的EDTA，摇匀后使之褪色，约2分钟后，以蒸馏水调零，测定空白，标准和样品的褪色空白，分别扣除后计算结果。

七）、K2O、Na2O的测定：（方法同GB/T 4734－1996）

将试液直接于火焰光度计上喷雾测定K2O、Na2O，要保证样品浓度不能超过标准点的浓度。（K2O、Na2O的含量大于5%的样品需用空白液适当稀释，加上计算因数）。

八）、灼烧减量（I、O、L）的测定：

称1.0000g±0.0050g（W0）已烘干的样品于事先已经灼烧至恒重（W1）的瓷（或铂）坩埚中，放于马弗炉中，从低温起逐渐升温至1000℃灼烧1h，取出稍冷后置于干燥器中冷却至室温称重，复烧15min，直至恒重（W2）。

灼烧减量（I、O、L）的计算公式：

（I．O．L）%=（W1－W2）×100/W0
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