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本标准包括了以下分析方法:

(1)辛可宁重量法。
(2)氯化四苯肿一硫氰酸盐一三氯甲烷萃取分光光度法。

                            第一篇 辛可宁重t法

主题内容与适 用范 围

本方法规定了用辛可宁重量法测定钨量。

本方法适用于合金钢、高温合金和精密合金中钨量的测定。测定范围:1.00% 8̂2.00%,

2 方法提要

    不含妮试样:在盐酸溶液中，经硝酸氧化、钨形成钨酸沉淀，加入辛可宁使钨沉淀完全，过滤，灼烧后

用氢氧酸挥散除硅，灼烧至恒量，即为不纯三氧化钨质量。

    含妮试样:将五氧化二妮和三氧化钨沉淀用碳酸钠熔融，经镁合剂沉淀分离妮后，再用户蔡酚哇琳

或罗丹明B沉淀钨，灼烧至恒量，为不纯三氧化钨质量。

    将不纯三氧化钨用碳酸钠熔融，过滤。滤液中的钥、铬、钒分别以光度法测定校正之。滤纸上的沉淀

为铁、钦等杂质，灼烧成氧化物后称量。由不纯三氧化钨质量中减去这些氧化物的质量，即得纯三氧化钨

质量 .

试剂

1 无水碳酸钠。

2 硝酸(p1.42 g/mL)o

3 氢氟酸(pl. 15 g/mL),
4 盐酸(1+1)0

5 硫酸(1+L),

6 硫酸(1+6),

7 磷酸(1+1).

8 氨水(1+1)0

9 辛可宁溶液(12.5%):用盐酸(0.4)配制，过滤后使用。

10 辛可宁洗液:移取30 mL辛可宁溶液((3.9)用水稀释至1 L,混匀。

11 碳酸钱溶液(5%)0
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112镁合剂溶液:称取4g硫酸镁及8g氯化按，溶于适量水中，加入8 mL氨水(p 0. 90 g/mL)用水
稀释至100 mL,混匀。

3.13镁合剂洗液:移取25 mL镁合剂溶液((3.12)用水稀释至100 mL,混匀。

3.14 甲基红乙醇溶液(。100)

3.15 酚酞乙醇溶液(0.10u).

3.16  R一蔡酚咬琳溶液(20a):称取2gP一蔡酚哇琳，置于200 mL烧杯中，加入50 mL水，滴加硫酸
(3.5)使其溶解，以氨水(0.8)调至刚出现沉淀，立即加入4 mL硫酸(3.5)，用水稀释至100 mL,混匀。

3.17 fl-;W酚喳琳洗液:移取5 mL /j一蔡酚哇琳溶液((3.16)，用水稀释至100 mL,混匀。
3.18 罗丹明B溶液 称取1g罗丹明B,溶于100 mL热水中，混匀。

3. 19 罗丹明B洗液 移取10 mL罗丹明B溶液(3.18)，用水稀释至1L，加人 3 mL盐酸(p1.19

g/mL )，混匀。

3.20 酒石酸溶液(500 0

4 分析步骤

试样量

按表1称取试样。

表 1

含钨量，% 试样量,g

1.00̂ -3.00 5. 000̂ -3. 000

> 3. 00---6. 00 3. 000- 1. 500

>6. 00̂ -10. 00 1. 500̂  1. 000

> 10. 00-22. 00 1.000

    试样量以其溶液中钨量为100 mg为宜。试样中钨量在1-2%时，试样量可控制在溶液中钨量为

50 mg以上。钦量高于钨量时，可适量减少称样量。
4.2 测定

4.2.1 不含妮试样

4.2.1.1 将试样((4.1)1̀于 400 mL烧杯中，加入50 mL盐酸(3.4)，低温加热溶解，边搅拌边缓慢滴加

硝酸(3.2)至试样完全溶解，蒸发至糖浆状。加入 1̂-2 mL硝酸(3.2)，再蒸发至糖浆状(含高钦的试样

则蒸发至溶液体积约为10 m!)

4.2. 1.2 加入30 ml盐酸(3.4)，加热使盐类溶解。加入130 mL热水，加热微沸1 h,缓慢加入5 mL

辛可宁溶液(3. 9 )，充分搅拌后，在70-80 C保温4h或放置过夜。用带有少量纸浆的慢速定量滤纸过

滤，用辛可宁洗液(3. 10)以倾泻法洗涤烧杯中沉淀3次，用相同洗液将沉淀移入漏斗中，并洗涤沉淀和

滤纸 10次。

4.2-1.3 将沉淀连同滤纸置于铂柑锅中，并将原烧杯壁沾有的钨酸用氨水((3.8)湿润过的滤纸片擦下，

一并放入铂柑祸中。炭化，于750̂ -800℃的高温炉中灼烧40 min。取出，冷却，用水湿润沉淀，加入2滴

硫酸(3.5)，加入 2̂ 3mL氢氟酸((3. 3)，小心加热蒸发至冒尽硫酸白烟为止，再于750̂-800℃的高温炉

中灼烧30 min,
4.2.1.4 取出，置于干燥器中冷却至室温，称量。再灼烧至恒量(m, )，即为柑涡及不纯三氧化钨的质

量.

4.2.1.5 于J#A中加入5g碳酸钠((3. 1)，熔融，冷却，置于200 mL烧杯中，用热水浸取，加热溶解熔

块，洗净增祸后取出。将溶液煮沸并在70̂-80℃保温1-2 h。用带有少量纸浆的慢速定量滤纸过滤于

100 mL容量瓶中，以热碳酸按溶液(( 3. 11)洗涤沉淀和滤纸1。次，再用热水洗1-2次并入滤液中，冷却


