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高纯三氧化钨中微量硅的测定

陈 正坤

(广州有色金属研究院分析检测研究中心，广东广州510651)

摘要：用NaOH溶液溶解二氧化钨，柠檬酸络台钨，用砘钼蓝法测定微晕硅．浚法操作简咿，测

定范围ws,0 0004％～O 01 6％，回收率在95 71％～118％之间，相对标准偏差小于14 32‰浚法

适台十测定高纯二氧化钨及仲钨酸铵中微量硅．
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高纯三氧化钨中微量硅的测定一般都采用氯化分离主体钨，用碳酸钠熔融钼蓝法测定硅

此法手续繁琐，而且还需一套氯化装置，既费时又不经济．采用柠檬酸络合钨钼蓝法测定硅

不仅快速而且可以得到理想的结果．

1试验部分

1．1主要试剂及仪器

柠檬酸：500 g／L．钼酸铵：100 g／L．草一硫混酸：40 g草酸溶于1 mol／LH。SO；400mL中．

硫酸：0．5 mol／L(优级纯)．氢氧化钠溶液：100 glI，．还原剂：用100 g／L亚硫酸钠溶液与lo

g／L 1-氨基2萘酚4磺酸配制(当天使用)．硅标准溶液：Si lO gg／mL．所有试剂均用三次

离子交换水配制．

7212分光光度计．

1．2条件试验

1．2．1溶样试验

称取高纯三氧化钨试样5份，每份1．000 g

置于塑料瓶中，分别加入氢氧化钠溶液10～30

mL，盖上瓶盖，在90C水浴加热10～60

min[【]．试验表明，i00 g／L NaOH溶液30 mI。

在90 C水浴加热30 min可将试样完全溶解．

1．2．2柠檬酸用量及放置时间试验

表1加柠檬酸后钨的络合时间
Table 1 Complexing time of tungsten on the

addition of citric acid

取5 rnL试液于25 rrlL比色管中，加1滴对硝基酚，用硫酸中和至黄色褪去，再过量1滴
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对硝基酚，用水稀释至lo mL，加1 ml。钼酸铵，放置15 min后，加1～5 mL柠檬酸，放置

l～5 min．络合钨的状况见表1．

试验表明，用3 ml，柠檬酸．放置3min已完全络合0．1 g三氧化钨．
1．2 3干扰离子试验

根据高纯三氧化钨中所舍共存元素情况，进行了干扰离子试验，结果列于表2．

表2干扰离子试验结果

Table 2 Results of interfercnce ion test

硅加入最加入lO,ug测定硅最 回收率 硅句¨入量加入lOixg测定硅量 回收率

／pg 干扰离子 ／vg ／％ ／pg 干扰离子 ／vg ／％

6 As
3+

7．0 1l 6 6 6 FeH 7 0 11 6 B

6 PO； 7 2 120 6 Ca” 7 0 1l 6 6

6 MoOi一 7．5 1 25 6 Mg
2’

7．0 11 6．6

6 Al¨ 6．8 11 3．3 6 NI‘+ 7 0 1l 6 6

6 Mn：+ 7．0 11 6 6 6 Sn2+ 7．0 11 6．6

试验表明，】0#-g As“，P()i，MoOj一．A13，Mn21，Fe”，Ca”，Mg”，Ni”，Sn2+对硅的测

定没有影响．

2分析步骤

称取1．000 g试样，置1：有刻度的型料瓶中．加30 ml。NaOH溶液，盖上瓶盖，在90(、热

水中加热30 rain，不时摇动，待溶液清亮后用水稀释至50 n1L．取5 mL试液于25 mL比色管

中，加1滴对硝基酚指示剂，用硫酸(o．5 tool／L)滴至无色；加1 mI，硫酸，用水稀释至10 mL；

DiiN酸铵(100 g／I，)lmL，放置20min．力n 3mL柠檬酸(50 g／L)，摇匀，再加2“。草一硫混酸、
1 mI．1氨基2蔡酚一4一磺酸，摇匀放置10 min．然后在680 nm波长处，用1 cn'-i比色JI『【以试

剂空白作参比测定吸光度．

工作曲线：取含1，3，5，10 fig硅的硅标准溶液分别置于25 mI．比色管中．用水稀释至5

niL左右，以下同分析步骤．

3方法的精密度和准确度

3．1方法的精密度

称取二氧化钨样品8份，按分析步骤进行．测得硅含量w＆(％)：0．00106，0 0011，0 001 2，

0．001 2，0．0012，0．0015，0．00155，0 0016；Ⅻ＆平均值0．00l 3；相对标准偏差±14．32％．

3．2方法的准确度

称取三氧化钨6份，每份1．000 g，分别加入硅60 pg，210 fxg，按分析步骤进行测定．结果

列于表3．从表3可以看出，硅的回收率在95．71％～118％之间．
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3．3对照试验

本法测定的三氧化钨样晶中si含量与标准方法01财照，见表4

表3测定方法准确度试验结果
1hMe 3 Accuracy test resIIlts of determination

method

4结 论

表4两种方法分析结果

Table 4 Analytical results of two methods

本法可测定三氧化钨样品【{1ws范围0．0004％～o．o】6％．回收率在95．71％～11 8％之

间，相对标准偏差小于14．32％．本法操作简便，适合于测定三氧化钨、仲钨酸铵等钨制品中的

硅．
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Determination of micro silicon in high—purity WOa
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Abstract：WO_is dissolved with a NaOH solution and tungsten is complexed with citric acid

then micro silicon is determined by silicon molybdic blue spectrophotometry．Simple in oper

ation，the method provides a measuring range of silicon content 0．0004％～0 016％，the re

covery between 95．71％and 1 1 8％，and the relative slandard deviation less than 1 4．32％

The method is suitable for the determination of micro silicon in high purity W03 and ainnlo

mum paratungstate．
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