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高杂质钨矿化学分析方法
三氧化钨量的测定
二次分离灼烧重量法

1 范围

本标准规定了高杂质钨矿中三氧化钨量的测定。
本标准适用于磷含量小于2%、钛含量小于1%、锡含量小于2%的钨矿中三氧化钨量的测定。三

氧化钨测定范围:20%以上。

2 方法提要

试样在少量氟化铵存在下,以盐酸、硝酸、高氯酸溶解,浓缩至冒白烟以驱除过剩的氟离子与硝酸

根,钨成钨酸析出,过滤,与大部分共存元素分离后,用氨水溶解钨酸,加入硝酸铁和硝酸铍沉淀分离其

他杂质,滤液经蒸干、灼烧,以氢氟酸去硅,再灼烧后称三氧化钨量。用光度法测定残渣中三氧化钨量,
补正结果。当钼含量大于0.3%时,需要进行结果校正。

3 试剂

除非另有说明,本部分所用试剂均为符合国家标准或行业标准的分析纯试剂,所用水均为蒸馏水。

3.1 过氧化钠。

3.2 氟化铵。

3.3 乙二胺四乙酸二钠(EDTA)。

3.4 盐酸(ρ1.19g/mL)。

3.5 硝酸(ρ1.42g/mL)。

3.6 氢氟酸(ρ1.15g/mL)。

3.7 无水乙醇。

3.8 氨水(ρ0.90g/mL)。

3.9 氨水溶液(1+1)。

3.10 氨水溶液(1+4)。

3.11 氨水-硝酸铵混合液:移取40mL氨水(3.9),加入450mL水,加入2mL硝酸(3.5)。

3.12 氢氧化钠溶液(24g/L)。

3.13 氢氧化钠溶液(100g/L)。

3.14 氢氧化钠溶液(50g/L)。

3.15 高氯酸(ρ1.67g/mL)。

3.16 高氯酸洗涤液(1+199)。

3.17 硝酸铁溶液:称取1g分析纯铁粉,加50mL硝酸(3.5),于电炉上加热溶解后用水稀至

1000mL。

3.18 硝酸铍溶液:称取10g分析纯BeSO4·4H2O,加400mL水溶解,加50mL氨水(3.8),加热煮
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