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忍

编 的 快 速 重 量 法
宗平璋

以重量法测定高品位钨的分析方法很多
,

如辛可

宁二次沉淀法
、

鹅酸按灼烧法
、

碳酸钠烧拮法等
。

绍

酸劫灼烧法因受贵重铂金器皿役备的限制
,

已樱不能

适应生产发展的要求
。

为此
,

我俏献墩成功了一种不

用舶金器皿的鹅的快速重量分析法
。

兹将敲法介貂如

下

一
、

方法提要

矿样翘过氧化钠熔融后
,

在碱性溶液中加入固体

氛化按以分离大部份硅酸
,

继在 左右的盐酸溶

液内
,

用辛可宁沉淀鹤酸
。

本方法适用于

的矿样
。

二
、

需用歌剂

固体过氧化幼 固体氛化鞍三 甲基

橙
, 。 克甲基橙溶于 。毫升水中

,

过滤 后备用

盐酸 辛可宁溶液
,

克辛可宁溶于

毫升 盐酸中
,

过 滤
,

用水 稀 释至 。。。毫

升三 辛可宁 溶液
,

克辛可宁 溶 于 毫

升 盐酸中
,

过滤
,

用水稀释至 。。。毫升
。

三
、

分析步释

称取 克矿样于铁 琳 竭内
,

加入 克过氧化

颧
,

用翩玻璃棒攫拌均匀
,

井用小征片擦净玻璃棒
,

捏成小圆团
,

置于跌柑坍内
,

再加入 克过氧化角铺

盖混匀物之表面
,

熔融至呈耗色均匀流体状
,

取出摇

动使熔融物粘于铁柑搞半腰部四周
,

放冷至室滥
。

将跌柑坍置于盛有 毫升冷 水 之 毫升烧杯

内盖好表面皿
,

待其作用停止后
,

以热水冲洗出铁柑

坍至不滑手为度
,

井以热水 稀 释 至 豹为 毫升
。

此时若有高价锰的颜色出现
,

需加入少箭过氧化钠

使高价锰颜色褪去 在 左右加入 固体 氛化按

克
,
一

充分橙拌二分钟后
,

移入 毫升容量瓶内
,

用

热水吹洗净烧杯
,

冷却后
,

以水稀释至刻度
,

充分摇

匀
。

用双层定性滤抵干过滤入 毫升容量瓶内 此

时应注意严格控制不使沉淀物混进滤液内
,

开始滤出

之滤液豹 毫升将容量瓶洗后
,

弃去
。

稠整滤液至

。毫升 度
,

倾入 毫升干净烧杯内
,

用少蔚水

将 毫升容量瓶冲洗二次
,

加入四滴 甲基 橙 指示

剂
,

用 盐酸溶液中和至呈征色
,

盖好表面皿
,

置

于电炉上加热至沸
,

取下
,

用热水吹洗表面皿及烧杯

壁
,

在不断攫拌下
,

徐徐加人 辛可 宁 溶液 毫

升
,

并充分媲拌一分钟
,

静置过夜
。

用无灰定量滤机 加入少 爵 定 量 抵浆 过滤
,

滤毕检查滤液有否穿过滤抵现象
,

弃去滤液
。

用热

的 。 辛可宁洗液冲洗烧杯二次 尽可能将沉淀物

移入漏斗 用定量滤机角擦净烧杯壁所粘之沉淀物
,

再用洗液冲洗净烧杯二次
。

检查烧杯有无沉淀物粘

附 然后用洗液洗滁漏斗内之沉淀物六次
,

最后用水

洗陈一次
。

将沉淀物违同滤抵放入瓷琳锅内
,

于电炉上使滤

抵完全灰化
,

然后再移人焉弗炉内
,

灼 烧至 护
,

取出置于干燥器中
,

放冷
,

刷出三氧化编称重
。

井依

下列公式爵算精果
重最
火

式中 —整份献液的体积 毫升
。

—称样重 克
。

—献液总体积 毫升
。

四
、

操作注惫事填

为利用硅酸钠水解应多加攫拌并加热
,

因此

最好趁碱性溶液还热时加入氛化按
,

并充分滑拌促使

硅酸更多的析出
。

干过滤时应严格注意不使沉淀物进入滤液内

如有极少量沉淀物混入
,

也将使拮果偏高和造成灼烧

后的 容易粘瓷柑竭
。

因此 干过滤时勿倒入过多

斌液
,

否 沉淀物容易从滤抵的双层折 口处渗透
。

为了获得疏松而颗粒较大之鹅酸沉淀
,

必须徐

徐加入辛可宁沉淀剂并充分攫拌
。

若停放片刻后兄有

部分沉淀物悬浮于溶液表面时
,

仍需继擅再掩拌
,

直

至降沉为止
。

钨与辛可宁之沉淀
,

必须豁置较长时阴溶液才

能完全澄清
。

对于要求尽快提供粘果 的 样 品 也可在流水中冷

却
,

时时授拌
,

冷却后
,

静置 分钟后过滤
。

本方法是以碱直接熔矿
,

由于中和后溶液中有

大量的钠盐存在
,

故必须尽可能将沉淀物洗滁干净
,

以免钠盐吸附于鹅酸沉淀中
,

致使产生灼 烧 之
。

粘附瓷土甘竭
。

沉淀物在移人焉弗炉内进行高温灼烧之前
,

必
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须先将滤抵千燥并灰化完全 如滤抵未视灰化或灰化

不完全即行灼烧
,

均易使
,

带椽色 班点或全部变

成黄椽色
。

五
、

本方法与鸽酸按灼烧法枯果比较

本 样 方 法 截 睑 分 析 桔 果 对 照

献样编号
本 方 法 侧 定 粘 果 鹅酸按灼烧法 艳 对 视 差 值

士

允 爵 改 差 值

士

俄 墓捌 秘

夏篇 瞿 昌洲 , 均 ,

。

,

氢
,

·

“ 平均‘
·

‘

姜吉假 墓撰
。
·

‘

。
‘
·

的

。 。

。

白,口,上

平均
·

‘

·

平均
·

⋯
八曰,上八,胜上

军侧秘
·

。

。

。

。

,

平均
、叮口了,尹

曰材

⋯
蕊 瞿

·

‘。

残
·

”“

勺﹄︸月住勺自﹄拭︶八八

⋯
,丈八」

昌箕 洲 平均
‘”

·

化 脸 现 场 会 技 术 槛 定 分 析 枯 果 对 照

木方法测定

琢
一
鸽酸按灼烧法测定

拭样橱号 一 一
一

一一一 一 一万一 一
⋯ 一 二 平 均

任门,八了八自自内︸,土今自

⋯⋯
‘‘

︸︺八︺︺心卜,上今︺甘了走,自︼勺门合公已口
。

。

。

。

。

艳对视差值

士

允爵改差值

士

。

。

。

。

。

。

。

︺口注︺︸自沪
‘勺曰八口勺了“飞产

⋯⋯
户匀
吸上甲口乃八已今︺︸乙,乙,口」︻︸自八勺白如勺内匕︼口︼匕︸八匕住沼任甘

⋯⋯
几自︻了八己勺自下土勺自,上几‘︺乃巧白,一曰︵门八匕左山任住入匕几口

⋯⋯
﹄今自附矛︺口,上︸‘土,︺土口口︵曰﹄月皿只︸内匕︵匕叮八乙乙匕上尸才任产

⋯⋯
﹄自八以勺曰︺八口卜冉弓人比八‘

六
、

桔藉

本方法不需要使用铂金器皿
,

能解决勘探队化

输室因铂金器皿毅备有限而不能大量做钨重量法生产

的关键
。

直接用过氧化钠熔矿
,

可 使 就 样一次分解完

全
,

省去残渣比色之全部 操 作
,

大大 精 短了化敬周

期
,

比鹅酸按灼烧法提高工效一倍
。

不使用酸类分解样品
,

不需用氢氟酸除硅
,

避

免了接触有毒气体
。

全部操作步骤筒化
,

容易掌握
,

无需特殊技术

要求
,

方法重现性好
。

所需用的献剂少
,

比踢酸按灼烧法可节豹大量

盐酸消耗
,

成本较低
。


