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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ６１５０《钨精矿化学分析方法》分为１７部分：

ＧＢ／Ｔ６１５０．１　钨精矿化学分析方法　三氧化钨量的测定　钨酸铵灼烧重量法

ＧＢ／Ｔ６１５０．２　钨精矿化学分析方法　锡量的测定　碘酸钾容量法和氢化物原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．３　钨精矿化学分析方法　磷量的测定　磷钼黄分光光度法

ＧＢ／Ｔ６１５０．４　钨精矿化学分析方法　硫量的测定　高频红外吸收法

ＧＢ／Ｔ６１５０．５　钨精矿化学分析方法　钙量的测定　ＥＤＴＡ容量法和原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．６　钨精矿化学分析方法　湿存水量的测定　重量法

ＧＢ／Ｔ６１５０．７　钨精矿化学分析方法　钽铌量的测定　等离子体发射光谱法和分光光度法

ＧＢ／Ｔ６１５０．８　钨精矿化学分析方法　钼量的测定　硫氰酸盐分光光度法

ＧＢ／Ｔ６１５０．９　钨精矿化学分析方法　铜量的测定　火焰原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１０　钨精矿化学分析方法　铅量的测定　火焰原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１１　钨精矿化学分析方法　锌量的测定　火焰原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１２　钨精矿化学分析方法　二氧化硅量的测定　硅钼蓝分光光度法和重量法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１３　钨精矿化学分析方法　砷量的测定　氢化物原子吸收光谱法和ＤＤＴＣＡｇ分光

光度法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１４　钨精矿化学分析方法　锰量的测定　硫酸亚铁铵容量法和火焰原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１５　钨精矿化学分析方法　铋量的测定　火焰原子吸收光谱法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１６　钨精矿化学分析方法　铁量的测定　磺基水杨酸分光光度法

ＧＢ／Ｔ６１５０．１７　钨精矿化学分析方法　锑量的测定　氢化物原子吸收光谱法

本部分为ＧＢ／Ｔ６１５０的第３部分。

本部分代替ＧＢ／Ｔ６１５０．４—１９８５《钨精矿化学分析方法　钼黄光度法测定磷量》。

本部分与ＧＢ／Ｔ６１５０．４—１９８５相比主要变化如下：

———扩大了测定范围，由０．０１％～０．２０％调整为０．００５％～１．００％；

———样品熔融温度由６５０℃～７００℃改为７００℃～７５０℃；

———以硝酸钙为载体，使磷成磷酸钙沉淀与其他元素分离改为以硫酸铍为载体，使磷与氢氧化铍共

沉淀与其他元素分离；

———将坩埚置于１００ｍＬ容量瓶的漏斗上，盖上表面皿，分３次吹入热水以浸取熔融物改为将坩埚

浸入盛有５０ｍＬ浸取液的３００ｍＬ塑料杯中，以水洗净坩埚；

———比色皿由１ｃｍ改为５ｃｍ；

———增加了重复性限条款。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由赣州有色冶金研究所、中国有色金属工业标准计量质量研究所负责起草。

本部分由赣州有色冶金研究所起草。

本部分由赣州华兴钨制品有限公司、江西下垄钨业有限公司参加起草。

本部分主要起草人：杨峰、刘柏禄、潘建忠。

本部分主要验证人：张倩、方宣如、许景光。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ６１５０．４—１９８５。
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钨精矿化学分析方法

磷量的测定

磷钼黄分光光度法

１　范围

ＧＢ／Ｔ６１５０的本部分规定了钨精矿中磷量的测定方法。

本部分适用于钨精矿中磷量的测定。测定范围：０．００５％～１．００％。

２　方法提要

试料经碱熔、浸取后，在氨水溶液中，以硫酸铍为载体，使磷与氢氧化铍共沉淀与其他元素分离。在

一定酸度的硝酸溶液中，以钒酸铵钼酸铵为显色剂，于分光光度计４２０ｎｍ处测其吸光度。

经分离后，残留的钨、砷、硅等均不影响测定。

３　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相对纯度的水。

３．１　氢氧化钾（ＧＲ）。

３．２　氨水（ρ约０．９０ｇ／ｍＬ）。

３．３　硝酸（ＧＲ，ρ约１．４２ｇ／ｍＬ）。

３．４　硝酸溶液（１＋１），配制时硝酸先经煮沸，赶尽二氧化氮。

３．５　硝酸溶液（１＋１０），配制时硝酸先经煮沸，赶尽二氧化氮。

３．６　无水乙醇。

３．７　乙二胺四乙酸二钠溶液（１００ｇ／Ｌ）。

３．８　硫酸铍溶液（４０ｇ／Ｌ）。

３．９　氨水洗涤液（２＋９８），热水配制。

３．１０　钼酸铵溶液（１００ｇ／Ｌ）：称取１０ｇ钼酸铵溶解于８０ｍＬ热水中，冷却后，用水稀释至１００ｍＬ，

混匀。

３．１１　钒酸铵溶液：称取０．３ｇ钒酸铵溶解于５０ｍＬ热水中，加３０ｍＬ硝酸（３．３）、４０ｍＬ水，混匀。

３．１２　钒酸铵钼酸铵混合液：将已冷却的钼酸铵溶液（３．１０）在不断搅拌下缓缓加入已冷却的钒酸铵溶

液（３．１１）中，过滤后使用。用时现配。

３．１３　对硝基酚乙醇溶液（２ｇ／Ｌ）。

３．１４　ＥＤＴＡ乙醇浸取液：将５０ｍＬ无水乙醇（３．６）和５００ｍＬ乙二胺四乙酸二钠溶液（３．７）移入

１０００ｍＬ容量瓶中，以水稀释至刻度，混匀。

３．１５　磷标准贮存溶液：称取０．４３９４ｇ经烘干的纯磷酸二氢钾［狑（ＫＨ２ＰＯ４）≥９９．９５％］，置于２５０ｍＬ

烧杯中，加入２００ｍＬ水溶解，用水定容于１０００ｍＬ容量瓶中，混匀。此溶液１ｍＬ含１００μｇ磷。

３．１６　磷标准溶液：移取１００．００ｍＬ磷标准贮存溶液（３．１５），置于５００ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，

混匀。此溶液１ｍＬ含２０μｇ磷。

４　仪器

分光光度计。
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