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氧化钨中氧原子个数的测定 硫代硫酸钠滴定法
1 范围
本文件规定了氧化钨（包含黄钨、蓝钨、紫钨）中氧原子个数的测定方法。
本文件适用于氧化钨（包含黄钨、蓝钨、紫钨）中氧原子个数的测定，测定范围2.60~3.00。
2 规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
GB/T 17433冶金产品化学分析基础术语
GB/T 601 标准滴定 化学试剂 标准滴定溶液的制备
3 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4 原理
试料用氢氧化钾和一定量的铁氰化钾溶解后，过量的铁氰化钾在酸性溶液中与碘化钾反应并释放出碘，然后用硫代硫酸钠标准溶液滴定，从而计算出氧化钨中的氧原子个数。
5 试剂
除另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂。
5.1  氢氧化钾溶液(100g/L)；
5.2  盐酸(1:1)；
5.3  碘化钾溶液(100g/L)；
5.4  硫酸溶液(20%)；
5.5  淀粉溶液：淀粉(10g/L)+氢氧化钾(2g/L)；
5.6  硫酸锌溶液(100g/L)；
5.7  工作基准试剂重铬酸钾；
5.8  无水碳酸钠；
5.9  硫代硫酸钠标准滴定溶液c(Na2S2O3)≈0.05mol/L
配制：称取12.5000g硫代硫酸钠，加入0.1000g无水碳酸钠（5.8）溶于1000mL水中，缓缓煮沸10min，冷却，放置2周后过滤。
标定：称取0.0900g于120±2℃干燥至恒重的工作基准试剂重铬酸钾（5.7）置于碘量瓶中，溶于25mL水，加入20mL碘化钾溶液（5.3）及20mL硫酸溶液（5.4），摇匀，于暗处放置5min，用硫代硫酸钠标准滴定溶液 (5.9 )滴定至浅蓝色，加入1mL淀粉溶液（5.5），继续滴定至溶液由蓝色变为亮绿色为终点，同时做空白试验。
硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度[c(Na2S2O3)]按公式（1）计算,数值以摩尔每升（mol/L）表示：
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式中：
 ------重铬酸钾质量，g；
 ------消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL；
------空白试验消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL；
 ------重铬酸钾的摩尔质量,g/ mol ，[M( 1/6 K2Cr2O7)=49.031]。
5.10 铁氰化钾标准溶液：
配制：称取66.0000g铁氰化钾于250mL烧杯中，溶于水中，移入1000mL棕色容量瓶，用水稀释至刻度，混匀。
标定：移取5.00mL铁氰化钾标准溶液（5.10）于碘量瓶中，加入20mL盐酸（5.2）摇匀、20mL碘化钾溶液（5.3）摇匀，于暗处放置5min，加入20mL硫酸锌溶液（5.6），用硫代硫酸钠标准滴定溶液（5.9）滴定至浅蓝色，加入1mL淀粉溶液（5.5），继续滴定至蓝色消失为终点。
1mL铁氰化钾标准溶液相当于硫代硫酸钠标准滴定溶液的mL数，按公式（2）计算：
   …………… （2）
式中：
------移取铁氰化钾标准溶液的体积，Ml；
------消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL。
6 试验步骤
6.1  试料
称取0.2g试料，精确至0.0001g。
6.2  平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
6.3  测定
6.3.1  将试料（6.1）置于碘量瓶中，用少许水冲洗瓶壁，加入5.00mL铁氰化钾溶液（5.10）、15mL氢氧化钾溶液（5.1），摇匀，于低温电热板上加热溶解完全（确保样品不能加热至沸腾），于流水中冷却至室温。
6.3.2  加入20mL盐酸（5.2）摇匀、20mL碘化钾溶液（5.3）摇匀，于暗处放置5min。
6.3.3  用硫代硫酸钠标准滴定溶液（5.9）滴定至淡黄色，加入1mL淀粉溶液（5.5）,继续滴定直至蓝色消失为终点。
6.3  结果计算
氧化钨中氧原子个数，按公式（3）计算。
      ……………（3）

式中：
 ------加入铁氰化钾标准溶液的体积，mL；
------消耗的硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，mL；
 ------试料量，g；
7 允许差
两次测量值的允许差不超过表1所给值。
表1 允许差
	氧原子个数
	允许差

	2.60~3.00
	0.02


8  试验报告
试验报告应包括以下内容：
——本文件编号；
——试验对象、实验室名称和试验日期；
——分析结果；
——与基本分析步骤的差异；
——可能影响结果的各种现象的细节；


