
钨制品中微量磷的测定方法比较普及的是用正

丁醇及氯仿萃取，利用萃取分离干扰组分，但操作烦

琐，既费时又费力。且氯仿有毒，长期接触可能引起

中毒。现改用氯化亚锡甘油溶液还原磷钼酸盐，生成

亮蓝色配合物!"#。根据颜色的深浅比色测定。在水相

中直接测定微量磷。本文研究了适宜的反应条件和

共存离子的影响，已用于合成试样的分析。

! 实验部分
!"! 仪器与试剂
仪器：$%"型分光光度计。
钼酸铵溶液：称取 &’()钼酸铵溶于少量水*以

+&,-.定容至 /0012。
氯化亚锡甘油溶液：称取 %’()氯化亚锡溶于

/0012甘油中*溶解后储于瓶中。
氨水氯化铵洗液3取氯化铵 /)溶于 (4氨水中。
磷标准溶液3
甲：称取 0’.56%)磷酸二氢钾溶解于 /0012水
中*移入一升容量瓶中*以水稀释至刻度*摇匀*此液
/12为 /00!)磷。
乙：取上液（甲）%12于 %0012容量瓶中，以水

稀释至刻度，摇匀，此液每毫升为 /!)磷。
!"# 实验方法
/’%’/ 样品处理
称取试样 /7%)8钨制品均转化为 9-5:于 &(012

烧杯中，加 &012/04氢氧化钾溶液，于低温电炉上

分解完全，取下，用水吹洗表面皿及烧杯内壁至

.012体积，加氯酸钾 0’(7/)，加热煮沸至冒大气泡
取下，加 /01254双氧水，搅拌 /;%1<=，加 .12 的
&4>?@A溶液，搅匀，加一滴对硝基酚（0’/4），用盐
酸（/B/）调至无色，然后用氨水调至溶液呈黄色，并
过量 /C12，以热水稀释至体积 /0012，加 /012&4
硫酸铍溶液，边加边搅拌使沉淀完全，微沸 /1<=，取
下，静置 501<=，用快速定量滤纸过滤，以氨水洗液
洗涤烧杯、沉淀各 (7C次，甩去水柱，用 /’&1DEF2硫
酸将沉淀溶解于 /0012容量瓶中，并用此液稀至刻
度，摇匀。

/’%’% 样品分析
吸取样液 (7/012于 (012比色管中，加 %012
水，%’012钼酸铵溶液，0’%(12氯化亚锡甘油溶液*
然后用水稀释至刻度，混匀。/01<=后用分光光度计
C60=1波长处，(G1比色皿，以水作参比，测定其吸
光度，与试样同时做试剂空白试验。从工作曲线上求

得相应磷的含量。

/’%’5 工作曲线
移取质量浓度为 /!)F12 的 H 8": 标准溶液

012、0’(12、/’012、/’(12、%’012、%’(12 于一系列
(012比色管中，以下同样品分析。绘制工作曲线，利
用工作曲线测定磷量。

# 结果讨论
#"! 检测波长的选择
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二氯化锡与磷钼酸盐形成稳定的配合物，按照

试验方法绘制其吸收曲线证明该配合物的最大吸收

峰在 "#$%&’"()%&处。本试验选定波长为 "(*%&+
!"! 显色液的稳定时间试验
试验表明,配合物经过 -*&.%达到稳定,稳定时
间在 )*&.%以内。
!"# 精密度和线性回归方程
结果表明本方法形成的配合物在 *!/’!+0!/ 12

0*&3范围内服从朗伯4比尔定律，1的质量浓度在
*’!+0!/20*&3与吸光度呈良好的线性关系。回归方
程为 56*+*7-8*+*9$":&/23;,相关系数 <为 *+((*#。对
-+$!/ 12$*&3的标准溶液测定 --次,=>?!+"@。
!"$ 共存离子的影响
在氨性溶液中, 磷经氢氧化铍为载体生成磷酸
盐沉淀,与主体钨分离。因此钨不干扰磷的测定。
以 -$!/ :-/AB)中;1 为例，当吸光度相对误
差!!0@时，测得常见共存离子的允许限量（!/）为：
CD:#;"**、E/:$;"**、FG:$;0**、E%:$;0**、1H
:$;0**、I%:$;0**、FJ:$;70*、KL:#;70*、M.:$;
70*、FN:$;-$*、>H:#;-$*、>.:%;-$*、CO:&;"、F<
:’;-7$。
!"% 甘油用量的影响
添加适量的甘油，可以显著提高检测灵敏度。试

验表明，随着甘油用量比例增加或减少，会导致体系

配合物的吸光度不稳P7Q。甘油溶液的最佳体积比为

*+-7$@+

# 分析方法评定
将此法用于合成试样中 1的测定。分别取钨制

品中仲钨酸铵、蓝钨、钨粉、碳化钨粉样品进行定量

分析，并与国标方法作了对比，结果如表 -所示。可

见本方法在钨制品磷的测定中, 测得结果与国标法
测得的结果基本一致。回收实验结果如表 7所示，回
收率在 (9@’-*R @之间，表明本方法具有较高的回
收率。

以上测试结果表明，本方法数据稳定，准确度

高，适用于钨制品中磷含量范围在 *@’*+**R*@的
测定。
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表 & 钨制品中磷含量的测定

样品序号 样品名称 国标法
!/

本方法
!/

仲钨酸铵

7+"* 7+"*
0+9U 0+9*
#+"9 #+97

蓝钨

-*+7* -*+7R
-0+R9 -0+R0
79+R# 79+U*

钨粉

U+R0 U+R9
"+7( "+7(
--+RU --+R9

碳化钨粉

9+RU 9+U7
-#+79 -#+7(
R-+70 R-+RU

-
7
R
-
7
R
-
7
R
-
7
R

样品序号 样品含 1 量
!/
加入 1量
!/
测得 1的总量

!/ 回收率2@

- 7+"* 0+** 9+0R ((+*#
7 -*+** -*+** 7*+*R -**+70
R -0+** -*+** 70+90 -*R
U -#+79 -0+** R7+U" (9+0"

表 ! 标准回收试验结果

’()(*+,-.),/- /0 12/342/* ,- 1*/567,-8 96-83)(- 1*/567)3
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