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0 前 言 

近年来，国内外广泛开展了过渡金属簇舍物的合成及研究工作．簇合物化学是生物无 

机、金属有机、结构化学和催 化化学有紧密相关的交叉学科“ ．是近二十几年来化学学 

科中十分活跃的研究领域之一． ’ 

对于原子簇合物中钨的测定，目前还没有一种成型的较稳定的方法．有必要对原子簇 

舍物中钨的测定进行研究． 

l 实验部分 

1．1 仪器及试液配制 

1．1．1 仪器 

uV一3100紫外可见光谱仪，波长范围 3200nm一200 nm 

1．1．2 试液配制 

l，1．2．1 钨的标准储备液 

准确称取光谱纯 WO 0．6305克，加入到 20 mLNaOH(20 )水溶液中，待全部溶解 

后移入 1000 mL容量瓶中，稀至刻度备用，该溶液含钨 500 pg／mL． 

1 1．2．2 三氯化钛溶液 

将 l5 的TiC132 mL，加浓 HCI5 mL．加水 25 mL．加数粒锌进行还原处理．该溶液浓 

度为 1 (w／w)． 

1．1．2．3 氯化亚锡溶液 
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取 1克氯化亚锡溶于 l：1盐酸 100 mL中，该溶液浓度为 0．5 ． 

1．1_2．4 硫氰酸溶液 

取 25 8NaSCN溶于 100 g水中，该溶液浓度为 25 ． 

1．2 实验原理 

本实验以氯化亚锡及三氯化钛将钨还原为低价 ，然后与硫氰酸盐形成黄绿色可溶性 

络合物 ，并用可见紫外光谱仪 UV--3100测定钨的含量 ，其中 SnCI。还有还鼠  ”等 

可能有的干扰．其方程式如下： 

W O3+TiCI3+ 4NaSCN+4HCI= NaEW O(SCN) )+TiCI + 3NaCI+ 2H 2O 

1．3 工作曲线的绘制及样品分析 

1．3．1 工作曲线的制作 

分别取钨标液(500~zglmL)0．5；1i2；3；4．mL于 50 mL容量瓶中 ，向各容量瓶中加入 

30mLSnCI ，6mLNaSCN，2mLTiCI潞 液稀释至刻度，摇每，放置 30分钟 用含钨 5 g／ 

mL的溶液在 330 nm～500nm范围内作紫外定性吸收 ，见图 l，测得最大波长为 400 nm， 

以后，工作曲线及样品测定均用此波长．下面是最大吸收及工作曲线图 ： 
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图 1 钨溶液的紫外可见光度法蔫定的最大吸收 囤 2 标准溶液的工作曲线 

工作曲线线性关系 f=16．851×4 

1．3．2 样品处理及测定 

准确称取 3 nm～5 mg于小烧杯中，用旅 HNO 在电炉上加热硝化，待样品呈黄色时， 

加一滴 NaOH 20 溶液，再加少量水移至50 mL容量瓶中，以下步骤与工作曲线一致．测 

定吸光度．从而算出浓度． 

2 实验结果及讨论 

2．1 酸根对钨的影响 

从溶解样品及样品本身可能带来的阴离子有 NO；一，s0 一等，故试验．了NO 一，SO 一 

对钨的吸光值的影响．见图 3、图 4． ． 
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图 3 N03--离子对钨的影响 圈 4 SO4 一离子对钨的影响 

实验结果表明 SO． ，NO$--对钨测定无影响． 

2．2 金属离子的影响 

Fe34-,Co“，Ni“，MoO。 对钨的测定的影响，其结果见图5；6；7；8 

圉 5 Fe3+离子对鹞的影响 圉6 Co +离子对钨的影响 

HI 州  Ib ‘目 

图 7 Ni2一离子对钨的影响 图8 MoO4：一离子对鹌的影畸 
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由此可知：Fe“，Co“，Ni“对钨的测定基本无影响，而 MoO． 一对钨的测定有影响．故 

有 Mo和 w 同时存在时，不能用此方法． 

2．3 回收率、精密度、准确度检验 

2．3 1 回收率检验见表 1 

表 1 钨的回收率 

由表2知 00 L 标准偏差为0．54，变动系数为 2．37 ，002 标准偏差为 0．82，变动系 

数为 2．65 ；由表 3知 A的误差为 1．84。B的误差为 1．1 5，符合分析要求． 
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3 小 结 

本方法测定了原子簇合物中钨的含量．在酸性条件下加入 SnC1：消除了 Fe”等对钨 

的干扰．分析速度快，操作简便． 
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THE DETI~RMINATION OF TUNGSTEN 

IN A TOM IC CLUSTER COM PLEX 

X ing Yongheng Li Jianxiu 

- (Jilin Institute of chemicaL Technology) 

N iu Shuyun Tian Yuan 

(Jilin University) 

Abstract A method of tungsten determ inating in atomic cluster COrn【plex is set up． The 

recovery rate and influences of various cations on tungs ten are discussed． The m ethod 

proves to be fast and convinient． 

Key w ords m etal cluster com plex compound；tungsten 
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