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采用甲基纤维素&

Y&

'凝聚剂重量法测定二氧化硅的含量!对溶液体积"甲基纤维素&

Y&

'用

量"温度等因素对硅酸凝聚的效果进行了优化研究!并对甲基纤维素凝聚剂与动物胶凝聚剂进行了比

较$实验结果表明!在盐酸介质中!甲基纤维素对硅酸有极强的凝聚能力!甚至在室温条件下也能使硅

酸大量凝聚$另外在沉淀中夹杂的铁"铝等氧化物少!操作简便!分析时间短$
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重量法测定岩石矿物样品中的二氧化硅!应用

最广泛的凝聚剂是动物胶)

%E!

*

$该法省时!但凝聚不

完全!滤液中含有少量二氧化硅!且凝聚的二氧化硅

不纯净!夹杂着少量的铁"铝等氧化物$近年来有关

资料介绍用十六烷基三甲基溴化铵&
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基纤维素&
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'"聚环氧乙烷&
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"聚乙二醇"

聚乙烯醇等为凝聚剂!重量法测定岩石样品中的二

氧化硅含量$

对甲基纤维素凝聚剂与动物胶凝聚剂进行了比

较$实验结果表明!在盐酸介质中!甲基纤维素对硅

酸有极强的凝聚能力!甚至在室温条件下也能使硅

酸定量凝聚$另外!在沉淀中夹杂的铁"铝等氧化物

少!操作简便!分析时间短$测定结果准确可靠!该

法适用于样品中不同含量的二氧化硅测定!而且滤

液均能用常规方法直接测定铝"铁"钛"钙"镁"锰"磷

和滤液中的二氧化硅等$
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实验部分
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主要试剂

甲基纤维素&
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!分子量为
%"$$$

以上'(称

$A%

4
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溶于
%$$9HC&1
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=9-1
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H

'中$
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实验方法

称取
$A>$$$

4

样品于镍&银'坩埚中!加入
"

4

氢氧化钾&钠'!于低温马沸炉中!渐渐升温至
=>$

!

@$$_

熔融
#$9()

$取出坩埚冷却!置于
#>$9H

烧杯中!加入
!$

!

>$9H

热水!再加
#$9H

浓盐酸

中和!洗出坩埚!于低温电热板或水浴上蒸发至

%$9H

左右&呈浆糊状'!补加
#$9H

浓盐酸!在
@$

!

%$$_

下加热$取下加入
>9HY&

&

%

4

/

H

'!搅拌

均匀!并自然冷却至室温$用少量水吹洗杯壁!中速

或快速定量滤纸过滤!先用
>a

的热盐酸分两次溶

盐&每次约
!$9H

'!再用
#a

的热盐酸洗涤烧杯及

沉淀
[

!

%$

次!最后用热水洗涤沉淀
!

!

"

次!将沉

淀和滤纸放入已恒重的坩埚中!低温灰化!在
D>$

!

%$$$_

灼烧
#'

!称重至恒重$
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结果与讨论
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溶液体积对硅酸凝聚的影响

固定凝聚时
C&1

&

=9-1
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H

'和凝聚剂
>9HY&

&

%

4

/

H

'的用量$改变试样提取酸化后试液蒸至不

同体积$实验结果见表
%
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表
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蒸发体积对凝聚二氧化硅的影响
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溶液体

积/
9H

试样原含

二氧化硅/
9

4

回收二氧

化硅/
9

4

回收

率/
a

>$ !=DA$ !=>A$ D[AD#

!> !=DA$ !=>A= DDA%

%$ !=DA$ !=[A= DDA[D

砂粒
!=DA$ !@$A$ %$$A!
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从表
%

结果表明!蒸发体积过大$二氧化硅凝

聚不完全且难过滤!滤液残留的二氧化硅较高!蒸至

砂粒状!不仅费时!而且在二氧化硅沉淀中夹杂铁"

铝氧化物多$本方法采用将试液蒸至
%$9H

进行

凝聚$

.&.
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用量的影响

固定蒸发溶液体积
%$9H

!凝聚时
C&1

的浓度

为
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'不变!只是改变
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的用

量!实验结果见表
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凝聚剂$
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%用量的选定
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用

量/
9H

试样原含

二氧化硅/
9

4

回收二氧

化硅/
9

4

回收

率/
a

% !=DA$ !=>A$ D[AD#

> !=DA$ !=[A> DDA[=

%$ !=DA$ !=[A! DDA[%

!$ !=DA$ !@$A$ %$$A!
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实验数据看出!

Y&

的用量在
>

!

%$9H

时!凝聚二氧化硅较完全!本法选用
>9HY&

&

%

4

/

H

'$

.&'

!

凝聚二氧化硅时温度的影响

固定溶液体积
%$9H

!凝聚时
C&1

&

=9-1
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H

'!

>9HY&
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4
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'不变!仅改变凝聚温度$实验结

果见表
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凝聚时温度影响
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凝聚温度
试样原含

二氧化硅/
9

4

回收二氧

化硅/
9

4

回收

率/
a

加热至沸
!=DA$ !=@A$ DDA">

微沸
>9() !=DA$ !=@A% DDA"[

@$

!

[$_ !=DA$ !=[A% DDA@=

室温
!=DA$ !=[A! DDA[%

!!

表
!

结果表明!凝聚时温度在某种程度上有略

微影响$实验表明!

@$

!

[$_

及室温条件下!凝聚

二氧化硅较好!回收率高$

@$

!

[$_

时凝聚!更好

过滤!因此!本法选择
@$

!

[$_

条件凝聚$

.&1

!

凝聚剂对滤液中其它项目的影响

凝聚剂对滤液中其它项目的影响&见表
"
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表
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滤液中加入各元素的回收情况
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项目及方法
加入标

量/
$

4

加
Y&

量/
9

4

测量数据

值/
$

4

回收

率/
a

>$ %A$$ >% %$#A$

二氧化硅&硅钼'

%$$ %A$$ DD DDA$

#$$ %A$$ #$$ %$$A$

二氧化钛
>$ %A$$ >$ %$$

&二安替比林甲烷'

%$$ %A$$ %$% %$%A$

#$$ %A$$ %D[ DDA$

三氧化铁
>$ %A$$ >$A> %$%A$

&磺基水杨酸'

%$$ %A$$ %$$ %$$A$

#$$ %A$$ #>$ %$$A$

三氧化二铝
%$A$$9

4

$A> DAD[9

4
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&氟化钠
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结果表明!

Y&

凝聚剂对滤液中各项目

的测定均无影响$

.&/

!

方法的准确度精密度实验

对
GZR$@%>#

的国家标准样品测定
%#

次!测

定 结 果 分 别 为(

@"A#$a

!

@"A">a

!

@"A##a

!

@"A#>a

!

@"A!#a

!

@"A"!a

!

@"A!@a

!

@"A"$a

!

@"A!Da

!

@"A!!a

!

@"A!>a

!

@"A#[a

与 标 样 值

@"A!@a

的相对标准偏差
%A!a

!可见方法有很好的

重现性$

'

!

样品分析

对硅酸盐标准样品和不同矿种管理样进行了测

定!二氧化硅含量从
%A>a

!

D@A!#a

!

Y&

凝聚所测

结果与推荐值相符合$表
>

列出了
Y&

法与动物胶

法的分析结果!两法均采用银坩埚熔矿!滤液回收$

表
/

!

FC

法与动物胶法分析结果对比表

G;J53/
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W3,A58,?"7
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;<#,"-J38L33-8D3FC738D"!;-!8D3;-#7;5

N

5A3738D"!
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岩矿分类 样品编号

检测项目与质量分数

W(?

#

61

#

?

!

J*

#

?

!

B(?

#

&0? Y

4

?

动物胶
Y&

动物胶
Y&

动物胶
Y&

动物胶
Y&

动物胶
Y&

动物胶
Y&

硅酸盐岩
GZR$@%$! @#A[$ @#A@> %!A![ %!A!> #A%$ #A%% $A!$ $A!$ %A>" %A>[ $A"$ $A"$

粉石英
GZR$!%%! D>A@$ D>A=[ #A!" #A!> $A#$ $A#% $A$" $A$" $A%= $A%> $A%$ $A$D

镁质粘土
GZR$!%!$ =%A[@ =%AD[ $A$[> $A$[# $A!$ $A!$ $A$% $A$% $A!D $A!@ !%AD$ !%A$%

粘土
GZR$!%$! ==A=$ ==A>% %!A## %!A#= "A=> "A=> $A=> $A=> !A#> !A#! %A[[ %A[>

高岭土
GZR$!%## ""A>$ ""A[$ ![A=$ ![A=> $A@$ $A=[ $A![ $A![ $A%> $A%" $A$= $A$@

硅灰石
GZR$!%#! >$A"$ >$A!$ $A!@ $A#D $A%$ $A$[ $A$# $A$# "$A!D "$A>$ $AD= $AD[

泥灰岩
GZR$@#!= !$A"" !$A!$ [AD$ DA$$ !A=D !A@# $A"> $A"> !"A!= !"A># %AD# #A$%

灰岩
GZR$!%$= "A"$ "A!# $A=% $A=$ $A!$ $A#[ $A$! $A$! >$A!$ >$A#[ #A!$ #A!#

1

!

结语

Y&

作为一种新的凝聚剂!能将硅酸从较低酸

度
C&1

&

=9-1

/

H

'中!快速定量地凝聚!加标回收率

所达到
DDa

以上!缩短分析时间"简化了操作程序!

比动物胶法有明显的优点$本法适应矿种多!测量

范围宽&见表
>

'$是硅酸盐!碳酸盐和其它矿种!系

统分析中测定二氧化硅较好的一种方法$经大批生

产实验!方法稳定!结果准确!能满足地质分析要求$
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