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化学物相法测定矿石中红柱石的含量
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摘要：对化学物相法分析矿石中红柱石的含量作了初步探讨。试样经氢氟酸冷浸１２ｈ，过
滤后残渣用过氧化钠熔融，热水提取，用乙酸锌标准溶液滴定三氧化二铝含量，最后以三氧化二

铝的含量换算成红柱石的含量。结合青海乐都矿区红柱石与其伴生矿物的组成特点，试验了排

除其他含铝矿物的工作条件与红柱石的溶解特性，并用人工模拟样品中的红柱石溶解率求得校

正系数，确定了铝量法作为矿区红柱石化学物相分析方法。

关键词：红柱石；化学物相分析；溶失校正

中图分类号：Ｏ６５５．２；Ｐ５７８．９４５　　　文献标识码：Ｂ

ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｎｄａｌｕｓｉｔｅＣｏｎｔｅｎｔｉｎＯｒｅｓ
ｂｙＣｈｅｍｉｃａｌＰｈａｓｅＡｎａｌｙｓｉｓＭｅｔｈｏｄ

ＸＩＮＧＱｉａｎ１，ＤＯＮＧＭａｉｑｉｎｇ１，ＸＩＥＨａｉｄｏｎｇ１，ＬＩＳｈｏｕｗｅｎ２，ＺＨＯＵＷｅｉ１

（１．ＱｉｎｇｈａｉＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，Ｘｉｎｉｎｇ　８１０００８，Ｃｈｉｎａ；
２．ＥｎｖｉｏｒｎｍｅｎｔａｌＧｅｏｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎＳｕｒｖｅｒｙｏｆＱｉｎｇｈａｉＰｒｏｖｉｎｃｅ，Ｘｉｎｉｎｇ　８１０００７，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｔｈｅｐｒｅｌｉｍｉｎａｒｙｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎｏｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｓｃｏｎｔｅｎｔｉｎｏｒｅｓａｍｐｌｅｓｂｙｃｈｅｍｉｓｔｉｃａｌ
ｐｈａｓｅａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｉｓｐｒｏｐｏｓｅｄ．ＴｈｅｓａｍｐｌｅｗａｓｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈＨＦｃｏｌｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ．Ｔｈｅｎｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅ
ｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄａｎｄｆｕｓｅｄｗｉｔｈＮａ２Ｏ２ａｎｄｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈｈｏｔｗａｔｅｒ．ＴｈｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｏｆＡｌ２Ｏ３ｗａｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｂｙ
ｔｉｔｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｗｉｔｈｚｉｎｃａｃｅｔａｔｅｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎａｎｄｃｏｎｖｅｒｔｅｄｉｎｔｏｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅ．Ｂａｓｅｄｏｎｔｈｅ
ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎａｌｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅａｎｄｉｔｓａｓｓｏｃｉａｔｅｄｍｉｎｅｒａｌｓｉｎＹｕｅｄｕｏｒｅｒｅｇｉｏｎｏｆＱｉｎｈａｉＰｒｏｖｉｎｃｅ，ｔｈｅ
ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｉｎｃｌｕｄｉｎｇｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｖｅｎｔｓ，ｄｏｓａｇｅｏｆｓｏｌｖｅｎｔｓ，ｓｏａｋｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｉｍｅ，
ｓａｍｐｌｅｇｒａｎｕｌａｒｉｔｙｏｎｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｒａｔｅｗｅｒｅｓｔｕｄｉｅｄｉｎｄｅｔａｉｌｓ．Ａｎｄｔｈｅｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｗａｓ
ｃａｌｃｕｌａｔｅｄｂａｓｅｄｏｎｔｈｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｒａｔｅｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｉｎｓｙｎｔｈｅｓｉｚｅｄｓａｍｐｌｅｓ．Ｔｈｅａｌｕｍｉｎｉｕｍｉｍｅｔｒｙｉｓｃｈｏｓｅｎａｓ
ｔｈｅｃｈｅｍｉｃａｌｐｈａｓｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｉｎｏｒｅｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ａｎｄａｌｕｓｉｔｅ；ｃｈｅｍｉｃａｌｐｈａｓｅａｎａｌｙｓｉｓ；ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｏｆｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ

　　红柱石化学组成为 Ａｌ２Ｏ（ＳｉＯ４），是高铝矿物
（包括蓝晶石、红柱石和矽线石等）之一。纯的红

柱石Ａｌ２Ｏ３含量为６３％。红柱石单矿物含量是红
柱石矿床评价的重要参数。对于红柱石的分析，单

纯采用化学分析法是不能满足地质要求的，必须针

对不同矿区的红柱石原矿进行条件试验，测定其单

矿物。本文参照文献［１－２］，结合青海乐都矿区
（以下简称本矿区）红柱石与其伴生矿物的组成特

点，试验了排除其他含铝矿物的工作条件与红柱石

的溶解特性，并用人工模拟样品中的红柱石溶解率

求得校正系数［３］，确定了铝量法作为本矿区红柱

石化学物相分析方法。
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１　实验部分
１．１　仪器

分析天平（万分之一，瑞士梅特勒 －托利多公
司），马弗炉（８ｋＷ，上海双虎仪器设备有限公司）。
１．２　主要试剂

ＨＦ、ＨＣｌ、乙二胺四乙酸二钠（ＥＤＴＡ，０．０５０９８
ｍｏｌ／Ｌ）：均为分析纯，ＮＨ３·Ｈ２Ｏ（７ｍｏｌ／Ｌ），ＨＡｃ－
ＮａＡｃ缓冲溶液（ｐＨ＝５．９），二甲酚橙指示剂
（２ｇ／Ｌ），ＫＦ溶液（２０ｇ／Ｌ）。

Ｚｎ（Ａｃ）２溶液（０．００７５ｍｏｌ／Ｌ）：称取 １．７ｇ
Ｚｎ（Ａｃ）２·２Ｈ２Ｏ置于１５０ｍＬ烧杯中，加ＨＡｃ１～２
滴，用水溶解后过滤于１０００ｍＬ容量瓶中，用水稀释
至刻度，摇匀。此溶液 ｃ［Ｚｎ（Ａｃ）２］＝０．００９４９９
ｍｏｌ／Ｌ（现用标定结果）。
１．３　实验方法

试验所用的单矿物是从本矿区采集原矿样

品［１，３］，原样破碎成０．２４６ｍｍ（６０目，过筛）。供
试验用的单矿物由镜下挑选，将红柱石单矿物加工

成粒级为０．０７４ｍｍ（２００目）进行化学分析。红柱
石单矿物组成见表１。

表 １　红柱石单矿物的组成
Ｔａｂｌｅ１　Ｃｈｅｍｉｃａｌｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｍｏｎｏｍｉｎｅｒａｌ

组分 ｗＢ／％ 组分 ｗＢ／％

ＳｉＯ２ ３６．９０ Ｋ２Ｏ ０．３１
Ａｌ２Ｏ３ ５９．８８ Ｎａ２Ｏ ０．６１
Ｆｅ２Ｏ３ １．１０ ＴｉＯ２ ０．０８
ＣａＯ ０．４８ 烧失量 ０．３４
ＭｇＯ ０．３０

２　结果与讨论
本矿区的主要矿物组分及含量是根据水浸薄

片岩矿鉴定［４］。初步了解到原矿物组成（ｗ，质量
分数）为：红柱石约１０％、石英约 ５１％、黑云母约
３４％、白云母约２％、不透明矿物约３％。作者结合
岩矿鉴定和ＨＦ能溶解硅酸盐的特点，设计出了红
柱石化学物相试验条件和分析方法。

２．１　溶剂的选择
采用ＨＦ与其他两种无机酸ＨＮＯ３和ＨＣｌ按体

积比１∶１的比例，配制混合酸。分别称取０．１０００ｇ
红柱石单矿物及空矿基物，加入 ＨＦ和不同的混合
酸１０ｍＬ，冷浸１２ｈ，用慢速定量滤纸过滤，沉淀采
用１．４４ｍｏｌ／Ｌ的热 ＨＣｌ洗涤６次，再用热水洗涤６
次，将滤纸连同沉淀放入瓷坩埚中，将瓷坩埚放入马

弗炉中，低温灰化，升温至６５０℃，保温３０ｍｉｎ，取出
冷却，称量。表２结果表明，红柱石单矿物在冷浸时
间相同、溶剂用量体积相等时，采用ＨＦ和混合酸作

溶剂，单矿物的回收率都较高，而空矿基物的回收率

都最低；单矿物用ＨＦ作溶剂，回收率最高。本方法
选用ＨＦ作为溶剂。

表２　溶剂对红柱石单矿物回收率的影响
Ｔａｂｌｅ２　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｏｌｖｅｎｔｓｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｍｏｎｏｍｉｎｅｒａｌ

溶剂

回收率　Ｒ／％

红柱石单矿物

样１６! 样３７! 样１３８! 样１８７! 样２１０!
空矿基

物２!

ＨＦ ９３．２ ９０．５ ９４．２ ９１．３ ９３．７ ２．３
ＨＦ＋ＨＮＯ３
（体积比１∶１） ８１．３ ７８．５ ８２．３ ７９．５ ８１．４ ６．５

ＨＦ＋ＨＣｌ
（体积比１∶１） ８６．４ ８３．７ ８７．１ ８４．９ ８６．８ ９．３

２．２　溶剂用量和溶解温度试验
以编号９９１ＨＧＴ检６５为样品，采用 ＨＦ浸泡，

对不同ＨＦ用量、浸泡时间和浸泡温度进行冷浸法
和热浸法对比试验，残渣经铝量法测定 Ａｌ２Ｏ３，结
果换算成红柱石的含量。

冷浸法室温条件下，浸泡时间１２ｈ，ＨＦ用量
１０ｍＬ的红柱石测定结果（见表３）与热浸法水温
８０℃以上，ＨＦ用量１０ｍＬ，浸泡时间２ｈ的测定结
果（见表４）基本吻合。由于热浸法较冷浸法的操
作过程繁杂，热浸法实验人员一直处于 ＨＦ的蒸汽
环境下，对身体有害，故本法选用冷浸法溶解试样

中其他伴生的矿物质。

表３　冷浸法氢氟酸用量试验①

Ｔａｂｌｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｄｏｓａｇｅｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｗｉｔｈｃｏｌｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

测定

次数

由Ａｌ２Ｏ３换算成红柱石含量　ｗ［Ａｌ２Ｏ（ＳｉＯ４）］／％

２ｍＬ ４ｍＬ ６ｍＬ ８ｍＬ １０ｍＬ １５ｍＬ ２０ｍＬ

１ １２．３２ １０．７８ ９．６８ ８．７０ ７．７０ ７．７０ ７．７６
２ １２．３１ １０．８６ ９．６４ ８．７８ ７．６６ ７．７０ ７．６８
３ １２．３８ １０．９６ ９．６０ ８．８２ ７．７４ ７．７８ ７．７０

　① 冷浸法浸泡时间均为１２ｈ，室温条件下试验。

表４　热浸法（水浴）氢氟酸浸泡温度试验①

Ｔａｂｌｅ４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄｄｏｓａｇｅｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ
ｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅｗｉｔｈｗａｒｍｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

测定

次数

由Ａｌ２Ｏ３换算成红柱石含量　ｗ［Ａｌ２Ｏ（ＳｉＯ４）］／％

２０℃ ３０℃ ４０℃ ６０℃ ８０℃ ９０℃

１ １２．４８ １０．１８ ９．３６ ８．５０ ７．８４ ７．８２
２ １２．５２ １０．２４ ９．２４ ８．４３ ７．８８ ７．８４
３ １２．６０ １０．１２ ９．０８ ８．３８ ７．８６ ７．８１

　① 热浸法ＨＦ用量均为１０ｍＬ，浸泡时间均为２ｈ。

２．３　浸泡时间和方式的选择
仍以编号９９１ＨＧＴ检６５为样品，用１０ｍＬＨＦ

冷浸法和热浸法在不同浸泡时间（冷浸２～１４ｈ）
条件下对红柱石原矿物进行溶解试验，从表５、表６
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数据可以看出，随着浸泡时间的不断延长，残渣的

含量也随之不断减小，并逐渐趋于稳定；如果延长

浸泡时间，会对红柱石的含量造成一定的损失。为

此，冷浸法最佳浸泡时间为１２ｈ；热浸法最佳浸泡
时间为１２０ｍｉｎ。采用两种浸泡方法测定的 Ａｌ２Ｏ３
（容量法）结果换算成红柱石的含量基本吻合。本

方法采用冷浸法处理红柱石原矿物，以Ａｌ２Ｏ３换算
红柱石的含量。

表５　冷浸法１０ｍＬ氢氟酸浸泡红柱石的最佳时间试验
Ｔａｂｌｅ５　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｏａｋｉｎｇｔｉｍｅｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ａｎｄａｌｕｓｉｔｅｗｉｔｈ１０ｍＬｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ
ａｎｄｃｏｌｄｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

测定

次数

由Ａｌ２Ｏ３换算成红柱石含量　ｗ［Ａｌ２Ｏ（ＳｉＯ４）］／％

１ｈ ２ｈ ４ｈ ６ｈ ８ｈ １０ｈ １２ｈ １４ｈ

１ １２．２４ １１．１１ １０．５０ ９．９３ ９．３９ ８．７０ ７．７０ ７．６８
２ １２．１６ １１．３０ １０．６０ ９．９９ ９．５０ ８．７８ ７．６２ ７．７４
３ １２．１０ １１．３２ １０．３８ ９．８０ ９．６０ ８．８２ ７．７４ ７．６５
４ １２．３２ １１．０４ １０．３４ ９．７４ ９．３７ ８．６２ ７．６６ ７．７０
５ １２．３８ １１．００ １０．６４ １０．０４ ９．４５ ８．５９ ７．７８ ７．７２

平均值 １２．２４ １１．１５ １０．４９ ９．９０ ９．４６ ８．７０ ７．７０ ７．７０

表６　热浸法１０ｍＬ氢氟酸浸泡红柱石的最佳时间试验
Ｔａｂｌｅ６　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓｏａｋｉｎｇｔｉｍｅｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ

ａｎｄａｌｕｓｉｔｅｗｉｔｈ１０ｍＬｈｙｄｒｏｆｌｕｏｒｉｃａｃｉｄ
ａｎｄｗａｒｍｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

测定

次数

由Ａｌ２Ｏ３换算成红柱石含量　ｗ［Ａｌ２Ｏ（ＳｉＯ４）］／％

１０ｍｉｎ２０ｍｉｎ４０ｍｉｎ６０ｍｉｎ８０ｍｉｎ１００ｍｉｎ１２０ｍｉｎ１４０ｍｉｎ

１ １２．５４ １１．３５ １０．７８ １０．０１ ９．６６ ８．７８ ７．７８ ７．７４
２ １２．６０ １１．４６ １０．６６ ９．７８ ９．７４ ８．８６ ７．７２ ７．６８
３ １２．３６ １１．５６ １０．４４ ９．７６ ９．５６ ８．９３ ７．７６ ７．８０
４ １２．４４ １１．６０ １０．６０ ９．６８ ９．４４ ９．００ ７．８０ ７．６９
５ １２．５６ １１．４９ １０．７０ ９．９７ ９．４８ ９．０４ ７．８４ ７．７８

平均值 １２．５０ １１．４９ １０．６４ ９．８４ ９．５８ ８．９２ ７．７８ ７．７４

２．４　样品溶解率试验
根据文献［５］可知，红柱石溶解行为有一定的

规律性。为了解决矿区中红柱石的溶失校正问

题［３，６－７］，采用编号９９１ＨＧＴ检１０６单矿物和空矿
基物配制成不同含量的人工模拟样品，含量分别为

２％、５％、１０％、２０％、３０％、４０％、５０％等７个人工
样品，试验５次，溶解校正系数见表７。
２．５　样品粒度溶解试验

根据红柱石的溶解特性，其溶解率受粒度的影

响比较显著。不同的加工方式会造成样品粒级间

差异较大，溶解率随着样品粒级过细的比例增加而

显著增大［２－３］［如０．０４８ｍｍ（３００目）细粒级的比
例＞７０％］。本法采用不同的加工方法对制得的
编号９９１ＨＧＴ检１０６、９９１ＨＧＴ检１３１两个红柱石
单矿物样品在完全相同浸泡条件下进行溶解率试

验。表８结果表明，磨至１６０目粒度的单矿物溶解
率较低，由于粒度较大，伴生的其他硅铝化合物溶

解不完全，对分析结果造成正干扰；磨至３００目的
细粒级比例大于８０％，会造成红柱石单矿物的结
果偏低［５］；只有采用勤磨勤筛通过７４μｍ筛，且３００
目粒度小于７０％的加工试样符合实际要求。本法
采用文献［２］给出的加工流程，通过试验对本矿区
红柱石样品基本适用。

表７　样品溶解率试验
Ｔａｂｌｅ７　Ｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｒａｔｅｔｅｓｔｏｆｔｈｅｓａｍｐｌｅ

测定

次数

溶解校正系数

２％ ５％ １０％ ２０％ ３０％ ４０％ ５０％

１ ０．９８３ ０．９９５ １．０５４ １．１８６ １．２１３ １．２３１ １．２４０
２ ０．９５６ １．０１１ １．０８９ １．１７２ １．２２４ １．２３９ １．２４９
３ ０．９６８ １．００４ １．１１１ １．１６７ １．２１６ １．２２１ １．２３３
４ ０．９７８ ０．９８９ １．０７９ １．１９０ １．２３１ １．２１０ １．２３９
５ ０．９９１ １．０１７ １．０９６ １．１７６ １．１９１ １．２２７ １．２４５

平均校正

系数
０．９７５ １．００３ １．０８６ １．１７８ １．２１５ １．２２６ １．２４１

溶解率 ５．２８％ １２．１３％ １３．３１％ １４．７５％ １５．２９％ １５．８１％ １６．０４％

表８　样品粒度溶解试验
Ｔａｂｌｅ８　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓａｍｐｌｅｇｒａｎｕｌａｒｉｔｙｏｎｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎ

粒度类别
溶解率

９９１ＨＧＴ检１０６样品 ９９１ＨＧＴ检１３１样品

勤磨勤筛通过７４μｍ筛 １４．６３％ １５．７２％

磨至１６０目（细粒级占９０％） ９．７９％ １．６８％

磨至３００目（细粒级占８５％） １６．１８％ １７．３４％

２．６　回收率和精密度
采用本矿区空矿基物为基体，分别加入不同含

量的红柱石单矿物配制成人工模拟标样，以本法测

定，回收率为９８．６％～１００．６％（见表９）。

表９　回收率试验
Ｔａｂｌｅ９　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｔｅｓｔｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

ｍВ／ｍｇ

空矿基物 红柱石加入量 红柱石测定量

回收率

Ｒ／％

９２ ８ ７．８９ ９８．６

８７ １３ １２．９１ ９９．３

７９ ２１ ２１．１２ １００．６

　　采用不同人员，不同时间和不同批次对红柱石
含量为１３．４６％的同一个样品进行精密度试验，相
对标准偏差ＲＳＤ（ｎ＝１２）为１．６２％。
２．７　内外检结果对照

从４００余件已报出基本分析结果样品中按含量
高、中、低随机抽取２０件，送其他省级实验室按本方
法进行外检分析，测定结果基本吻合（见表１０）。
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表１０　不同实验室间比对
Ｔａｂｌｅ１０　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ

样品

编号

ｗ（红柱石）／％

基本分析 外检分析

样品

编号

ｗ（红柱石）／％

基本分析 外检分析

１ ８．３０ ８．４６ １１ １１．２０ １１．３２
２ ５．４３ ５．５２ １２ １０．４５ １０．３５
３ ７．８１ ７．７２ １３ ７．９６ ７．８８
４ １３．４６ １３．５６ １４ ８．８５ ８．８９
５ １０．１１ １０．０１ １５ ４．２１ ４．３６
６ １２．４１ １２．５３ １６ ３．２２ ３．３６
７ ９．７５ ９．６６ １７ ５．７８ ５．８９
８ ３．５６ ３．６３ １８ ９．４６ ９．３１
９ ４．６７ ４．７２ １９ ８．１７ ８．２６
１０ ６．８３ ６．８９ ２０ １３．２４ １３．４０

２．８　综合试验
称取编号９９１ＨＧＴ检２３５的样品０．５０００ｇ，加

入１０ｍＬＨＦ，室温冷浸，采用重量法和铝量法比
对，结果见表１１。

表１１　重量法与容量法结果的比对试验①

Ｔａｂｌｅ１１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆａｎｄａｌｕｓｉｔｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｅｄｂｙｇｒａｖｉｍｅｔｒｙａｎｄｖｏｌｕｍｅｔｒｙｍｅｔｈｏｄｓ

银坩埚重量法

ｍ／ｇｗ红柱石／％

浸

泡

时

间

残渣中各组分占原样的比例／％

ＳｉＯ２Ａｌ２Ｏ３Ｆｅ２Ｏ３ＣａＯ ＭｇＯ Ｋ２Ｏ ＴｉＯ２

ｗ红柱石／％

由Ａｌ２Ｏ３
换算

由ＳｉＯ２
换算

０．１５３２１３．１３ １ｈ８．２０８．０００．２６１．８００．２３０．０６０．０６ １２．７１ ２２．１２
０．１３７９１１．５６ ２ｈ７．１２７．２００．１７１．２３０．２００．０４０．０５ １１．４４ １９．２０
０．１２９３１０．３８ ４ｈ６．０５６．７２０．１３１．１５０．１２０．０２０．０４ １０．６８ １６．３２
０．１１４４９．４２ ６ｈ４．８０６．２００．１０１．１００．１００．０２０．０２ ９．８５ １２．９５
０．１０６３８．９４ ８ｈ３．４５５．６００．０８１．０００．０９０．０２０．０２ ８．９０ ９．３０
０．１０１１８．６２ １０ｈ３．１４５．３２０．０７０．９９０．０８０．０２０．０１ ８．４６ ８．４７
０．１００４８．５８ １２ｈ３．１４５．３５０．０８０．９７０．０９０．０１０．００ ８．５０ ８．４７
　① 样品质量为０．５０００ｇ，溶剂为浓ＨＦ，浸泡温度为室温。

从表１１浸泡结果来看，试样用浓 ＨＦ浸泡６ｈ
后，可以使试样中其他矿物基本溶解，所得的红柱石

残渣是比较纯的，用Ａｌ２Ｏ３和ＳｉＯ２两种方式换算成红
柱石的含量与重量法测定的红柱石含量基本吻合，说

明采用浓ＨＦ在室温下浸泡１２ｈ，铝量法测定红柱石
含量的方法是可行的（此法是根据青海乐都矿区红柱

石单矿物与空矿基物配制后进行的条件试验）。

３　样品分析
称取１０５℃烘干的试样０．５０００ｇ于聚四氟乙

烯坩埚，用少量水润湿，加入１０ｍＬ浓 ＨＦ，充分摇
匀试样，放入通风橱内，加盖，室温冷浸１２ｈ，采用
（塑料漏斗）慢速定量滤纸过滤，用１．４４ｍｏｌ／Ｌ的
热ＨＣｌ洗涤６次，再用热水洗涤６次，将滤纸连同
沉淀放入银坩埚，并放入马弗炉中低温灰化，升温

至６５０℃，保温３０ｍｉｎ，取出银坩埚，冷却，加入５ｇ
Ｎａ２Ｏ２搅匀，表面再覆盖２ｇＮａ２Ｏ２，置于预先升至
（６８０±２０）℃的马弗炉中全熔，取出坩埚，冷却，将
银坩埚放入２５０ｍＬ烧杯中，加热水５０ｍＬ提取，加
入１２ｍｏｌ／ＬＨＣｌ１５ｍＬ酸化，冲入１００ｍＬ容量瓶
中，放置澄清。吸取２５ｍＬ溶液于２５０ｍＬ烧杯中，
加入０．０５０９８ｍｏｌ／ＬＥＤＴＡ标准溶液２５．００ｍＬ，立
即搅拌均匀，放一片刚果红试纸，用７ｍｏｌ／ＬＮＨ３·
Ｈ２Ｏ中和至刚果红试纸刚变红色。加入 ＨＡｃ－
ＮａＡｃ缓冲溶液１０．００ｍＬ，用水稀释至１００ｍＬ，电
热板上加热煮沸４ｍｉｎ，取下，在室温下自然冷却，
用蒸馏水吹洗表面皿和烧杯壁。加入２滴二甲酚
橙指示剂，用０．００９４９９ｍｏｌ／ＬＺｎ（Ａｃ）２标准溶液
滴定至橙红色为终点（不计读数）。立即加入 １０
ｍＬＫＦ溶液，煮沸５ｍｉｎ，取下，用流水冷却。补加
１滴二甲酚橙指示剂，用０．００９４９９ｍｏｌ／ＬＺｎ（Ａｃ）２
标准溶液滴定至橙红色为终点，测定的结果为 Ａｌ、
Ｔｉ合量，减去Ｔｉ量即为Ａｌ量，计算红柱石的含量，
同时做两份空白与样品同条件分析。

４　结语
（１）对化学物相法分析矿石中红柱石的含量作

了初步探讨。将建立的方法应用于青海地质一大队

４００余件样品的测试，分析结果能满足地质找矿的
要求。如果要使化学物相法的条件试验更加合理和

科学，在制定试验条件时，应结合油浸和水浸薄片的

岩矿鉴定结果来进一步了解试样中矿物的形态，更

有针对性地设计红柱石的化学物相分析路线。

（２）样品在流程的粗、中、细加工阶段与普通
样品一致，关键是在盘磨细加工阶段，应适当调松

盘磨间距，勤磨勤筛［２－４］，经过反复多次，使其完全

通过７４μｍ筛。
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分析，１９９６，１６（３）：３９－４４．

—２８３—

第５期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｙｋｃｓ．ｉ３ｔ．ｃｏｍ．ｃｎ／

２００８年
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