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含刚玉的矽线石中

铝的物相分析方法

吴善浒 黄伶云

提要 本方法仅适用于河北某地含刚玉的矽线右中铝的物相分析
。

主要根据矽线石 ( Al p
: ·

51 0
:

)中
,

先测出 & o
:

的结果再由全 Al
,

q 减去矽线石中 Ai p
: ,

即可得出刚玉的结果
。

关扭词 混酸冷浸 熔刚玉矽线石 差减得刚玉

作为优质耐火材料的三石 (兰晶石
、

矽线石和红柱石 ) 的物相分析方法
,

国内外已多有报
导 〔1一 们 ,

但含有刚玉的矽线石中铝的物相分析方法
,

尚未见过
。

迄今为止
,

三石的物相分析
,

都未超出氢氟酸或与矿酸混合酸浸取分离除去其它铝硅酸盐
,

在残渣中测定铝为三石的含量
。

如果含有铁铝榴石时
、

有的采取校正 即
,

有的采用在 10 0 0 ℃的灼烧使铁铝榴石磁化后磁选除

去 以〕
。

本文研究的含刚玉的矽线石产于河北某地
,

含铝和铝硅酸盐的矿物除矽线石和刚玉

外
,

还含有钾长石
、

绢云母
、

黑云母和绿泥石
。

不含铁铝榴石
,

故没有必要校正和分离
。

本文的

分析方法仍采用氢氟酸和矿酸冷浸分离其它铝硅酸盐
,

测定残渣中的矽线石和刚玉的铝和硅
,

再 由硅的含量计算成矽线石的矿物量
。

由残渣中总铝量差减的矽线石的铝后
,

即为刚玉的含

铝量 ‘

一
、

试验部分

,

一
、

单矿物准备

1
、

经强磁选后的矽线石 (不含刚玉 )
,

磨细至 20 0 目
,

在 1 00 ml 聚四氟乙烯烧杯中
,

加氢氟

酸冷浸 (用聚四氟乙烯棒多次搅拌 )
,

过夜
,

倾去上层氢氟酸清液
,

用 4 %硼酸加 1%盐酸将矽线

石转移至 75 ml 离心营中
,

在大离心机中离心五分钟
,

倾去上层溶液
,

再加 5 0ml 硼酸和盐酸溶

液搅拌后重复离心并弃去溶液
,

然后用水代替盐酸二硼酸溶液洗涤一离心
,

弃去溶液
,

直至水

溶液无酸性为止
。

在 1 50 ℃ 烘干
。

测得其 中 Al 刀
:

为 62
.

27 % 51 0
:

36
.

85 % ALa q / 51 0
:

比值

为 1
.

6 8 9 8 与理论值比 1
.

6 9 6 8 接近
。

么 刚玉单矿物不含有矽线石
,

磨细至 2 00 目
,

同上处理
。

渊定 A LI 认 为 9 8
.

0 6 %
,

51 01

0
.

1 8 %
。

3
.

其它铝硅酸盐矿物
,

皆不含有矽线石刚玉和石英
,

磨细至 20 0 目
,

经测定 A1
2

o
3

如表 l :

·

二
、

选择性溶剂及其对矿物的溶出情况

由于国内在三石选择性溶剂上已做了大量的工作
,

因此本文经过比较采纳了如下的选择

性溶剂和条件
,

即 0
.

1 克样加 3 ml 盐酸
,

五小时后加 3 m l硝酸和 4 m l氢氟酸
,

搅匀
,

放置 24 小
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单矿物的主要成分 表 1

单单 矿 物物 成 分分 含 量%%% 成 分分 含 量%%%

长长 石石 A I,O ::: 2 3
.

8 222 5 1仇仇 5 7
.

9 555

绢绢 云 母母 人卜qqq 1 4
。

2 444 5 10 :::
3 6

。

2 555

黑黑 云 母母 A I: 0 ,,
2 1

。

5 222 8 10,, 3 3 9 555

缘缘 泥 石石 A l一仇仇 1 9
.

9 444 5 10 ...
3 1

.

1555

混合酸冷漫分离情况 表 2

单单矿物及其含量量 撼 液液 残 \ ‘‘ 溶 出 率率

名名 称称 A I: 0 ,

%%% 5 10 :

%%% A l: 0 月

%%% Al
, 0 ,

写写 S月0 .

写写 Al
:

认%%% 剐q %%%

长长 石石 2 3
.

8 333 5 7
.

9 55555 0
.

8 666 0
。

1 000 9 6
.

3999 9 9
。

8 333

绢绢云母母 1 4 2 444 3 6 2 55555 0
。

5 777 0
.

1 000 9 6
.

0000
一

9 9
.

7 333

黑黑云母母 2 1 5 222 3 3
。

9 55555 0
。

2888 0
.

1 000 匀8
。

7000 9 9 7 000

绿绿泥石石 19
‘

9 444 3 1
.

155555 0
,

2 ]]]]] 9 9
。

4000 1 0 000

矽矽线石石 6 2
。

2 777 3 6
.

8666 0
.

8 6666666 1
.

3 88888

刚刚 玉玉 9 8
.

0 666 0
。

1888 0
.

4 8888888 0
。

499999

注
:

各称样 0
.

1 克

时
。

得到如表 2 所示的分离效果
。

从表 2 的结果表明
,

长石
、

绢云母
、

黑云母和绿泥石基本上都得到溶解
,

而矽线石和刚玉溶

出得很少
,

可以选择性分离
。

由于有刚玉的矿石中从地质上已证明可能有游离石英存在
,

故石

英的影响问题可以省略了
。

三
、

合成样回收试验

为了证明方法可行性
,

用单矿物配制并混匀成人工合成样
,

用本方法测定矽线石
、

刚玉和

其它铝硅酸盐三项铝的物相分析
,

从表 3 的回收结果证明
,

回收结果令人满意
。 :

合成样回收情况 表 3

合合 成 禅 (克 )
...

非刚玉矽线石中 Al
:

仇仇

长长石石 绢云母母 黑云母母 绿泥石石 矽线石石 刚玉玉 总盆盆 加人克克 %%% 回收收 写写

000
.

03 0 1 111 0
.

0 2 0 3 333 0
.

0 10 3 111 D. 0 1 1 2万万 0
。

0 30 3 888 0
。

0 1 0 1777 0
.

1 12 2 555 0
.

0 14 4 888 1 2
。

9 000 0
.

0 14 3 888 1 2
。

8 111

000
。

0 1 0 5 000 0
。

0 0 5 0 888 0
。

00 5 2 111 0
‘

0 2 4 4888 0
‘

05 0 1 333 O
,

0 2 02 777 0
。

1 15 6 777 0
。

00 9 1 888 7
。

9 333 0
.

00 9 2 222 7
。

9 777
一一

一一一
一 ~ 一一

‘

‘
~
、一~ -

~

一一一 ~ 一一

加入刚玉玉 回 收收
加加人矽线石石石石

...

加人人 %%% 加入入 %
‘‘

矽线石十附附 5 10 :

重克克 换算成矽线石石 刚玉 ^ z:仇仇

AAA I: 0 ,

克克克 A I,

O, 克克克 玉 Al
:

o. 克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克克 ^̂̂̂̂̂̂̂̂̂̂̂̂̂̂ 1. 0 ...

%%% 相减克克 %%%

000
。

0 1 8 9 222 1 6
。

8 555 0
.

0 0 9 9 777 8 8 888 0
.

0 2 9 0 444 0
,.
0 1 1333 0

.

0 19 1 777 17
。

0 888 0
.

0 9 8777 8
。

7999

000
.

0 3 1 2222 2 6
。

9 999
.

0
。

0 19 8 888 1 7
。

1999 0
、

0 5 03 444 0
一

0 18 333 0
.

03 0 8888
JJJ

0
。

0 1 9 4666 1 6
。

8 22222222222222222222 6
.

7 0000000

,

其含 Al
:

O, 量见表 1
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四
、

本方法适用范围

由于本方法是针对河北省某地含刚玉的矽线石矿进行的
,

诚矿石中含铝的矿物除刚玉和

矽线石外
,

还含有钾长石
、

绢云母
、

黑云母和绿泥石
,

对于上述矿物的分离和测定本文进行了研

究
。

其他含刚玉的矽线石矿
,

如含有别的铝硅酸盐矿物
,

例如铝拓榴子石
、

十字石
、

荃青石等
,

未经单矿物试验证明
,

本方法不能应用
。

二
、

分析方法

一
、

试剂
:

l
、

盐酸
:

分析纯
。

硝酸 i分析纯
。

氢氟酸
:

分析纯
。

1

2’. 混合熔剂
:

硼酸
:

碳酸钠 (无水)
:

碳酸钾互无水 )一 1 ,
,

2 , 2
,

混匀并磨细之
。

3
.

盐酸一硼酸混合溶液
: 1 : 。盐酸 1 00 毫升加 4 克硼酸

,

加热溶解
。 .

4
.

其它常用的 E D T A一 z n CI
:

法测定铝的试剂和动物胶重量法或铝兰比色法测定二氧化

硅的试剂
。

二、

分析手续
:

称取干噪试样 0
.

1 克于 25 毫升聚四氟乙烯钳涡中
,

加 3 毫升盐酸
,

5 小时后加 3 毫升硝

酸和 4 毫升氢氟酸
: 用聚四氟乙烯棒搅匀

,

放置 24 小时
,

用慢速定量滤纸在塑料漏斗上过滤至

2 0 0 毫升聚四氟乙烯烧杯中
,

用加热的盐酸一硼酸混合液洗净增涡
,

继续洗涤滤纸 10 次
,

再用

热水洗至滤出液无酸性反应
。

将滤液在电热板上加热至小体积后
,

加硝酸 1 毫开
,

过氯酸 8 毫升
,

继续加热至 冒白烟
,

用

水吹洗杯壁
,

再加热至冒白烟
,

使驱尽氟离子
。

以下加盐酸 5 毫升并用水稀释于 20 0 毫升容量

并中
,

分液 50 毫升于 2 50 毫升三角瓶中
,

用常用的 E D T A一 z n CI
,

法滴定铝
。

此为长石
、

绢云

母
、

黑云母和绿泥石的总氧化铝量
。

残渣在 25 毫升瓷增涡中灰化并烧去滤纸碳
,

用玻璃棒使沉淀碾成粉末
,

加混合试剂 3 克

充分混匀
,

并全部移至 已垫有 1 克混合溶剂的白金增祸中
,

将矽碳棒高温炉升到 8 00 ℃ 时
,

把

白金蜡祸送入炉膛
,

继续升温至 1 1 40 一 1 160 ℃
,

保持 15 分钟
,

取出
、

冷却后用盐酸 30 毫升水

40 毫升的混合沸腾液浸出增涡
,

并洗净
。

当矽线石含量低时
,

把试液移至 2 00 毫升容量瓶中

并稀释之
,

摇匀后分液
,

用常用的钥兰法比色法测定二氧化硅和 E D T A一 z n cl
:

法滴 定氧化铝
。

二氧化硅即为矽线石中的二氧化硅
,

氧化铝为刚玉和矽线石中的含量
。

由于矽线石 ( A1
2
O

3 、

5 10
,

) 的组成固定
,

由 5 10
2

值乘以 A 1
2

o
,

/ 5 50
,

的比值 (理论值为 1
.

6 9 6 8 )即为矽线石的 A 1
2
o

3 ,

再由含量减去矽线石的 A1
2
o

3

即得刚玉的 A1
2
o

: 。

当矽线石

毫升加入甲醇

宜用钥兰比色法测定 51 0
:

时把浸取后的试液置于水浴上蒸发至 3 ~ 5

蒸至干
、

加盐酸 3一5 毫升
,

再加甲醇反复处理两次
,

最后一次蒸至湿盐

状
,

取下冷却
。

加入盐酸 10 毫升
,

新配制的 l %的动物胶溶液 10 毫升
,

充分搅拌 2 分钟
、

于水

浴中放置 10 分钟
,

加沸水 40 毫升
,

搅拌使盐类溶解
,

中速滤纸过滤于 20 0 毫升容量瓶中
,

用一

小片滤纸擦烧杯: 投入漏斗中卜以 下用一般 51 0

一
H F 挥散法完成 S刃

之

的测定
。

分取滤液用
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E D T A一 z n CI
,

法滴定 Al 刀
J ,

再加上计算矽线石和刚玉的 Al p
:

含量
。

如要求精确结果时
,

应用钥兰法回收滤液中少量的矽酸
。

含钦高时应测定后补正铝的结

果
。

本方法经配合选矿大量生产试验
。
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