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矿 石 中妮 担 氧 化 物 的提 钝
地叹矿物研究所化脸室

一
、

引 言
附表

诱
由价光褶分析和化学分析迫切需要一种合乎要求

的较钝的妮胆氧化物
,

而孩物臀目前又难得到
,

因此

决定从妮铁矿石中来提取
。

由赞学替了苏联的极瞰和

技术理输
,

握效研究
,

我们献制成功了基本上合乎要

求的较钝的物臀
,

握过光谱检查
,

除含有微量的矽铁

纸等杂臀外
,

妮担的分离是令人满意的
,

基本上痛足

了工作的需要
。

实毅室提取妮超化合物有雨个此较重要的朋题
,

就是跃皓等杂臀的除去和妮超本身的分离周题
,

这雨

个周题前人作过不少研究
,

但没有得到很 满意 的 精

果
。

从一些查料中可以着出探用水解法和沉淀剂 罩

宁
、

水揭酸
、

辛可宁
,

装砷酸等 法都不能定量的分

离跃婚
。

翠宁法与碳酸氢角法等也不能很好地分离妮

担
。

最近苏联矿物原料研究所所翌表的脊料是从草酸

介臂中在不同的 值下用郡苯二酚 叩 帕 朋

摇合物提取法来分离的 苏联分析化学杂豁
,

年

第 期
。

由徽文的静多实脸数据可以看出这个方法

是很成功的
。

因限龄时简
,

我们对 述方法还没有献

麟过
,

我侧所探用的方法是用焦性没食子酸法和次磷

酸氢角法来分离纸皓和妮胆的
。
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我仃
, ,

也可知道妮担最稳定而实际上也是最常见的化合价是

五价
,

而五价离子的半娜又是那样接近
,

这也就决定

二
、

概 述

卜

一般性臀

妮袒在自然界中所存在的矿物为 担铁矿和妮铁

矿
, , 〔 ‘ ,

〕 黄糠石 凡
, 。

· , ·

⋯
, 。 〔

,

〕 栩晶石 二 , 、

⋯⋯
, 。 〔 〕 跃妮酸幼柿矿

月 。 , 或称等朝妮酸钙石 瓦
、 , 、

⋯ ⋯ , 。。 因为跃皓等元素常伴随

着
、

同时存在
,

而化学性霄也很近似
,

因此

跃婚的分离也就成了一个比较困难的周短
。

至价妮担

本身的化学特征由附表 所列常数就可知道这雨个元

素的化学性育是非常接近的
。

虽然妮坦
一

与扒同履价遇

期表的第五族
,

可是妮和担 特别是坦 的化学性臀区

另价织
,

它们很难还原至低价
,

由妮粗的电子唇榷造

了妮起的分离是一个很困难而复杂的技米阴题
。

么 矽样的分解

矿样的分解方法不一
,

主要看矿样的性臀来定
,

一般有焦硫酸钾熔融
,

苛性触熔融和谈硫酸分解等方

法
。

妮组和跃婚等杂臂的分离

妮担和跃婚的分离方法很多
。

有水解法
、

翠宁酸

法 苯肺酸法
、

水锡酸法
、

焦性没食子酸法
、

提取法等
。

根据所处理的矿石的情况
,

我仍
,

是探用 水解法

与焦性没食子酸法联合的方法来分离杂臂和跃结等元

萦的
。

因为我们所处理的矿石 。 ‘ 。的含

划咬高
,

铁铭钙 ⋯⋯的含量也很多
,

而

跃的含量较少
,

翠碗探用水解法时
,

妮翅跃等的水解

物在有过氧化氨存在时也不易溶解
,

黑法在具空中还

原以除去跃
,

翠钝探用焦性没盒子酸法时
,

因焦性没

食子酸与妮担产生大量棉絮肤的沉淀
,

总是会带下一

部分铁铝等杂臀
。

因此
,

我们先探用水解法得到蚊耗

浮的妮担跃的氧化物
,

再用 的焦性没食子酸处理

以除去跃婚
,

当跃含量蛟高时需用焦性没盒子酸反复

处理 次
,

才能得到较满意的桔果
。

妮翅的分离

魏翅的分离除上述提取法外还有翠宁法
,

碳酸氢

钠法
,

次磷酸氢角法等
。

我们所探用的方法是次磷酸

氢绝法
,

此法是阿里属林和布罗优 。 , 幻

提出的
,

其原理是基赞次磷酸 , 。在含有燕机酸

的草酸溶液中仅沉淀粗而视留在溶液中
。

翅的沉淀哎

用次拚酸氢纳 、 砰
、 践 很灵敏

,

在溶液中谈 趁
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的清况下就可检出姐的存在
。

沉沱的栩

成为 〔 , , 。 。 〕
。

亚磷酸 。 没

有趁样的特殊效应
。

三 、 实 动 部 份

卜 必需藏剂

焦硫酸钾
·

靛 维酸
·

硫酸
·

氨水
·

氟氨酸
· ·

或
·

焦性没食子酸卫
·

次磷酸氢钠
。

草酸
· ·

或
·

草酸按

或对
· ·

辈宁
·

氯化孩 熟

操作手镇

妮姐氧化物的制得

称取 袖碎的献料在磁柑竭或石英堵墒中用

一 倍的焦硫酸钾在温度不高价
。

的情况

下熔融
。

当焦硫酸钾熔化时
,

随时授动柑场 内熔融

物
,

夹住柑场蒋动
。

熔融温度必镇逐渐提高
,

以免熔

融物沸酷城出龙菠生过分的硫配蒸气
,

因失去

的焦硫酸钾会失去他褥移成硫酸篮的分解作用
。

除此

以外
,

过高的熔融温度会促使硫酸跃
,

硫酸婚和硫酸

铁的分解
,

以后林移熔融物价溶液中时
,

这些物臂会

成为难溶化合物
。

当熔融物变为完全透明和没有不分

解的部分时
,

熔隔就可精束
。

冷却后
,

用 的

浸取
,

煮沸半小时
,

放置后用密话极过溥
,

以同样酸度

的热洗液洗糠 次 胜
,

将沉淀懂化后
,

放

入铂柑坍中
,

灰化灼境后
,

冷却
,

加入 、如】 卫及
的 , 在水浴上加热 胜

,

待蒸

干后
,

再用日卫处理一次
,

以除去矽
。

待 完全除

去后
,

在沙浴 或电墟上 上蒸翌至燕 烟攒生

时
,

加入 克焦硫酸钾小心熔融之
。

冷却
,

将琳

竭放在粕三角上
,

加教少龄半淆场的 的焦性没食

子酸水溶液
,

在柑摘下移动灯的火焰
,

小心加热
。

此

时熔融物很快自柑墒壁上脱落
。

将熔融物褥移入烧杯

中
,

用 的焦性没食子酸溶解
,

同时产生棉

絮袱的焦性没食子酸妮 棕缸色 和焦性没食子酸翅

棒檬色 沉淀
。

向溶液中加稍过量之氨水 至稍有

撅味
,

加热至沸
,

以便溶解析出的焦性没食子酸妮

和焦性没食子酸翅的沉淀
,

然后以刚果杠款机用猫酸

中和至酸性
,

洞整酸度至钓
。

将溶液煮沸 分撞
,

加少静概紧授拌放置

教小时
,

用中等密度的滋机过浦
,

用盘酸 所 酸 化 的
, 的焦性没食子酸溶液洗稼 次

。

如钦婚含童

高时
,

再用氨水 睿解
,

重复沉淀 、 次
,

痊同撼机

不定量时
,

将沉淀和池机烘干
,

只取出沉淀 放在

瓷纷坍中灰化
,

燎灼至 ℃
,

即得到 。 。

。 定量时殖巨重 靛
。

妮姐的分离

将以上所制得的妮姐氧化物合量
,

用 克焦

硫酸押熔融
,

冷却
,

将熔融物溶解价热的鲍和草酸按

溶液中
,

加热至溶液清晰为止
。

用水稀释至
,

加 克氯化按
,

克次磷酸氢纳
,

加热至沸 靛
,

在橙拌下加 此重
·

的醚酸
。

如果幽的含量

不低价 毫克
,

溶液立即混渴
,

随即凝枯沉

淀
,

在翅含量少时 毫克
,

煮沸后放置一些时

尚
,

才能析出沉淀
。

当沉淀凝枯时加少静极紧
,

掩

拌
,

趁热过滤
,

用热水洗滁沉淀
。

将沉淀和滚概林移

入原来沉淀的烧杯中
,

用热的鲍和草酸溶液溶解
。

溶

液用水稀释至
,

加 滴甲基杠指示剂
,

稍

用氨水中和 此时不蔑生成沉淀
,

否 分离不完全

加 克氛化效
,

龙加 克次磷酸氢钠
,

在授拌下

加 比重
·

的塑酸
,

进行第二次沉淀
,

如妮的

含量很高而组含量很低时可照样再重复处理 次
。

将沉淀溶解价 形 的草酸中
,

加热至溶液

清晰后
,

向溶液中加入 新配制的 万的翠

宁酸溶液 歌 加 克氯化敛
,

待溶解后逐滴

伽入 的氨水至产生沉淀
,

加热几

分瞳
。

过澹析出的沉淀 敖
,

用热的 万的氯化

修溶液洗滁
,

滤械和沉淀置入瓷淆场中 不定量时可

将沉淀从滤极上舌下 灰化
,

在禺弗波中境灼至

℃
,

且得 ‘ 。 白色
,

烧至位重
。 。 可从

载翅氧化物总量中减去 而得之
。

在上面分离翅以后的草酸溶液中加 克氮化

做及 的翠宁溶液
,

然后加氨水至弱酸

性反应
,

加热至沸
,

析出橙黄色的沉淀
,

过溥
,

用

形 的氨化修溶液洗滁
,

再用水洗 次
,

灰化
,

境灼即得 白色 静

光谱樵查枯果

用 巨法所得的物臀
,

握光谱检查桔果如
一

。 断 微
,

微
, , 微

, 》

痕
,

微
, 、、

微
,

痕
, 、 微

, ‘ 痕
,

疲
, 、 痕 以姆

, , 大

践 微
, 入 只 微 、 , , 痕

,
诀以颧殆

,

微
,

微
, 、 微

,

痕
,

、 微
,

微
,

勇乓
, 、 大

卜

套

漆



© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

一 一

港

除以上元素外
,

下列元素均未赞现
, , , ,一 , , , 。 , 月几 , 。 ,

, , , , ,

氏
, , , ,

。 , 二 , , , , , ,

几
, 》, 、、 ,

,

·

桔渝

妮
、

翅
、

跃在 的醚酸溶液中强烈地

水解
,

用 的焦性没食子酸相对把地可以 分离跃

婚
。

握光蹭掇查
,

用此法可以得到相对拢浮的抚组氧

化物
。

耀光谱检查荻明
,

在 的哪酸溶液中

用次磷酸氨钠可以将妮超完全分离
。

可以用此法从矿石中提耗妮姐氧化物
。

最后应当指出
,

光谱分析中翅的灵敏度还是比较

差的 千分之一左右
,

我侧所稠魏翅完全分离是根

据我们的光谱报告
,

不能能己艳对的分离
。

此外如果

翠拢是为了提取妮翅钝物臀时
,

那么提钝氧化翅时最

好用超精矿
,

而提耗氧化妮时最好用魏精矿
,

这样耍

筒便得多
。

附 胜

市而上所 之 勺 一般为固瑰
, 不好用

, 可将

共用做皿在电坡上熔化
,

待稍冷而未固化前急速使劲搜并以

粉碎之
。

公 最后沉淀以及最后洗添时所用之氛化旅最好精 制 一

次
。

精制方法如下 慢慢地在小的磁蒸贫皿中蒸费市冉的抓

化铁
, 在蒸簧皿上面放有盛冷水的俊杯 , 在慢慢加热的情况

下 , 氮化铁的蒸气就冷却 , 韭在澳杯底上凌抬成 枕 浮的晶

粒 , 不断用刮子将晶粒取下
。

如果样品中合有锡锡时 , 可将沉沈洗入原澳杯中 ,

加入 硫化鼓溶液口 的抓水油入 新制的溶液 , 朴

电妞 加热数分锁仍岭前项谢极上过诚 , 以稀 户 洗

液洗滁 次
, 以除去偏踢

。

, 娜旦豁匕物的沸点很低
,
为 湘叹

,

’汤
四

’

乙故开始不宜直接在沙浴或电谊上加热 , 需在水浴上除

去 与 后 , 才能棘移至沙浴或电位上 ,

逐渐升高沮度

以除去硫盯气体
。

如果矿石中铁
、

绍
、

钙
、
防
、
姑等元案 含 盆 较 少

时 , 可直接用焦性没食子酸法处理一二次 , 以 除 去这些杂

贾 , 熟填先用水解法处理
。

煮沸时阴不能太畏
, 也不能放世太久 , 否则 , 次磷

酸会氧化成亚磷酸 , 因而会弄牌妮 胆的沉淀
。

粗从草酸溶液中用铜铁拭剂 冷的 也能沉淀
。

粗的翠宁沉淀物是博橄色
, 如果沉淀是橙杠色

, 这

表明有坦和妮的漫合物
,
须度灼熔融进行再分离

。

与 几 。 中常吸附有少并的企肠
, 此时可

加 耐 劝酸岭附摘
, 在水浴上加热 分娜 , 用甄

水中和 , 用小魂极过滋
,

芷用 万的 热水洗源之 。
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幼皿 班 匀 班 及 ”

一

石同 探 向 下 崩 落 法

奋

我队酮探自从推行了向下崩落掘进法以后
,

人 日

效率从乎均
·

公尺逐渐上异到 公尺
,

最高达

到
·

公尺
,

使效率平均提高了
。

这个方法首先应考虑到土臀的松献情况
,

如果土

臀蛟松和粘性蛟小时
,

在工作面的底边先行拉槽
如圆

,

槽的深度在
·

公尺
,

槽的高度为 公

尺
,

槽距雨帮为 公尺 即留 公尺不挖
,

以

防洞的方向打歪时
,

可以有修整的余池
。

将槽拉好以

后
,

用竹箕张放在工作面的下边
,

然后再挖槽的 卜

·

勘探队
·

部
,

达样由龄在工作面上增加了一个自由面
,

同时利

用物体自重下落的作用
,

上部的土就大 量地垦落下

来
,

自然地落在箕内
。

这不仅校以前容易掘挖
,

而且

提高了挖掘的能力和节省了装土的时阴
,

从而大大地

提高了工效
。

但
,

如果土臀是油性软粘土
,

土的分子

的凝聚力蛟大
,

使用上述掘进方法仍然才‘能使土石下

落时
,

可以探用圆 的方法
,

即不仅要在
一

’部拉槽
,

而

且还要在上面增拉三个道槽子
,

然后再进行挖韧
。

圆


