
化化化脸脸分分 岩 石 中 亚 铁 的 测 定

翁 吉 生

沉积岩
、

风 化 壳 和 氧 化 带中 与

的 含量反映沉积和风化的地球化学环

境
,

代表着氧化还原 电位的高低
,

这直接影

响着元素缎合和不 同价元素分布部位以至矿

物的分带
。

因此对 于与沉积岩
、

风化壳和氧

化带有关矿产的找矿 评价具有指
一

泞作川
。

火成 者中厂 高
,

意味着岩装在结品过

程中铁主要参与含铁的硅酸盐矿物
,

不 利
一

于

形成磁铁矿
,

对于评价矽卡岩铁矿或含高价

铁的金属矿床
一

也是很重要的
。

根据硅酸盐全分析数据
,

按理论公式推

算矿物组合时
,

样 要 求有准确的 和

的分析结果
,

否则就会造成推算上的

错误
。

总之
,

和 能否正确地测定
,

不仅关系到找矿评价问题
,

还共有矿物理论

计算上 的意义
。

由此可见
,

地质分析人员应十 分 重 视

的侧定
。

为了提高分析准确度
,

就必须

设法克服 干扰 测定的许多因索
,

合理地

选择分析方法
。

本文内容只限于个人在工作

中学习一些资料的粗浅体会
,

谬误之处欢迎

同志们指正
。

分 析 方 法

用化学法测定硅酸盐和矿物中亚铁含量

的过程中
,

遇到的一个问题是如何 防止样品

分解时进入溶液中的亚铁被空气氧 化 的 烦

向
。

归纳现有的各种测定手段
,

大体上可以

分为两类
。

一类是利用保护气体 如

或利用热 一 ‘浴样过程中所产 生 的

燕气
、

或利用封闭管溶样来隔绝空气的办法

即直接测定方法 , 另一类是分解样品时定量

加入一稳定的氧化剂
,

样品全部分解后测定

过剩氧化齐间接测定亚铁的方法
。

兹将所见

到的一些文献中的方法略述于次

直 接 测 定

法和改 良一
‘

以 法
,

即川 了

‘
分 解 样 品

,

最 后 川 或
‘滴定测定溶液中亚铁的方法

, 已有

儿十年的历史
,

至今仍
’ ‘

泛地作为各实验室

的常规分析方 法
。

对于微虽分析和半微 虽分析 印 等

〔 〕的文章值得注怠
。

他称 笔克样 品 于

塑料瓶中
,

加入一颗邻二拟非粉末
,

毫升
‘

及 毫升
,

盖上盖后 低 温

加热分解 分钟
。

样品分解后
,

取下溶液立

即加入 毫升 肠朽
,

惊酸钠浴液
,

将全部溶

液移入盛有 毫升 肠
。 。的 毫升容

量瓶中
,

稀释至刻度
,

以试 空 白作参比在

毫微米波长处比 色
。

同批随带 岩 石 标

样
。

如适当改变工作条件则效果更好 〔 〕

间 接 测 定

这类方法用于岩石分析 中是近 廿年发展

起来的
,

少仁‘卜有代表性的是 的方法

〔 〕
,

’

下叮介绍的方法是加 拿大地质调查所

改进后 的 于 续 〔 〕
。

称取 克样品 若
厂 户 称取 克 于 毫升塑料瓶 中 ,

同批随带四个空 自
,

向每个瓶中加入 毫升
‘ 浴液 约 到 ,

毫升
,

盖

上瓶盖
,

置于通风橱内过夜或直生样品分解

完全
。

加入 毫升
‘一 尸 ‘

守民合 酸
,

倾入预先盛有 毫升
。的 毫 升 烧

杯中
,

用 毫升 洗净塑料瓶
,

用移液

管准确地 入 毫升摩尔盐济液 约

以及 毫升 二苯胶磺酸钡指示 剂
,

用
, 滴定之

。

按下式
一

计算

“ ,
样品消耗 , 毫升数一空白消托 , 堑到⋯丝

样晶孟 克
”

·“

湍
, 。。



这个方法适用于不含硫化物和有机质的

岩石样品
。 ‘

白不用特殊设备
、

不需要较好地

通风条件并且劳动强度小
。

据报导 〔 〕适当改变钒盐氧化法 的 条

件可用于微量分析
,

因为常量法中加 。

络合氟离子
,

由于 。 。溶解度太 小
,

因

此滴定浴液的最后体积在 毫升以 上
,

造

成洛液 中业铁浓度太低使滴定终点指示剂变

色不明显
。

原作者发现倘待滴走之浴液中有

游离纸离子存在
,

终点可以显者改善而变得

敬锐
,

过坦 毫升 洲的摩尔盐就足

以浦晰地判断终点
。

你取 毫克样 品 于

塑料谷器中
,

用傲苗计汪射滴定 管 加入

毫升。 娜 五价钒浴液 沙“ 超 过 毫 克

时需酌情增加 和 毫升 厂 ,

欣直
,

多数

样品在四小时内即能分解
,

少数而放置过夜
。

对史难浴的矿御瓜直别 限可延主三 目以内
。

样品全都分解后
,
那入 毫升 八 ‘ ,

用甩被珑扦错挽井主不浴从化切分解
,

继加

汹 拓二本胶伙配议指 小 刘 和 毫汁

水
, 以傲复计滴定官用岸小盐滴走

,

终点由

保索匕义刀淡奴匕
,

升近行笙 目 侧定
。

你作者很据
十

卜
么

不 、“ 十 户
“

反

应的可逆性取次于洛戒中的 值这一事头
,

还拟定丁一个比色十映
。

川成述奋重法手映

分解样品 。“入约 毫升
“ ’

清准
,

小 雨

准加
, 刀“入 活汁 。 肠 ‘清液

,

珑

杆主呱徒吻主都衍解
,

精淆派修入一伙无监

有 话升 巧 为袱临 咤 衡 袱
,

毫 汕知

卜 ‘人 浴液升川水怖禅王约功姑汁的 。

琢升吝苗协 甲 吃琅后指砍 “ 司
,

川水怖

释主浏仪
。

切分脚厄以水力梦比
,

在 名 活

徽术以长处比匕
。

此活道川寸七。 十 七 ‘ 十

比

值低寸 的衬石件品
,

超过此比值时统

适当补正仍可使用
。

年有人 〔 〕推荐以碘酸钾作 为 稳

定的氧化剂
,

用 厂一 ‘分解样品 时 加

入已知过徽的长 。 ,

在沸脚的撇度下分 解

释出的业铁与
。作用析出供

“ 十 二一 ‘ 十 “

今十 碘从沸腾洛掖中挥发逸去
。

向

冷溶液加入过量的 以与过剩 的
、

作

用
,

最后用 滴定析出的
,

间 接

计算样品中亚铁的含量
。

称取 克样 品 于

毫 升 三 角瓶中
,

准 确 加 入 毫 升

溶液
,

毫升 纬 和 毫

升 ‘ ,

加热煮沸 分 钟
。

倘

仍有黑色颖粒
,

再加 毫升
,

继续 加 热

一 分钟
。

分解后
,

摇动三角瓶 秒钟
,

以保证碘完全逸去
。

于冷水浴中冷却
, 加入

毫升浓氨水
,

毫 升 水 和 克
,

用

溶液滴定释出的碘 淀 粉

指示剂
。

据称
,

在买验条件下派 力 克 斯

玻璃三角瓶浴下的成 分 不 消 耗
。 ,

也不与 和 起作用
。

无疑此法不存在空气氧化问题
,

使用玻璃容

器便于观察样品的分解情况
。

讨 论

硅酸盐中的某些耐熔性矿物如错石
、

电气石
、

金红石和钻尖品石等都不能在常规

条件下为 一 ‘所分解
,

因而容 易 得

到业铁的低结果
,

致使三价铁结呆偏高
。

处

理这类样品的许多方法中似以下述方法较为

适用
。

克样品放入案四氛乙烯营 中
,

用

水润涎
,

加入 厂一 ‘
后盖上盖 子

,

将

其摘入不锈钢弹中 ,

旋紧
。

放在 ℃ 的 竖

直电炉内加热 小时
。

取出弹
,

冷却
。

把

管 中 试 液 倾 入盛有 , 。的烧杯中
,

用

丈 浴液滴定 〔 〕
。

关于俐

弹的制作方法国内已有介绍文章 〔 〕
。

岩石中有机质 石墨除外 存在会给

亚铁侧定结果带来正误差
,

倘采用直接侧足

方法影响较小
,

但大童有机质存在侧得的亚

铁结果是不可靠的
。

可浴性硫化物矿物 如磁黄铁 矿 “ 存

在下使用 叭 法时分解过程中产生 的

部分地将高铁还原为亚铁
,

而对于间接方法

同样与氧化刑作用
, 因此均会引起正

误差
。

实践证明
,

对于含有少盆硫化物的岩

石样品
,

若 使 用 法 时 在 所 用 的
‘ 中加入适量的 完全 可以



抑 硫 的干扰
。

以 一 ‘ 为 混

合洛剂的常规分析方法中黄铁矿的干扰并不

严重
,

除非有大量的高铁存在
。

但使用闭管

分解法 如前述之钢弹法 各种类型的硫化

物均会给测定结果带来正误差
。

像黄铁矿这

样儿乎不为 一 ‘
所溶解的矿 物

,

在

高温
、

高压以及溶液中三价铁的长时间作用

下也能被分解
。

硫化物中的硫 儿乎全

部被溶液中的三价铁氧化成硫酸并形成当量

的亚铁
。

我国冶金地质系统化验室 已经拟就

了适合于大量硫化物和大量有机质存在下测

定岩石亚铁总量的方法
,

详细手续可参阅他

们的报告 〔的
。

长期以来分析工作者致力于解决样品

分解过程中亚铁被空气氧化的问题
,

采取了

不少有效的措施
。

但许多作者似乎忽视了岩

石样品在加工过程中亚铁被显著地氧化这一

事实
。

尤其是在现代高工效的机械加工粉碎

制备样品的情况下尤为严重
。

最近 等

〔 〕发表了 “岩石中亚铁在机械研磨过程

中的氧化 ” 一文
。

他们使用一台带有钨碳钢

套筒的圆盘磨机
,

套筒上装有橡皮垫圈
,

加

工实验使用 土 克岩石碎片 用颗式

破碎机破碎至小于 厘米的小块
,

同一样

品做两种条件
,

一是研磨 分钟和 分钟时

各取样一次测定亚铁 用 法
,

以下

同
,

另一是研磨间隔 分钟取一 次 样 测

定
。

两种条件的测定结果如图所示

图中实线代表间隙研磨的亚铁 测 定 结

果
,

事实上每分钟打开一次密封的套筒
,

不

断有新鲜空气进入磨盘中近似于在空气中进

行研磨的氧化情况 虚线代表间隙研磨 分

钟取一 次样的结果 点线是根据岩石样品重

量
,

磨盘容积
,

的原始含量理 论上推导

出来在密封的情况下的氧化情形 图中时间

座标为 那一点是在有丙酮存在下用手工在

玛 瑙 乳 钵中研磨碎片所制得样品的测定结

果
,

这个结果接近于样品中 含 量 的 真

值
。

比较实线和虚线可以看出空气影响的大

致情形
。

文中列举的粗面岩
、

花岗岩
、

安山

岩等 个亚铁含量不同的样棍
,

由于加工研

磨所引起的氧化情况是相当严 巫的
。 一 般来

讲
,

亚铁由于氧化所造成的损失与样品中亚

铁的原始含量有关
,

但是引起氧化的因素相

当复杂
,

采用校正的方法是有困难的
。

原作

者建议研磨样品最好在非氧化介质中进行
,

如使用磨盘机械研磨的话
,

秒钟已足够
。

根据上述情况
,

要想正确地测定岩石中

亚铁含量
,

除提高现有方法的准确性和适应

性外
,

制备样品同样是应引起重视的环节
。
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