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国产阳离子交换树脂代替无水高氯酸镁在有机碳

湿烧重量法中作干燥剂的就脸

中心实盼室 岩化姐

一
、

试 验 目 的

在有机碳湿烧重量法分析中
,

原用无水高

氯酸镁作干燥剂
,

以吸收样品加热氧化和烧碱

石棉吸收二氧化碳时所释出之水分
。

无水高氛

酸镁虽然具有吸水性很强的优 点
,

但 价格昂

贵
,

不易购买
,

回收困难 (一般都不回收)
,

消

耗量大
,

用时需捣碎
,

吸水要结块
,

使用不是

最方便
。

阳离子交换树脂
,

其内部具有多孔性的网

状结构
,

所以在千燥状态时也有较强的吸湿能

力
。

树脂具价格低
、

使用方便
、

易于购置及回

收等优点
,

使其有可能代替无水高氯酸镁作有

机碳湿烧重量法干燥剂之用
。

去 Cl
一
离子

,

郎得不同阳离子式树脂
。

湿树脂

经抽滤后于 80 ℃干燥 24 小时
, 1 18 ℃干燥 8 小

时后供用
。

在有机碳湿烧重量法中作干燥剂时
,

一般

可以采用 H +
式树脂

,

以使其制备方便
。

我们

也采用了更简便的方法
,

直接使用钠式树脂原

样(市售)
,

不经特殊处理
,

只将原样放在烧杯

中先用 自来水洗去一部分杂质(用倾析法 )
,

然

后用蒸馏水洗去大部分 Cl
一
离子 (倾析 5 次左

右 )
,

湿树脂经抽滤后于 1 20 ℃ 以下干燥 24 小

时后
,

置于干燥器中冷却后供用
。

二
、

树 脂 型 号

国产 7 32 苯乙烯型强酸性 (钠型 )16 ~ 50 目

阳离子交换树脂(
_

卜海树脂厂出品 )
。

三
、

树 脂 处 理

不同阳离子式树脂的吸附能力可以相差很

大
,

在一般压力下
,

其吸湿量顺序为
:

A l平 十 + 式 > H +
式 > Li

+
式 > N a+ 式

> N H奋式 > K
干

式

根据需要
,

可以分别加以处理取得
。

将苯乙烯

磺酸钠型树脂 (市售)在烧杯中用 Z N 盐酸溶液

浸渍 24 小时
,

浸渍过程中更换溶液 3 次
,

抽滤

后用蒸馏水浸洗
,

直至浸液的 p H 约为 5
,

就

是 H 斗
式树脂

。

将 H +
式树脂分别用 10 拓的氯

化铝
、

氟化锉
、

氛化钠
、

氯化按
、

氟化钾溶液

浸渍 48 小时
,

过程中更换溶液 5 次(每次溶液

加入量为树脂体积的 2 倍 )
,

然后用蒸馏 水洗

四
、

树 脂 装 置

湿烧重量法中一般装有两种吸水管
,

一种

全部装入千燥剂
,

以吸收仪器系统中所放出的

水分
。

在此管内
,

树脂装置与无水高氯酸镁相

同 (郎管内全部装树脂
,

两端用棉花球塞紧
,

防止将其抽出)
,

但后者在使用前
,

必须以二氧

化碳气体饱和
,

否则会吸收一部分二氧化碳使

分析结果偏低
,

而阳离子树脂则不吸收二氧化

碳
,

就不需要进行饱和
。

另一种是称重用的 U 形吸收管
,

管内干燥

剂吸收的对象是烧碱石棉吸收二氧化碳后所释

出之水分
。

原用无水高氯酸镁时
,

它与烧碱石

棉的比例为 1 : 2 ; 用树脂时
,

考虑它的吸水性

此高氯酸镁差
,

为了保证吸收管在更换吸收剂

前树脂不失效
,

它与烧碱石棉的比例采用 1 以
。

(两种装置如下页图)

五
、

试 验 情 况

1
.

用树脂装置的吸收管
,

恒重情况很好
。

新装的吸收管在 1 ~ 2 小时内即能恒重(基本上
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馨
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酱
、

(无水高氛酸镁和烧碱石棉装置的吸收管)

是恒重 2 次 )
,

经常使用的吸收管没有产生较大

的增重和失重
,

在条件一致下
,

都保持着恒重
。

2
.

空白情祝正常
,

与无水高氯酸镁作干燥

剂时
,

完全一致
,

大部分在 0
.

5 毫克左右
,

没

有出现 > 1 毫克的情况
。

3
.

侧定样品时
,

前面一只 U 形管 虽然吸

收了大量的 C O Z 而增重 (一次最 大的 增 重 达

(阳离子树脂和烧碱石棉装置的吸收管)

0
.

2 了8了克 )
,

但后面一只 U 形管基本 L都未增

重
,

效果与无水高氟酸镁完全一致
。

4
.

经过两批生产样品侧定(共 1 43 只 )
,

虽

然有机碳含量变化很大
,

但与无水高氯酸镁作

干燥剂时所侧的结果对比
,

两者吻合 情况很

好
。

现将其中一批样品的两种分析结果 (两人

平行检查 )列表如下
:

样 品 号 干 燥 剂 样 品 号 干 燥 剂

树 脂 l 高氯酸镁 树 脂 } 高氯酸镁

卜兰止生1 色一
样 品 ”

卜一二一竺一里生一
} 树 脂 } 高氯酸镁

沐
.

芳

0
。

6 6 3

0
。

6 1 2

0
。

6 9 3

0
。

5 8 4

0
。

6 8 0

3
。

8 1 4

0
。

9 1 2

0
。

9 7 5

0
。

1 0 4

0
。

9 8 6

1
。

1 5 2

O
。

0 8 2

0
。

0 5 2

0
.

0 7 6

0
。

0 8 2

O
。

0咬6

0
.

0 5 7

0
。

0 7 4

0
.

0 2 2

0
.

0 38

0
.

0 6 2

0
。

6 7 2

0
.

6 1 2

0
。

6 8 5

0
。

6 7 3

0
。

6 8 5

3
。

8 7 7

0
。

9 0 6

0
。

9 5 8

0
。

0 9 3

0
。

9 23

1
。

1 4 4

0
。

0 9 3

0
。

0 4 1

0
。

0 7 4

0
。

0 7 1

0
。

0 6 0

0
。

0 7 4

0
。

0 6 6

0
。

0 1 9

0
.

0 19

O
。

0 3 8

0
。

2 3 8

0
。

3 6 0

0
。

9 5 8

0
。

0 9 6

0
。

生23

0
。

3 2 5

0
。

2 8 4

1
。

3 5 7

0
。

2 8 1

0
。

4 5 0

0
。

6 3 1

0
。

5 4 6

1
。

0 4 3

0
。

0 7 9

0
。

2 24

里
.

2 2 0

0
。

1 1 7

0
。

2 3 8

0
。

24 3

l
。

23 4

1
.

22 0

0
。

2 2 9

0
。

3 44

0
。

9 3 9

0
。

1 0 6

0
。

4 5 6

0
。

3 1 1

0
。

2 7 3

1
。

2 6 7

0
。

24 6

0
。

4 4 2

0
。

6 8 7

0
。

5 1 1

1
。

0 73

0
。

0 7 1

0
。

2 2 4

l
。

1 9 0

0
。

1 1 7

0
。

2 1 6

O
。

2 1 3

1
。

1 9 0

1
。

1 5 5

0
。

0 6 5

0
。

3 3 0

0
。

1 0 4

0
。

7 4 0

O
。

1 1 5

1
。

5 8 1

2
。

8 7 2

1
。

4 1 1

1
。

3 70

0
。

7 9 4

0
。

9 17

0
。

3 2 5

O
。

9 8 0

0
。

70 7

2
。

6 2 4

1
.

7 9 9

3
。

1 2 3

0
。

5 6 1

O
。

4 9 7

0
。

5 21

15
.

19 0

0
,

0 5 2

0
。

2 9 2

0
。

0 8 7

0
。

73 4

0
。

1 0 4

1
。

4 6 9

2
。

7 2 5

1
。

3 7 3

1
。

2 8 6

O
。

78 1

O
。

9 5 3

0
。

3 0 0

0
。

9 5 3

0
。

6 8 5

2
。

5 3 6

1
。

8 2 4

3
。

1 5 6

0
。

5 5 7

O
。

4 8 6

0
。

5 3 8

15
。

0 8 3
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5
.

当U 形吸收管内的烧碱石棉吸收 C O Z全

部失效后
,

吸收管还能保持恒重
,

说明树脂未

被水分饱和
,

仍然具有吸湿能力
,

在更换烧碱

石棉前
,

也就不必几次更换树脂
,

完全可以与

烧碱石棉一起更换
。

现将烧碱石棉全部失效后

的增重量
、

树脂装入量
,

以及吸收管最后一次
‘

反重情况列表如下
:

硬
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吸收管号
树脂重量
(克)

烧碱石棉
增 重 量
(克)

吸收管最后一次恒重

第一次(克)
I
第二次(克)

4
。

7 2 6 9

4
。

9 9 0 9

4
。

8 1 2 6

4
。

3 4 6 2

4
。

3 0 3 9

0
。

9 64 0

0
。

9 3 22

1
。

0 8 9 4

0
.

8 4 7 1

0
.

6 14 2

48
.

7 23 1

49
。

9 76 7

5 4
.

4 4 7 1

6 3
。

8 6 0 2

6 2
。

7 4 0 8

4 8
。

7 2 2 9

4 9
.

9 7 6 6

5 4
.

4 4 7 2

5 3
。

8 5 9 9

5 2
。

7 4 0 8

注
:
树脂吸水性很强

,

称重时天秤一直增重
,

无法正确

称其重量
。

表中树脂重量为更换吸收管时所称得的

粗略重量
,

这一重量比加入的树脂量为大
。

六
、

使 用 效 果

通过试验
,

初步证明国产阳离子交换树脂

可以代替无水高氯酸镁在有机碳温烧重量法中

作为干燥剂用
,

两者此较
,

除树脂吸水性较高

氧酸镁差一些外 (相差程度目前还难衡量 )
,

树

脂具有较多优点
:

1
.

树脂国内生产量大
,

购买容易
,

且价格

便宜
,

回收简便
,

烘干后郎能反复使用
,

实际

消耗量不大
。

树脂 1 公斤为 16 元
,

无水高氯酸

镁每 10 0 克为 20 元
,

两者相差 10 多倍
。

2
.

树脂经大批处理后
,

随时取用
,

用时不

需捣碎
,

不需用 C O :
饱和

,

使用方便
。

3
.

树脂为均匀粒状
,

无高氯酸镁捣碎时的

粉末
,

抽气时不会流失
,

故不影响吸收管重量
。

4
.

高氯酸镁吸水后会结块
,

易使分析系统

堵塞
,

有时会造成生产事故 (质量事故和安全

事故 )
,

而树脂吸水后保持原来粒状
,

没有这一

影响
。
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从 碳 酸盐矿 物 中定 量 分 离 非 碳酸 盐矿 物

(美) J
.

伊林堡 J
.

威尔逊

摘 要

用 10 拓 的盐酸
,

在室温 24 小时内能使碳

酸盐矿物从非碳酸盐矿物中分离出来
。

在这种

情况下
,

粘土矿物和黄铁矿几乎全不溶解
。

然

而
,

适宜于碳酸盐矿物溶解的条件石膏也能溶

解
。

菱铁矿在研究的所有九个碳酸盐矿物 中最

难溶解
。

为此
,

在这里推荐一个容易再现的鉴

定不溶残渣的方法
。

绪 论

碳酸盐岩石分析的习用方法是全分析
,

其

中除碳酸盐矿物外还包括了非碳酸盐矿物
,

如

粘土矿物
。

全分析碳酸盐岩中的钙
,

不仅包括

碳酸钙
,

而且还包括其他形式的钙
,

如粘土矿

物和硫酸钙
。

若要单分析碳酸盐矿物
,

则要从

非碳酸盐矿物中把碳酸盐矿物分离出来
。

而非

碳酸盐部分畔做不溶残渣
。

用酸处理样品是化学分离不溶残渣最常用

的方法
。

文献中提到的
,

使用的酸的种类
、

酸

的浓度
、

以及酸处理的时间和温度是多种多样

的
。

柯莱尔 (1 9 3 5) 曾用 14 解 的醋酸于室温下

从不溶的白云岩残余物中消除方解石
。

希尔斯

特和尼柯尔 (19 5 8) 研究了 25 拓 的醋酸和 25 多

的盐酸于室温之下过夜(16 ~ 20 小时 )的效果
。

他们发现用盐酸处理比用醋酸处理溶解的物质

多
,

他们工作的 目的是研究岩石中碳酸盐和非

碳酸盐部分 中 的微 量元 素
。

高 卢特 和 威勒

(1 9 5 5) 也用醋酸获得不溶残渣
。

罗依
、

高卢特和多德(1 9 5 T) 研究用 25 拓的

醋酸
、

蚁酸和盐酸在 80 ~ 85 ℃ 之 下 经过 1
.

5

小时来获得不溶残渣
。

他们也用两种阳离子交

换树脂 IR C 一50 和 IR 一 1 20 (罗姆和哈斯) 来 溶

解碳酸钙
,

为了这个工作
,

将粘土和碳酸钙配


