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摘 要: 讨论了重量法测定粉尘中游离 S i~ O 2含量分析过程中易出错的焦磷酸制备、残渣转移等试验步骤, 提出准确

测定的关键是控制温度,并根据对比试验和工作经验改进了分析过程中样品转移的方法。
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Abstract: The erro r prone experiment stepsw ere discussed during the ana lysis of the dissociated SiO2 deter

m inat ion in dust by the w e igh tmethod such as pyrophosphoric acid preparat ion, residua l substance transfer and

so on. The key to accurate measurement w as proposed as contro lling of experimental temperature. The transfer

w ay of residua l substance during the analysis w as improved by experiments and experience.
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作业场所粉尘的监测是防尘措施的依据,通过

分析粉尘中游离 S iO2含量,有利于了解作业场空气

中粉尘的理化性质
[ 1- 3 ]
。在分析作业场所粉尘中游

离 S iO2含量的过程中, 为了避免操作失败, 通过试

验比对和过程分析,找出影响试验的关键步骤。

1 试验

1. 1 仪器与试剂

分析天平 (精度为 0. 000 1 g),可调电炉, 马弗

炉, 25 mL带盖瓷坩埚或铂坩埚, 50mL锥形烧瓶,

0  ~ 360  温度计。焦磷酸: 将 H3 PO4加热沸

腾,至 250  不冒泡为止,放冷,贮存于试剂瓶中。

1. 2 步骤

( 1)将采集的粉尘样品于 105  ! 3  烘箱中
烘 2 h, 稍冷, 贮于干燥器中备用。如粉尘粒子较

大,需用玛瑙研钵将其研细到手捻有滑感为止。

( 2)准确称取 0. 3 g~ 0. 5 g粉尘样品于恒重

的瓷坩埚中,在 800  ~ 900  下灼烧 30 m in, 使

炭及有机物完全灰化,样品冷却后用分析天平采用

减量法准确称取 0. 1 g~ 0. 2 g残渣于锥形烧瓶中。

( 3)用量筒取 15 mL焦磷酸, 倒入锥形烧瓶

中,摇动后使全部样品湿润。

( 4)将锥形烧瓶置于可调电炉上,迅速加热到

245  ~ 250  ,用带有温度计的玻璃棒搅拌,保持

15m in。然后,放在室温中至 100  ~ 150  ,再将

锥形烧瓶放入冷水中至 40  ~ 50  , 在冷却过程

中, 加 50  ~ 80  的蒸馏水稀释到 40 mL ~

45mL。稀释时加水, 同时用力搅拌混匀。

( 5)将锥形烧瓶内容物小心移入烧杯中, 再用

热蒸馏水冲洗温度计、玻璃棒及锥形烧瓶, 并把冲

洗液倒入烧杯中,加蒸馏水至 150mL ~ 200 mL,用

玻璃棒搅匀。

( 6)将内容物烧杯放在电炉上煮沸, 趁热用无

灰滤纸过滤, 用体积分数 0. 83%盐酸溶液洗涤烧

杯移入漏斗中, 并将滤纸上的沉渣冲洗 3次 ~ 5

次,再用热蒸馏水洗至无酸性反应为止
[ 4 ]
。

( 7)将带有沉渣的滤纸折叠数次,放于恒量的
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瓷坩埚中, 在 80  的烘箱中烘干,再放在电炉上低

温炭化,最后放入高温电炉灼烧 30 m in, 在室温下

稍冷后,放入干燥器中冷却 1 h,称量至恒重。

2 分析和讨论

2. 1 焦磷酸制备

用 H3 PO4加热制备焦磷酸的过程中, 发现

H3 PO4加热达到 250  ,按照文献 [ 1] (简称 ∀标准
法 # )稳定温度时,不易控制。实际操作时, 当温度

达 240  ,就应当关闭电炉, 否则会因为温度过高

生成三磷酸或偏磷酸, 导致制备的焦磷酸纯度下

降,影响分析结果甚至试验失败。

2. 2 样品的研制

粉尘样品研磨时应手感光滑,否则因样品熔样

不完全,使可溶物质进入沉淀, 结果将产生正误差。

2. 3 残渣转移

准确称取 0. 1 g ~ 0. 2 g样品放入坩埚, 在

800  ~ 900  灼烧 30 m in使炭及有机物完全灰

化。样品冷却后,用焦磷酸将残渣洗入三角瓶内较

困难。焦磷酸是粘稠状液体, 极易附着在坩埚内

壁,且不能用水冲洗, 使残渣转移不完全。对同一

样品做试验,结果见表 1。

表 1 不同方法检测结果比较

分析

方法

灼烧前

质量 m /g

灼烧后

质量 m / g

减重质

量 m / g

减重率

/%

S iO2质量

分数 /%

∀标准法 # 0. 197 0. 189 0. 008 4. 1 4. 7

0. 201 0. 193 0. 008 4. 0 4. 6

递减法 0. 317 0. 304 0. 013 4. 1 4. 7

0. 408 0. 392 0. 016 4. 0 4. 9

0. 511 0. 491 0. 020 3. 9 4. 8

递减法样品在 0. 5 g灼烧后减重约 4% ,与称

重 0. 1 g~ 0. 2 g样品减重率基本一致。准确称取

0. 3 g ~ 0. 5 g样品灼烧后冷却、恒重, 准确称取

0. 1 g~ 0. 2 g残渣于三角瓶中,用加热的焦磷酸溶

解,避免附着在坩埚内壁造成残渣转移不完全。结

果表明,两种转移样品的方法结果相对误差小于

5% ,符合技术要求。

2. 4 残渣溶解

加热过程,温度计应始终处于溶液中。温度应

控制在 245  ~ 250  。在此温度, 溶液清亮, 且

呈浅粉红色。若溶液呈黄色或出现白色粘稠液体

并伴有白色沉淀生成, 则是温度过高, 部分偏磷酸

缩合生成多聚偏磷酸使溶液粘稠, 白色沉淀为磷酸

盐,则试验失败。

2. 5 残渣过滤

用 50  ~ 80  蒸馏水稀释溶解残渣后的溶

液至 40 mL~ 50 mL, 焦磷酸在热水溶液中能迅速

生成磷酸, 使过量的焦磷酸能够过滤去除。如果过

滤较慢应查明原因, 可能与溶样时控温失败或所加

热水溶液温度低有关,此溶液中不溶物为 SiO2。

2. 6 炭化

按方法要求用可调电炉低温加热时,坩埚内出

现冒烟并有烟油,滤纸呈黄色或棕黄色。注意在坩

埚内不能有明火,否则飞灰导致被测物质损失致结

果偏低。当坩埚内滤纸呈黑色且不再冒烟时,表明

炭化过程结束。

2. 7 高温灼烧

将坩埚置马弗炉内 800  ~ 900  高温灼烧,

坩埚加盖并留一小缝隙。否则,会因坩埚内氧气量

不足造成灼烧不完全,导致被测物质结果偏高。灼

烧后应先断电源, 坩埚在炉内置 15 m in。否则,样

品吸收空气中水分增重致结果偏高,同时也防止因

温度骤降造成坩埚破裂
[ 5 ]
。

2. 8 其他

将坩埚放入干燥器内, 应待其温度稍降低后

(约 5m in)再盖严。不同样品的低温炭化、高温灼

烧、干燥和处理条件应一致,否则, 样品恒重结果的

精密度较差。

3 结论

重量法测定粉尘中游离 S iO 2操作过程中焦磷

酸的制备、残渣的转移、溶解、过滤、炭化到高温灼

烧、干燥、恒重等步骤易对结果产生影响,根据实践

经验对此采取控制措施,消除异常现象, 同时改进

了残渣的转移方式, 使操作简便。
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