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摘要 介绍一种测定硅酸铝系列填料中吸湿水
、

结合水
、

二氧化硅
、

三氧化二铝
、

三氧化二铁及二氧

化钦等成分的系统分析方法
。

此方法具有试样用量少
、

操作简便
、

结果准确等特点
。

推荐使用归一法检

验分析结果的可靠性
。

关健词 硅酸铝
.

填料
.

归
一

法

以瓷土粉 (陶土 )为代表的硅酸铝填料是

一类通用橡胶加工助剂
。

为提高这类惰性填

料的补强性能
,

一般采取增大比表面积和提

高表面活性 (使用偶联剂 )等措施
。

依照 目前

的加工水平
,

填料的化学成分及其含量仅取

决于原料矿
一

的固有组成
,

并不 因填料物理形

状的改变而导致 自身性质的变化
,

对于化学

惰性的硅酸铝物质更是如此
。

组 成类同的硅

酸盐填料 (不论是否具有补强性 )可选择通用

的分析方法
。

本文提 出的系统测定方法便于

用户进行监测验收
,

更有意义的是可揭示命

名模糊不清的同类助剂的真实组成及含量

1 实验

1
.

1 吸湿水含量的测定 (重量法 )

取经高温灼烧
、

洁净的瓷柑祸 ( 30 m I
J

)置

于 ( 1 0 5士 2 )
’

C 的烘箱中加 热 3 Om i n
后称量

并恒重
。

称取约 0
.

5 9 试样于柑祸 中
,

精确至

0
.

l rn g
。

将柑涡放人 ( 1 0 5 土 2) C烘箱中加热 h2

以上
,

取出移人干燥器 中
,

冷却至 室温 ( 约

3 o m i n )后称重 ( m
Z
)

。

吸湿水含量 x(
1
) 以质量百分数表示

,

按

式 ( 1) 计算
。

x l
( %卜 竺示竺

又 ` 0 0
( 1 )

式中 m l

— 加热前试样及增祸的质量
,

g ;

m Z

— 加热后试样及增塌的质量
,

g ;

m -

— 试样的质量
,

g
。

分析结果精确至小数点后两位
。

1
.

2 结合水含量的测定 (重量法 )

将测完吸湿水含量 的柑祸 置于 ( 9 00 士

25 ) C 的马福炉 中灼烧 h2 以上
,

取出后先在

室温下放置约 Zm in
,

然后移人干燥器中冷却

至室温 (约 3 Om i n )
,

称重 ( m
3
)

。

结合水含量 x(
2
) 以质量 百分数表示

,

按

式 ( 2 )计算
。

x Z
( %卜 竺濡些

只 ` 0 0 ( 2 ,

式 中 m Z

— 加热后试样及柑祸的质量
,

g ;

m 3

— 灼烧后试样及增祸的质量
,

g ;

m -

一试样的质量
,

g
。

分析结果精确至小数点后两位
。

1
.

3 二氧化硅含量的测定

1
.

3
.

1 硫酸氢钾重量法

称取总量约 g6 的硫酸氢钾
。

向测完结合

水含量 的柑祸 中加人约 3 4/ 总量 的硫酸氢

钾
,

拍击柑祸使硫酸氢钾与试样混匀
,

然后将

余下的硫酸氢钾均匀铺在混合物表面
。

置柑

涡 于 电炉上 加热使硫 酸氢钾熔化
,

再移人

( 6 5 0士 2 5) C 的马福炉中熔融约 30 m in
。

熔融

过程中应不时取出增祸并转动内容物使反应

完全
。

熔融完毕后取出柑涡
,

冷却至室温
。

加适

量沸水浸没熔块使之与增祸脱开
。

将熔块移

人 I OOm L 烧杯中
,

加 I Om L 盐酸 ( z + 5 )于柑

祸中加热溶解残余物
,

将酸液倒人烧杯
,

用水

冲洗柑涡多次
,

全部洗液合并于烧杯中
。

在电
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炉上加热直至熔块全部溶解分散
。

浑浊液冷却后用定量滤纸过滤
,

滤液用

25 om L 容量瓶接收
。

用水多次冲洗杯中沉淀

物并移至滤纸上
,

待沉淀物全部转移后用边

角定量滤纸擦净烧杯内壁及玻棒并放入漏斗

中
,

继续用水洗涤沉淀物及滤纸直至滤液中

无氯离子检出 (用 P一 1 09
·

L 一 `

的硝酸银溶

液检验 )
。

滤液保留待用
。

将盛有沉淀物的滤纸移人 30 m L 铂柑涡

中
,

在电炉上小火炭化
,

再移人 ( 9 00 士 25 ) ℃

的马福炉 中灼烧 hl 以上
,

取出
,

在室温下冷

却约 Zm in 后移至干燥器中冷却至室温 ( 约

需 3 0m i n )
,

称重 ( m
`
)

。

柑祸中加人 Zm L 硝酸 (1 十 l) 润湿内容

物
,

再加人 s m L 氢氟酸 ( 用聚乙烯量杯 )
,

在

通风橱中用电炉小火加热
,

蒸干
。

稍冷却后再

加少量硝酸及 s m L 氢氟酸
,

加热蒸干后移至

( 9 0 0士 2 5) ℃ 的马福炉中灼烧 hl 以上
,

取出
,

在室温下冷却约 Zm in 后移人干燥器中冷却

至室温 (约 3 0 m i n )
,

称重 ( m
s
)

。

向含有残渣 的铂柑祸 中加约 2 9 硫酸氢

钾于 ( 6 5 0 士 25 ) ℃的马福炉 中熔融完毕后加

少量沸水及 sm L 盐酸 l( + 5 )
,

加热全溶后滤

人 2 50 m L 容量瓶 (与原滤液合并 )
,

加水稀释

至刻度
,

摇匀后
,

待测滤液中的二氧化硅
、

三

氧化二铝
、

三氧化二铁及二氧化钦等的含量
。

1
.

3
.

2 硅钥蓝光度法

( 1) 试剂与溶液
。

①二氧化硅标准溶液

( P = 0
.

0 3 m g
·

m L 一 ’
)

。

准确称取 0
.

1 5 0 0 9 基

准或光谱纯二氧化硅 (先经 9 50 一 1 0 0 0 ℃灼

烧 3 0m in 以上 )
,

加 1
.

5 9 无水碳酸钠在铂柑

祸中置于马福炉 内 ( 9 50 ℃ )熔融至反应完全
,

用沸水浸取熔块移人烧杯
,

加水加热溶解
,

冷

却后移人 50 0 m L容量瓶
,

用水稀释至刻度后摇

匀
,

贮存于 聚 乙烯试剂瓶 中
。

移取 1 0
.

0 0

m L 上述标准溶液于 100 m L 容量瓶中
,

加 1

滴酚酞指示液 ( p 一 1 09
·

L 一 `
)

,

滴加盐酸 (1

+ 95 )至无色
,

加水稀释至刻度
。

该溶液中二

氧化硅浓度 为 0
.

03 m g
·

m L 一 ` 。

② 钥酸 钱

[ ( N H
`

)
。
M o ;

0
2 4 ·

4 H
Z
O J溶液 ( p 一 5 09

·

L 一 `
)

。

③ 草 酸
一

硫 酸 混 合 溶 液
。

取 草 酸

( H
Z
C

Z
O

4 ·

ZH
Z
O )溶液 (尸= 5 09

·

L 一 ’
)与硫酸

溶液 (1 + 3) 以等体积混合
。

④硫酸亚铁按

[ ( N H
、
)

Z
F e ( 5 0

、
)

: ·

c H
Z
O 〕溶液伽 = 6 0 9

·

L 一 `
)

。

每 I O Om L 溶液加硫酸溶液 (1 + l ) 10

滴
,

贮于棕色瓶中
。

( 2) 标准曲线的绘制
。

吸取空白溶液 [ 8 9

硫酸氢钾加 15 m L 盐酸 l( 十 5 )加水溶解后移

入 25 0m L 容量瓶中
,

用水稀释至刻度〕 l o m L

共 7 份
,

分别移人 50 m L 容量瓶中
,

用微量刻

度吸管分别加人 0
.

0 0
,

0
.

5 0
,

1
.

0 0
,

1
.

5 0
,

2
.

0 0
,

2
.

5 0
,

3
.

Oo n i L 二氧化硅标准溶液 ( 即

分别含 0
.

0 0 0
,

0
.

0 1 5
,

0
.

0 3 0
,

0
.

0 4 5
,

0
.

0 6 0
,

0
.

07 5
,

0
.

09 0 m g 二氧化硅 )
。

按试样操作步

骤显色
,

以试剂参比溶液调零点
,

分别测定标

准溶液系列吸光度
。

以二氧化硅含量 ( m g )为

横坐标
,

相应的吸光度为纵坐标
,

绘制标准曲

线
。

( 3) 吸光度的测定
。

准确移取 I Om L 滤液

于 s o m L 容量瓶中
,

加 s m L 钥酸钱溶液 (此

时会出现白色浑浊
,

该沉淀可溶于草
一

硫混合

酸
,

不影响以下测定 )
,

放置 I Om in 以上至发

色完全 (显黄色 )
,

加 I Om L 草
一

硫混合酸摇

匀
,

立 即加人 s m L 硫酸亚铁钱溶液
,

用水稀

释至刻度制成试样显色液
。

停放 巧一 Z o m in
。

移取 l o m L 空 白溶液于 s o m L 容量瓶中
,

依

次加人上述等量相 同的试剂溶液
,

用水稀释

至刻度
,

制成试剂参比溶液
。

在分光光度计上

于 6 5 0n m 波长下用 l om m 吸收池
,

以试剂参

比溶液调零点测定试样显色溶液的吸光度
,

在标准曲线上查得二氧化硅的含量 (m g )
。

1
.

3
.

3 结果的表示与计算

二 氧化硅含量 x(
3
) 由硫酸氢钾重量法

(见 1
.

3
.

1) 和硅铝蓝光度法 (见 1
.

3
.

2) 两部分

结果组成
,

以质量百分数表示
,

按式 ( 3) 计算
。

X 3
( 乡̀ ,

里糯竺
x ` 0 0+
念

X 2 5 ( 3 )

式中 m 4

— 氢氟酸处理前铂柑祸及内容
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物的质量
,

g ;

m
s

— 氢氟酸处理并灼烧后铂柑竭

及残渣的质量
,

g ;

耐— 标准曲线上查得的二氧化硅

含量
,

m g ;

m

— 试样的质量
,

g ;

2 5

— 光度法体积换算倍数
。

分析结果精确至小数点后两位
。

1
.

4 三氧化二铁含最的测定 (邻菲罗琳光度

法 )

L .4 1 试剂与溶液

①铁标准溶液 (P 一 0
.

l m g
·

m L 一 `
)

。

准

确称取 0
.

1 4 3 0 9 先经 1 05 ℃烘箱烘干的三氧

化二铁 (光谱纯 )
,

加 3 Om L 硝酸溶液 (1 + 1 )
,

加热溶解至沸
,

冷却后移人 1。。。m L 容量瓶
,

用水稀释至刻度
,

摇匀
。

②对硝基酚指示剂溶

液 ( P = 1 9
·

L 一 `
)

。

③缓冲溶液 ( p H = 4
.

6 )
。

1。鲍 无水乙酸钠溶于适 量水
,

加 1 00 m L 冰

醋酸
,

用水稀释至 50 o m L
。

④盐酸经胺溶液
( p一 1 0馆

·

L 一 ’
)

。

⑤邻菲罗琳显色剂溶液 (P

= 2 9
·

L 一 1
)

。

L .4 2 标准曲线的绘制

吸取空 白溶液 (见 1
.

3
.

2 )5 m L 共 6 份
,

分别置于 50 m L 容量瓶中
,

用微量刻度 吸管

分 别加人铁标准溶液 0
.

0 0
,

0
.

5 0
,

1
.

。 。
,

1
.

5 0
,

2
.

0 0
,

2
.

s o m L ( 即分别含铁 0
.

0 0
,

0
.

0 5
,

0
.

1 0
,

0
.

1 5
,

0
.

2 0
,

0
.

2 5m g )
,

按试样操

作步骤显色
,

以试剂参比溶液调零点
,

分别测

定吸光度
。

以铁含量 ( m g ) 为横坐标
,

相应的吸光度

为纵坐标
,

绘制标准曲线
。

L .4 3 试样吸光度的测定

准确移取 sm L 滤液 (见 1
.

3
.

1) 于 s o m L

容量瓶中加 1 滴对硝基酚指示 剂
,

滴加氨水

l( 十 1) 至溶液显黄色
,

再滴加盐酸 (1 + 5) 至

刚变无色 (溶液应不显浑浊 )
,

加 s m L 缓冲溶

液 (P H 一 4
.

6) 及 l m L 盐酸经胺溶液
,

摇匀停

放 sm in 后加 s m L 邻菲罗琳显色剂
,

用水稀

释至刻度制成试样显色溶液
,

停放 20 m in
。

移取空 白溶液 (见 1
.

3
.

2) sm L 于 S Om L

容量瓶中
,

依次加人上述等量相同的试剂溶

液
,

用水稀释至刻度
,

制成试剂参比溶液
。

在分光光度计上 于 5 10
n m 波 长 下 用

10 m m 吸收池
,

以试剂参比溶液调零点
,

测定

试样显色溶液的吸光度
。

在标准曲线上查得

铁含量 ( m g )
。

1
.

4
.

4 结果的表示与计算

三 氧化 二铁含量 x(
`
) 以质量 百分数表

示
,

按式 ( 4) 计算
。

x 4
( % ) ~ 2丝

.

1 0 m
X 1

.

4 3 X 5 0 ( 4 )

式中 耐— 标准 曲线上查得的铁含量
,

m g ;

m

— 试样的质量
,

g ;

1
.

43 — 三氧化二铁对铁的换算系

数
;

50 — 体积换算倍数
。

分析结果精确至小数点后两位
。

L S 二氧化钦含量的测定 (过氧化氢光度

法 )

1
.

5
.

1 试剂与溶液

①二氧化钦标 准溶 液 (P 一 0
.

l m g
·

m L 一 `
)

。

准确称取 0
.

2 5 0 09 先经 90 0℃灼烧的

二氧化钦 (光谱纯 )于洁净瓷柑祸 中
,

加 8 9 硫

酸氢钾于 75 o C马福炉中熔融 30 m in 以上至

反应完全
。

冷却后用热硫酸 (1 + 5) 浸渍熔块
,

移人烧杯中加热至熔块全部溶解 (硫酸总用

量 l o m L )
。

冷却后移人 25 o m L 容量瓶
,

加水

稀释至刻度
。

准确移取 1 0 m L 上述标准溶液

于 l 0 0 0 L 容量瓶中
,

加水稀释至刻度
,

摇匀

备用
。

②硫酸溶液 l( + 1 )
。

③磷酸溶液 (1 +

1 )
。

④过氧化氢溶液 ( 1+ 3 0 )
。

1
.

5
.

2 标准曲线的绘制

移取空白溶液 (见 1
.

3
.

2 ) 2 5m L 共 6 份

分别于 50 m L 容量瓶中
,

用微量刻度吸管分

别加人二氧化钦标准溶液 0
.

0 0
,

2
.

0 0
,

4
.

0 0
,

6
.

0 0
,

5
.

0 0
,

1 0
.

o o m L ( 即分别含二氧化钦

0
.

0 0
,

0
.

2 0
,

0
.

4 0
,

0
.

6 0
,

0
.

8 0
,

1
,

OOm g )
。

按
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试样操作步骤显色
,

以试剂参比溶液调零点
,

分别测定吸光度
。

以二氧化钦含量 ( m g ) 为横坐标
,

相应的

吸光度为纵坐标
,

绘制标准曲线
。

L .5 3 试样吸光度的测定

准 确 移取 25 m L 滤 液 ( 见 1
.

3
.

1) 于

50 m L 容量瓶 中
,

加 l m L 硫酸溶液
、

l m L 磷

酸溶液及 I Om L 过氧化氢溶液
,

加水稀释至

刻度制成试样显色溶液
,

停放 15 m in
。

移 取 25 m L 空 白溶 液 ( 见 1
.

3
.

2) 于

50 m L 容量瓶中
,

依次加人上述等量 相同的

试剂溶液
,

加水稀释至刻度
,

制成试剂参比溶

液
。

在分光光度计上 于 4 2 0n m 波 长 下 用

S Om m 吸收池
,

以试剂参比溶液调零点
,

测定

试样显色溶液的吸光度
。

在标准曲线上查得

二氧化钦含量 ( m g )
。

L .5 4 结果的表示与计算

二 氧化钦含量 x(
5
) 以质量百分数表示

,

按式 ( 5) 计算
。

将包有沉淀 的滤纸移人已灼烧并称量

( m
6
)的瓷柑竭中

,

在电炉上炭化完全后移人

( 9 00 士 2 5 ) C马福炉中灼烧 h2 以上
,

取出在

室温下冷却约 Zm in 后移人干燥器 中冷却至

室温 (约 3 0 m i n )后称量 ( m
7
)

。

三 氧化二铝含量 x(
。
) 以质量百分数表

示
,

按式 ( 6) 计算
。

x 。
( % )

龚气
一

丛 X Z
·

5 又 ` 0 0

一 x ;
一 x s

( 6)

式中 m
7

— 沉淀物及柑祸的质量
,

g ;

m 。

— 柑祸的质量
,

g ;

m

— 试样的质量
,

;g

2
.

5

— 体积换算系数
;

x ;

— 三氧化二铁含量
,

% ;

x s

— 二氧化钦含量
,

%
。

分析结果精确至小数点后两位
。

x s
( % )一

夕i

1 0从

火 10 一 竺 ( 5 )

式中 沉— 标准曲线上查得 的二氧化钦

含量
,

m g ;

m

— 试样的质量
,

g
。

分析结果精确至小数点后两位
。

1
.

6 三氧化二铝含 t 的测定 (氨水沉淀法 )

准 确 移取 10 Om L 滤液 (见 1
.

3
.

1) 于

2 5 Om L 烧杯中
,

加 1 0 9 氯化钱加热溶解
,

浓

缩至 50 一 6 Om L
,

加 2一 3 滴中性红指 示 剂

( 1 9
·

L 一 `
)

,

趁热滴加氨水 (1 + 1) 至溶液 变

黄色
。

加 40 一 50 m L 水在电炉上煮沸 (若溶液

返红色
,

补加氨水至黄色 )
。

用定量滤纸过滤
,

加硝酸钱洗涤液 ( 209
·

L 一 `
)冲洗烧杯及沉淀物多次

,

定量转移全

部沉淀
,

用边角定量 滤纸擦净烧杯及玻棒并

移人漏斗中
。

继续用硝酸铰洗涤液洗涤
,

直至

滤液中无氯离子检 出 (用 P一 1 09
·

L 一 `

硝 酸

银溶液检验 )
。

2 结果与讨论
2

.

1 硅酸铝填料系统分析程序

硅酸铝填料系统的分析程序如附图所

尔
。

该程序设计思路清晰
,

测定步骤合理
,

适

用于硅酸铝系列各种填料的成分含量分析
,

其中三氧化二铝及三氧化二铁含量的测定也

可应用络合滴定法 〔̀ 〕 。

需要说明的是
,

采取硫酸氢钾重量法测

定二氧化硅后的残渣用少量硫酸氢钾熔融
、

盐酸溶解并滤人原滤液
,

这一步骤有利于提

高滤液中其它组分含量测定的准确度
,

尤其

是可提高二氧化钦含量测定的准确度
。

因为

首次硫酸氢钾熔块溶解时
,

溶液酸度不太大
,

熔块中的硫酸钦或硫酸氧钦易水解 2[] 形成沉

淀混人二氧化硅沉淀中
,

同时其它组分因吸

附残留于二氧化硅之中难以洗净
。

但是就一

般工业分析而言
,

省略这一步不会引起太大

的误差
。

2
.

2 二氧化硅含量测定方法的讨论

硅酸铝系列填料中二氧化硅含量的测定
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试样
1“ 5℃

{
力口热

吸湿水

。。。℃

l
” 烧

结合水

H s Ko ,

I 熔融过滤

沉淀灼烧 滤液

H F

上
处理灼烧 硅` “

工光度法
氨水工沉淀法

5 10 2 5 10 2 A l z0 3 、 F e 2 0 3

差减乱

·

T i o :

总量

邻菲u罗琳 H 2 0 :

! 光度法

5 10 2 (总量 ) A 12 0 3 F e Z O 3 T 10 2

残渣 } K H s o ;

熔融
、

酸溶

附图 硅酸铝填料系统分析程序

常用碳酸钠 (或碳酸钠
一

碳 酸钾 ) 熔融重量法 且残渣灼烧后用硫酸 氢钾熔 融时反应不完

及氟硅酸钾
一

酸碱滴定法川
。

本文介绍的硫酸 全
,

熔块粘祸底
,

酸溶解十分困难
,

无法进行

氢钾重量法曾用于硫化橡胶 中二氧化硅含量 其它组分的下一步测定
。

此现象本身即是对

的测定
,

前期工作叫表明效果 良好
。

该方法原 氢氟酸直接处理法用于硅酸铝组分测定的一

理可靠
,

测定快速
,

兼具分离与测定 两种功 种否定
。

效
,

完全适用于本系统分析
。

但是应注意硫酸 用硫酸氢钾重量法测定时务必注意以下

氢钾熔块酸溶解时
,

小部分二氧化硅以硅酸 几点
:

一是硫酸氢钾对瓷柑祸内壁有一定的

溶胶形式进人滤液
,

因此对滤液中少量 二氧 腐蚀作用
,

会吸收瓷的组分固
,

因此最好使用

化硅含量用硅钥蓝光度法补充测定 是必要 内壁釉层光洁完整的新柑塌 ( 或铂柑祸 ) ;
二

的
,

忽略这一点可能会轻微影响结果 的准确 是过滤时应仔细观察滤液是否浑浊
,

若滤液

度
。

.

浑浊
,

应用原滤纸返滤一遍
;三是本方法前几

对于沉淀法白炭黑 (水合二氧化硅 )可用 步采用连续测定步骤
,

实验误差将依次传递
,

氢氟酸直接处理法测定二氧化硅含量川
。

但 相互影响
,

应密切注意每一步测定的精密度
,

硅酸铝填料组成复杂
,

二氧化硅含量不太高
,

必要时可重新恒重或再处理一次
。

其中过滤

如果直接用氢氟酸处理并 灼烧
,

其中的非二 时透滤的直接原 因是二氧化硅微粒穿透滤

氧化硅组分与氢氟酸可能发生 副反应 (这些 孔
。

避免透滤的方法如下
:

①悬浮液完全凉透

副反应的详细机理尚待研究 )
。

实验已证实副 后再过滤
; ②过滤前先将悬浊液搅匀

。

反应对二氧化硅结果及其它成分的测定过程 2
.

3 平行测定结果及精密度

有干扰
。

如 S R 补强材料 (一种含硅酸铝的填 取 S R 补强材料
、

硅铝炭黑 (S A C ) 及陶

料 )直接用氢氟酸处理法测得的二氧化硅含 土三种样品
,

按本系统分析方法进行测定
,

平

量为 43
.

57 %
,

高于本系统分析方法结果
,

而 行测定结果及平均相对偏差 (ad )见表 1
。

此
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表 1平行测定结果及其平均相对偏差 叼

试 样

S R 补强材料

测定结果
a d

S A C

测定结果
a d

陶土

测定结果

吸湿水 结合水 二氧化硅 只氧化二铝 三氧化二铁 二氧化钦

0 7 6
.

0
.

7 9

19 2

12
.

6 1
.

] 2
.

14 39
.

8 3
.

4 0
.

27 4 1
.

9 9
,

4 2
.

0 4 2
.

7 5
,

2
.

6 1

0
.

0 8 0
.

5 5 0
.

0 6 2
.

6 1

8 8
.

1
.

8 9

0
.

2 7

4
.

4 7
。

4
.

4 7 4 9
.

4 0
,

4 9 0 8

0
.

0 0 0
.

3 2

4 1
.

3 8
.

4 1
.

5 4

0
.

1 9

7 5 ,

1
.

7 7

0
.

5 7

1
.

5 5
,

1
.

5 5

0
.

0 0

1
.

15
.

1
.

19

1
.

7 1

0
.

6 9
, 0

.

6 6 1 1
.

9 9 ,

1 2
.

0 0 4 3
.

7 7
.

4 4
.

0 8 3 8
.

7 8
.

3 8
.

8 1 2
.

4 2 ,

2
.

3 9
.

8 3 ,

]
.

7 8

a d 2
.

2 1 0
.

0 4 0
.

3 5 0
.

04 0
.

6艺 1
·

3 ,

. 侧 . 门~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~

3 9

精密度符合工业分析要求
。

2
.

4 用归一法检验测定结果的准确度

用上述系统分析方法测定硅酸铝填料 中

的主要成分含量时
,

其准确度可用归一法检

验
。

理论上认为
,

若全部成分测定完毕 (无一

遗漏 )
,

各种含量之和应达到 1 00 %
。

本工作

对三种样品系统分析
·

取平均值归一
,

结果总

量接近
.

1 00 %
。

由此证明上述 6 项组分及其

含量可反映硅酸铝化学成分的全貌
,

本系统

分析方法是可靠的
,

也是切实可行的
。

三种样

品的实测平均值及其归一总量见表 2
。

表 2 试样实测平均值及其归一总最 %

项 目 S R 补强材料 S A C 陶土

68009240808060()124338么.18847 99及46铸1798上东钓41.L199吸湿水

结合水

二氧化硅

三氧化二铝

三氧化二铁

二氧化钦

总量

0
.

78

12
.

1 4

4 0
.

0 5

4 2
,

0 2

2
.

6 8

飞
.

5 5

9 9
.

2 2

3 结论

( 1) 实验证明
,

本系统分析方法用于硅酸

铝系列填料化学成分的测定时具有试样量

少
、

精密度及准确度高
、

适用性广等特点
。

( 2) 归一法是检验分析项 目设置的合理

性及测定结果可靠性的有效方法
。
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