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含碘凹凸棒石分解实验研究

刘新文 吕金顺
（天水师范学院化学系，天水 5")(()）

杨安仁 吴培水
（甘肃建材地质总队）

摘 要 采用水浸、碱溶（熔）、酸溶等多种方法对含碘凹凸棒石共生固体矿（67,8）进行了分解试验，用碘量法和碘离子选择性电极电位

法测定碘，比较了浸出碘的效果，其中以封闭式盐酸热浸法为最佳，其它较好的方法还有碱熔法、封闭式锌粉还原法等。
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碘是人体必需元素，寻找和开发新的碘资源是

地质工作者的一项重要任务。而地质调查样品在合

理布点、正确采样的基础上，室内有效分解等前处理

工作，已成为获取可靠数据的关键步骤之一。在文

献［) 9 5］中，针对含碘凹凸棒石共生固体矿（67,8）中
碘含量的浸提研究尚未见报道，笔者采用水浸法、碱

溶（熔）法、酸溶法、封闭式锌粉还原法等分解 67,8
凹凸棒石，以碘量法和碘电极电位法测碘，对七种方

法作了研究和比较，确定其中四种分解方法较好，并

以封闭式盐酸溶解法为最佳。

) 资源概况
含碘凹凸棒石矿赋存于甘肃临泽粘土石膏复合

矿床中。该矿产于第三系中新统自构河组（’):）内

陆湖相膏盐沉积层中，矿体由杂色凹凸棒石粘土岩

和石膏层呈互层状组成，空间上受向斜构造控制，整

体形态呈“簸箕”状，矿床底板岩性为灰黑色砂岩、含

砂泥质石膏岩和泥岩（’*
):）。碘主要赋存于上层

（’" ; *
): 9 ’):

" ; <）、下层（’" ; )
): 、’):

" ; !）凹凸棒石粘土

岩及底板 ’*
):沉积岩层中。该矿种也可称为凹凸棒

石粘土共生固体碘矿。

! 实验部分
!&) 实验仪器与试剂 =>?,*@离子酸度计，A!,)
型碘离子电极，马弗炉，半微量滴定管，!)5 型甘汞
电极，试样分解装置等。

碘标液从北京计量局购得，其它试剂均为分析

纯，溶液用石英亚沸二次蒸馏去离子水配制。含碘

凹凸棒石共生矿体试样（67,8）由甘肃建材地质总
队提供。

!&! 样品的分解 称取 (&B(((C 过 )!( 目筛的试
样，分别按表 )所列方法进行分解试验。表 ) 所列
分解条件（温度、时间、溶剂浓度及用量等），是结合

现有资料［D］和新方法通过初步试验确定的。除

>!E、’0E>溶剂的为对比条件外，其余均为保证浸

出碘量达最大时，对应的最佳分解条件。如用盐酸

热解 67,8时，由图 )可知，加入 *(倍的 ) F )盐酸溶
剂时，在 5(G下，!BH1+内即可完成分解。

图 ) 分解条件试验（) F)>@%）
选取浸出效果较好的方法，再改用封闭式装置

（回流吸收装置，或高温套管式定 ? 装置）进行溶
（熔）解试验。

!&* 测定方法
!&*&) 碘量法：取样品浸出液 B(H%，加 !B(C I 7
JK)(H%，)((C I 7 LMN8BH%，!((C I 7酒石酸钾钠 )(H%，
以甲基红作指示剂，用 >!?E" 或 ’0E>调节酸度到
恰呈红色，加饱和溴水 <H%，微沸 !H1+后，加 B((C I 7
蚁酸钠 )(H%，煮沸 ! 9 *H1+，冷却，用 >!?E"调酸度至

=>为 !&( 9 *&(，加 !(C I 7 淀粉溶液 !H%，B(C I 7 JO
*H%，暗处密闭放置 !H1+后，立即用 ’0!?!E* 滴定至

蓝色恰好消失［P］。

’0!?!E*试剂的标定：移取碘标液 B&((H%，加水
至 B(H%，以下操作同上。
!&*&! 碘离子电极电位法：取浸出液，先用 >!?E"

或 ’0E>小心中和至 => 为 B&( 9 <&(，加入 )((C I 7
’0*83E*BH%（若浸出液含有 @% ;，稀释后应使［@%］"
(&*H$% I 7）［)(］，加入 )H%碘标液（)( 9 *(HC I 7），浸入
碘离子电极和甘汞电极，电磁搅拌 "H1+后，读取电
位值。第二次添加 )H% 碘标液，搅拌 !H1+ 读数，以
后每次添加碘标液 !H%，搅拌测定 " 9 B次结束。
以二次蒸馏去离子水作溶（熔）样试验，得试剂

空白值。借格氏作图［))］法求得试样中的! ;含量。
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表 ! 试样分解方法比较

方法 溶（熔）剂及用量 主要仪器装置 分解条件

水浸法 "#$，%&’( 锥形瓶（带搅拌） )& * +&,下磁力搅拌，浸提 %&’-.

酸溶法
%&’( 不同浓度的 "/(、"#0$1、

"23、"%4$1或混和酸
同上

分别用浓、! 5 !、! 5 6各种酸或混和酸在 )& * +&,下搅

拌热溶 %&’-.

碱溶法 78$"（!&9），%&’( 同上 同上

碱熔法

!78#/$% : 78$"（!6 5!），6;

"78#/$% : 78$" : <$"（#=% 5

!=) 5!），6;

7-坩埚，马弗炉
用部分混合碱与试样拌匀，将剩余碱均匀复盖其上，

1&&,下熔融 !6’-.、冷却、温水浸溶

半熔法 78#/$% : >.$（% 5#），6; 2;坩埚，马弗炉 混样方法同上，)&&,下，半熔 %&’-.，冷却，温水浸溶

封闭式

盐酸

溶解法

"/(（! 5!），#&’(
!三次吸收平底蒸馏烧瓶装置（吸收

液依次为水，69 78$"） "聚四氟

乙烯密封溶样装置

!控制溶液微沸，电磁搅拌，反应 %&’-.

"控制反应温度 !&&,

封闭式

碱熔法

78#/$% : 78$" : <$"（#=% 5 !=) 5

!），6;

高温套管式定 0装置（尾接 6978$"
吸收液）

同碱熔法，冷却后，用 6978$"溶液洗涤套管等连接

系统

封闭式

锌粉

还原法
>.粉，%; 同上

样品用 %;>.粉拌匀，控制温度 ?&&,，还原 %&’-.，自

然冷却后，多次用 6978$"溶液洗涤管子

% 结果与讨论
适用分解法的测定结果及回收率数据，见表 #、

%所列。
%=! 分解效果比较

!= 各种溶浸方法中，热浸效果优于冷浸，封闭
式浸取优于敞开式。

#= 水及碱溶法浸出液，经测试几乎无碘，完全
印证了凹凸棒石的特殊稳定结构［!#］和其中碘以难

溶性碘酸盐或碘化物方式存在的预先试验结论。

%= 用 "#0$1、"%4$1、"23 或其混合酸溶浸试验
时，虽然操作简便，但测试结果偏低、重现性差，采用

标准加入法浸测时，回收率很低，而且浸出液中干扰

离子较多，对测定碘产生影响，不宜采用。

1= 封闭式盐酸热溶法操作简便、时间短、分解
较完全，虽然仍有干扰，但可通过加入掩蔽剂消除。

测定结果，重现性及回收率最高，见表 #，是首选的
浸出方法。

6= 两种碱融法均具有样品分解转化完全等特
点，其效果以 78#/$%@78$"@<$" 法略好于 78#/$%@
78$"法。虽然封闭式操作较为繁琐，但与敞开式
比较，测定结果平均高出 #=!9。说明在 1&&,下熔
融矿样时，仍有极少量的含碘化合物挥发损失。从

测定结果看，封闭式碱熔法效果较好，故可采用。

?= 半熔法具有熔化后水处理快的优点，但测定
结果及回收率较低，这与该法在高达 )&&,下操作，
含碘化合物挥发损失较大，熔剂的融透性差等因素

有关。

表 # 碘量法测定矿样中碘的数据及与回收率比较
A#;（每次取样均为 &=6&&&;）

分解方法 编号 测得值 加入 B C 测得值 方法回收率 A 9

碱

熔

法

敞

开

式

!

#

%

6?=#

6)=+

6?=)

6&=&

!&%=1

!&6=&

!&1=%

D1=1

D6=!}
D1=?

D1=)

封

闭

式

!

#

%

6)=?

6+=+

6)=D

6&=&

!&?=#

!&)=!

!&?=+

D)=#

D+=&}
D)=+

D)=)

盐

酸

溶

解

法

敞

开

式

!

#

%

6)=D

6+=1

6D=6

6&=&

!&)=#

!&?=6

!&+=1

D+=?

D?=#}
D)=1

D)=1

封

闭

式

!

#

%

6D=+

6+=1

?&=1

6&=&

!&+=!

!&)=+

!&)=6

D)=+

D+=?}
D+=?

D+=%

半熔法

!

#

%

6%=#

61=!

6!=?

6&=&

D+=#

D+=)

D6=&

D&=&

+D=?}
+?=+

++=)

封闭式

锌粉

还原法

!

#

%

6?=#

61=+

66=1

6&=&

!&%=+

!&!=?

!&!=D

D6=#

D%=6}
D%=%

D1=&

)= 封闭式锌粉热还原法，操作较繁，但干扰较
少，测定结果及回收率均不低，是一种可供尝试的分

解方法。

%=# 干扰离子试验 在碘量法测定中，氧化性离子
严重干扰测定。经试验，该矿中的主要氧化性离子

为 EF% :（1&=?;·G;C !），/H# :（&=&&1#;·G;C !），2I$

（&=61;·G;C !），";（&=&#%;·G;C !）， （下转第 %!页）
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（上接第 !" 页）其它干扰离子有 #$% &（’(!")·
*)+ !），,-% &（..)·*)+ !）等。在该测定方法中，通过

在溶液中，加入 /0、1234、酒石酸钾钠，并控制 56
为 %(’ 7 .(’，可有效地掩蔽干扰。
表 . 电位法测定碘的数据及回收率（仅对封闭式
碱熔法和盐酸溶浸法进行测定）8!)

分解方法 编号 测得值 加" + 测得值 方法回收率 8 9

封闭式

碱熔法

!

%

.

:;(.

:"(:

:<(;

:’(’

!’;(=

!’;(’

!’<(!

!’’(%

">(’ }
";(<

";(<

封闭式

盐酸溶

浸法

!

%

.

:"(=

:;("

<’(%

:’(’

!’;("

!’;(%

!’"(;

">(’

";(<}
""(%

";(<

在碘电极电位法中，能使电极中毒的强干扰离

子 ?% +、,@+［"］等在试样中不存在。经试验，若加

入离子强度缓冲溶液（ A?4B）控制共存离子浓度
（CDE·F+ !）不超过：,E + ’(:，BG+ !’ + .，#H. +

= % I !’ + =，

0J. & % I !’:，,K% & !’ + :，#$% & : I !’ + .，LM% & : I !’ + .，

,H% +
. = I !’ + :，测定误差在 =9以下。其它常见离
子无干扰。在 56 为 :(’ 7 <(’ 条件下，加入
@-.4NH.可使 0J. &还原为 0J% &，使样液中各种价态
的碘素（"H+

. ，"%等）还原并稳定为 A +。

= 结语
含碘凹凸棒石矿样具有较强的吸附性、脱色除

臭性，高温灼烧时稍有颜色变化等物化特性。不同

层位矿样，碘含量高低不一，一般在 ’(’’!9 7
’(:.9之间，含量较高的矿层可作为碘矿开采。
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