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СЫРЬЕ ГЛИНИСТОЕ

Метод определения спофодиого диоксида кремния

Clay raw materials. Method for 
ikterminalion of free silicon dioxide
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Настоящий стандарт устанавливает метод определения свобод­
ного диоксида кремния в глинистом сырье для керамической про­
мышленности.

Метод основан на выделении нерастворимого диоксида кремния 
горячен ортофосфорной кислотой и последующем прокаливании 
его до постоянной массы.

I. ОТБОР ПРОБ

1.1. Метод отбора проб —  но ГОСТ 21216.0.

2. СРЕДСТВА АНАЛИЗА

2.1. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы
Весы лабораторные 2-го класса точности.
Шкаф сушильный с терморегулятором, обеспечивающим темпе­

ратуру 105— 1 Ю°С.
Электропечь муфельная, обеспечивающая температуру нагрева 

900-1000 вС.
Тигель платиновый поГОСТ 6563-
Тигель кварцевый но ГОСТ 19908.
Термостат с регулятором или сушильный шкаф с ртутно-кон­

тактным термометром, обеспечивающие температуру нагрева 
250— 260 °С.

Стакан вместимостью 800— 1000 сы3.
Баня водяная или песчаиая.
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Эксикатор по ГОСТ 23932.
Сито с сеткой № 0063 по ГОСТ 6613.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 10678. обезвоженная до пре­

кращения выделения пузырьков.
Кислота серная по ГОСТ 4204.
Кислота плавиковая по ГОСТ 10484.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, разбавленная 1:9.

3. ПОДГОТОВКА К АН АЛИ ЗУ

3.1. Подготовка к анализу —  по ГОСТ 21216.0.
3.2. Пробу для анализа высушивают до постоянной массы при 

температуре (105±5) °С и измельчают вручную в агатовой или 
яшмовой ступке или механизированным способом до размера ча­
стиц. проходящих через сито с сеткой №  0063. •

Масса навески 0,1— 0.2 г.

4. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

4.1. Подготовленную навеску глинистого сырья помещают в 
платиновый или кварцевый тигель, приливают при помешивании 
платиновым шпателем или кварцевой палочкой 15 см5 обезвожен­
ной ортофосфорной кислоты.

Шпатель или палочку оставляют в тигле, пока материал обра­
батывают ортофосфорной кислотой.

Тигель с раствором помещают в термостат или сушильный 
шкаф, быстро нагревают до 250°С и выдерживают в течение 
15 мни при этой температуре, периодически перемешивая.

После окончания разложения и охлаждения материала содер­
жимое тигля переливают в стакан вместимостью 800— 1000 см3, в 
который предварительно наливают 450 см3 нагретой до кипения 
воды.

Горячий раствор фильтруют через фильтр, «синяя лента». Оса­
док на фильтре промывают 100 см3 разбавленной соляной кисло­
той 1:9 и 5— 10 раз горячей водой до нейтральной реакции филь­
трата по индикаторной бумаге.

Фильтр с остатком переносят в платиновый тигель, подсуши­
вают, озоляют и прокаливают при температуре 950— 1000°С в 
течение 30 мин. Затем тигель с остатком охлаждают в эксикаторе 
над хлористым кальцием и взвешивают. Прокаливание повторяют 
по 10 мин до достижения постоянной массы.

К  остатку в тигле после прокаливания приливают несколько 
капель серной кислоты, 10 см3 фтористоводородной кислоты и
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выпаривают на песчаной бане до полного удаления паров серной 
кислоты.

Затем тигель пометают в муфельную печь и прокаливают при 
950—  1000еС в течение 15 мин. Остаток' в тигле охлаждают в экси­
каторе и взвешивают. Прокаливание повторяют по 10 мин до до­
стижения постоянной массы.

6. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Массовую долю свободного диоксида кремния (X )  в про­
центах вычисляют по фор-муле

X —  ( m i — Д»»)-100
ГП 9

где mi —  масса тигля с остатком после прокаливания до обра­
ботки плавиковой кислотой, г;

т з —  масса тигля с остатком после прокаливания после об­
работки плавиковой кислотой,г; 

т  —  масса навески, г.
5.2. Расхождение результатов двух параллельных определений 

нс должно превышать 0,3 % при массовой доле свободного диок­
сида кремния до 20 % и 0,5 % —  при массовой доле свободного 
диоксида кремния свыше 20 %.

Если расхождения результатов двух параллельных определений 
превышают указанное значение, определение повторяют.
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ИНФ ОРМ АЦИО ННЫ Е Д АНН Ы Е 

ССЫ ЛОЧНЫ Е НОРМАТИВНО-ТЕХНИЧЕСКИЕ Д О КУМ ЕНТЫ

Обозначение НТД. на который 
дав» с<мя«а Номер пуихта

ГОСТ Ъ 'Л Ь - П  
ГОСТ 4 2 0 1 -7 7  
ГО СТ 6563— 75 
ГО СТ 6 6 1 3 -8 6  
ГОСТ 10484— 78 
ГОСТ 10678—76 
ГОСТ 1 9 9 0 8 -9 0  
ГОСТ 212 1 6 .0 -9 3  
ГОСТ 2 3 9 3 2 -9 0
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