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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется ца огнеупорные бадде- 
леито-корундовые изделия и устанавливает весовой и фотоколо- 
риметрический методы определения содержания двуокиси кремния 
(при массовой доле двуокиси кремния не более 14%).

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 
20300.1—74.

2. ВЕСОВОЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ 
ДВУОКИСИ КРЕМНИЯ

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на разложении пробы спеканием с безводным 

углекислым натрием и обезвоживании кремниевой кислоты в 
сернокислой среде.

2.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы  
Тигель платиновый № 100—8 по ГОСТ 6563—75.
Крышка платиновая N° 101—8 по ГОСТ 6563—75.
Печь муфельная горизонтальная с нагревом до 1200° С. 
Эксикатор.
Весы аналитические типа АДВ-200.

Издание официальное
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Кислота серная по ГОСТ 4204—77, х. ч.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 5 :9 5 .
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску огнеупора массой 0,25 г помещают в прокаленный и 

взвешенный платиновый тигель, перемешивают с 0,7 г безводного 
углекислого натрия и спекают в муфельной печи йри (1200±50)°С .

Выдерживают тигель с расплавом при этой температуре 
1,5—2 ч. Охлажденный спек переносят в фарфоровую чашку и об­
рабатывают 15—20 см3 горячей воды. Платиновый тигель и крыш­
ку обрабатывают 3—5 см3 соляной кислоты, добавляя ее осторож­
но к содержимому чашки, покрытой часовым стеклом. Затем к 
содержимому чашки приливают 5 см3 серной кислоты и выпари­
вают раствор на водяной бане до сиропообразного состояния. 
Чашку закрывают часовым стеклом, ставят на электроплитку и 
нагревают до начала выделения паров серной кислоты. В слегка 
охлажденный раствор осторожно, по каплям, через носик чашки 
приливают равный объем холодной воды, нагревают раствор до 
кипения, затем обмывая часовое стекло и края чашки, доводят 
объем в чашке до 50— 70 см3. Перемешивают содержимое чашки 
стеклянной палочкой, дают отстояться основной массе осадка и 
фильтруют раствор через фильтр «белая лента» в мерную колбу 
вместимостью 250 см3. Промывают осадок в чашке декантацией 
1— 2 раза теплым раствором соляной кислоты, разбавленной 5 :9 5 ,  
а затем переносят количественно осадок на фильтр и промывают 
горячей водой до исчезновение в промывных водах иона хлора 
(реакция с 1%-ным раствором азотнокислого серебра на подкис­
ленную азотной кислотой промывную воду). Фильтр с осадком 
переносят в платиновый тигель и прокаливают в муфельной печи 
при (1200+ 50)°С до постоянной массы. Осадок с тиглем взвешива­
ют. Затем осадок в тигле увлажняют несколькими каплями 
воды, приливают 1—2 капля серной кислоты и 5—7 см3 фтористо­
водородной кислоты. Содержимое тигля выпаривают до прекра­
щения выделения паров серной кислоты. Осадок в тигле прока­
ливают в муфельной печи при (1200+50) °С до постоянной массы. 
Фильтрат в мерной колбе вместимостью 250 см3 доводят водой до  
метки и используют для определения полуторных окислов: дву­
окиси циркония, окиси титана и окиси железа.

2.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.4.1. Массовую долю двуокиси кремния (X) в процентах вычис­

ляют по формуле
V  (т1 —  тг) ■ 100

Л = ---------z -------- *т
где т — масса пробы, г;

20* 30 7
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mi — масса прокаленного тигля с осадком двуокиси кремния 
до обработки фтористоводородной кислотой, г;

т г‘— масса тигля с остатком после обработки фтористоводо­
родной кислотой, г.

2.4.2. Допускаемое расхождение между результатами парал­
лельных определений не должно превышать 0,2 абс. %.

3. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
СОДЕРЖАНИЯ ДВУОКИСИ КРЕМНИЯ

3.1. Фотоколориметрический метод определения содержания 
двуокиси кремния — по ГОСТ 13997.3—84.

Фотоколориметрический метод определения содержания дву­
окиси кремния является арбитражным.
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