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1. НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ
Настоящий стандарт распространяется на глинозем и устанав­

ливает методы приготовления раствора пробы разложением про­
бы сплавлением или кислотами под давлением (по ИСО 804—76), 
а также метод обработки соляной кислотой под давлением по 
международному стандарту ИСО 2073—76 (см. приложение).

Дополнения и изменения, отражающие потребности народного 
хозяйства, выделены курсивом.

2. ССЫЛКИ

ГОСТ Р 501158 Глинозем. Методы подготовки проб.
ГОСТ Р 50153 Глинозем. Отбор и подготовка проб.
ГОСТ Р 50332.0 Глинозем. Общие требования к методам ана­

лиза.

3 МЕТОД РАЗЛОЖЕНИЯ ПРОБЫ СПЛАВЛЕНИЕМ

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на сплавлении пробы со смесью углекислого 

натрия и борной кислоты или углекислого натрия и тетраборно- 
кислого натрия и последующем выщелачивании плава водой или 
растворами азотной или серной кислоты pH раствора должен 
быть 1 при разбавлении до объема 500 см3 или 0,4 — до объема 
250 см3.

3 2. Р е а к т и в ы  и а п п а р а т у р а
Кислота азотная по ГОСТ 4461, раствор 8 моль/дм3.
Кислота серная по ГОСТ 4204, раствор 8 моль/дм3.

Издание официальное
"6) Издательство стандартов, 1993

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
тиражирован и распространен без разрешения Госстандарта России
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Кислота борная по ГОСТ 9656.
Натрий тетраборнокислый по ГОСТ 4199, обезвоженный при 

400°С.
Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83.
Лантан хлористый кристаллический (LaCk-7H20).
Стандартное лабораторное оборудование
Платиновая чаша с плоским дном, диаметром приблизительно 

70 мм и глубиной 35 мм с платиновой крышкой.
Электрическая печь с температурой (50О:±50)°С.
Электрическая печь с регулятором температуры, обеспечиваю­

щая температуру нагрева от 1000 до 1025°С (1100°С}.
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. 12 г углекислого натрия и 4 г борной кислоты или 10,3 г 

углекислого натрия и 3,3 г тетраборнокислого натрия помещают 
в платиновую чашку или тигель и перемешивают. Добавляют 5 г 
пробы и вновь тщательно перемешивают. Чашку или тигель на­
крывают крышкой и помещают в печь с температурой (5С0±50)°С 
(500°С). Выдерживают при этой температурило прекращения бур­
ной реакции. Затем температуру постепенно повышают до 1000— 
11025СС (1100°С) и выдерживают при этой температуре в течение 
20—30 мин до получения гомогенного подвижного плава. Чашку 
или тигель вынимают из печи и охлаждают.

3.3.1 Л. Если раствор пробы используют для фотометрического 
определения диоксида кремния, фосфорно-вольфраматно-фотомет- 
рического определения оксида ванадия, атомно-абсорбционного 
или фотометрического определения оксида железа (III) и окси­
да цинка или атомно-абсорбционного определения оксида мар­
ганца, оксида хрома (III) и оксида кальция, то плав выщелачи­
вают горячей водой и переносят раствор в стакан вместимостью 
400 см3, содержащий 50 см3 раствора азотной кислоты. В чашку 
или тигель помещают 35 см3 раствора азотной кислоты, нагрева­
ют до растворения остатка и переносят раствор в тот же стакан, 
обмывая чашку или тигель водой. Раствор нагревают и выдер­
живают при температуре, близкой к точке кипения, до полного 
растворения гидроксида алюминия. После охлаждения раствор 
переносят в мерную колбу вместимостью 250 см3, доливают до мет­
ки водой и перемешивают. (В случае приготовления раствора для 
определения оксида кальция, перед доведением объема раствора 
до метки добавляют 0,7 г хлористого лантана)•

При помутнении раствора, что указывает на неполное разложе­
ние, разложение следует повторить на новой навеске глинозема, 
которую измельчают до частиц размером 0,Об мм.

3.3.1.2. Если раствор пробы используют для фотометрического 
определения оксида железа (III), диоксида титана, оксида фос­
фора, оксида хрома (III), а также оксида ванадия (V) с N-бен- 
доил-N-фенигидроксиламином или полярографического определе-
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ния оксида цинка, то плав выщелачивают горячей водой и пере­
носят раствор в стакан вместимостью 400 см3, содержащей 50 см3 
раствора серной кислоты. В чашку или тигель помещают 35 см3' 
раствора серной кислоты, нагревают до растворения остатка, пе­
реносят раствор в тот же стакан и далее поступают согласно 
п. 3.3.1.1.

3.3.2. Одновременно с приготовлением раствора пробы готовят 
раствор контрольного опыта следующим образом: в платиновую 
чашку или тигель помещают смесь углекислого натрия и борной 
кислоты или углекислого натрия и тетраборнокислого натрия в 
количестве согласно п. 3.3.1. Чашку или тигель накрывают крыш­
кой и расплавляют смесь при температуре 900°С только до полу­
чения плава. После охлаждения плав выщелачивают горячей во­
дой при нагревании.

3.3.2.1. Если раствор пробы готовят согласно п. 3.3.1 Л, то рас­
твор плава переносят в стакан вместимостью 400 см3, содержащий 
48 см3 раствора азотной кислоты.

В другую чашку или тигель помещают 37 см3 раствора азот­
ной кислоты, осторожно выпаривают до объема 1—2 см3, затем 
остаток растворяют горячей водой и переносят в тот же стакан. 
Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 
250 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

3.3.2.2. Если раствор пробы готовят согласно п. 3.3.2.1, то рас­
твор плава переносят в стакан вместимостью 400 см3, содержа­
щий 48 см3 раствора серной кислоты. Раствор охлаждают, пере­
носят в мерную колбу вместимостью 250 см3, доливают до метки 
водой и перемешивают.

4. МЕТОД РАЗЛОЖЕНИЯ ПРОБЫ КИСЛОТАМИ ПОД ДАВЛЕНИЕМ

Метод основан на разложении пробы смесью соляной и серной 
кислот в закрытом сосуде под давлением.

4.1. 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
Бомба с завинчивающейся крышкой, изготовленная из кислото­

устойчивой стали, внутренние размеры которой должны обеспечи­
вать свободное вложение и извлечение тефлонового тигля.

Тигель тефлоновый с крышкой, высотой 50 мм, внешним диа­
метром не более 40 мм и внутренним диаметром не менее 30 мм.

Приспособление для закручивания и откручивания колпака 
бомбы.

Шкаф сушильный с терморегулятором, обеспечивающим тем­
пературу нагревания до 250°С.

Кислота соляная по ГОСТ 3118.
Кислота серная по ГОСТ 4204.
Смесь соляной и серной кислот в соотношении 10:1.
Вода, дважды дистиллированная в кварцевом аппарате.
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4.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.2.1. Навеску пробы массой 1 г помещают в тефлоновый ти­

гель, добавляют 8 см3 смеси кислот, тигель накрывают крышкой и 
помещают внутрь бомбы, затем плотно прикручивают колпак бом­
бы. Бомбу помещают в сушильный шкаф с температурой 220°С и 
оставляют в нем на 12 ч. Затем бомбу вынимают из шкафа, ох­
лаж даю т, откручивают колпак, извлекают тефлоновый тигель и 
переносят раствор из тигля в мерную колбу вместимостью 50 см3. 
Тигель обмывают дважды дистиллированной водой в эту ж е кол­
бу, затем доливают до метки дважды дистиллированной водой и 
перемешивают.

4.2.2. Раствор контрольного опыта готовят аналогичным ме­
тодом, но без навески пробы.
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ПРИЛОЖЕНИЕ
Обязательное

ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРА ДЛЯ АНАЛИЗА. МЕТОД ОБРАБОТКИ 
СОЛЯНОЙ КИСЛОТОЙ ПОД ДАВЛЕНИЕМ (ИСО 2073—76)

1 Назначение и область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод растворения глинозема, исполь 
зуемого преимущественно для производства алюминия при помощи обработки 
соляной кислотой под давлением в запаянной трубке из боросиликатного стекла 
с целью получения исследуемого раствора для некоторых определений

Метод неприменим для приготовления исследуемых растворов для о пределе 
ния содержания кремния, натрия и бора из за возможности извлечения этих 
элементов из стекла

П р и м е ч а н и е  Соляную кистоту можно заменить другой подходящей 
кислотой В этом случае эта кислота должна быть заявлена в методе испыта 
ния на примеси

2. Ссылки

ГОСТ Р 5С151 Глинозем Технические условия
ГОСТ Р 50153 Глинозем Отбор и подготовка проб

3. Сущность метода

Обработка исследуемого материала соляной кислотой под давлением в за 
паянной трубке из боросиликатного стекла, нагреваемой в электрической печи 
при контролируемых температурах 250 или 275°С

4. Реактивы

При анализе применяют реактивы, квалификации ч д а ,  дистиллированную 
воду или воду эквивалентного качества

4 1 Соляная кислота плотностью 1,19 г/см3, 38% ный раствор

5. Аппаратура
Обычная лабораторная аппаратура и указанная в пп 51—5 8
5 1 Трубки из боросиликатного стекла, имеющие толстые стенки (толщиной 

2 4 мм) и внешний диаметр 16 мм
5 2 Стержень из боросиликатного стекла диаметром около 4 мм
5 3 Оборудование для выдувания стекла
53 1 Газовая горелка, питаемая смесью горючего газа и кислорода с соот­

ветствующими напорами
5 3 2 Источники обычного горючего газа и кислорода
5 3 3 Резец для стекла
53 4 Защитные очки темные
5 3 5 Воздуходувка с резиновой трубкой связанная с газовой горелкой
5 4 Карандаш для маркировки стекла, выдерживающий высокие темпер) 

т>ры
5 5 Держатель для трубок для удержания трубок в вертикальном поло 

женин или
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5 5 1. Держатель для трубок для удержания трубок в наклонном положе­
нии под углом 30°

5 6 Воронка диаметром приблизительно 40 мм с короткой трубкой
5 7 Электрическая печь, способная поддерживать температуры (250±5)°С 

и (275±5)°С
5 8 Защитные стальные трубки внутренним диаметром 25 мм и длиной 260 

или 310 мм согласно длинам используемых стеклянных трубок (п 5 1 ), имею­
щие резьбу для плотного завинчивания крышек на обоих концах По длине за­
щитной трубки через случайные интервалы должны быть просверлены отверстия 
диаметром 6—8 мм Эта трубка необходима, чтобы защитить внутреннее обору­
дование печи и соседние трубки в случае, если реакция приведет к взрыву От­
верстия нужны для выхода газов в случае разрушения реакционной трубки и 
избежания роста давления внутри защитной трубки

6. Проведение испытания

6 1. Испытуемый материал.
Взвешивают навески от пробы глинозема, подготовленной по ГОСТ 

массой 0,С01, 1 или 2 г, высушенного при 300°С глинозема.
6 2  О б р а б о т к а  и с п ы т у е м о г о  м а т е р и а л а
6 2 1 Подготовка трубок
От длинной трубки (п 51) отрезают отрезки длиной 250 мм для испытуе­

мой навески глинозема массой 1 г и 300 мм для навески массой 2 г Трубки 
очищают в очищающем растворе и промывают в дистиллированной воде, а за­
тем сушат приблизительно при 125°С и охлаждают. Один конец каждой трубки 
в пламени горелки запаивают и ему придают полусферическую форму Необ­
ходимо избегать увеличения или уменьшения толщины трубки и отжигать их 
для снятия напряжений Для отжига используют уменьшенное пламя (желтое 
пламя, получаемое уменьшением расхода кислорода без регулирования расхода 
газа), которым нагревают до тех пор, пока на трубке не отложится толстый 
слой сажи, после чего трубке позволяют остывать Серию трубок можно также 
отжигать помещением их в печь при температуре приблизительно 556°С и мед­
ленном снижении до ЗОО̂ С

Приготовленные трубки маркируются карандашом (п 5 4). С помощью 
воронки испытуемую порцию (п 6.1) помещают в трубке

К испытуемой порции массой 1 г добавляют точно 7,29 см3 раствора соля­
ной кислоты (п 4 1) и 2 см3 воды, а к порции массой 2 г -— 14,49 см3 раство­
ра соляной кислоты и 4 см3 воды. Две или три приготовленные в одинаковых 
условиях трубки запаивают. Для этого при помощи оборудования для выдува­
ния стекла (п 5 3) один конец стеклянной трубки присоединяют к отверстию 
в трубке при одновременном нагреве двух стеклянных частей до их размягче­
ния, чтобы образовать соединение После этого трубки оставляют до получения 
жесткого соединения

Трубку нагревают в полном пламени у верхнего конца примерно в 10 мм 
от соединения (при непрерывном поворачивании трубки), пока ее стенки равно­
мерно не размягчаются Две части разделяют в пламени с минимальным усили­
ем натяжения После разделения нагревают конец трубки, чтобы избежать тол­
стого выступающего соединения Нельзя допускать перегрева или небольшого 
выпучивания, которое может быть вызвано ростом внутреннего давления га­
зообразной атмосферы

Отжигают второй запаянный конец в уменьшенном пламени, пока он не по­
кроется сажей

6 2.2 Растворение испытуемого материала
Запаянную трубку встряхивают до тех пор, пока испытываемая порция не 

смешивается полностью с кислотой Запаянные трубки помещаются в защитные 
трубки (п 5 8) и на них навинчиваются крышки Все устройство с использо­
ванием держателя трубок (п 5 5 или п 55  П помещают в эчектрическую печь, 
в которой поддерживают температуру (250±5)°С и оставляют в ней на 16 ч
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После этого печи позволяют охлаждаться примерно до 50РС, трубки осто­
рожно извлекают и оставляют для охлаждения до комнатной температуры.

П р и м е ч а н и е .  Время реакции меняется в соответствии с типом глинозе­
ма и степенью его кальцинации.

Для глиноземов, кальцинированных при высоких температурах, температура 
реакции может быть поднята до (275±5)°С, но должны приниматься меры 
предосторожности, так как рост давления в результате увеличения температуры 
реакции может вызвать взрыв трубок.

6.2.3. Ёскрытие трубки
Как только защитные трубки охладятся до комнатной температуры, их от­

крывают и из них извлекают запаянные трубки. С концов трубок тщательно 
стирают сажу, их очищают очищающим раствором, промывают водой и сушат.

При помощи резца для стекла вокруг верхней части трубки прочерчивают 
линию, располагающуюся выше уровня жидкости. Для того, чтобы разломить 
трубку, эту линию смачивают водой и к ней прикасаются стеклянным стержнем 
(п. 5.2), нагретым до красного цвета.

6.2.4. Переливание раствора
РасТвор из трубки переливают в химический стакан соответствующей вмес­

тимости (например 400 см3) с теплой водой и использованием «полисмена» для 
отделения всех солей, которые могут образовываться. Раствор нагревают для 
растворения солей и переливают в мерную колбу с одной меткой вместимостью, 
определяемой методом определения примеси.

6.3. П р и г о т о в л е н и е  к о н т р о л ь н о г о  р а с т в о р а
Контрольный раствор готовят по той же методике, которая определена в 

п. 6.2, используя те же количества всех реактивов, которые использовались для 
растворения испытуемой порции.
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