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锗精矿化学分析法-重量法测定二氧化硅量
1　 范围
本标准规定了锗精矿中二氧化硅含量的测定方法。
2　 规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后的所有修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T1.1标准化工作导则  标准的结构和编写规则

GB/T1.4 标准化工作导则  化学分析方法标准编写规定

GB/T601  化学试剂标准滴定溶液的制备

GB/T 603  试验方法中所用制剂及制品的制备

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法（neq ISO 3696：1987）  

3　 方法原理
试料以氢氧化钠，过氧化钠熔融，用水浸取，加盐酸脱水成硅酸析出，挥发除去锗，加动物胶凝聚沉淀过滤分离硅酸，灰化，灼烧，称其质量。
4　 试剂
4.1　 本标准除另有规定外，所用试剂的纯度应在分析纯以上，实验用水为按GB/T 6682的规定制备。

4.2　 氢氧化钠。

4.3　 过氧化钠。

4.4　 动物胶溶液（1％），用时现配。

4.5　 盐酸（ρ=1.19g.cm-3）。

4.6　 盐酸（1＋3）。

4.7　 盐酸（5＋95）。

5　 分析步骤

5.1　 试料量
按表1称取试料。

表1    试料量
	二氧化硅含量％
	试料量，ｇ
	加入氢氧化钠量（4.2），ｇ

	≤1.00
	2.0000
	6

	＞1.00～8.00
	1.0000
	4

	＞8.00
	0.5000
	4


5.2　 空白
每一批试料做一空白试验。

6　 　测定

6.1　 将试料（5.1）置于镍坩埚中（预先按表1加入氢氧化钠（4.2）于马弗炉中650℃熔好冷却，加入１ｇ过氧化钠（4.3）覆盖试样，置于马弗炉内经700℃熔融20min，取出冷却。

6.2　 将坩埚放300mL烧杯中，加入少量热水浸取，用水洗净坩埚，取出。

6.3　 小心加入60mL盐酸（4.5），加热蒸至10mL左右，用玻璃棒搅成粒状，低温蒸干，再分别加入20mL 、10mL、10mL盐酸（4.5）重复蒸干三次，取下。

6.4　 加入20mL盐酸（4.5），搅拌，用20 mL水吹洗杯壁，加热至60～70℃，加入5mL动物胶溶液，搅拌5min，加入沸水60～70mL，近沸保温5min。

6.5　 趁热用慢速滤纸过滤，用热盐酸（4.6）洗烧杯及沉淀3～4次，用滤纸擦洗烧杯，用热盐酸（4.7）洗涤3～4次，再用热水洗涤沉淀5～6次。

6.6　 将沉淀连同滤纸移入30mL瓷坩埚中，置于马弗炉中低温灰化后，然后升温至950℃，灼烧1h。取出稍冷，移入干燥器中，冷至室温，扫出，称其质量。
7　 分析结果的计算与表述

按下式计算二氧化硅的百分含量                              

（m1—m2） 

SiO2（%）=           ×100
m0

式中：m1————试样中二氧化硅的质量，ｇ；

m2————空白试样中二氧化硅的质量，ｇ；

m3————试料量，ｇ。

8　 允许差
实验室之间分析结果的差值应不大于表2的规定。

表2  允许差

	二氧化硅含量，%
	允许差，％

	≤1.00
	0.10

	＞1.00~5.00
	0.20

	＞5.00~8.00
	0.30

	＞8.00~10.00
	0.40


注：灼烧后二氧化硅应呈现白色粉状。若颜色不正常，可移至恒重铂坩锅中，加氢氟酸，硫酸挥发处理后，再灼烧，质量减少量为二氧化硅量。
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