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Настоящий стандарт распространяется на марганцевые руды, 
концентраты и агломераты и устанавливает гравиметрические ме
тоды определения двуокиси кремния при массовой доле от 1 до 
40% и фотометрический метод при массовой доле от 0,5 до 20%, 
а также метод определения двуокиси кремния по международно
му стандарту ИСО 5890 (см. приложение).

1. ОБЩ ИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 22772.0.
1.2. Отбор проб — по ГОСТ 16598.
1.3. Погрешность результата анализа (при доверительной ве

роятности Р — 0,95) не должна превышать предела А при выпол
нении следующих условий:

расхождение между результатами двух (трех) параллельных 
определений (при доверительной вероятности Р = 0 ,9 5 ) не долж
но превышать значения й2(йз);

воспроизведенное в стандартном образце значение массовой 
доли элемента не должно отличаться от аттестованного более чем 
на допустимое (при доверительной вероятности Р =  0,85) значе
ние 6;

расхождение между двумя результатами одной пробы, полу
ченными в разных условиях (разными исполнителями, в разное 
время), не должно превышать значения йк (при доверительной ве
роятности Р — 0,95).

При невыполнении одного из вышеупомянутых условий прово
дят повторное определение. Если и при повторном определении
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С. 2 ГОСТ 22772.5—90

требования к точности результатов анализа не выполняются, ре
зультаты признают неверными, измерения прекращают до выясне
ния и устранения причин, вызвавших нарушение нормального хо
да анализа.

2. ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ СОЛЯНОКИСЛОТНЫЙ МЕТОД 
(при массовой доле окисей бария и свинца не более 1%)

Метод основан на выделении кремниевой кислоты при помощи 
желатина из солянокислого раствора при температуре не вы
ше 50 °С.

2.1. Аппаратура и реактивы
Печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпе

ратуру нагрева 1050°С.
Тигли платиновые по ГОСТ 6563.
Тигли фарфоровые № 3 и 4 по ГОСТ 9147.
Эксикатор по ГОСТ 25336.
Кальций хлористый по ТУ 6—09—5077, прокаленный при 700— 

800°С, для заполнения эксикатора.
Натрий углекислый по ГОСТ 83.
Калий азотнокислый по ГОСТ 4217.
Кислота щавелевая по ГОСТ 22180.
Калий углекислый-натрий углекислый по ГОСТ 4332.
Магния оксид по ГОСТ 4526.
Кислота соляная по ГОСТ 3118 и разбавленная 1:2, 1 :4  и

1:50.
Кислота азотная по ГОСТ 4461.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484.
Кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:1.
Желатин пищевой по ГОСТ 11293, раствор 10 г/дм3, приготов

ленный следующим образом: 1 г желатина помещают в стакан 
вместимостью 300 см3, приливают 30—40 см3 воды и выдержива
ют в течение 1 ч при комнатной температуре, периодически пере
мешивая стеклянной палочкой. Затем стакан с содержимым поме
щают на водяную баню, нагретую до 60—70 °С, и при перемеши
вании нагревают до растворения желатина, после чего доливают 
водой до объема 100 см3 и вновь перемешивают. Раствор желати
на без консервируемых средств пригоден в течение 1—2 сут.

Смесь для спекания, приготовленная следующим образом: Ю г 
тонкоизмсльчонпого углс;\::с того пгл/.;ч смешивают с 4 г щавеле
вой кислоты и 1 г азотнокислого калия.

2;-. Проведение анализа
2*9.1. При кислотном разложении навеску пробы мае:ей 0,5 

ищ  1 г (в зависимости от содержания двуокиси кремпш:) геме- 
щают в стакан вместимостью 400 см3, смачивают несчо-'ы-м-и 
каплями воды, приливают 13—30 см- соляной кислоты, медленно
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нагревают до полного растворения пробы и выпаривают раствор 
до влажных солей. К остатку приливают 10—15 см3 соляной кис
лоты и 10—15 см3 теплой воды. Раствор нагревают до кипения и 
фильтруют через фильтр средней плотности с небольшим коли
чеством фильтробумажной массы. Нерастворимый остаток при 
помощи стеклянной палочки с резиновым наконечником перено
сят на фильтр. Остаток на фильтре и стакан промывают 4—6 раз 
горячей соляной кислотой, разбавленной 1:50, затем 3—4 раза 
горячей водой. Фильтрат сохраняют (основной раствор).

Фильтр с остатком помещают в платиновый тигель, высуши
вают, озоляют и прокаливают при 600—700 °С. Тигель охлаждают, 
остаток в тигле сплавляют с 3 г углекислого натрия при 950— 
10О0°С или с 3 г углекислого калия-натрия при 850—900°С до по
лучения однородного плава.

Охлажденный плав выщелачивают в стакане, в котором прово
дили разложение навески, в 50 см3 горячей соляной кислоты, раз
бавленной 1^4. Нагревают до разложения плава. Тигель извлека
ют, обмывают его водой, полученный раств-ор объединяют с ос
новным раствором.

2.2.2. При разложении спеканием навеску пробы массой 0,5 
или 1 г и 2 или 4 г смеси для спекания соответственно помещают 
в фарфоровый тигель с неповрежденной глазурью и перемеши
вают до получения однородной по цвету массы. Полученную смесь 
заворачивают в конденсаторную или папиросную бумагу, очи
щают тигель от остатков 0,2—0,3 г смеси для спекания. Ампуло
образный кулечек помещают в фарфоровый тигель, заполненный 
на объема оксидом магния, или платиновый тигель на двой
ную подкладку из беззольной увлажненной фильтровальной бу
маги. Тигель с содержимым помещают в муфельную печь (плати
новый тигель ставят на дно опрокинутого фарфорового тигля 
для предупреждения перегрева и приплавления нижней части 
спека) и спекают при 800—850 °С в течение 15—50 мин. Тигель 
со спеком охлаждают, спек из тигля переносят в стакан вмести
мостью 400 см3, приливают 50—60 см3 соляной кислоты, разбав
ленной 1 :2, и нагревают до разложения спека. При сжигании в 
платиновом тигле тигель с остатками спека помещают в стакан 
вместимостью 200 см3, приливают 10— 15 см3 горячей соляной кис
лоты, разбавленной 1:9, и нагревают до растворения остатков 
спека. Тигель извлекают из стакана, обмывают его горячей соля
ной кислотой, разбавленной 1:50. Раствор присоединяют к рас
твору, полученному при растворении основной массы спека.

2.2.3. Раствор, полученный по г. Г.2.1 или 2.2.2, выпаривают 
до влажных солей, приливают 10 см3 соляной кислоты и вновь вы
паривают до объема 4—5 см3. К раствору приливают 10 см3 со
ляной кислоты, нагревают до Е0—60°С, прибавляют 10 см3 рас
твора желатина при перемешивании и выдерживают при комнат-
2*
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ной температуре в течение 15—20 мин. Затем приливают 40—50 см3 
горячей воды, перемешивают, снова раствор выдерживают при 
комнатной температуре в течение 10—20 мин и фильтруют через 
фильтр средней плотности с небольшим количеством фильтробу
мажной массы. Осадок кремниевой кислоты при помощи стек
лянной палочки с резиновым наконечником переносят на фильтр. 
Осадок на фильтре промывают 6—8 раз горячей соляной кисло
той, разбавленной 1:50, и затем 3—4 раза горячей водой.

2.2.4. К фильтрату, нагретому до кипения, приливают 10— 
15 см3 азотной кислоты, выпаривают до влажных солей, приливают 
10 см3 соляной кислоты и вновь выпаривают до объема 4—5 см3. 
К раствору приливают 10 см3 соляной кислоты, нагревают до 50— 
60°С, прибавляют 10 см3 раствора желатина и повторяют выделе
ние кремниевой кислоты, как указано в п. 2.2.3.

При проведении массовых анализов, при условии обеспечения 
требуемой точности определения, операцию второго выделения 
кремниевой кислоты можно опустить.

2.2.5. Фильтры с осадками, полученными по пп. 2.2.3 и 2.2.4, 
помещают в платиновый тигель, высушивают, озоляют и прокали
вают при 1000—1050°С в течение 1—2 ч (до постоянной массы). 
Тигель с прокаленным осадком охлаждают в эксикаторе и взве
шивают. Осадок в тигле смачивают несколькими каплями воды, 
прибавляют 5 капель серной кислоты, разбавленной 1:1,  5—10 см3 
фтористоводородной кислоты и выпаривают раствор до удаления 
паров серного ангидрида. Затем тигель с остатком помещают 
в муфельную печь и прокаливают при 1000—1050 °С в течение 
15 мин, охлаждают в эксикаторе и взвешивают.

2.2.6. Для внесения поправки на содержание двуокиси кремния 
в реактивах через все стадии анализа проводят контрольный 
опыт.

2.3. Обработка результатов
2.3.1. Массовую долю двуокиси кремния (Asjo2) в процентах 

вычисляют по формуле
[ ( щ — п и ) — ( *3— 7 0 1 -1 0 0  ьг

A s i o ^  -----------------------------  *А,т
где пн — масса тигля с осадком двуокиси кремния до обработки 

фтористоводородной кислотой, г; 
m2 — масса тигля с остатком после обработки фтористоводо

родной кислотой, г;
тъ — масса тигля с осадком двуокиси кремния в контроль

ном опыте до обработки фтористоводородной кисло
той, г;

тА — масса тигля с остатком в контрольном опыте после об
работки фтористоводородной кислотой, г; 

т  — масса навески пробы, г;
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К — коэффициент пересчета массовой доли двуокиси крем
ния на массовую долю ее в сухом материале (см. ГОСТ 
22772.0).

2.3.2. Нормы точности и нормативы контроля точности измере
ний массовой доли двуокиси кремния указаны в табл. 1.

М а с с о в а я  д о л я  
д в у о к и с и  к р е м н и я А d2 ds б

От 0,5 ДО 1 включ. 0. Об 0,06 0,07 0,07 0,04
Св. 1 2 » 0,08 0,08 0 ,1 0 QUO 0,05

2 » 5 » 0,12 0 ,1 2 0„15 0,15 W
» 5 » 1 0  » 0Л6 0,16 0,20 0 , 2 0 0 , 1 0

1 0 » 2 0  » 0 ,2 0 ,2 0,3 0,3 0 , 2
2 0 40 » 0,4 0,4 0,5 0,5 0,3

3. ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ ХЛОРНОКИСЛОТНЫИ МЕТОД

Метод основан на выделении кремниевой кислоты путем обез
воживания ее выпариванием раствора с хлорной кислотой.

3.1. Аппаратура и реактивы
Печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпе

ратуру нагрева 1050°С.
Тигли платиновые по ГОСТ 6563.
Эксикатор по ГОСТ 25336.
Кальций хлористый, прокаленный при 700—800 °С, для запол

нения эксикатора.
Натрий углекислый по ГОСТ 83.
Калий углекислый-натрий углекислый по ГОСТ 4332.
Кислота соляная по ГОСТ 3118 и разбавленная 1:4,  1: 9 и 

1:50.
Кислота азотная по ГОСТ 4461.
Кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:1.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484.
Кислота хлорная плотностью 1,67 или 1,51 г/см3.
Водорода перекись по ГОСТ 10929, раствор с массовой до

лей 3%.
3.2. Проведение анализа
3.2.1. Навеску пробы массой 0,5 или 1 г (в зависимости от 

содержания двуокиси кремния) помещают в стакан вместимостью 
400 см3, смачивают несколькими каплями воды, приливают 15— 
30 см3 соляной кислоты и медленно нагревают до растворения 
навески. Приливают 2—3 см3 азотной кислоты, раствор кипятят
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до удаления окислов азота, снимают часовое стекло, обмывают 
его водой, упаривают раствор до влажных солей. К остатку при
ливают 10—15 см3 соляной кислоты, 10—15 см3 теплой воды, не
сколько капель перекиси водорода. Раствор нагревают до кипения 
и фильтруют через фильтр средней плотности с небольшим ко
личеством фильтробумажной массы. Нерастворимый остаток при 
помощи стеклянной палочки с резиновым наконечником перено
сят на фильтр. Остаток на фильтре и стакан промывают 4—6 раз 
горячей соляной кислотой, разбавленной 1:50, затем 3—4 раза 
горячей водой. Фильтрат сохраняют (основной раствор).

3.2.2. Фильтр с остатком помещают в платиновый тигель, вы
сушивают, озоляют и прокаливают при 600—700 °С. Тигель охлаж
дают, остаток в тигле сплавляют с 3 г углекислого натрия при 
950—1000 °С или с 3 г углекислого калия-натрия при 850—900 °С 
до получения однородного плава.

Охлажденный плав выщелачивают в стакане, в котором про
водили разложение навески, в 50 см3 горячей соляной кислоты, 
разбавленной 1:4.  Нагревают до разложения плава. Тигель из
влекают, обмывают водой, полученный раствор объединяют с ос
новным раствором.

3.2.3. К объединенному раствору приливают 30 см3 хлорной 
кислоты и выпаривают раствор до появления белых паров хлор
ной кислоты. Накрывают стакан часовым стеклом неплотно и про
должают нагревание до удаления основной массы хлорной кис
лоты, не допуская образования сухих солей. Раствор охлаждают, 
приливают 30—40 см3 горячей воды, 2—3 капли перекиси водо
рода, нагревают до растворения солей и фильтруют через фильтр 
средней плотности с небольшим количеством фильтробумажной 
массы.

Осадок кремниевой кислоты при помощи стеклянной палочки 
с резиновым наконечником переносят из стакана на фильтр. Оса
док на фильтре и стакан промывают 2—3 раза горячей водой, за
тем 6—8 раз горячей соляной кислотой, разбавленной 1 :9, и сно
ва 2—3 раза горячей водой.

К фильтрату приливают 20 см3 хлорной кислоты и выделение 
кремниевой кислоты повторяют, как указано в п. 3.2.3.

При проведении массовых анализов, при условии обеспечения 
требуемой точности определения, операцию второго выделения 
кремниевой кислоты можно опустить.

3.2.4. Фильтры с осадками помещают в платиновый тигель, 
медленно озоляют и прокаливают в муфельной печи при 1000— 
1050°С в течение 1—2 ч (до постоянной массы). Тигель охлаж
дают в эксикаторе и взвешивают. Осадок в тигле смачивают не
сколькими каплями воды, добавляют 5 капель серной кислоты, 
разбавленной 1 : 1, 5—10 см3 фтористоводородной кислоты и вы
паривают раствор до удаления паров серного ангидрида. Затем
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тигель с остатком прокаливают при 1000—1050 °С в течение 
15 мин, охлаждают в эксикаторе и взвешивают.

3.2.5. Для внесения поправки на содержание двуокиси крем
ния в реактивах через все стадии анализа проводят контрольный
опыт.

3.3. Обработка результатов
Обработка результатов — по пп. 2.3.1, 2.3.2.

4. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

Метод основан на образовании желтой кремнемолибденовой ге
терополикислоты при pH 1,0—1,5 с последующим восстановле
нием ее аскорбиновой кислотой или восстановительной смесью в 
растворе серной кислоты с молярной концентрацией 0,7— 
1,5 моль/дм3 до комплексного соединения, окрашенного в синий 
цвет, и фотометрировании окрашенного раствора. Влияние фос
фора и мышьяка устраняется повышением концентрации серной 
кислоты в растворе до 1 —1,5 моль/дм3.

4.1. Аппаратура и реактивы
Печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпе

ратуру нагрева 1050 °С.
Спектрофотометр или фотоэлектрокалориметр (абсорбцио

метр).
Тигли платиновые по ГОСТ 6563.
Тигли железные, не содержащие двуокиси кремния, или стек

лоуглеродные.
Натрия перекись.
Натрий углекислый по ГОСТ 83.
Натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199, обезво

женный следующим образом: кристаллический тетраборнокислый 
натрий постепенно нагревают до 400 °С и прокаливают при ука
занной температуре 2 ч.

Смесь для сплавления: тщательно перемешивают измельчен
ные углекислый натрий и обезвоженный тетраборнокислый натрий 
в соотношении 4: 1. Смесь хранят в закрытой банке.

Кремния двуокись по ГОСТ 9428.
Кислота щавелевая по ГОСТ 22180.
Кислота соляная по ГОСТ 3118 и разбавленная 1:9.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1 :3, и рас

твор с молярной концентрацией эквивалента 0,22 моль/дм3 (6 см3 
серной кислоты на 1 дм3 воды).

Кислота аскорбиновая и раствор 10 г/дм3, свежеприготовлен
ный.

Смесь восстановительная: 2 г аскорбиновой кислоты и 20 г 
щавелевой кислоты растворяют в воде, приливают 8 см3 серной
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кислоты, перемешивают, доливают водой до 1 дм3 и снова переме
шивают.

Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765, раствор 50 г/дм3.
Гидроксиламина гидрохлорид по ГОСТ 5456, раствор 100 г/дм3.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929, раствор с массовой до

лей 3%.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, раствор 100 г/дм3.
Стандартные растворы кремния.
Раствор А: 0,1 г двуокиси кремния, прокаленной при 1000— 

1050 °С до постоянной массы, сплавляют в платиновом тигле с 1 г 
углекислого натрия. Плав растворяют в горячей воде, приливают 
10 см3 раствора гидроокиси натрия, переливают в мерную колбу 
вместимостью 500 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора А соответствует 0,0002 г двуоки
си кремния.

Раствор Б: 10 см3 стандартного раствора кремния А помещают 
в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до метки 
и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора Б соответствует 0,00002 г дву
окиси кремния.

Стандартные растворы кремния хранят в закрытой полиэтиле
новой посуде.

4.2. Проведение анализа
4.2.1. Масса навески пробы, разбавление аликвотной части 

анализируемого раствора в зависимости от содержания двуокиси 
кремния указаны в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

М а с с о в а я  д о л я  
д в у о к и с и  к р е м н и я , 

%
.Масса

н а в е с к и .
г

Разбав
ление,

см3

Аликвотная 
часть ана

лизируемого 
раствора, 

см3

А л и к в о т н а я  
ч а с т ь  р а с 

т в о р а  к о н т 
р о л ь н о г о  

о п ы т а ,  
с м 3

От 0,5 до 2,5 включ. 0,2 250 ш
Св. 2,5 » 10 » 0i, 1 250 5 5

» 10 » 20 » ОД 500 5 7,5

4.2.2. Р а зл о  ж е н и е руды , к о н ц е н т р а т а  и л и  а г л о
м е р а т а  с п е р е к и с ь ю  н а т р и я  или  со с м е с ь ю  у г л е 
к и с л о г о  н а т р и я  и п е р е к и с и  н а т р и я .

Навеску пробы в соответствии с табл. 2 помещают в желез
ный или стеклоуглеродный тигель (при сплавлении со смесью в 
тигель предварительно насыпают 1 г углекислого натрия), при
бавляют 2 или 1 г (при сплавлении со смесью) перекиси натрия^
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перемешивают и сплавляют при 650—750 °С в течение 1—2 мин 
с момента расплавления. После охлаждения тигель помещают н 
стакан вместимостью 300—400 см3, приливают 100 см3 воды и 
закрывают стакан часовым стеклом. После окончания бурной 
реакции тигель извлекают из стакана и обмывают его водой. 
К раствору приливают 10 см3 соляной кислоты и несколько ка
пель пероксида водорода до полного просветления раствора. Рас
твор перемешивают и нагревают, не доводя до кипения, для раз
рушения избытка пероксида водорода.

4.2.3. Р аз л о ж е н и е  руды,  к о н ц е н т р а т а  и л и  а г л о 
м е р а т а  со с м е с ь ю  у г л е к и с л о г о  и т е т р а б о р н о -  
к и с л о г о  н а т р и я

Навеску пробы в соответствии с табл. 2 помещают в платино
вый тигель, прибавляют 2 г смеси для сплавления, тщательно пе
ремешивают и сплавляют при 950—1000 °С в течение 20 мин. Ти
гель с плавом охлаждают, помешают в стакан вместимостью 
300 см3, содержащий 100 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 :9, 
приливают 2 см3 раствора солянокислого гидроксиламина и вы
щелачивают плав при умеренном нагревании. После растворения 
плава тигель извлекают из стакана и обмывают его водой.

4.2.4. Раствор, полученный по п. 4.2.2 или 4.2.3, переливают в 
соответствующую мерную колбу (см. табл. 2), доливают водой до- 
метки и перемешивают. Если раствор непрозрачный, его филь
труют через сухой фильтр в сухой стакан, отбрасывая первые 
порции фильтрата.

Отбирают аликвотную часть анализируемого раствора в соот
ветствии с табл. 2 в мерную колбу вместимостью 100 см3, прили
вают 35 см3 раствора серной кислоты с молярной концентрацией 
эквивалента 0,22 моль/дм3, затем медленно, при перемешивании, 
5 см3 раствора молибденовокислого аммония и выдерживают в 
течение 10 мин для полного образования желтого кремнемолибде
нового комплекса. Затем приливают 15 см3 серной кислоты, раз
бавленной 1:3, и по каплям раствор марганцовокислого калия 
до появления розового окрашивания, приливают 10 см3 раствора 
аскорбиновой кислоты или 20 см3 раствора восстановительной 
смеси, доливают водой до метки и перемешивают.

Через 5 мин при восстановлении аскорбиновой кислотой и че
рез 10 мин при восстановлении смесью аскорбиновой и щавеле
вой кислот измеряют оптическую плотность раствора на спектро
фотометре при длине волны 820 нм или на фотоэлектрокалоримет
ре в интервале длин волн 630—750 нм. В качестве раствора срав
нения используют воду.

4.2.5. Для внесения поправки на содержание двуокиси кремния 
в реактивах через все стадии анализа проводят контрольный опыт.

По найденному значению оптической плотности анализируемо
го раствора за вычетом значения оптической плотности раствора
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контрольного опыта находят содержание двуокиси кремния по 
градуировочному графику или по методу сравнения.

4.2.6. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
Для построения градуировочного графика в пять мерных колб 

вместимостью по 100 см3 помещают 2; 4; 6; 8 и 10 см3 стандарт
ного раствора кремния Б, что соответствует 0,00004; 0,00008;
0,00012; 0,00016 и 0,0002 г двуокиси кремния, во все колбы при
ливают аликвотную часть раствора контрольного опыта, соответ
ствующую аликвотной части анализируемого раствора, по 35 см3 
раствора серной кислоты с молярной концентрацией эквивалента 
0,22 моль/дм3, по 5 см3 раствора молибденовокислого аммония, 
тщательно перемешивают и далее продолжают, как указано 
в п. 4.2.4.

Раствором контрольного опыта для градуировочного графика 
является раствор контрольного опыта для анализируемых проб 
(п. 4.2.5).

По найденным значениям оптической плотности растворов для 
градуировочного графика за вычетом значения оптической плот
ности раствора контрольного опыта и соответствующим им кон
центрациям двуокиси тсремния строят градуировочный график.

Если одновременно проводится определение в нескольких про
бах, содержание двуокиси кремния в которых находится в разных 
концентрационных интервалах, допускается использовать один 
градуировочный график с добавлением 10 см3 раствора контроль
ного опыта (разбавление 250 см3). При этом в анализируемые 
растворы необходимо добавить раствор контрольного опыта (раз
бавление 250 см3) в соответствии с табл. 2.

Для приготовления раствора сравнения в три мерные колбы 
вместимостью по 100 см3 помещают стандартный раствор крем
ния Б в количестве, соответствующем предполагаемому содержа
нию двуокиси кремния в анализируемом растворе, приливают 
аликвотную часть раствора контрольного опыта, соответствующую 
аликвотной части анализируемого раствора, по 35 см3 раствора 
серной кислоты с молярной концентрацией эквивалента 
0,22 моль/дм3, по 5 см3 раствора молибденовокислого аммония, 
тщательно перемешивают и далее продолжают, как указано 
в п. 4.2.4.

4.3. Обработка результатов
4.3.1. Массовую долю двуокиси кремния (XsioJ в процентах 

при расчете по градуировочному графику вычисляют по формуле
v  отг 100 „

^  Si О* —  * A . j

где тх — масса двуокиси кремния в объеме раствора, использу
емого для измерения, найденная по градуировочному 
графику, г;
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т — масса навески пробы в объеме раствора, используемого 
для измерения, г;

К — коэффициент пересчета массовой доли двуокиси крем
ния на массовую долю ее в сухом материале (см. ГОСТ 
22772.0).

4.3.2. Массовую долю двуокиси кремния (X'sioJ в процентах 
при расчете по методу сравнения вычисляют по формуле

v , тг'й ' 100
^ С 1 Г к    ILSiOa Dv m к ,

где т\ — масса двуокиси кремния в объеме раствора сравне
ния, г;

D — оптическая плотность анализируемого раствора за вы
четом оптической плотности раствора контрольного 
опыта;

D\ — оптическая плотность раствора сравнения за вычетом 
оптической плотности раствора контрольного опыта;

т — масса навески пробы в объеме раствора, используемого 
для измерения, г;

К — коэффициент пересчета массовой доли двуокиси крем
ния на массовую долю ее в сухом материале (см. ГОСТ 
22772.0).

4.3.3. Нормы точности и нормативы контроля точности измере
ний массовой доли двуокиси кремния указаны в табл. 1.

ПРИЛОЖЕНИЕ

ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КРЕМНИЯ 
(ИСО 5890—81)

1. Н А ЗН А Ч ЕН И Е И О БЛ А СТЬ П РИ М Е Н Е Н И Я

Настоящий международный стандарт устанавливает гравиметрический ме
тод  определения содерж ания кремния в марганцевых рудах и концентратах.

М етод применим к продукции с содержанием кремния более 0,5% и при 
содерж ании фтора, не превышающем 0,1%.

Настоящ им международным стандартом следует пользоваться совместно 
с ИСО 4297.

2. С С Ы Л К И
ИСО 4297. Руды марганцевые и концентраты. Методы химического ана

лиза. Общие требования.
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& СУЩНОСТЬ МЕТОДА

Разложение навески пробы нагреванием в соляной, азотной и хлорной 
кислотах. Отделение нерастворимого остатка, содержащего двуокись кремния, 
и сохранение фильтрата в качестве основного раствора. Озоление фильтра 
с осадком. Сплавление остатка с углекислым натрием, выщелачивание плава 
в соляной кислоте и объединение с основным раствором.

Выделение двуокиси кремния при выпаривании раствора с хлорной кис
лотой и взвешивание двуокиси кремния с примесями. Отгонка двуокиси крем
ния с фтористоводородной и серной кислотами, взвешивание остатка и рас
чет содержания двуокиси кремния по разности масс.

4. РЕАКТИВЫ

4.1. Натрий углекислый, безводный.
4.2. Кислота азотная, р 1,40 г/см3.
4.3. Кислота серная, разбавленная 1:1.
4.4. Кислота соляная, р 1,19 г/см3.
4.5. Кислота соляная, разбавленная 1 : 4.
4.6. Кислота соляная, разбавленная .1 :9.
4.7. Кислота фтористоводородная, р 1,14 г/см3.
4.8. Кислота хлорная, р 1,51 г/см3.
4.9. Водорода перекись, раствор 30 г/дм3.

5. АППАРАТУРА

Обычное лабораторное оборудование.
5.1. Муфельная печь, обеспечивающая температуру нагрева от 1000 до 

1100 °С.
5.2. Тигли платиновые.

6. ВЫПОЛНЕНИЕ ОПРЕДЕЛЕНИЯ

6.1. Н а в е с к а  п р о б ы
Взвешивают навеску пробы, масса которой в зависимости от ожидаемого 

содержания кремния приведена в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Ожидаемое содержание кремния. % Масса навески пробы, г

От 0,5 д о 2 2'0
» 2 » 10 1,0
» 10 » 20 0,5

6.2. Р а з л о ж е н и е  а н а л и з и р у е м о й  п р о б ы
Помещают навеску пробы (п. 6.1) в стакан вместимостью 250—300 см3, 

увлажняют несколькими каплями воды, добавляют 15—30 см3 соляной кисло
ты (п. 4.4) и медленно нагревают до разложения пробы. Добавляют 2—3 см3 
азотной кислоты (п. 4.2), нагревают до прекращения выделения окислов азота 
и охлаждают. Добавляют 10 см3 хлорной кислоты (п, 4.8) и осторожно наг
ревают до появления густых белых паров хлорной кислоты.
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Охлаждают раствор, добавляют 30»—40 см3 горячей воды и несколько ка
пель перекиси водорода (и. 4.9). Нагревают раствор до тех пор, пока он не 
станет прозрачным, и фильтруют его через фильтр средней плотности, уплот
ненный фильтр о бумажной массой. Переносят нерастворимый остаток из стака
на на фильтр с помощью стеклянной палочки с резино!вым наконечником. Про

мывают нерастворимый остаток и стакан 4 ^ 6  раз горячей соляной кислотой 
(п. 4.6), затем 3-^4 раза горячей водой. Сохраняют фильтрат в качестве ос

новного раствора.
6.3. Р а ст  в о р е н и е н е р а с т в о р и м о г о  о с т а т к а
Фильтр с остатком помещают в платиновый тигель (п. 5.2), высушивают, 

озоляют и прокаливают в муфельной печи (п. 5.1) при температуре от 700 до 
750 °С. Охлаждают, добавляют 3 г углекислого натрия (п. 4.1), перемешивают 
и сплавляют при температуре от 1000 до 1100°С до получения однородного 
плава.

Тигель с плавом охлаждают, помещают в стакан, в котором проводилось 
разложение пробы. Добавляют 50 см3 горячей соляной кислоты (п. 4.5) и наг
ревают до растворения плава.

Вынимают тигель из стакана и обмывают его водой. Полученный раствор 
присоединяют к основному раствору.

6.4. В ы д е л е н и е  д в у о к и с и  к р е м н и я
К раствору, полученному по п. 6.3, добавляют 30 см3 хлорной кислоты 

(п. 4.8) и нагревают до появления белых паров хлорной кислоты. Закрывают 
стакан часовым стеклом и продолжают нагревание до удаления основной мас
сы хлорной кислоты, но не допускают выпаривания досуха.

Охлаждают раствор, добавляют 40—50 см3 горячей воды и 2—3 капли 
раствора перекиси водорода (п. 4.9). Нагревают до растворения растворимых 
солей, пока раствор не станет прозрачным, затем фильтруют раствор через 
фильтр средней плотности, уплотненный небольшим количеством фильтробу
мажной массы. Переносят количественно осадок двуокиси кремния из стакана 
на ф т ь т р  с помощью стеклянной палочки с резиновым наконечником.

Промывают осадок на фильтре и стакан 2—3 раза холодной водой, затем 
6 —8 раз горячей соляной кислотой (п. 4.6) и снова 2—3 раза холодной во
дой. При содержании кремния до 10% фильтрат и промывные воды отбра
сывают. При содержании кремния более 10% к фильтрату добавляют 20 см3 
хлорной кислоты (п. 4.8) и повторяют выпаривание. Фильтруют через другой 
фильтр и обрабатывают объединенный осадок, как описано в п. 6 5.

6.5. О б р а б о т к а о с а д к а  д в у о к и с и  к р е м н и я
Помещают фильтр с осадком в платиновый тигель (п. 5.2). Осторожно 

высушивают, озоляют и прокаливают в муфельной печи (п. 5.1) при темпера
туре от 700 до 750 °С, затем поднимают температуру до 1000—1100 °С. Под
держивают ту температуру в течение 1 ч (до постоянной массы). Тигель, со
держащий двуокись кпемния, охлаждают в эксикаторе. Взвешивают тигель с 

осадком (mi). Увлажняют осадок в тигле несколькими каплями воды, добав
ляют о капель серной кислоты (п 4.3) и 5—10 см3 фтористоводородной кис
лоты (п. 4.7) и выпаривают раствор до удаления кремния и серной кислоты. 
Затем помещают тигель с примесями в муфельную печь и прокаливают при 
температуре от 1600 до 1100°С до постоянной массы.

"пне ж охчаждагл и взвешивают (пг2).
6 о К о н т р о л ь н ы й  о п ы т
Через все стадии анализа проводят контрольный опыт.

7. ВЫРАЖЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ

7.1. Р а с ч е т
Содержание кремния (^si) в процентах по массе вычисляют по формуле 

0,4674■ [( «1—j?г2)—(m i'—т2')] * 100 ^
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где т\ — масса тигля с двуокисью кремния, г; 
т 2 — масса тигля с примесями, г;

т /  — масса тигля с двуокисью кремния контрольного опыта, г; 
raj — масса тигля с примесями контрольного опыта, г; 
то— масса навески пробы, г.
К — коэффициент пересчета содержания кремния на содержание его в су

хом материале.
П р и м е ч а н и е .  Если требуется выразить содержание кремния в процен

тах по массе в виде двуокиси кремния (Si02), то полученный результат следует 
умножить на коэффициент 2,139.

7.2. Допускаемые расхождения результатов параллельных определений при
ведены в табл. 4.

Т а б л и ц а  4
Допускаемое расхождение, %

Содержание кремния, % Два параллельных Три параллельных
определения j определения

От 0,5 ДО 1,0 0,06 0,07
» 1,0 > 2,0 0,08 0,10

2,0 5,0 0,13 0,15
> 5,0 » 10,0 0,18 0,20
> 10,0 20,0 0,26 0,30
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