
ICS 83.040.20
G 49

荡a
中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准

GB/T 20020-2005

气 相 二 氧 化 硅

Fum ed silica

(ISO 3262-20:2000 Extenders for paints-Specifications and

        methods of test-Part 20: Fumed silica > MOD)

2005-09-15发布 2006-05-01实施

中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局 .*
中 国 国 家 标 准 化 管 理 委 员会 0c -1i.



GB/T 20020-2005

前 言

    本标准修改采用ISO 3262-20:2000((涂料和添加剂 说明及一般方法 第20部分:气相二氧化硅》

(英文版)。

    本标准根据ISO 3262-20:2000重新起草，与ISO 3262-20:2000的技术性差异详见附录F,

    作上述修改的目的在于更好地指导产品的生产与使用。

    为便于使用，本标准还做了下列编辑性修改:

    a)  ISO 3262的“本部分，，一词改为“本标准，，;

    b) 用小数点“.”代替作为小数点的逗号“，”;

    c) 删除国际标准的前言;

    d) 将表2的限定要求改为文字叙述，写人4.3中;

    e) 将ISO 3262-2。的第6章，第7章，第8章，第9章分别写成附录A，附录B，附录C，附录D;

    f) 将ISO 3262-20的7.4.6关于灼烧减量的内容并人附录A;

    8) 将ISO 3262-20的7. 5. 2公式中的倍数错误和7.4.4中的叙述错误作了更正;

    h) 统一使用法定计量单位。

    本标准的附录A、附录B、附录C,附录D为规范性附录。

    本标准的附录E、附录F为资料性附录。

    本标准由中国石油和化学工业协会提出。

    本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会炭黑分技术委员会归口。

    本标准负责起草单位:中橡集团炭黑工业研究设计院、广州吉必时科技实业有限公司。

    本标准参加起草单位:威凯有机硅技术(上海)有限公司、德固萨(中国)投资有限公司、成都硅宝科

技实业有限公司、广州白云化工实业有限公司、浙江新安化工集团股份有限公司、浙江凌志精细化工有

限公 司。

    本标准主要起草人:王定友、王跃林、杨本意、代传银、邃建星、陈欠平、李步春、牛蓉、陈根良、

陈世龙 。

    本标准为首次发布。
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气 相 二 氧 化 硅

    ，告— 使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准未指出所有可能的安全问

题。使用者有资任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

范围

    本标准规定了气相二氧化硅的术语和分类、要求、测定方法、检验规则、包装、标识、贮存与运输、

采样 。

    本标准适用于气相法制得的二氧化硅。

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，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准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/T 125。 极限数值的表示方法和判定方法

    GB/T 1717-1986 颜料水悬浮液pH值的测定(eqv ISO 787-9:1981)

    GB/T 5211. 3-1985 颜料在105℃挥发物的测定(eqv ISO 787-2:1981)

    GB/T 5211.4-1985 颜料装填体积和表观密度的测定(eqv ISO 787-11;1981)

    GB/T 5211.14-1988 颜料筛余物的测定 机械冲洗法(eqv ISO 787-18:1983)

    GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法(GB/T 6682-1992,neq ISO 3696:1987)
    GB/T 817。 数值修约规则
    GB/T 10722 炭黑 ft表面积和外表面积的测宁 氛吸附A(GB/T 10722- 2003.ASTM D 6556.MOD)

3术语和分类

3.1 气相二氧化硅:将卤代硅烷在高温火焰中水解而生成的非晶质二氧化硅及其改性产品。

3.2 气相二氧化硅一般被分为亲水型的A类和疏水型的B类共两类产品。A类气相二氧化硅表面没

有覆盖有机物;B类气相二氧化硅由A类产品经有机物表面改性制成。

3.3 气相二氧化硅的产品名称以类型代号(A/B)加典型的氮吸附比表面积值(NSA)构成。典型分类

名称详见表1。生产者可参照典型分类名称命名新开发的气相二氧化硅产品。

                                        表1 分类名称

A类 B类 NSA典型值/(., /g)

A50 B50 50

A70 B70 70

A90 B90 90

Al10 B110 110

A150 B150 150

A200 B200 200

A250 B250 250

A300 B300 300

A380 B380 380
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4 要求

4. 1 外观:蓬松的白色粉末。

4.2 各类型气相二氧化硅应符合表2中相应各项技术指标的要求。

                                    表 2 气相二妞化硅技术指标

分类

名称

氮吸附 比

表面积/

(-' /g)

  45 I+m

  筛余物

质量分数/

    %

悬 浮浓

  PH

  1050C

  挥发物

质量分数/

    %

灼烧 减量

质量分数/

    环

二氧化硅

质量分数/

    %

=红 4P.二

二氧化钦

质量分数/

(mg/kg)

=级 让 二

    碳

质量分数./

    %

  饭化物

质量分数/

    %

    铁

后量分教/

    铝

后量 朴 游/

(mg/kg)(mg/kg)

A50 40- 59

蕊0. 05 3. 6- 4.5 53 52. 5 >99. 8 镇500 蕊 300 530 50.2 簇0.025

A70 60- 79

A90 80- 99

Al10 100̂ -125

A150 126--175

A200 176- 225

A250 226 275

A300 276- 335

A380 336 -̂405

B50 40- 59

3. 4-8' (1 510. 0 >99. 8 5500 镇300 镇30 >0. 3 簇0. 02

B70 60- 79

B90 80--99

B110 100-125

B150 126 -̂175

B200 176一 225

B250 226-275

B300 276--335

B380 336̂ -405

a碳含量可以是灼烧减量的一部分。

6用1+1的甲醇水溶液。

4.3 供需双方可以就躁实后的表观密度进行协商并取得一致意见。

5 测定方法

:‘;
5.3

5.4

5.5

5.6

5.7

5.8

  2

氮吸附比表面积按GB/T 10722测定。
pH值按GB/T 1717-1986测定。

105℃挥发物按GB/T 5211. 3-1985测定。

表观密度按GB/T 5211. 4-1985测定。
45 pm筛余物按GB/T 5211. 14-1988测定。

灼烧减量、二氧化硅含量按附录A测定。

三氧化二铝、二氧化钦、三氧化二铁含量按附录B测定。

碳含量按附录C测定。
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5.9 氯化物含量按附录D测定。

检验规则

6.1 出厂检验

    产品出厂时应进行的各项检验。包括外观及颜色、NSA,pH值、105℃挥发物、灼烧减量、二氧化硅

含量共计6项。

6.2 型式检验

    对产品质量进行全面考核，即按产品标准中规定的技术指标对产品进行全项检验。有下列情况之

一时，应进行型式检验。

    a) 新产品或老产品转产生产的试制定型鉴定;

    b) 生产中如原料、工艺有较大改变、可能影响产品性能时;

    c) 正常生产时，每半年应进行一次检验，以考核产品质量的稳定性;

    d) 产品停产半年后再恢复生产时;

    e) 出厂检验结果与上次检验结果有较大差异时;

    f) 国家质量监督机构提出型式检验要求时。

6.3 验收

6.3. 1 产品按出厂检验项目检验。检验结果按GB/T 1250标准的规定判定。有一项或一项以上指标

未达到该产品品级规定，应按表3的规定增加1倍的样本量重新采样进行检验和判定，仍有一项或一项

以上指标未达到该产品品级规定，应判为不合格。

                                    表 3 选取采样 单元的规定

总体物料单元数N 选取最小单元数 一总体物料单元”N 选取最小单元数

1- 10 全采 一 ‘52--181 17

11̂ -49 11 一 “2̂216 18

50--64 12 一 217254 19

65-81 13 一 255̂-296 20

82- 101 14 一 297̂343 21

102- 125 15 一 ’44--394 22

126- 151 16 一 395̂450 23

::.:
产品到达收货方车站或口岸之日起 30 d内应完成验收。

当供需双方发生质量争议时，应由双方共同采样并签封，送或寄到专业的国家法定检验机构进

行仲裁。

包装 、标识 、贮存 与运输

7. 1 气相二氧化硅吸水性强，宜用三层以上牛皮纸阀口袋包装、采用真空包装机自动包装。也可以采

用大型密闭容器包装。

7.2 每袋净含量为((5士。.1) kg, (10士。.1 )kg，或由供需双方商定。

7.3 包装后应将纸袋阀口折叠整齐，使整个袋子形成规则、饱满的长方体，并且在轻微外力作用下袋子

不发生明显变形。

7.4 产品堆码层数极限为20层。以托盘形式运输时，以8-9层叠放为宜，并用拉伸膜作整体缠绕
                                                                                                                                                                        3
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密封。

7.5 包装袋上应明显标识以下内容:产品名称、分类名称、执行标准、生产日期或批号、净含量、制造单

位名称和地址、商标、注意事项。

7.6 产品按非危险品贮存、运输，应在阴凉、干燥处贮存，运输时注意防潮、防污染。

采样

8.1 采样工具

    — 不锈钢采样勺;

    — 采样管:主管为硬质塑料或不锈钢管，密封板为橡胶板，其内孔略小于主管外径.并可沿主管轴

        向移动，示意图见图1,

单位 为毫米

。2冬
-

 
 
 
 

吕
1
今

主管

                                      图1 采样管示愈圈

8.2 样品容器

    能盛200 g气相二氧化硅的旋盖广口瓶或其他不污染气相二氧化硅的容器。

8.3 采样单元

    当总体物料的单元数小于500时，按表3的规定确定采样单元数;当总体物料单元大于500时，采

样单元数为总体单元数立方根的三倍即3(N)'I' (N为总体单元数)。如遇小数时，则进为整数。

8.4 采样总f

    不少于80 g(包括保留样)。

8.5 采样方法

    拆开产品包装袋的折叠口，用采样勺以每单元大约均等的数量取样于样品容器中，取样后将包装袋

口按原样折叠;或把产品包放平，把需要取样的包装部位清除干净，将取样管斜口端向上插到包装袋内

所需处，取出产品，放人样品容器中，取足数量后抽出采样管，封闭取样口。

    将不同采样单元取得的样品混合均匀。

8.6 样品标签

    样品盛人容器后随即在容器壁上贴上标签，标签内容包括:

    a) 样品名称及分类名称;

    b) 样品编号;

    c) 总体 物料批号及数量 ;
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    d> 生产单位(必要时);

    e) 样品量;

    f) 采样日期;

    B) 采样者。

8.7 样品保存

8.7.1 样品保存应防潮、防污染。

8.7.2 样品有效贮存期为3个月。
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          附 录 A

        (规范性附录)

灼烧减f、二叙化硅含f的测定

A. 1 原理

    测试105℃挥发物后的试样经缎烧、称重，可以计算出规定温度下的灼烧减量。继续用硫酸与氢氟

酸处理试样.二氧化硅可转化成四氟化硅挥发掉，从质量的减少可计算出二氧化硅含量

    由于二氧化硅含量很高(质量分数)99.8%)，不需要预先分离杂质。

A.2 反应 式

SiO, +4HF=Si民个+2H,O

A. 3 试荆与材料

除非另有规定，仅使用分析纯试剂。

A. 3. 1

A.3.2

水，GB/T 6682，三级以上。

硫酸溶液:1+1(V,+V2)e

将1份质量分数为96%左右，p=1.84 g/mL的硫酸慢慢加人相同体积的水中

A. 3.3 氢氟酸:质量分数为40肠>p-1. 13澎mL,

A. 4 仪 器

    实验室的通用仪器和玻璃器皿，以及:

A. 4. 1 铂增祸。

A.4.2 高温炉:(1 000士20)0C。

A. 4.3 红外线蒸发器。

A. 4.4 干燥器:装有氯化镁或五氧化二磷作为干燥剂。

A.5 取样

A. 5. 1 采样步骤

    按第8章的规定采取测试所需样品。

A.5.2 试样制备

    按GB/T 5211. 3-1985要求预先干燥适量试样。也可以取测试105℃挥发物后的试样。

A.6 分析步骤

    应同时进行平行样测定。

A. 6. 1 测定

    称量灼烧至恒重的铂增祸(m)，精确至。1 mg。取1 g试样加到铂增祸中并准确称量(m,),精确

至 0. 1 mg,

    将盛有试样的铂柑祸放人高温炉中于((1 000125)℃灼烧至恒重(大约需要2 h)。取出，并放到干

燥器中冷却至室温，称量为，z，精确至。. 1 mg.

    用((2̂ -3)mL水湿润铂增祸中样品，加人1 mL硫酸和15 mL氢氟酸，放在红外线蒸发器上蒸成糊
  6
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状，小心溅失。冷却并用少量水冲洗皿壁，再加人10 mL氢氟酸蒸发至干。如果SiF‘挥发不彻底，则再

次加人10 mL氢氟酸并蒸发至干。

    加热残留物直至不再有白烟生成，放人高温炉中，在((1 000士25)℃下灼烧30 min。取出并在干燥
器中冷却，称量(M3)2精确至。. 1 mg.

A. 7 结果计算

A. 7. 1 灼烧减f的计算

    灼烧减量(LI)用质量分数计，数值以百分数表示，用公式(A.1)计算:

v刀1一 7刀2

刀21一 刀zo
X 100 (A. 1)

    式 中:

    ma— 灼烧至恒重的柑祸的质量数值，单位为克(9);

    m,— 灼烧前试样和增竭的质量数值 ，单位为克(g);

    m2— 灼烧后试样和增涡的质量数值，单位为克，(g),

    计算两次测定结果的平均值，报告结果按GB/T 8170规定修约至。，1 %0

A.7.2 二权化硅含f的计算

    二氧化硅含量二用质量分数计，数值以百分数表示，用公式(A.2)计算:

W (Si02 )= 刀王2一 刀13

刀 王2 一 刀 1.

X 100 (A. 2)

式 中:

ma— 灼烧至恒重的柑塌的质量数值，单位为克(9);

m2— 灼烧后试样和柑竭的质量数值，单位为克(9);
m3— 用氢氟酸处理并灼烧后试样和柑祸的质量数值，单位为克(9)。

计算两次测定结果的平均值，报告结果按GB/T 817。规定修约至。，1%.

A.8 精密度

A. 8. 1 灼烧减.

    重复性:两次测试结果之差，不大于其平均值的6.9%.

A. 8.2 二饭化硅含f

    重复性:两次测试结果之差，不大于其平均值的。.05%0

A. 9 测试报告

测试报告应至少包括下列内容:

a) 试样的品种和编号;

b) 试验依据的标准编号;

c) 试验结果;

d) 与规定的分析步骤的差异;

。) 在试验中观察到的异常现象;

f) 试验日期;

R) 测试者。
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                    附 录 B

              (规范性附录)

三饭化二铝、二舰化钦和三权化二铁含t的测定

B.1 原 理

    测试样品在铂柑锅中用硫酸和氢氟酸处理，产生四氟化硅并挥发掉。用盐酸溶解得到的残余物，用

水稀释至一定体积，未受损失的铝、钦和铁可以用火焰原子吸收光谱(FAAS)或用电感藕合等离子体原

子发射光谱((ICP-AES)测定。

    注:ICP-AES方法的优越之处在于宽动能范围和多元素能力。FAAS和 ICP-AES是相关的分析技术，为了获得定

        量的分析结果，两种测定技术都必须用系列的标准溶液进行校验。

B.2 试荆与材料

    除非另有规定，仅使用优级纯试剂。

B. 2. 1 水，GB/T 6682，三级以上。

B. 2.2 硫酸:1+1(V,+叭)。

    将1体积质量分数约为96%,p--1.84 g/mL的硫酸慢慢地加人到相同体积的水中。
B. 2.3 氢氟酸:质量分数约为40%,p-1.13 g/mL,

B. 2.4 盐酸:质量分数约为30%,p,},1.15 g/mL,
B. 2.5 盐酸:质量分数约为3%,p--1. 01 g/mL.

B. 2. 6 抓化艳缓冲溶液

    将5。克氯化艳溶解于约500 mL水中，加50 mL浓盐酸(B. 2. 4 )。用水稀释至1 000 mL，摇匀。

B. 2.7 备用标准溶液，分别含1 000 mg/L的铝、钦、铁。

    每种液体均贮存在氟化处理过的聚乙烯/聚丙烯瓶中。

B. 2. 8标准溶液:每升含10 mg的元素。

    这些溶液在使用当天配制。

    用移液管吸1 mL备用液(B. 2. 7 )加到100 mL单刻度容量瓶中，加10 mL浓盐酸(B.2.4)。用水

稀释至刻度，摇匀。

    每毫升标准溶液含10 fag的相关元素。

    在测试的时候，根据产品中铝、钦、铁的含量，可配制更多浓的或稀的标准溶液。

B. 2. 9 乙炔:工业级，用钢瓶贮存。

B. 2. 10 压缩空气。

B. 2.” 一氧化二氮:工业级，用钢瓶贮存。

B. 2.12 乙醇:体积分数为96%.

B. 3 仪器

    实验室的通用仪器和玻璃器皿，以及:

B. 3. 1 火焰原子吸收光谱(FAAS)仪器，测量时用下列适合的波长:

    — 测铝用309. 3 nm;

    — 测钦用364. 3 nm;
    — 测铁用248.3 nm,

    装配合适的燃烧器并连接:



GB/T 20020-2005

    — 用于铝、钦测试的乙炔一 氧化二氮混合气源;

    — 用于铁测试的乙炔一空气混合气源;

    还要配备各测量元素的空心阴极灯和氖(重氢)背景校正器。

B. 3.2 电感祸合等离子体原子发射光谱(ICP-AES)仪:具有高分辨率(<-0.01 nm),操作功能全自动

控制和一个计算机控制的补偿系统。

B. 3. 3 铂增祸。

B. 3. 4 单刻度容量瓶:50 mL,

B. 3. 5 单刻度容量瓶:100 mL,

B. 3.6 移液管:经校准，容量适当。

B.4 取样

B. 4. 1 采样步骤

    按第8章的规定采取测试所需样品。

B. 4. 2 试样制备

    按GB/T 5211. 3-1985要求预先干燥适量试样。也可以取测试105℃挥发物后的试样。

    称取约5 g(mo)试样，精确至。.1 mg，加人铂增祸中，对A类气相二氧化硅，用5 mL水润湿样品;

对B类气相二氧化硅，用((2̂  3)mL水和((3̂-4)mL乙醇润湿样品。

    加2 mL硫酸和30 mL氢氟酸，小心蒸发至糊状，加 10 mL氢氟酸蒸发至干，如果四氟化硅挥发不

彻底，再加10 mL氢氟酸继续蒸发至干。

    加热剩余物至白烟冒尽，加5 mL盐酸(B.2.4)和((2-3)mL水溶解剩余物。

    将得到的溶液转移到50 mL单刻度容量瓶中。用FAAS测定铝、钦时，加2.5 mL氛化艳缓冲溶

液，然后用水稀释至刻度。

B. 5 分析步驭

    应同时进行平行样测定。

B.51 系列标准溶液的配制

    用移液管吸取适量体积的标准溶液(B.2.8)到一系列的100 mL单刻度容量瓶中，加10 mL浓盐酸

(B. 2. 4)，用水稀释至刻度，摇匀。

    用FAAS测铝和钦时，在稀释以前需加5 mL抓化艳溶液。

B. 5.2 光谱测1t

B. 5.2. 1 用FAAS仪器测f

    安装所要求的燃烧器，调节乙炔一 氧化二氮或乙炔一空气流量(参见表B. 1)以满足燃烧器的特性。

点燃燃烧器。将光源安装在光谱仪中，优选相关元素(铝、铁或铁)的测定条件，根据厂商提供的说明书

(资料)调节仪器，以获得最大吸收值。检测参数列在表B. 1中。

                                      裹 B.1  FAAS检洲今数

元家 光谱共振(吸收)线/nm 火焰 侧量范围(氧化物)/(pg/.L)

铝 309.3 乙炔一 氧化二氮 2-80

钦 364. 3 乙炔 一氧化二氮 3-60

铁 248. 3 乙炔一空气 0.2- 6

设定扩展标尺，确定后，最高浓度的系列标准溶液的吸光度应为约。55,

按由低到高的浓度顺序将系列标准溶液吸人火焰中，以验证仪器的稳定性。

每次测量后应将水吸人到火焰中。
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B.5.2.2  ICP-AES

    用空气雾化器将系列标准溶液引人等离子区，设备设置为生产商推荐的操作条件，用表B. 2给出

的光谱线测试。

                                      表 B.2  ICP-AES参数

元索

  铝

铁

铁

光谱共振(吸收)线/nm 测量范围(氧化物)/(uR/mL)

309.27

0. 2 ̂-20

334.94

238.20 0.1- 10

B. 5. 3 校 准及校准图

    用读取值(A; )减去空白液值(Ao)的方法校准每一个吸光度值。

    对每一个元素作校准图。以1 mL系列标准溶液中元素的质量(单位为:p9)为横坐标，以相应的吸

光度值为纵坐标。

B. 5. 4 铝、钻、铁的测定

    首先按B. 5. 2. 1或B.5.2.2调试光谱仪，然后测定系列标准溶液(B.5.1)的吸光度(A)，再测量测

试溶液(B. 4. 2 )的吸光度(A;)3次，取其平均值，经空白校准后，得测试溶液的真实吸光度(A,).

    接着测一下空白溶液。最后重新测试一下浓度最高的系列标准溶液，以确认仪器的吸光度没有

变化 。

    如果测试溶液的吸光度高于浓度最高的系列标准溶液的吸收值，需用一定体积的稀盐酸(B. 2. 5 )

稀释测试溶液，注意记录稀释倍数D。

B. 6 结果计算

B. 6. 1 计算各 种元景的浓度

    在校准图的纵坐标上确定A所在位置，在横坐标上查取相应的C，值，或者在系列标准溶液的元素

含量一吸光度数据对中，选择A。最接近A。的一对。

    铝、钦、铁在测试溶液中的质量浓度以质量体积比表示，用公式(B. 1)计算:

Q XA

  A
(B. 1)

    式中 :

    C— 选择的系列标准溶液的质量浓度数值，单位为微克每毫升(pg/mL) ;
    A— 测试溶液的吸光度数值;

    A,— 选择的系列标准溶液的吸光度数值。

B. 6.2 计算每种元寮妞化物的含f

    各种氧化物(三氧化二铝、二氧化钦、三氧化二铁)含量二(cep)以质量比(mg/kg)表示，用式(B. 2 )

计算 :

z之<ud>_C,XDXV.Xf
  m� X (100一 LI)

X 100

(B. 2)

式 中 :

C. 测试溶液中元素质量浓度数值，单位为微克每毫升(pg/mL);

D- 稀释倍数(如果需要稀释的话);

Vo 测试溶液的体积，50mL;

f-一 转换系数(见表B. 3);
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MO- 测试样品的质量，单位为克(9);

LI一 灼烧减量，单位为%。

    计算两次测定结果的平均值，三氧化二铝和二氧化钦的报告结果按GB/T 817。规定修约至

10 mg/kg，三氧化二铁的报告结果按GB/T 8170规定修约至1 mg/kg.

                                      表B.3 转换系数f

元素 氧化物 转换系数

铝 三氧化二铝 1. 889 5

钦 二氧化铁 1.668 1

铁 三氧化二铁 1.429 8

B. 7 精密度

B. 7. 1 三饭化二铝

    重复性:两次测试结果之差不大于其平均值的14.600,

B.7.2 二妞化钦

    重复性:两次测试结果之差不大于其平均值的14.4%.

B. 7. 3 三权化二铁

    重复性:两次测试结果之差不大于其平均值的30。%。

B 8 测试报告

测试报告至少应包括下列内容:

a) 试样的品种和编号;

b) 试验依据的标准编号;

c) 试验结果;

d) 与规定的分析步骤的差异;

e) 在试验中观察到的异常现象;

f) 试验日期;

只) 测试者。
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  附 录 C

〔规范性 附录)

碳 含t 的测定

C. 1 原理

    必要时，在装人增锅的样品上盖上合适的催化剂，并将其置于引人电感炉的氧气流中燃烧。

    硫化合物、卤素和水蒸气自燃烧物逸去，这些物质会穿过铂催化剂(将一氧化碳转化成二氧化碳)，

二氧化碳浓度用一种红外探测仪测定。

    另外，也可以用导电率来测定碳。在这种情况下，特定的燃烧产物通过铂催化剂，所产生的二氧化

碳用氢氧化钠溶液吸收。可以通过测定溶液导电率的变化值来测定碳含量(因为部分氢氧化钠转变成

了碳酸钠)。

C.2 试荆与材料

    除非另有规定.仅使用分析纯试剂。

C. 2. 1 水，GB/T 6682，三级以上。

C.2.2 氧气:纯度至少99.99%.

C. 2.3 碳参比物质(碳钢〕

C.2.4 催化剂

C. 2.4. 1 铁碎片:碳含量不高于5 mg/kg,粒度为40̂-60目。

C. 2. 4. 2 钨/锡粉末:碳含量不高于5 mg/kg,粒度为40̂-60目，9份质量的钨与1份质量的锡粉组成

的混合物 ，

    注:使用催化剂能得到更满意的结果。

C. 2.5 铂催化剂粒:适合于用在(400̂ -450)℃条件下使用，将一氧化碳转变为二氧化碳。

C. 3 设 备

    实验室的通用仪器和玻璃器皿，以及:

C. 3. 1 低碳分析仪

C. 3. 1. 1 红外高频碳硫分析仪(仲裁仪器):含一个合适的在1 800℃下操作的电感炉，一个排废气单

元，一个约450℃条件下工作的铂催化剂系统和一个红外检测系统。

C. 3. 1. 2 也可以用一个含氢氧化钠溶液的二氧化碳吸收单元和测量其导电率变化的设备的系统。吸

收单元包括含氢氧化钠溶液的二氧化碳吸收剂，一个起净化作用的水分吸收剂(氯化镁)和一个控制氧

气流的流量计。

C. 3.2 增塌

    用刚玉或类似耐火材料制成的消耗品。使用前将柑祸和盖子在1 000℃或更高的温度下充分灼烧

至恒重(大约需要20 min),

C. 4 取样

C. 4. 1 采样步骤

    按第8章的规定采取测试所需样品。

C. 4.2 试样制备

    按GB/T 5211. 3-1985要求预先干燥适量试样。也可以取测试105 C挥发物后的试样。
  t2
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C.5 分析步骤

    应同时进行平行样测定。

C. 5. 1设备处理

    按专用设备的说明书操作。操作控制设置完成后，进行若干次空白测定，增祸中加人需要的催化剂

而不加任何测试样品。合格的空白值(。)会接近一个很低的恒定值。

C. 5.2 检定

    在增祸中称取约0.5 g参比物质，精确至0. 1 mg，按设备说明书规定的方法进行检定，如果所用设

备能如C.5.3描述的那样给出测定结果，就记录该结果;如果所用设备不能给出结果，则用C. 6中给出
的方程计算结果。至少重复第二次。在直读式仪器上调整校正控制以获得正确读数。燃烧另加的参比

物质可以获得正确的直读数据口

C. 5. 3 测定

    在增锅中称取约0. 5 g样品(二。)，精确至。. 1 mg,夜盖上。.7g铁片和1g钨/锡粉末，将增祸放在

低碳分析仪的电感炉里。当样品是粉末时，用催化剂完全覆盖检测样品是特别重要的，这样可以防止样

品在处理过程中损失。

    如果分析仪配有组合式天平，样品的质量会自动贮存在记忆器中，此时按“分析”键，分析过程自动

完成，结果显示在荧屏上，并且可以将测试样品中碳的质量分数自动打印出来。

C. 6 结果计算

    如果仪器不能自动打印结果，碳的质量分数W(C)以百分数表示，用式(C.1)计算:

w(C)=
刀1, 一 刀王h

m�(100一 LI)
X 10 000 。...............·..·...。。。.⋯(C. 1)

式 中:

mu- 测试样品质量数值，单位为克(9);

Mb— 空白检测时记录的碳质量数值，单位为克(9);

m, 测试样品时碳质量数值，单位为克(9);

LI— 灼烧减量，%。

计算两次测定结果的平均值，报告结果按GB/T 817。规定修约至0.01%,

C. 7 精密度

重复性:两次测试结果之差，不大于其平均值的7.0%e

C. 8 测试报告

测试报告应至少包括下列内容:

a) 试样的品种和编号;

b) 试验依据的标准编号;

C) 试验结果;

d) 与规定的分析步骤的差异;

e) 在试验中观察到的异常现象;

f) 试验日期;

g) 测试者。
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    附 录 D

  (规范性附录 )

抓化 物含t的测 定

D.1 原理

将气相二氧化硅待测样品溶解在氢氧化钠溶液中。用AgNO,溶液电位滴定法测定氮化物含量。

D.2 反应式

Ag̀  + Cl- =AgCl十

D. 3 试剂与材料

    除非另有规定，仅使用分析纯试剂。

D. 3. 1 水 ，GB/T 6682，三级 以上。

D.3.2 氢氧化钠:质量分数为20%溶液，优级纯。

D.3.3 硝酸:优级纯，1+1(V,+V,),

    将1份质量分数约65oo,p=1.40 g/mL的硝酸慢慢加到相同体积水中。
D. 3.4 硝酸银标准滴定溶液:c(AgNO,)=0.1 mol/L或0. 01 mol/L，用分析纯的硝酸银配制。

    注:溶液的消耗随试样中氯化物含量而定.

D. 4 仪器

    实验室的通用仪器和玻璃器皿，以及:

D. 4. 1 电位仪:输人阻抗)10" SZ，分辨率)0. 1 mV,

D. 4.2 参比电极(如甘汞电极)和测量电极(比如抓离子选择电极或银电极)。

D.4.3  150 mL烧杯:高型。

D.4.4 冰浴。

D. 4.5 磁力搅拌器:包括包覆了聚四氛乙烯的搅拌棒。

D. 4.6 温度计 :一50C ̂-300C。

D.5 取样

D. 5. 1 采样步骤

    按第8章的规定采取测试所需样品。

D.5.2 试样制备

    按GB/T 5211. 3-1985要求预先干燥适量试样。也可以取测试105℃挥发物后的试样。

D. 6 分析步骤

    应同时进行平行样测定。

    根据氯化物的含量称取((1-V5)g样品(。。)，精确至。1 mg，加在烧杯中。再向烧杯中加人20 mL

氢氧化钠溶液，缓缓加热。用水冲洗烧杯壁。

    在第二个烧杯中加人15 mL硝酸。将两个溶液放在磁力搅拌器上的冰浴中冷却至近00C ,

    将第一个烧杯中溶解试样得到的硅酸钠溶液慢慢加人第二个烧杯的硝酸中，保持第二个烧杯浸在

冰浴中并不断搅拌。在加溶液期间，用温度计测得的混合溶液的温度应不超过200C.

  14
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    苦告:切勿将硝酸加到硅酸钠溶液中。

    在室温下用任一种硝酸银标准滴定溶液滴定待测溶液(视氯含量而定)，用电极和电位仪来测定滴

定终点 。

    记录滴定到终点时硝酸银溶液的体积Vlo

    用同样的操作和同样的试剂进行空白测定，记录空白测定消耗硝酸银溶液的体积Veo

D. 7 结果计算

抓含量w(C1)用质量分数计，数值以百分数表示，用式(D.1)计算:

__。:、 (V，一VO X c(Ag) XM、，，。 ，。，、
飞尤J、、 L尹 一 ， 尸下下 二 二一 一 下 气干下- 广、 1以 一 ” ” ” ’-.---一 ’.-- .-一 、 L . } I

                    刀2}入 k1VU一 L1)

    式中 :

    Vl 滴定消耗的AgNO。标准滴定溶液体积，单位为毫升 (mL) ;

    Ve— 空白测定消耗的AgN0,标准滴定溶液体积，单位为毫升(mL) ;

c(Ag)- AgNO。标准溶液浓度数值，单位为摩尔每升(mol/L) ;

    M - 氯的摩尔质量,M=35.43 g/mol;

  MO- 测试样品质量数值，单位为克(9);

    LI— 灼烧减量，%。

  计算两次测定结果的平均值，报告结果按GB/T 817。规定修约至。.000100

D.8 精密度

重复性:两次测试结果之差，不大于其平均值的17.8000

D 9 测试报告

测试报告应至少包括下列内容:

a) 试样的品种和编号;

b) 试验依据的标准编号;

c) 试验结果;

d) 与规定的分析步骤的差异;

e) 在试验中观察到的异常现象;

f) 试验日期;

g)测试者。
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          附 录 E

          (资料性附录)

本标准与ISO 3262-20条软的对照

裹E. 1 本标准与ISO 3262-20条款对照表

本标准章条编号 ISO 3262-20对应的章条编号

4,5 4

6

7

8 5

附 录 A 6,7.4.6

附录 B 7

附录 C 8

附录 D 9

注:其余章条互相对应相同。
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                    附 录 F

                (资料性附录)

本标准与ISO 3262-20:2000技术性差异及其原因

衰F. 1 本标准与ISO 3262-20:2000的技术性差异及其原因

本标准章条编号 技术性差异 原 因

3

    术语“气相二氧化硅”的定义中加人了“及

其改性产品”。
定义更完整、准确

    将“术语和定义”一章改为“术语和分类”

一章，并给出了产品名称、产品分类名称的命

名示例 。

有利于产品流通。

4 技术要求中增加了氮吸附比表面积值。
    符合实际产品的生产与使用要求，有利于

产品的质量的提高和控制，便于用户选用。

6,7
    增加了% 检验规则”和"7包装、标识、贮

存与运输”两章.
我国制定产品标准的要求.

8 规定了采样的具体方法.
    ISO 3262-2。所引用标准的内容过多，不

便 于使用 。

附录A-D 增加了精密度数据。
    有利干标准使用者判断检验数据的可

信度。


