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GİL XAMMALI 

Sərbəst sİlİsİum dİoksİdİnİn təyİnİ üsulu
AZS 573.3 – 2011 
(ГОСТ 21216.3-93)

Rəsmi nəşr

Azərbaycan Respublikası Fövqəladə Hallar Nazirliyi 
M ü q ə d d i m ə

1. Azərbaycan Respublikasının Fövqəladə Hallar Nazirliyi Tikintidə Təhlükəsizliyə Nəzarət Dövlət Agentliyinin  S.Ə.Dadaşov adına Elmi-Tədqiqat və  Layihə-Konstruktor İnşaat Materialları İnstitutu tərəfindən İşlənİlİb və təqdİm edİlİb.
2.      Azərbaycan Respublikasının Fövqəladə Hallar Nazirliyinin  31oktyabr 2011-ci il tarixli, 088  №-li Əmri ilə təsdİq edİlİb.
3.     Azərbaycan Respublikası Standartlaşdırma, Metrologiya və Patent üzrə Dövlət   Komitəsinin   30 dekabr 2011 -ci  il tarixli,   204  №-li  əmri ilə qüvvəyə mİnİb.
4.    Bu standart ГОСТ 21216.3–93 “Сырье глинистое. Метод определения свободного диоксида кремния” Dövlətlərarası standartın Azərbaycan dilinə autentik tərcümə edilməsi üsulu ilə işlənib hazırlanmışdır.
5.     İLK DƏFƏ TƏTBİQ EDİLİR.

Azərbaycan Respublikası Standartlaşdırma, Metrologiya və Patent üzrə Dövlət Komitəsinin icazəsi olmadan bu dövlət standartının rəsmi nəşr kimi bütövlüklə və ya hissə-hissə yenidən çap olunması, surətlərinin çıxarılması  və yayılması qadağandır.
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     Tətbiq edilmə tarixi30 dekabr 2011
Bu standart keramika sənayesi üçün gil xammalında sərbəst silisium oksidinin təyini üsulunu müəyyən edir.

Üsul həll olmayan silisium oksidinin qaynar ortofosfor turşusu vasitəsi ilə çökdürülməsinə və sonra sabit çəkiyə gələnə kimi közərdilməsinə əsaslanır.

1 NÜMUNƏLƏRİN  SEÇİLMƏSİ
1.1 Nümunənin seçilməsi-ГОСТ 21216.0-ya görə.

2  ANALİZ   VASİTƏLƏRİ

2.1 Aparatlar, reaktivlər, məhlullar.

2-ci sinif dəqiqlikli laboratoriya tərəzisi.

105-1100C temperaturunu təmin edən, termotənzimləyicili quruducu şkaf.

900-10000C temperaturunu təmin edən, mufel elektrik sobası.

ГОСТ 6563-ə görə platin puta.

ГОСТ 19908-ə görə kvars puta.

Tənzimləyicisi olan termostat və ya 250-2600C temperaturunu təmin edə

bilən, civə-kontakt termometrli quruducu şkaf.

Həcmi 800-1000 sm3 olan stəkan.

Qum və ya su buxar vannası.
ГОСТ 23932-yə görə eksikator.

ГОСТ 6613-ə görə dəliyinin ölçüsü 0063 olan ələk.

ГОСТ 10678-ə görə qabarcıq çıxıb qurtarana qədər susuzlaşdırılmış 

ortofosfor turşusu.

ГОСТ 4204-ə görə sulfat turşusu.

ГОСТ 10484-ə görə ftorit turşusu.

ГОСТ 3118 1:9 nisbətində durulaşdırılmış üzrə xlorid turşusu.
3  ANALİZƏ  HAZIRLIQ

3.1 Analizə hazırlıq- ГОСТ 21216.0-ya görə.

3.2 Analiz üçün nümunə (105+5)0C temperaturunda sabit çəkiyə gələnə kimi

qurudulur və hissəciklərinin ölçüləri 0063 saylı ələkdən tam keçənə kimi, əl ilə, əqiq və ya yəşəm həvəngində və ya mexanikləşdirilmiş üsul ilə əzilir.

Çəkinin kütləsi 0.1-0.2 q.

4  ANALİZİN APARILMASI

4.1 Gil xammalının hazırlanmış çəkisi platin və ya kvars tigelə yerləşdirilir, üzərinə 15sm3 susuzlaşdırılmış ortofosfor turşusu platin şpatellə və ya kvars çubuqla qatışdırıla-qatışdırıla əlavə edilir.

Material ortofosfor turşusu ilə işləmə müddətində şpatel və ya çubuq putanın
içərisində saxlanılır.

Puta məhlul ilə birlikdə termostata və ya quruducu şkafa qoyulub, 2500C-yə qədər qızdırılıb,15 dəqiqə müddətində dövri olaraq qatışdırıla-qatışdırıla saxlanılır.

Parçalanma qurtardıqdan və material soyuduqdan sonra putanın içərisindəkini tutumu 800-1000 sm3 olan, qabaqcadan içərisinə 450 sm3 qaynar su tökülmüş stəkana boşaldırlar.

İsti məhlul “göy zolaqlı“ filtrdən süzülür. Filtrdəki çöküntü 1:9 nisbətində durulaşdırılmış 100sm3 xlorid turşusu və indikator kağızında neytral reaksiya  alınana qədər 5-10 dəfə qaynar su ilə yuyulur.

Filtr çöküntü ilə birlikdə platin putaya keçirilir, qurudulur, yandırılır və  (900-1000)0C temperaturunda 30 dəqiqə müddətində közərdilir. Sonra çöküntü ilə birlikdə puta kalsium xlor üzərində eksikatorda soyudulur və çəkilir.Közərmə hər on dəqiqədən bir sabit çəki alınana qədər təkrarlanır.

Közərmədən sonra putadakı çöküntünün üzərinə bir neçə damcı sulfat turşusu, 10 sm3 hidrogen ftorit turşusu əlavə edib, sulfat turşusu buxarları tam buxarlanana qədər qum  buxarlandırırlar.

Bundan sonra puta mufel sobasına yerləşdirilir, (950-1000)0  C temperaturunda 15 dəqiqə müddətində közərdilir. Putadakı çöküntü eksikatorda soyudulur və çəkilir. Közərmə hər on dəqiqədən bir sabit çəki alınana qədəq təkrarlanır.

5  NƏTİCƏLƏRİN  İŞLƏNMƏSİ

5.1Sərbəst silisium oksidinin faizlə kütlə payı (
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) aşağıdakı düsturla hesablanır
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-hidrogen ftorit turşusu ilə emaldan əvvəl, çöküntünün puta ilə birlikdə közərmədən sonrakı kütləsi, q.
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-hidrogen ftorit turşusu ilə emaldan sonra, puta çöküntü ilə birlikdə közərmədən sonrakı çəkisi, q.
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-çəkinin kütləsi, q.

5.2 İki paralel təyinatların nəticələri arasındakı fərq, sərbəst silisium oksidinin kütlə payı 20,0%-ə qədər olduqda, 0,3%-dən çox, sərbəst silisium oksidinin kütlə payı 20,0%-dən çox olduqda isə, 0,5%-dən çox olmamalıdır.

Əgər iki parallel təyinatların nəticələri arasındakı fərq göstərilən qiymətdən

çox olarsa, təyinat təkrarlanır.
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