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in the quartz glass

主题内容与适用范围

    本标准规定了石英玻璃化学成分分析时采用的试剂、

结果表述方法。

    本标准适用于石英玻璃、高纯石英玻璃及其原料水晶

材料和仪器，试样的制备和分解，分析步骤和

、硅石的化学成分分析。

2 分析方法

2.1 化学分析法

2.1.1 烧失f和二粗化硅的测定

2.1.1.1 方法提要和原理

    试样经硫酸和氢氟酸分解 使全部二氧化硅转化为四氟化硅而除去，其反应方程如下:

                                Si(),+6HF一 H,SiF,+2H,0

                                H,SiF。一 SiF;个+2HF个

2.1.1.2 试剂和仪器

    a. 氢氟酸(HF ),:优级纯。

    b. 硫酸溶液:1+4，优级纯。

    c. 盐酸溶液:1+工。

    d.高纯水:二次交换水。
    e. 高温炉

    f. 铂柑祸。

2.1.1.3 样品

2.1.1.3.1 实验室样品

    供检验用的样品不得污染，质量不少于20 g0
2.1门.3.2 试样

    将实验室样品敲成碎片或原料水淬后，取一定量碎片(粒度<5 mm)段于盐酸溶液中煮沸约

10 min.然后用高纯水充分洗净，烘于后用玛瑙研钵研细，粒度约为。.125 pm(120目)，贮存于试样瓶

内，备用。

2.，.1.4 分析步骤

2.1.1.4门 试料

    称取约1g经110 c烘干不少于2h的试样两份，精确至。. 000 1 g，分别置f=两个经950̂-1 000(
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高温灼烧恒重的铂柑祸中

2.1.1.4.2 空白试验

    除不加试料外，采用与测定完全相rl的分析步骤、试剂和用U.进行平行操作

2.1.1-4.3 烧失量的测定

    将装有试料的铂增锅耸于950-1 000 C的高温炉中灼烧不少于1 h,然后移入干燥器冷却至室温

后称重。再灼烧20 min，冷却。称重。反复灼烧，直至恒重。保留恒重试料A用于2.1.1.4.4的测定。

2.1.1.4.4 二氧化硅的测定

    向2.1.1.4.3中得到的恒重试料A中加数滴高纯水润湿.然后加入5滴硫酸溶液和5 m工，氢氟酸

在80-100 C电炉上蒸发至近干，取下增祸，冷却后用少量高纯水洗涤琳竭壁，然后再加入3 mL氢氟

酸，于低温电炉上蒸发至近干，用少觉高纯水洗涤柑竭壁 再次蒸千后.升高温度驱尽二氧化硫。冷却后

用湿滤纸擦净增祸外壁，于950-1 000 -C高温下灼烧30 min.移入于燥器冷却至室温后称重，反复灼

烧，直至恒重。

2，1.1.5 分析结果的表述

2.1.1.5.1 烧失量

    烧失量是以高温烧失的质量百分比表示，按式(1)计算:

x_竺二二m, x 100 ⋯ ⋯ ，...·..·.....·..····.⋯⋯ (1)

式中 x— 试样的烧失量，%;

      1m— 试料质童,9;

    n,,— 灼烧前增塌和试料的质量，9;

    ”，:— 灼烧后增涡和试料的质量，9。

    所得结果应表示至两位小数

2.1.1.5.2 二氧化硅含量

    二氧化硅的含量以其质量百分比表示，按式(2)计算:

一
式中:x

                        x,

试样中二氧化硅含址,%;

试料质量"K;

    阴1一 观2一 切。
1 二二 - ...............

                    刀又
丫 100

灼烧后钳祸和试料的质量，9;

氢氟酸处理后的增祸和残渣的质量,B;

空白试验的残渣质量，9

一
一
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一
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    所得结果应表示至两位小数

2.11.6 允许差

    二氧化硅含量分析结果的允许差在。1%之内。

2.，2 低膨胀石英玻瑞中二级化牡的测定

2.1.2.1 方法提要

    采用硫酸和氢氟酸分解试样，再用乙二胺四乙酸二钠((EDTA)络合滴定法测定。

2.1.2.2 试剂

2.1.2.2.， 六次甲基四胺。

21.2.2.2  'AA酸;优级纯，400o(V/V)o

2.1.2.2.3 氢氧化铁:1+1,

2. 1-2.2-4 硫酸溶液:1+10

2.1.2.2.5 盐酸溶液:1+10
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2.1.2.2.6 乙酸锌溶液:。川1 mol/I

    称取1. 6 g乙酸锌，精确至0. 1 g.溶于少墩水中.用乙酸调到pH为6.用水稀释至1 000 nil-,

2.1.2.2.7 氧化钙标准溶液(1 mg/ml):

    称取1. 784 8 g经105 C供干不少于1h的碳酸钙(优级纯)精确至0. 000 1 g,仪十200 ml烧杯

中，加少址高纯水，滴加盐酸溶液使其溶解，加热煮沸5 min.冷却。转移至1 000 -I容址瓶中 用.高纯

水稀释至刻度，摇匀‘

2门.2.2-8 半炭甲酚橙指示剂溶液:5 g/I。

    称取0. 5 g半二甲酚橙指示剂，精确至0. 1 g溶于100 ml水中。

2.1.2- 2- 9  ED}rA标准滴定i1i液.0. 015 mol/I

          制备方法

    称取5. 5 g EDTA，精确至。.1 g,溶于少址水中，用水稀释至1 000 ml

    n. 标定方法‘

    吸取15. 0 ml浓度为1 mg/ml氧化钙标准溶液.段于300 nil烧杯中、用水稀释至约150 ml，滴

加20%的氢氧化钠溶液至溶液pH约12.过址2 ml.加少许钙指示剂(钙指示剂与烘干城化钠之比为

1-50,研细混匀)。以0. 015 mot/I.的EDTA标准溶液滴定至溶液由紫红色变为纯蓝色。EDTA标准

滴定溶液浓度按式(3)汁31:

          产r;

56. 08 X 6"
··················。。。·········⋯ ⋯ (3)

式中:〔一 EDTA标准滴定溶液浓度，mot/L;

    。，-一 氧化钙质址.mg;

    V— 滴定时消耗EDTA标准滴定溶液的体积，ML;

  56.08— 与1. 00 mL EDT八标准滴定溶液Cc'(CaO)=1.000 mol/I〕相当的以茫表示的氧化钙质址。

    c. 乙酸锌溶液与EDTA标准溶液的体积比

    取EDTA标准滴定溶液10. 0 ml于300 ml烧杯中

胺和3-4滴半二甲酚橙指示剂，加盐酸溶液至溶液变黄.

积比按式(4)计11-

                                                                    10

                                              a=丽

，用水稀释至150 ml左右，加1g六次甲基[al

以乙酸锌溶液滴至溶液山黄色变为橙红色。体

.·····················。·······⋯ ⋯ (4)

式中:“-一 每毫升乙酸锌溶液相当于EDTA标准滴定溶液的体积;

      V— 滴定时消耗乙酸锌的体积，ml。

2.1.2.2.10 铂柑涡

2.1.2.3 样品

2门.2.3.1 试验室样品

    供检验用的石英玻璃样品，表面不得污染，质址不少于10 9.
2.1.2.3.2 试样

    按第2.1.1.3.2步骤进行。

2.1.2.4 分析步骤

2.1.2.4.1 试料

    称取0. 100。B经105(、烘干不少于1h的试样3份，精确至。.000 1 g分别段f铂柑祸中。

2.1.2.4.2 空自试验

    除布;加试料外，采用与测定完全相同的分析步骤、试剂和用址，进行平行操作

2.1.2.4.3 二氧化钦的测定

将铂址竭中的试料，用高纯水润湿，再加入约2 ml硫酸溶液和4 ml氢妖酸.于电炉上低温燕发至
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