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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и основной порядок проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»
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Методы определения гранулометрического состава, насыпной плотности и угла естественного откоса
Alumina. Methods for the determination of particle size distribution, bulk density and repose angle. 
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1 Область применения 
Настоящий стандарт распространяется на глинозем крупностью от 0,04 до 0,20 мм, преимущественно используемый для производства алюминия, и устанавливает методы определения:
- гранулометрического состава;
- насыпной плотности;
- угла естественного откоса.

2 Нормативные ссылки 
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие документы:
ГОСТ 6613 Сетки проволочные тканые с квадратными ячейками. Технические условия 
ГОСТ 18300 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия[footnoteRef:1] [1:  Утратил силу на территории Российской Федерации. На территории Российской Федерации действует ГОСТ Р 55878-2013 «Спирт этиловый технический гидролизный ректификованный. Технические условия»] 

ГОСТ 24104 Весы лабораторные. Общие технические требования[footnoteRef:2] [2:  Утратил силу на территории Российской Федерации. На территории Российской Федерации действует ГОСТ Р 53228-2008 «Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания»] 

ГОСТ 25389 (ИСО 802-76) Глинозем. Подготовка пробы к испытанию
ГОСТ 27798 Глинозем. Отбор и подготовка проб
Примечание – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и документов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных документов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего документа в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения 
В настоящем стандарте применены следующие термины с соответствующими определениями
3.1 гранулометрический состав: характеристика состава глинозема по крупности, показывающая содержание в нем частиц различного размера, выраженное в процентах от взятой для анализа массы пробы.
3.2 ситовый анализ: способ определения гранулометрического состава глинозема просеиванием пробы через набор стандартных сит с отверстиями различных размеров.
3.3 класс крупности: совокупность частиц, размер которых ограничивается размером отверстий сита, через которое они прошли, и размером отверстий сита, на котором они остались в результате рассева.
3.4 выход класса крупности: отношение массы частиц данного класса крупности к массе анализируемой пробы, выраженное в процентах.

4 Ситовый метод определения гранулометрического состава 
4.1 Сущность метода
Ситовый метод определения гранулометрического состава основа на механическом просеивании пробы, предварительно высушенной при температуре 100 °С, через плетеные металлические сита , определении потерь массы глинозема каждого класса крупности и вычислении их выхода в процентах к общей массе пробы, взятой для рассева.

4.2 Отбор и подготовка проб
4.2.1 Отбор и подготовку проб осуществляют в соответствии с ГОСТ 27798 и ГОСТ 25389.
4.2.2 Пробу глинозема, подготовленную по ГОСТ 25389, предварительно высушивают при температуре 100 °С в течение 2 ч и охлаждают до комнатной температуры в атмосфере относительной влажности, составляющий не более 60%.

4.3 Аппаратура и реактивы
При выполнении испытаний применяют следующую аппаратуру и реактивы:
- сита лабораторные по ГОСТ 6613 с размерами ячеек 0,040; 0,045; 0,050; 0,063; 0,071; 0,075; 0,080; 0,090; 0,100; 0,125; 0.150; 0,160; 0,200 мм;
- встряхиватель механический, обеспечивающий поступательно-вращательное движение сит с периодическим встряхиванием; 
Примечания:
1. Встряхиватель включает устройство для укрепления сит, вставленных друг в друга и образующих плотный узел с приемником и двигатель с эксцентриком, обеспечивающий небольшие резкие колебательные движения на низкой частоте. 
2. Рекомендуется использовать качающиеся сита, только проверив, обеспечивают ли движения сита достаточное перемещение частиц глинозема, не допуская соединения частиц друг с другом и не вызывая какую-либо деформацию ячеек сетки из-за вибрации или какое-либо изменение размера частиц глинозема из-за удара или истирания. 
3. Рекомендуемая частота колебаний составляет 50 ударов в секунду с амплитудой от 1 до 4 мм.
4. Допускается число оборотов встряхивателя в минуту - 300; число ударов в минуту - 180.
- шкаф сушильный с терморегулятором, обеспечивающий температуру нагрева 100 ± 5 ºС;
- весы лабораторные по ГОСТ 24104 с погрешностью взвешивания не более 0,01 г;
- измеритель влажности и температуры;
- ванна ультразвуковая для чистки сит;
- кисть твердая волосяная;
- кисть длинноволосяная;
- натрия гексаметафосфат или другое поверхностно-активное вещество (ПАВ) для добавления в воду при чистке сит;
- спирт этиловый по ГОСТ 18300.
Допускается применять аналогичные по назначению средства измерений и технические средства, допущенные к применению в установленном порядке, если их характеристики удовлетворяют требованиям, указанным в настоящем стандарте.

4.4 Подготовка к проведению испытаний
Перед проведением испытания визуально проверяют чистоту сит. Максимально допустимое засорение сит порядка 10%. При большем засорении сит проводят их чистку в ультразвуковой ванне с добавлением в диспергирующий раствор ПАВ. Чистку проводят не более 1–2 мин. При необходимости допускается повторить чистку. Затем сита промывают последовательно водой, этиловым спиртом и сушат при температуре 80 °С. Допускается проводить чистку сит другими способами, обеспечивающими необходимую чистоту.

4.5 Проведение испытаний
На механический встряхиватель помещают набор сит. Для рассева используют не менее пяти сит, не менее одного сита для каждого уровня рассева в соответствии с таблицей 1. Сита располагают в нисходящем порядке размеров отверстий сеток, начиная с самого крупного.
Навеску пробы глинозема, подготовленную в соответствии с 4.2.2, массой (50±0,01) г. помещают на верхнее сито и закрывают плотно крышкой. Включают механический встряхиватель и по истечении 30 мин останавливают.
После остановки встряхивателя последовательно переносят остатки навески глинозема с каждого сита в тарированный сосуд или на гладкую бумагу с помощью твердой волосяной кисти. Материал, оставшийся на раме сита или сетке, сметают в следующее сито с помощью длиноволосяной кисти.
Туда же сметают частицы материала с нижней поверхности сита. Оставшийся на сите после проделанных операций материал стряхивают, постукивая рукой об рамку сита, и присоединяют к остатку.
Испытание проводят при относительной влажности не более 60%.
Масса навески должна быть не более 50 г и подбираться для каждого размера сит так, чтобы остаток на сите не превышал значения, указанного в таблице 1.
Таблица 1 – Размеры сит в зависимости от массы навески 
	Уровень рассева
	Номинальный размер отверстий сеток, мм
	Максимальная масса остатка, на сите, г

	1
	0,250; 0,200 
	30

	2
	0,160; 0,150; 0,125 
	25

	3
	0,100; 0,090 
	20

	4
	0,080; 0,071; 0,063 
	25

	5
	0,050; 0,045 
	15

	6
	0,040 
	14




Во избежание перегрузки сита допускается применять промежуточные сита с более крупными размерами отверстий.
Глинозем полученных классов крупности взвешивают раздельно с точностью до 0,1 г.
Отмечают массу каждой части и размер сита, на котором она осталась.
При необходимости проводят визуальную проверку с помощью лупы или микроскопа для того, чтобы убедиться, что не более 1% площади ситовой ячейки заполнено частицами глинозема. В противном случае испытание полностью повторяют. 

4.5 Обработка результатов испытаний
4.5.1 Выход глинозема каждого класса крупности Jn,i  без учета потерь, %:
Jn,i  = [image: ][image: ]∙100, 	 (1)
где mn,i – масса глинозема n-ого (определенного) класса крупности, при просеивании i-ой навески глинозема, г; 
mi – масса i-ой навески глинозема, взятой от подготовленной пробы глинозема, г;
n– количество классов крупности.
Вычисление производят с точностью до второго десятичного знака.
4.5.2 Общий выход навески глинозема Ji без учета потерь, %:
[image: ] 	(2)
4.5.3 Потери массы глинозема Пi в процессе рассева, %:
Пi = 100 – Ji 	(3)

Потери массы глинозема в процессе рассева не должны превышать 4% массы навески. В противном случае испытание повторяют.
4.5.4 Потери массы глинозема каждого класса крупности Пn,i распределяют пропорционально выходу каждого класса крупности, %:
[image: ][image: ]  	(4)

4.5.5 Суммарный выход глинозема каждого класса крупности Jсуп,n,i с учетом потерь, %:
Jсуп,n,i =  Jn,i + Пn,i  	(5)

4.5.6 За результат измерений выхода каждого класса крупности Jсуп,n с учетом потерь (%) в пробе принимают среднее арифметическое значение результатов двух параллельных определений Jсуп,n,1, Jсуп,n,2 полученных в условиях повторяемости: 

[image: ][image: ], 	(6)

для которых выполняется условие:
[image: ][image: ] ≤ 4, 	(7)
где
rn = [image: ][image: ] 	(8)

4.5.7 Испытание проводят на двух параллельных навесках, взятых из одной пробы.
Среднее расхождение между результатами параллельных определений должно быть не более 4% отн.
Среднее расхождение определяется делением суммы относительных расхождений параллельных определений каждого класса крупности на количество классов.
4.5.8 Результаты испытаний оформляют документом по форме, приведенной в приложении А.

5 Метод определения насыпной плотности 
5.1 Сущность метода
Сущность метода заключается в определении массы известного объема глинозема, собранной после свободного равномерного заполнения материалом стационарного контейнера (сосуда) при отсутствии вибрации

5.2 Аппаратура
При выполнении испытаний применяют следующую аппаратуру:
- воронка диаметром 100 мм и конусностью 60° с трубкой длиной 80 мм и отверстием 6 мм;
Примечание – Допускается применение воронки, изготовленной из стекла, пластмассы или нержавеющей стали, имеющие следующие размеры:
- внутренний диаметр – (100 ± 1) мм;
- угол наклона – 60° ± 2°;
- длина стебля – (8 ± 1) мм;
- внутренний диаметр стебля – ( мм.

- цилиндрический контейнер или цилиндрический плоскодонный сосуд, изготовленный из стекла, пластмассы или полированной нержавеющей стали, объемом 200 см3 с отношением высоты к внутреннему диаметру 1:6;
- стенд и круглая опора для воронки, позволяющие установить ее на заданной высоте над верхним краем контейнера;
- предохранительная трубка, изготовленная из стекла, пластмассы или нержавеющей стали, с полированной внутренней поверхностью, с внутренним и внешним диаметрами, соответствующими диаметрам сосуда, высотой 100 мм;
- штатив с подвижным кольцом для крепления воронки;
- весы лабораторные по ГОСТ 24104 с погрешностью взвешивания не более 0,05 г.

5.3 Проведение испытания
5.3.1 Проба материала
Используется проба сырого материала, подготовленная по ГОСТ 25389.
5.3.2 Определение вместимости цилиндрического сосуда
Цилиндрический сосуд взвешивают с точностью до 0,05 г, предварительно удалив с его внутренней и внешней поверхностей загрязнения и влагу, затем помещают его на горизонтальную поверхность, наполняют до краев дистиллированной водой и снова взвешивают. Разность масс сосуда с водой и пустого сосуда будет соответствовать вместимости сосуда (плотность воды 1 г/см3). Вместимость цилиндрического сосуда определяют периодически.
5.3.3 Определение насыпной плотности
Устанавливают сухой контейнер на горизонтальную поверхность, не подвергающуюся вибрации. Положение воронки устанавливают таким образом, чтобы ее ось примерно совпадала с осью цилиндра, а конец стебля воронки располагался на расстоянии 100 мм над верхним краем цилиндрического контейнера. Допускается на цилиндрический сосуд устанавливать предохранительную трубку, над которой в кольце штатива укрепляют воронку таким образом, чтобы ее ось совпадала с осью сосуда и трубки, а конец стебля воронки находился на высоте ± 1 мм от верхнего края трубки. Пробу глинозема усредняют перемешиванием. Из пробы совком или лопаткой отбирают глинозем и равномерно высыпают в центр воронки с высоты примерно 40 мм, не подвергая установку вибрации. Скорость подачи глинозема 20–60 г/мин. Если в стебле воронки образуется затор, то глинозем осторожно проталкивают проволокой, стараясь не шевелить контейнер.
Подачу глинозема прекращают, когда образовавшийся при выпуске конус над верхним краем контейнера начнет осыпаться. Удаляют конус избыточного глинозема осторожными движениями линейки до кромки верхнего края контейнера без вибрации. Взвешивают цилиндрический контейнер и его содержимое.
Воронку поднимают и укрепляют, предохранительную трубку снимают скольжением ее по краю сосуда без вибрации сосуда, удаляя таким образом избыток глинозема. Сосуд очищают снаружи и взвешивают с содержимым с погрешностью до 0,05 г. Испытание проводят три раза из одной и той же пробы.


5.4 Обработка результатов
5.4.1 Насыпную плотность (D), г/см3, вычисляют по формуле:
D=, 	(9)
где m2 – масса контейнера с глиноземом, г;
m1 – масса контейнера с дистиллированной водой, г;
m0 – масса пустого контейнера, г;
v – плотность воды, г/см3;

Если вместимость цилиндрического контейнера составляет точно 200 см3, насыпную плотность вычисляют по формуле
D=, 	(10)

Целесообразно использовать специальный цилиндрический контейнер вместимостью 200 см3 и иметь значение (m1-m0) постоянное для всех измерений.
За насыпную плотность (Dср), г/см3, принимают среднее арифметическое результатов трех испытаний.
Расхождения между результатами параллельных определений не должны превышать 1% (отн.).

6 Метод определения угла естественного откоса 
6.1 Сущность метода
Глинозем с определенной высоты насыпают на горизонтальную поверхность и определяют линейный угол у основания конуса, образованного глиноземом.

6.2 Аппаратура
Установка для определения угла естественного откоса (рисунок 1), состоит из следующих узлов: воронки – I, консольной стойки – II, плиты – III, цилиндра – IV.
- воронка (I) из нержавеющей стали или полированного алюминия, имеющая носок внутренним диаметром 6 мм, состоит из двух частей, между которыми с помощью резьбового соединения закреплено сито с размером отверстий 1 мм.
Примечание – Воронка на винтах крепится к подставке или нижняя часть воронки имеет наружную резьбу, с помощью которой воронка крепится к консольной стойке.

- опорная плита минимальной длиной 270 мм и минимальной шириной 200 мм (270 мм). Плита должна быть максимально недеформируемой и изготовлена из мрамора, нержавеющей стали или другого коррозионностойкого металла. На полированной поверхности опорной плиты проведены четыре прямых линии под углом 45 друг к другу, на пересечении этих линий находится установочный штифт, который фиксирует расположение блока шаблона для правильной установки воронки по высоте.
Примечания:
1 Регулирование уровня обеспечивается тремя регулируемыми по высоте подставками.
2 Допускается жестко закреплять плиту на трех винтовых опорах (установочных винтах), служащих для регулирования ее горизонтального положения.

- подставка воронки выполнена из нержавеющей стали;
Примечание – Подставка должна быть укреплена на плите так, чтобы ось воронки располагалась перпендикулярно к плите и проходила через ее центр.

- блок высоты представляет собой металлический цилиндр с полированной поверхностью высотой 40 мм.
Примечание – Основание блока имеет выемку для центрального установочного штифта на опорной плите.

[image: ]

Рисунок 1 – Прибор для определения угла естественного откоса

6.3 Проведение испытания
6.3.1 Проба материала
Используют пробу сырого материала, подготовленную по ГОСТ 25389.
6.3.2 Определение угла естественного откоса
Плиту устанавливают в горизонтальном положении с помощью установочных винтов. Точность установки контролируют уровнем.
Цилиндр помещают в центр плиты и опускают воронку так, чтобы ее нижний конец пришел в соприкосновение с верхним торцом цилиндра. Цилиндр убирают.
С высоты 40 мм глинозем со скоростью 20–60 г/мин ссыпают в середину воронки, не вызывая при этом вибрации прибора. Возможное засорение сита в процессе определения устраняют при помощи легких движений кисточкой, исключающих вибрацию прибора. Подачу глинозема производят до тех пор, пока вершина образующегося из глинозема конуса не достигнет нижнего конца воронки. При этом образуется усеченный конус с верхним диаметром 6 мм. Основание конуса очерчивают, глинозем с плиты удаляют и измеряют длину четырех пересекающихся линий.
Испытания проводят три раза: из двух отдельных проб и третьей, приготовленной после усреднения первых двух.

6.4 Обработка результатов
Угол естественного откоса (α) в градусах вычисляют по формуле
α = arctg , 	(11)
где h – высота насыпного конуса глинозема, т.е. расстояние между опорной плитой и носком воронки;
D – средняя арифметическая длина четырех пересекающихся линий, мм;
d – внутренний диаметр отверстия хвостовика воронки, мм.

При использовании установки, описанной в подразделе 6.2, формула 11 приобретает вид
α =arctg , 	(12)

Среднее арифметическое результатов трех определений не должно отличаться от значения каждого отдельно взятого определения более чем на ±2°.

7 Протокол испытания 
[bookmark: _GoBack]Протокол испытания должен содержать следующеe:
- идентификация исследуемого материала;
- применяемый метод;
- результаты испытаний и метод их выражения;
- особенности, отмеченные в процессе определения;
- любые операции, не предусмотренные в настоящем стандарте или считающиеся необязательными.




Приложение А
(справочное) 
Форма записи результатов анализа

Просеиваемый материал 
1. Марка глинозема
2. Предприятие-изготовитель
3. Номер партии
4. Дата выпуска

Таблица А.1 – Результаты ситового анализа
	Класс крупности, мм
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