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前  言

本标准依据GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由黑龙江石墨产品标准技术委员会提出并归口。
本标准起草单位：国家石墨产品质量监督检验中心（黑龙江）。
本标准主要起草人：吕国良、林岚、商金鹏、刘莉、马延宾、李雷、孟蝶、刘玉华、高成伟、刘洋、张雷。

本标准首次发布。

天然石墨及其制品中矿物油含量测定方法                        

警示：使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问题。使用者有责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

标准规定了天然石墨及其制品中矿物油含量的测定方法。

本标准适用于天然石墨及其制品中矿物油含量的测定。测定范围（质量分数）：0.20%～25.00%。
规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 3518  鳞片石墨

GB/T 3521  石墨化学分析方法

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 15894  化学试剂 石油醚

原理
石墨物理选矿过程中使用的矿物油易溶于有机溶剂。试样直接用石油醚抽提后，蒸发除去溶剂，干燥，得到天然石墨及其制品中矿物油的含量。
试剂和材料
除非另有说明,本方法所用试剂均为分析纯，水为GB/T 6682 规定的三级水。

试剂

石油醚(Cn H2 n +2 )，石油醚沸程为 30 ℃～60 ℃ 。
材料
脱脂棉。
仪器和设备

仪器

索氏抽提器。

感量 0.1 mg分析天平。

滤纸筒。

蒸发皿。

设备

电热鼓风干燥箱。

干燥器（内装有效干燥剂,如硅胶）。

恒温水浴锅。

取样与制样

天然石墨取样

按GB/T 3518中7.2和7.3。

石墨及其制品取样、制样

送检的石墨及其制品样品质量不少于20 g。

将送检的样品粉碎至0.15 mm以下，用四分法缩分成两份，一份作试样，一份作保留样，每组试样不少于两个。

将试样送入(105±5)℃电热恒温干燥箱烘l h后，冷却至室温放入干燥器中备用。

试样量

准确称取6.1和6.2试样2 g～5 g,准确至0.1 mg，全部移入滤纸筒内。
分析步骤

抽提
将滤纸筒放入索氏抽提器的抽提筒内，连接已干燥至恒重的接收瓶，由抽提器冷凝管上端加入石油醚至瓶内容积的2/3处，于水浴上加热，使石油醚不断回流抽提(6次/h～8次/h)，一般抽提6 h～10 h。提取结束时，用磨砂玻璃棒接取1滴提取液，磨砂玻璃棒上无油斑表明提取完毕。若有油斑继续按照(6次/h～8次/h)提取直至用磨砂玻璃棒接取1滴提取液磨砂玻璃棒上无油斑为止。

称量
取下接收瓶，回收石油醚，待接收瓶内溶剂剩余1 mL～2 mL时在水浴上蒸干，再于（100±5）℃干燥1h，放干燥器内冷却0.5 h后称量。重复以上操作直至恒重(直至两次称量的差不超过2 mg)。
8  分析结果的表述
试样中矿物油的含量按式(1)计算:
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式中：
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 ——试样中矿物油的含量,单位为克每百克(g/100g)；

m1  ——恒重后接收瓶和矿物油的含量,单位为克(g)；
m0  ——接收瓶的质量,单位为克(g)；
m  ——试样的质量,单位为克(g)；
100——换算系数。
计算结果表示到小数点后一位。
精密度
在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的10%。

____________________________
2

_1234567890.unknown

