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合成云母粉
[bookmark: _Toc492544936]1   范围
本标准规定了合成云母粉的分类、质量要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输及贮存。
[bookmark: _Toc492544937]2   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 5950-2008  建筑材料与非金属矿产品白度测量方法
  GB/T 17749-2008  白度的表示方法
  GB/T 6003.1  试验筛 技术要求和检验  第1部分：金属丝编织网试验筛
  GB/T 14506.3  硅酸盐岩石化学分析方法  第3部分：二氧化硅量测定
  GB/T 14506.4  硅酸盐岩石化学分析方法  第4部分：三氧化二铝量测定
  GB/T 14506.5  硅酸盐岩石化学分析方法  第5部分：三氧化二铁量测定
  GB/T 14506.7  硅酸盐岩石化学分析方法  第7部分：氧化镁量测定
  GB/T 14506.9  硅酸盐岩石化学分析方法  第9部分：五氧化二磷量测定
  GB/T 14506.11  硅酸盐岩石化学分析方法  第11部分：氧化钾量测定
  GB/T 14506.12  硅酸盐岩石化学分析方法  第12部分：氟量测定
  GB/T 14506.13  硅酸盐岩石化学分析方法  第13部分：硫量测定
  GB/T 14506.19  硅酸盐岩石化学分析方法  第19部分：铅量测定
  GB/T 14506.24  硅酸盐岩石化学分析方法  第24部分：镉量测定
 《化妆品安全技术规范》（2015版）第四章 理化检验方法1.2 汞（Hg）、1.24 砷（As）
[bookmark: _Toc492544938]3  分类
干法合成云母粉适用于陶瓷、涂料、塑料及电焊条辅料用合成云母粉产品，按粒度分为:850μm（20目）、425μm（40目）、250μm （60目）、150μm（100目）、75μm （200目）、45μm （325目）、23μm （600目）、18μm （800目）、13μm （1000目）、10μm （1250目）、6.5μm （2000目）等规格。
湿法合成云母粉适用于在以水为介质的条件下，经研磨制成的云母粉产品，按照粒度分为：-10μm、-15μm、5-25μm、10-40μm、10-60μm、20-80μm、20-100μm、20-120μm、40-160μm、40-200μm、50-250μm、60-300μm、80-500μm、100-700μm、200-900μm、200-1000μm等规格。
其他规格由供需双方商定。
[bookmark: _Toc492544939]4  质量要求
[bookmark: _Toc492544940]4.1  外观质量
肉眼下观察为银白色粉末状，在放大镜下呈鳞片状晶体，粉体油亮光泽。
[bookmark: _Toc492544941]4.2 成分要求
4.2.1 一般工业级合成云母粉应符合表1-1规定。
4.2.2 化妆品级合成云母粉应同时符合表1-1、1-2规定
表1-1
	组分
	SiO2
	Al2O3
	MgO
	K2O
	P2O5
	F
	S
	Fe2O3

	%
	38～43
	10～14
	24～29
	9～12
	≤0.07
	7-12
	≤0.03
	≤0.03


表1-2
	组分
	Pb
	As
	Hg
	Gd

	%
	＜0.0003
	＜0.0002
	＜0.0001
	＜0.0001


[bookmark: _Toc492544942]4.3粒度分布、水分、松散密度、白度、磁性物规定
4.3.1干法合成云母粉粒度分布、水分、松散密度、磁性物应符合表2-1、表2-2规定。
	型号
	粒度分布(%)
	水分
　%
	松散密度
g/cm3
	磁性物
10 -6

	筛网粒径
	+850μm
	-850μm
+425μm
	-425μm~
+250μm
	-250μm~
+150μm
	-150μm~
+75μm
	-75μm~
+45μm
	-45μm
　
	
	
	

	850μm（20目）
	<2
	65±5
	30±5
	＜10
	＜5
	微量
	-
	＜0.5
	0.3±0.05
	＜300

	425μm （40目）
	<1
	55±5
	40±5
	＜10
	<5
	微量
	-
	＜0.5
	0.3±0.05
	＜300

	250μm
（60目）
	无
	＜0.01
	＜1
	45±5
	45±5
	＜15
	＜10
	＜0.5
	0.3±0.05
	＜500

	150μm （100目）
	无
	无
	＜0.01
	＜1
	35±5
	35±5
	＜40
	＜0.5
	0.3±0.05
	＜1000

	75μm （200目）
	无
	无
	无
	＜0.01
	＜5
	10±5
	≥85
	＜0.5
	0.20±0.1
	＜1500

	45μm （325目）
	无
	无
	无
	＜0.01
	＜0.1
	＜5
	≥95
	＜0.5
	0.20±0.1
	＜1500


表2-1

表2-2
	规格
	D90(μm)
	D50(μm)
	水分  %
	松散密度    g/cm3
	磁性物    10 -6

	23μm (600目)
	20-23
	10-12
	＜0.5
	0.18±0.05
	＜300

	18μm (800目)
	16-20
	9-11
	＜0.5
	0.18±0.05
	＜300

	13μm (1000目)
	12-15
	6-8
	＜0.5
	0.18±0.05
	＜300

	10μm (1250目)
	9-11
	4-6
	＜0.5
	0.18±0.05
	＜300

	6.5μm (2000目)
	8-10
	2-5
	＜0.5
	0.18±0.05
	＜300



4.3.2湿法合成云母粉粒度分布、水分、松散密度、白度应符合表3规定。
表3
	规格
	 D90(μm)
	 D50 (μm)
	D10 (μm)
	水分  %
	松散密度 g/cm3
	白度

	200-1000μm
	600-650
	425-475
	100-120
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	200-900μm
	350-380
	185-205
	70-100
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	100-700μm
	340-360
	175-190
	65-78
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	80-500μm
	280-310
	150-170
	70-80
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	60-300μm
	250-270
	130-150
	50-70
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	50-250μm
	190-215
	105-120
	50-60
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	40-200μm
	110-180
	90-100
	40-48
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	40-160μm
	138-150
	72-85
	32-38
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	20-120μm
	95-105
	50-58
	22-26
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	20-100μm
	90-100
	45-52
	20-23
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	20-80μm
	50-70
	27-40
	15-20
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	10-60μm
	44-55
	24-27
	9-11
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	10-40μm
	31-34
	16-18
	7.5-8.5
	≤1.0
	≤0.35
	≥90

	5-25μm
	23-25.5
	11-13
	5-6
	≤1.0
	≤0.30
	≥90

	-15μm
	14-16
	6.5-7.5
	2.5-3.5
	≤1.0
	≤0.30
	≥90

	-10μm
	8-10
	4-6
	1.5-2.5
	≤1.0
	≤0.30
	≥90



[bookmark: _Toc492544943] 5  试验方法
[bookmark: _Toc492544944] 5.1外观检查
 5.1.1  粒径大于150μm以上的产品   
         取10 g左右云母粉，放入白色浅盘内目测检验。
5.1.2  粒径小于150μm以上的产品
    取10g左右云母粉置于透明胶袋中,加入50ml乙醇和25ml纯净水捣匀后静置1-2分钟，待云母粉深沉到胶袋底部，在强光下或在放大镜或显微镜下目视检验。
[bookmark: _Toc492544945]  5.2化学成分分析
SiO2、Al2O3、MgO、K2O、P2O5、F、S、Pb、Gd按照GB/T 14506测定；
As、Hg按照《化妆品安全技术规范》（2015版）测定。
[bookmark: _Toc492544946]  5.3粒度分布的测定。
  5.3.1  A法----筛分法
筛分法用于测定850μm（20目）---45μm （325目）干法合成云母粉粒度分布。
  5.3.1.1  设备仪器
设备仪器应符合下列要求:
a)  试验筛：应符合GB/T 6003.1的规定；
b)  振筛机：振动次数210次/min±5%，上下振幅8 mm±10%，左右振幅20 mm±
10%；
c)  天平:分度值不大于0.01 g；
d)  软毛刷：宽度50 mm左右。
  5.3.1.2   测试步骤 
a)测试用试验筛应符合表4规定
表4
	测试产品规格
	试测试用的试验筛规格

	850μm (20目)
	850μm、450μm、250μm、150μm

	425μm（40目）
	450μm、250μm、150μm

	250μm（60目）
	450μm、250μm、150μm、75μm

	150μm（100目）
	250μm、150μm、75μm、45μm

	75μm （200目）
	150μm、75μm、45μm

	45μm （325目）
	150μm、75μm、45μm








b) 步骤:将干净的试验筛上粗下细，依次叠加在一起，放在筛底上扣紧压实。准确称取20目云母粉试样50 g（精确至0.01 g），倒入最上层试验筛内，盖上顶盖。将套筛放在振筛机上，用紧固螺栓固定好。定时10 min，启动振筛机。待振筛机自动停稳后，取下筛子，分别将各层筛网上的筛上物及筛底中的试样用软毛刷清扫出来称量（精确至0.01 g）记录。
c)结果计算
各种规格的合成云母粉的粒度分布分别按式(1)进行计算:

                                ………………………………（1）
式中：
L——各层试验筛上的合成云母粉的质量分数（%）；
M4——筛分后各层试验筛上筛余物或筛底中试样的质量，单位为克（g）；
M——试样的质量，单位为克（g）。
同一试样进行两次平行试验，取其算术平均值为报告值，保留小数点后一位。5.3.2   B法-----粒度分布仪法
粒度分布仪法用于测定23μm （600目）--6.5μm （2000目）干法合成云母粉和湿法合成云母粉粒度分布。
 5.3.2.1 设备仪器
粒度分布仪
5.3.2.2 测试步骤
   a)方法概要
取适量云母粉至循环进样器中，将其分散成单颗粒悬液，通过激光粒度仪检测其粒度分布。
b) 分析步骤
（1）介质：采用净化水作为粉体分散介质，若水质情况较理想，也可采用市政自来水。
（2）分析步骤
（3）	 打开激光粒度仪，在充分预热后进行测试。加入介质至循环进样器中，设置2500转/分（rpm）的循环泵速，执行排除气泡操作后待用。
（4）设置样品材质折射率参数为：1.60+0.01i或2.40（其中0.01为折射率虚部），设置介质折射率参数为：1.33， 设置分析模式为通用模式。根据云母粉组份的不同，折射率数值可能需要微调，可根据实际情况进行设定。
（5） 测试仪器背景。
（6）取适量样品加样至循环进样器中。
（7）对于普通云母粉样品，取适量混合均匀的干粉加入循环进样器样品池中，至激光粒度仪软件界面显示遮光比在10~15%之间。
（8）对于分布较宽或含有部分粗颗粒的云母粉样品，初始设置2500rpm泵速，取适量混合均匀的干粉加入循环进样器样品池中，至激光粒度仪软件界面显示遮光比在10~15%之间。在加样后，以100rpm间隔逐步提高循环进样器转速以增加大颗粒悬浮性，直至特征粒径D50、D90趋于稳定。同时需要注意避免过高转速使样品颗粒破碎，也不宜使用超声分散。
（9）设置样品测试时间10s，重复测试3~5次。观察测试结果重复性，排除有气泡干扰等异常结果后，记录D10、D50、D90等特征粒径数值。
（10）复验规则：同一试样，两次结果特征粒径D50偏差小于3%，D10、D90偏差小于5%时，取其平均值作为试验报告值。如测定结果超过允许误差，应另行取样复验，至结果满足上述条件，记录其算术平均值为试验报告值。如果上述条件难以满足，需要检查仪器状态及各测试参数的设定。
[bookmark: _Toc492544947]5.4 水分含量的测定
5.4.1 设备仪器
    设备仪器应符合下列要求:
卤素快速水分仪：水分测定范围0-100%， 温度设定范围：30-205℃，水分读数精度0.01%，
称重范围0-100g，称重精度0.001g。避免振动、阳光照射和气流。
5.4.2测试步骤
（1）接通电源并打开开关，设定干燥加热温度为105℃，加热时间为20分钟，结果表示方式0%-100%。打开加热装置，将试样盘置于称量装置上，空秤加热20分钟，然后置零。
（2）称取10.0±0.5g粉碎后样品作为试样，均匀铺于试样盘上。
（3）合上加热装置，按测试键，仪器启动工作，加热时间20分钟，待仪器自动结束后，记录水分含量数据。
以三次平行测定的算术平均值（保留两位小数）作为测定结果。
                                   
[bookmark: _Toc492544948]5.5松散体积密度的测定
5.5.1设备仪器
设备仪器应符合下列要求:
a)  试验筛：筛孔直径2.5 mm；
b)  量筒：容积300 cm3,内径50 mm左右；
c)  天平：分度值不大于0.01 g；
d)  软毛刷：宽度50 mm左右；
e)  筛子架（置放试验筛的固定台）；
f)  直尺；
g)  聚乙烯塑料袋：不小于230 mm×160 mm。
5.5.2试验步骤
将约l50 g云母粉试样装入聚乙烯塑料袋内，用空气将口袋鼓起，然后扎紧袋口。摇晃约20次，使试样分散均匀。把试验筛放置在筛子架上,将量筒放在试验筛下方，使试验筛筛网距量筒顶部3 cm左右。然后分批少量地将试样放在筛网上，用软毛刷轻轻刷落到量筒中。待量筒中落入的试样装满溢出后，停止。用直尺轻轻刮平量筒上表面。将量筒中的试样称量（精确至0.01 g），记录。
5.5.3结果计算
松散体积密度按式（2）计算：
                                                

                         ………………………………（2）
式中：
P——松散密度，单位为克每立方厘米（g/cm3）；
M3——量筒中试样的质量，单位为克（g）；
V——量筒的容积，单位为立方厘米（cm3）。
同一试样进行两次平行试验。如两次平行测定结果差值与平均值之比不大于8 %，取其算术平均值为报告值，否则应重新测定。报告值取取小数点后两位。
[bookmark: _Toc492544949]5.6  磁性物含量的测定
5.6.1设备仪器
    设备仪器应符合下列要求:
a)淘洗容器:透明，容积不小于3 L，横截面积不大于50 cm2；
b)蒸发皿；
c)精密天平:称量范围不小于120 g，分度值不大于0.001 g；分析天平：分度值不大于0.0001 g；
d)电炉：不小于1 KW；
e)强磁棒：磁棒直径2-3cm，磁力不小于8000高斯，场强距离1-2cm；
f)若干张新的A4纸。
5.6.2试验步骤
准确称取100 g（精确至0.01 g）云母粉试样，放入淘洗容器内，加清水1000 mL，轻轻摇晃，制成悬浊液。然后将上层悬浮液轻轻倒出约90 %，再加水2000 mL，用同样的方法反复操作数次，直到加水后看不到云母粉漂起为止。最后将残渣倒在蒸发皿上，在电炉上烘干，将烘干后的残渣倒在纸上，确保纸张下面是不含磁性的台面，将磁棒用纸张包住，反复在残渣上面摩擦提取磁性物，确保充分吸附。将吸附上的磁性物转移收集到另外的纸张上面，用分析天平称量（精确至0.0001 g），记录。
5.6.3结果计算
磁性物含量按式（2）计算：
                       X2 ×2×M2 = M  ……………………（2）
式中：
X2——吸附出来的磁性物含量,单位为克（g）
M2——10 4
M——磁性物含量，单位10 -6
同一试样进行两次平行试验。如两次平行测定结果差值与平均值之比不大于10 %，取其算术平均值为报告值，否则应重新测定。报告值取小数点后两位。
[bookmark: _Toc492544950]5.7 白度的测定
按照GB/T 5950-2008 进行测定。一般情况下，按GB/T 17749-2008 附录A的蓝光白度公式计算和表示。若供需双方同意，也可以按其他公式计算和表示。
[bookmark: _Toc492544951]6  检验规则
[bookmark: _Toc492544952]6.1 检验分类
6.1.1 出厂检验
出厂检验项目为：外观、水分含量、松散密度、粒度分布、磁性物含量。
6.1.2 型式检验
型式检验项目为第4章规定的所有项目。有下列情况之一时，应进行型式检验：
    a)  新产品投产或产品定型鉴定时；
b) 生产工艺或原料有较大改变，可能影响产品质量时；
    c）长期停产后重新生产时；
d）出厂检验结果与上次型式检验结果有较大差异时；
e）正常生产时，每一年进行一次。
[bookmark: _Toc492544953]6.2 组批和抽样
6.2.1组批原则
以同一规格的云母粉5吨为一批，不足5吨亦按一批计。
6.2.2  抽样方法
以袋为抽样单元。采用等距离抽样，每隔 n-1（n=N/20，N为本批产品总袋数，n取整数）袋抽取一袋，用可封闭的采样探子在该袋中上、中、下部位各抽取约50 g试样，将所取试样混合，组成混合试样。批量在20袋以下时，适当增加每袋的取样量，使总试样量不少于500g。
[bookmark: _Toc492544954]6.3 判定规则
所有检验项目均符合本标准要求时，判定该批产品合格。若有一项或一项以上指标不符合本标准要求时，则加倍抽样对该项目进行复验，复验结果全部符合本标准要求时，仍判定该批产品合格，否则判定该批产品不合格。
[bookmark: _Toc492544955]7  标志、包装、运输及贮存
[bookmark: _Toc492544956]7.1 标志
7.1.1  每个包装单元的外包装上应至少印有产品名称、规格、制造厂名称、地址、本标准号、净质量、防雨防晒标识等内容。
7.1.2  每个包装单元中应附有产品合格证，内容至少包括：产品名称、规格、本标准号、性能指标及检验结果、生产日期或批号、检验员或检验机构名章、生产厂名称。
[bookmark: _Toc492544957]7.2 包装
包装袋应干燥、清洁、无杂质污染。包装种类、净质量及允许偏差应符合表5规定。表5
	包装种类
	每袋净质量及允许偏差

	集装袋
	500 kg±1 kg

	带内膜编织袋
	25 kg±0.2 kg

	纸袋、纸筒、纸箱
	20-25 kg±0.2 kg


[bookmark: _Toc492544958]7.3  运输及贮存
7.3.1在运输过程中应避免雨雪的直接淋袭和日光直接照射，装卸过程中，严禁直接钩包或摔包。
7.3.2产品应存放在干燥通风的库房中，防 湿、防潮、防晒。贮存期为36个月。
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