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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на огнеупорные бад- 
делеито-корундовые изделия и устанавливает весовой и комп- 
лексонометрический методы определения содержания окиси алю
миния (при массовой доле окиси алюминия от 40 до 55%).

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ
20300.1—74.

2. МЕТОД ОБЪЕМНОГО КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКОГО  
ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРЖ АНИЯ ОКИСИ АЛЮМИНИЯ

2.1. Сущность  ме тода
Метод основан на трилонометрическом титровании избытка 

трилона Б раствором сернокислого цинка с индикатором ксилено- 
ловым оранжевым при pH 5,2—5,8.

2.2. Ап п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы и р а с т в о р ы
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77.
Цинк металлический гранулированный по НТД.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79, 10 и 25%-ный растворы.
Ксиленоловый оранжевый, 0,2%-ный водный раствор.
Аммоний уксуснокислый по ГОСТ 3117—78, х. ч.
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ГОСТ 20300.6—74

Раствор буферный pH 5—5,8; готовят следующим образом: 
навеску массой 100 г уксуснокислого аммония растворяют в 300— 
400 см3 воды, для лучшего растворения раствор подогревают, при 
необходимости фильтруют, добавляют 10 см3 80%-ного раствора 
уксусной кислоты и разбавляют водой до 1 дм3.

Кислота уксусная по ГОСТ 61—75, 80%-ный раствор.
Цинк сернокислый; раствор, готовят следующим образом: 

навеску цинка массой 1,6345 г помещают в стакан вместимостью 
300—350 см3 и добавляют серную кислоту (из расчета 2,5. см3 на 
2 г цинка) до растворения цинка. Избытка кислоты допускать не 
рекомендуется. Затем раствор переносят в мерную колбу вмести
мостью 1000 см3 и доводят до метки водой. Если масса навески 
другая, то, исходя из взятой массы навески, вычисляют коэффи
циент (К) по формуле

/С = —̂ —,
1.6345

где т — навеска цинка, взятая для приготовления эталонного 
раствора, г.

Трилон Б, 0,05 н. раствор; готовят как указано в п. 2.2. ГОСТ 
20300.3—74.

Для установки титра раствора трилона Б по сернокислому 
цинку отбирают в три колбы по 25 см3 раствора трилона Б, под
кисляют несколькими каплями соляной кислоты, доводят объем 
до 75 см3 и нагревают до 50° С. Затем раствор нейтрализуют ам
миаком до покраснения и титруют 0,05 и. раствором сернокислого 
цинка с индикатором ксиленоловым оранжевым до перехода 
окраски из желтой в неизменяющуюся красную.

Вычисляют средний коэффициент нормальности 0,05 н. раство
ра трилона Б по формуле

Кш = vt ■ К .
25 ’

*8 = у» • К .
25 ’

АГср = Ki -I- К% + к а
з

где v, Vi, v2 — количество раствора сернокислого цинка, израсхо
дованное на титрование, см3;

25 — количество раствора трилона Б, взятое для титро
вания, см3;

К — коэффициент нормальности 0,05 н. раствора серно
кислого цинка.
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ГО СТ 20300.6—74

2.3. Проведение  а н а л и з а
В испытуемый раствор после оттитровывания циркония (см. 

разд. 2 ГОСТ 20300,3—74) добавляют 30 см3 0,05 н_ раствора три- 
лона Б и нейтрализуют сначала 25%-ным, а под конец 10%-ным 
раствором аммиака до покраснения бумажки конго и перехода 
окраски индикатора из желтой в слабо-красную. Затем приливают 
20 см8 буферного раствора с pH 5,2—5,8, 10 см3 10%-ного раствора 
гидроксиламина и кипятят раствор 1—2 мин, после чего сразу же 
в горячем состоянии титруют 0,05 н. раствором сернокислого 
цинка. Титрование продолжают до тех пор, пока окраска изменит
ся из желтой в красную и будет оставаться постоянной. Отмеча
ют количество миллилитров 0,05 и. раствора сернокислого цинка, 
израсходованное на титрование избытка трилона Б.

2.4. Обработка  р е з у ль т а т ов
2.4.1. Массовую долю окиси алюминия (X) в процентах вычис

ляют по формуле
v  =  (viKi -  v3Ka) • 0,001275 • 100 • V __ Q

Va ■ т ’ ь

где Vi — количество раствора трилона Б, введенное в раствор 
после оттитровывания циркония, см3;

v2— количество 0,05 н. раствора сернокислого цинка, из
расходованное на титрование избытка раствора трило
на Б, см3;

V — общий объем раствора, см3;
V3 — объем аликвотной части, см3;
Ki — коэффициент нормальности 0,05 н. раствора трило

на Б, установленный по сернокислому цинку;
Kz — коэффициент нормальности 0,05 н. раствора сернокис

лого цинка;
0,001275 — количество окиси алюминия, соответствующее 1 см* 

точно 0,05 н. раствора трилона Б, г;
0,6380 — коэффициент пересчета содержания двуокиси титана 

на содержание окиси алюминия, %;
Xt — массовая доля двуокиси титана, определяемая, как ука

зано в разд. 3 ГОСТ 20300.4—74;
т — масса пробы, г.

При вычислении процентного содержания окиси алюминия не
обходимо учесть поправку, получающуюся от наличия в огнеупо
рах небольших количеств двуокиси титана (меньше Г%), которую 
титруют в данном случае совместно с алюминием.

2.4.2. Допускаемое расхождение между результатами парал
лельных определений не должно превышать 0,20 абс. %.

2.4.3. Комплексонометрический объемный метод определения 
содержания окиси алюминия является арбитражным.
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ГОСТ 20300.6—74

3. ВЕСОВОЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ СОДЕРЖАНИЯ ОКИСИ АЛЮМИНИЯ

3.1. Сущность  метода
Метод основан на осаждении суммы полуторных окислов: 

двуокисей циркония и титана, окисей железа и алюминия.
Содержание окиси алюминия вычисляют как разность между 

суммой полуторных окислов в процентах и содержанием двуокиси 
циркония, двуокиси титана и окиси железа.

3.2. Аппаратура ,  реактивы и р а с т в о р ы
Аммиак по ГОСТ 3760—79, 25'%-ный раствор.
Метиловый красный, 0,2%-ный спиртовой раствор.
Уротропин фармакопейный, 0,5 и 30%-ный растворы.
Аммоний азотнокислый, 2%-ный раствор, к которому добавля

ют аммиак до слабощелочной реакции по метиловому красному.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77.
Тигель платиновый № 100—8 по ГОСТ 6563—75.
3.3. Прове де ние  а н а л и з а
3.3.1. Определение суммы полуторных окислов
Отбирают пипеткой 50 см3 испытуемого раствора, полученно

го, как указано в разд. 2 ГОСТ 20300.3—74, переносят в стакан 
вместимостью 300 см3. Раствор доводят дистиллированной водой 
до 150—200 см3, нагревают до кипения и при быстром перемеши
вании стеклянной палочкой приливают к нему по каплям 25%-ный 
раствор аммиака до нейтрализации большей части кислоты. До
пускается применение уротропина для осаждения полуторных 
окислов. Добавляют 2—3 капли 0,2%-ного спиртового раствора 
метилрота и снова прибавляют аммиак до появления желтого 
окрашивания раствора. Раствор кипятят 1—2 мин, выдерживают 
10 мин в теплом месте, фильтруют в горячем состоянии через 
фильтр «белая лента». Осадок промывают горячим раствором 
азотнокислого аммония до исчезновения в промывных водах иона 
хлора (реакция с 1%-ным раствором азотнокислого серебра на 
подкисленную азотной кислотой промывную воду).

Промытый осадок вместе с фильтром из воронки переносят 
в тот же стакан, где велось первое осаждение, и обрабатывают 
2—3 см3 концентрированной соляной кислоты при нагревании. 
Внутренние стенки стакана и воронки обмывают указанными 
2—3 см3 соляной кислоты и небольшим количеством дистилирован- 
ной воды.

Раствор доводят дистиллированной водой до 150—200 см3, на
гревают и повторяют осаждение, как указано выше.

Фильтр с осадком помещают в платиновый тигель, озоляют 
при возможно низкой температуре и прокаливают при (1200±50)°С 
до постоянной массы.

Массовую долю полуторных окислов (Ji) в процентах вычис
ляют по формуле
21* 323



ГОСТ 20300.6—74

т V • 100

где m—масса осадка полуторных окислов, г;
V—общий объем, см3;
Vi — объем аликвотной части, см3; 
mi — масса пробы, г.
3.4. Обработка результатов
3.4.1. Массовую долю окиси алюминия (Хг) в процентах вычис

ляют по формуле
Xi = X1- ( X a + Xt + X6),

где Х3 — массовая доля двуокиси циркония, %, определяемая по 
ГОСТ 20300.3—74;

Хк — массовая доля двуокиси титана, %, определяемая по 
ГОСТ 20300.4—74;

Х5 — массовая доля окиси железа, %, определяемая по ГОСТ 
20300.5—74;

Xt — массовая доля полуторных окислов, %.
3.4.2. Допускаемое расхождение между результатами парал

лельных определений не должно превышать 0,5 абс. %.
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