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Методы определения массовой доли окиси алюминия
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гост
22552.3—77

Постановлением Государственного комитета стандартов Совета Министров СССР  
от 25 мая 1977 г. N8 1329 срок действия установлен

с 01.01.1979 г. 
до 01.01.1984 г.

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на кварцевый песок, 
молотые песчаник, кварцит и жильный кварц, предназначенные 
для стекольной промышленности, и устанавливает объемный ком- 
плексонометрический и фотоколориметрический методы определе­
ния массовой доли окиси алюминия.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам определения массовой доли 
окиси алюминия — по ГОСТ 22552.0—77.

2. ОБЪЕМНЫЙ КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
{при массовой доле окиси алюминия свыше 0,5%)

Сущность метода заключается в образовании трилонатного 
комплекса алюминия при pH =5,2—5,8 и титровании избытка три- 
лона Б, раствором сернокислого цинка. В качестве индикатора 
применяют ксиленоловый оранжевый.

2.1. А п 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
2.1.1. Для проведения анализа применяют:
весы аналитические 1-го класса точности с разновесами;
тигли платиновые № 100—8 или 100—9 по ГОСТ 6563—75;
чашки платиновые № 118—3 по ГОСТ 6563—75;
шпатели платиновые № 11 и 12 по ГОСТ 6563—75;
щипцы лабораторные никелированные с платиновыми наконеч­

никами;

Издание официальное Перепечатка воспрещена 

11



Стр. 2 ГОСТ 22552.3—77

кислоту серную по ГОСТ 4204—77; 
кислоту соляную по ГОСТ 3118—67; 
кислоту фтористоводородную марки А, ос. ч; 
кислоту уксусную по ГОСТ 61—75;
аммиак водный по ГОСТ 3760—64, 25'%-ный и 10%-ный раст­

воры;
конго красный по ГОСТ 5552—74;
ксиленоловый оранжевый, водный раствор 0,002 г/мл;
аммоний уксуснокислый;
гидроксиламин солянокислый по ГОСТ 5456—65, водный раст­

вор массовой концентрации 100 г/л;
цинк металлический гранулированный по ГОСТ 989—75; 
цинк сернокислый 0,05 н. титрованный раствор, приготовлен­

ный следующим образом: 1,6345 г металлического цинка помеща­
ют в мерную колбу вместимостью 1000 мл и приливают 2,0— 
2,5 мл серной кислоты. После растворения цинка доливают водой 
до метки и перемешивают. В связи с трудностью взятия точной 
навески металлического цинка поправку на коэффициент нормаль­
ности 0,05 н. раствора (К) вычисляют по формуле

_ щ
А  1,6345’

где т\ — масса навески металлического цинка, взятая для приго­
товления раствора, г;

1,6345 — масса металлического цинка, необходимая для приготов­
ления 100 мл точно 0,05 н. раствора сернокислого цинка; 

ацетатный буферный раствор pH =  5,2—5,8, приготовленный сле­
дующим образом: 100 г уксуснокислого аммония растворяют при 
нагревании в 300—400 мл воды, фильтруют в мерную колбу вме­
стимостью 1000 мл, приливают 10 мл уксусной кислоты, доливают 
водой до метки и перемешивают;

соль, динатриеву этилендиамин — N, N, 'N', N' — тетрауксусной 
кислоты, 2-водную (трилон Б) по ГОСТ 10652—73, 0,05 н. раствор, 
приготовленный следующим образом: 10 г трилона Б растворяют 
в 150—200 мл воды при нагревании, раствор фильтруют в мерную 
колбу вместимостью 1000 мл и доливают водой до метки. Коэф­
фициент нормальности раствора устанавливают следующим обра­
зом: в три конические колбы вместимостью по 250 мл помещают 
по 10, 15 и 20 мл трилона Б, подкисляют раствор несколькими 
каплями соляной кислоты, доливают водой до объема 75 мл и на­
гревают до 50°С. Затем раствор нейтрализуют аммиаком до изме­
нения индикаторной бумаги конго в слабо розовый цвет, прили­
вают по 20 мл ацетатного буферного раствора, нагревают до ки­
пения, кипятят 2—5 мин, добавляют 5—10 мл солянокислого гид- 
роксиламина и горячий раствор титруют 0,05 н. раствором серно- 
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ГОСТ 22S52.3—77 Стр. 3

кислого цинка в присутствии индикатора ксиленолового оранже­
вого до изменения окраски раствора из желтой в фиолетово-крас­
ную.

Коэффициент нормальности (Ki) 0,05 и. раствора трилона Б 
для определения окиси алюминия вычисляют по формуле

где VCp — средний объем 0,05 и. раствора сернокислого цинка, из­
расходованный на титрование трилона Б, мл;

К — коэффициент нормальности 0,05 н. раствора сернокисло­
го цинка;

15 — средний объем раствора трилона Б, взятый для опреде­
ления коэффициента нормальности, мл.

2.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.2.1. Масса навески песка в зависимости от массовой доли 

окиси алюминия указана в табл. 1.
Т а б л и ц а  1

Массовая доля окиси алюми­
ния, % Масса навески, г Объем приливаемого 

раствора трилона Б, мл

От 0,5 до 1,0 1.0 15
. 1.0 . 2,0 0.5 15-20
. 2,0 . 5,0 0,5 25

2.2.2. Навеску песка помещают в платиновый тигель, прокали­
вают при 700—800°С в течение 15—20 мин и производят разло­
жение смесью серной и фтористоводородной кислот, как указано 
в ГОСТ 22552.1—77.

К сухому остатку после удаления фтористого кремния прили­
вают 2—3 мл соляной кислоты, 25—30 мл горячей воды и нагре­
вают до полного растворения солей. Раствор переливают в кони­
ческую колбу вместимостью 250 мл, доливают водой до объема 
100 -мл и приливают раствор трилона Б. Объем приливаемого ра­
створа трилона Б в зависимости от содержания окиси алюминия 
указан в табл. 1. Раствор нагревают до 50°С и нейтрализуют 
сначала 25%-ным раствором аммиака, затем разбавленным раст­
вором аммиака до изменения окраски индикаторной бумаги конго 
в красный цвет. Приливают 20 мл ацетатного буферного раствора, 
кипятят 3—5 мин, добавляют 5—10 мл солянокислого гидроксила- 
мина и сразу же титруют раствором сернокислого цинка в присут­
ствии индикатора ксиленолового оранжевого до изменения окрас­
ки раствора из желтой в фиолетово-красную.

Пр име ч а ние .  Совместно с алюминием титруется железо и титан.
13



Стр. 4 ГОСТ 22552.3—11

2.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.3.1. Массовую долю окиси алюминия (X) в процентах вычис­

ляют по формуле
у -  (Vi-JCi—У»-Ка)-0.001275-100 

т
0,6384 • Л-!—0,6380 • Х 2,

где Vi — объем приливаемого раствора трилона Б, мл;
Ki — коэффициент нормальности трилона Б;
V2 — объем сернокислого цинка, израсходованный на титрова­

ние избытка трилона Б, мл;
Кг — коэффициент нормальности раствора трилона Б;

0,001275— количество окиси алюминия, необходимое для связыва­
ния 1 мл точно 0,5 н. раствора трилона Б, г;

т — масса навески пробы, г;
0,6384 — коэффициент пересчета окиси железа на окись алюми­

ния;
Х\ — содержание окиси железа в песке, найденное по ГОСТ 

22552.2—77, %;
0,6380 — коэффициент пересчета окиси титана на окись алюми­

ния;
Х2 — содержание окиси титана в песке, найденное по ГОСТ 

22552.4—77, %.
2.3.2. Допускаемое расхождение между результатами двух па­

раллельных определений не должно превышать величин, указан­
ных в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

М ассовая доля окиси алюминия, % Д опускаемое расхождение, %

До 1,0 0,05
От 1,0 до 5,0 0,10
Св. 5,0 0,15

Если расхождение между результатами двух параллельных 
определений превышает приведенную величину, определение пов­
торяют.

За окончательный результат анализа принимают среднее ариф­
метическое результатов двух последних параллельных определе­
ний.

3. ФОТОКОЛОРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД 
(при массовой доле окиси алюминия до 0,5% )

Сущность метода заключается в образовании розово-красного 
комплексного соединения алюминия с алюминоном в уксуснокис- 
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ГОСТ 22552.3—77 Стр. 5

лой среде при pH =5,0—6,0 и фотометрировании окрашенного 
раствора.

3.1. А п 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
3.1.1. Для проведения анализа применяют: 
фотоэлектроколориметр типа ФЭК-М;
весы аналитические 1-го класса точности с разновесами;
весы технические с разновесами;
тигли и чашки платиновые по ГОСТ 6563—75;
кислоту серную по ГОСТ 4204—77 и разбавленную 1:1;
кислоту фтористоводородную марки А, ос. ч;
бумагу универсальную индикаторную;
кислоту аскорбиновую, 2%-ный раствор (годен к употреблению 

в течение 5 суток);
алюминон, 0 ,1 % -н ы й  раствор (свежеприготовленному раствору 

дают отстояться 24 ч; годен к употреблению в течение 4 суток); 
натрий уксуснокислый по ГОСТ 199—68;
буферный раствор рН =  5—6, приготовленный следующим обра­

зом: 6,8 г уксуснокислого натрия растворяют в 1000 мл воды, при­
ливают 3 мл уксусной кислоты и перемешивают; 

алюминий металлический; 
стандартные растворы окиси алюминия:
раствор А, приготовленный следующим образом: 0,1325 г ме­

таллического алюминия помещают в мерную колбу вместимостью 
250 мл, приливают 20 мл разбавленной 1 : 1 серной кислоты, нагре­
вают до полного растворения, охлаждают, доливают водой до мет­
ки и перемешивают. 1 мл раствора А содержит 1 мг окиси алю­
миния;

раствор Б, приготовленный следующим образом: пипеткой от­
бирают 10 мл стандартного раствора А, помещают в мерную, кол­
бу вместимостью 1000 мл, доливают водой до метки и перемеши­
вают. 1 мл раствора Б содержит 0,01 мг окиси алюминия.

3.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.2.1. Масса навески песка в зависимости от массовой доли 

окиси алюминия указана в табл. 3.
Т а б л и ц а  3

Массовая доля окиси алюми­
ния, % Масса навески, г Объем аликватной части 

раствора, мл

От 0,01 до 0,02 1.0 Весь раствор
. 0,02 . 0,04 0,5 Весь раствор
. 0,04 . 0,10 0,5 40
. 0,10 . 0,30 0,5 20—10
. 0,30 . 0,50 0.1 40—20

3.2.2. Навеску песка помещают в платиновый тигель или чаш­
ку, прокаливают при 700—750°С в течение 15—20 мин, охлаждают
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Стр. 6 ГОСТ 22552.3—77

и разлагают смесью серной и фтористоводородной кислот, как ука­
зано в ГОСТ 22552.1—77.

К сухому остатку после удаления четырехфтористого кремния 
приливают 1 мл разбавленной 1 :9  серной кислоты, горячей воды 
до объема 10—15 мл и кипятят до полного растворения солей. 
Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл (при 
массовой доле окиси алюминия от 0,01 до 0,04%).

3.2.3. К раствору по каплям приливают 1 н. раствор едкого 
натра до pH=5,0 (проверяют по универсальной индикаторной бу­
маге) и воды до объема 20 мл, затем пипеткой приливают 1,5 мл 
раствора аскорбиновой кислоты, 2 мл раствора алюминона, доли­
вают буферным раствором до метки, перемешивают и помещают 
на 5 мин на водяную баню, нагретую до 90°С. Охлаждают до ком­
натной температуры и оптическую плотность раствора измеряют 
через 25 мин, применяя зеленый светофильтр с областью свето- 
пропускания 536 ммк в кювете с толщиной колориметрируемого 
слоя 50 мм.

Раствором сравнения служит раствор контрольного опыта.
3.2.4. Раствор, полученный по п. 3.2.2 (при массовой доле оки­

си алюминия от 0,04 до 0,5%), доливают водой до метки и пере­
мешивают. Затем отмеривают пипеткой аликвотную часть раствора 
в мерную колбу вместимостью 100 мл. Объем аликвотной части 
раствора в зависимости от массовой доли окиси алюминия указан 
в табл. 3. Далее анализ продолжают, как указано в п. 3.2.3.

По величине оптической плотности анализируемого раствора 
устанавливают содержание окиси алюминия по градуировочному 
графику.

3.2.5. Для построения градуировочного графика в мерные кол­
бы вместимостью по 100 мл отмеривают бюреткой 2; 4; 6; 8; 10; 
12; 14; 16; 18 и 20 мл стандартного раствора Б, что соответствует 
0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1,8 и 2,0 мг окиси алюминия; 
в одиннадцатую колбу стандартный раствор не помещают. При­
ливают в каждую колбу воду до объема 20 мл и пипеткой по 
4,5 мл раствора аскорбиновой кислоты и по 2 мл раствора алюми­
нона и далее проводят анализ, как указано в п. 3.2.2.

Раствором сравнения служит содержимое колбы, в которой 
стандартный раствор Б отсутствует.

Для построения градуировочного графика берут среднее ариф­
метическое результатов трех измерений оптической плотности каж­
дого раствора.

По полученным средним значениям оптической плотности и из­
вестным содержаниям окиси алюминия строят градуировочный 
график.
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ГОСТ 22552.3—77 Стр. 7

3.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.3.1. Массовую долю окиси алюминия (X) в процентах вычис­

ляют по формуле
у  wrp.ioo 

т.Vf 1000 ’

где гп\ — масса окиси алюминия, найденная по градуировочному 
графику, мг;

V — объем исходного раствора, мл;
V\ — объем аликвотной части раствора, мл;
т — масса навески пробы, г.

3.3.2. Допускаемое расхождение между результатами двух па­
раллельных определений не должно превышать 0,005%.

Если расхождение между результатами двух параллельных 
определений превышает приведенную величину, определение пов­
торяют.

За окончательный результат анализа принимают среднее ариф­
метическое результатов двух последних параллельных определе­
ний.
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