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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на огнеупорные бад- 
дедепто-корундовые изделия и устанавливает фртоколориметри- 
ческий метод определения содержания двуокиси титана (при мас
совой доле двуокиси титана до 1 % ).

Метод основан на фотоколориметрировании перекиеного со
единения титана в сернокислой среде.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

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

2. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Фотоэлектроколориметр типа ФЭК-М или ФЭК-56.
Водорода перекись по ГОСТ 10929—76, 3%-ный раствор.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, 5%-ный раствор.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80.
Двуокись титана, ос. ч.
Стандартный раствор сернокислого титана; готовят следующим 

образом: 1 г двуокиси титана помещают в платиновую чашку, 
обрабатывают 3 см3 концентрированной серной кислоты плот
ностью 1,84 г/см3 и 5—7 см3 40%-ного раствора фтористоводород-
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ГОСТ 20300.4— 74

ной кислоты. Содержимое чашки перемешивают платиновым шпа
телем и удаляют избыток фтористоводородной кислоты на водя
ной бане. Затем чашку переносят на воздушную баню и осторожно 
удаляют остаток фтористоводородной кислоты и избыток серной 
кислоты (до получения в чашке остатка сиропообразной конси
стенции, затвердевающего при охлаждении). Полученный остаток 
растворяют в 1 дм3 5%-ного раствора серной кислоты. Раствору 
даю т отстояться и фильтруют прозрачный раствор в склянку.

Титр устанавливают весовым методом из трех порций по 50 см3 
каж дая, добавляя перед осаждением TiO(OH)2 по 3 г хлористого 
аммония в каждую порцию.

Осадок осаждают, сливают через фильтр диаметром 7 см 
«белая лента» и промывают осадок горячим 2'%-ным раствором 
азотнокислого аммония до исчезновения в промывных водах иона 
хлора (реакция с 1%-ным раствором азотнокислого серебра на 
подкисленную азотной кислотой промывную воду).

Озоляют фильтр, прокаливают осадок и рассчитывают титр 
раствора следующим образом: полученное весовым методом со
держание двуокиси титана в миллиграммах делят на количество 
миллилитров раствора, взятого в каждом случае для определения-, 
и вычисляют среднее содержание двуокиси титана в граммах 
в 1 см3 раствора.

Титр стандартного раствора сернокислого титана должен быть 
равен приблизительно 0,001 г/см3 двуокиси титана.

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

Отбирают пипеткой 50 см3 раствора, полученного, как указано 
в ГОСТ 20300.3—74, разд. 2, переносят его в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, добавляют 2—3 капли ортофосфорной кис
лоты, для связывания железа в бесцветный фосфатный комплекс, 
5  см3 3%-ного раствора перекиси водорода, доводят до метки 
5%-ным раствором серной кислоты и тщательно перемешивают.

В другой мерной колбе вместимостью 100 см3 готовят «нуле
вой» раствор. Д ля этого наливают в колбу 2—3 капли ортофос
форной кислоты, 5 см3 3%-ного раетвора перекиси водорода и, до
ведя до метки 5%-ным раствором серной кислоты, тщательно 
перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на фотоэлектро
колориметре с синим светофильтром (длина волны 485 нм) в кю
вете с толщиной слоя 50 мм.

Содержание двуокиси титана рассчитывают по градуировоч
ному графику.

Градуировочный график строят в интервале концентраций 
0,1— 1,0 г двуокиси титана в 100 см3.
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4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1. Массовую долю двуокиси титана (X) в процентах вычис
ляют по формуле

^  тг • у  • 100 

т -Vt  ’

где rrii — количество двуокиси титана в аликвотной части рас
твора, найденное по градуировочному графику, г;

V — общий объем раствора, см3;
Vt — объем аликвотной части, см3; 
т  — масса пробы, г.

4.2. Допускаемое расхождение между результатами парал
лельных определений не должно превышать 0,05 абс. %.
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