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ИЗДЕЛИЯ ОГНЕУПОРНЫЕ БАДДЕЛЕИТО-КОРУНДОВЫЕ ГОСТ
Метод определения содержания окиси железа 2 0 3 0 0 .5 - 7 4

Baddeleyite—corundum refractories. 
Method for the determination of 

ferric oxide content

Постановлением Государственного комитета стандартов Совета Министров 
СССР от 25.11 1974 г. № 2597 срок введения установлен

с 01.01.76
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до 01.01.91

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на огнеупорные бадде- 
леито-корундовые изделия и устанавливает фотоколориметриче- 
ский метод определения содержания окиси железа (при массовой 
доле окиси железа от 0,01 до 1%).

Метод основан на фотоколориметрировании сульфосалицилата 
железа, окрашенного в желтый цвет.

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.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72, 1 н. раствор.
Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478—78, 20%-ный

раствор.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79, 10 и 25%-ный растворы. 
Квасцы железоаммонийные по ГОСТ 4205—77, х. ч.
Стандартные растворы железа.
Раствор А; готовят следующим образом: 6,0397 г железоам

монийных квасцов растворяют в 100 см3 воды, подкисленной 30 см3
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ГО СТ 20300.5—74

10%-ного раствора соляной кислоты и разбавляют раствор водой 
до 1 дм3.

1 см3 раствора А содержит 1 мг окиси железа.
Раствор Б; готовят из раствора А следующим образом: 100 см3 

раствора А разбавляют водой до 1 дм3.
1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг окиси железа.
Раствор В; готовят из раствора Б следующим образом: 10 см3 

раствора Б разбавляют водой до 100 см3.
1 см3 раствора В содержит 0,01 мг окиси железа.
Титр раствора А устанавливают весовым методом следующим 

-образом: в три стакана вместимостью по 300 см3 отбирают соот
ветственно 5,15 и 25 см3 стандартного раствора А, разбавляют 
дистиллированной водой до 100—150 см3 и осаждают гидроокись 
железа аммиаком. Полученное весовым методом содержание 
окиси железа в миллиграммах делят на количество миллилитров 
раствора, взятого в каждом случае для определения, и вычисляют 
среднее содержание окиси железа в миллиграммах в 1 см3 рас
твора.

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

3.1. Отбирают пипеткой 25—50 см3 раствора, полученного,-как 
указано в разд. 2 ГОСТ 20300.3—74, переносят его в мерную 
колбу вместимостью 100 см3. Затем к раствору добавляют 10 см8 
1 н. раствора хлористого аммония, 15 см3 20%-ного раствора 
сульфосалициловой кислоты и 25%-ный раствор аммиака до полу
чения устойчивого желтого окрашивания и 3 см3 10%-ного рас
твора аммиака. После чего раствор доливают водой до метки и 
перемешивают.

В другой мерной колбе вместимостью 100 см3 готовят «нулевой 
раствор», содержащий в объеме 100 см3 соляную кислоту в таком 
же количестве, что и в аликвотной части испытуемого раствора, 
10 см3 1 н. раствора хлористого аммония, 15 см3 20%-ного раство
ра сульфосалициловой кислоты, 25%-тшй раствор аммиака до 
получения устойчивого желтого окрашивания и 3 см3 10%-ного 
раствора аммиака. После чего раствор доливают водой до метки 
и перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на фотоэлектро
колориметре с синим светофильтром (длина волны 485 нм) в 
кювете с толщиной слоя 100 мм. Содержание окиси железа рас
считывают по градуировочному графику.

3.2. Построение градуировочных графиков
Для определения окиси железа строят два градуировочных 

графика: первый — в интервале концентраций 0,1—1 мг окиси же
леза в 100 см3 раствора, второй — в интервале концентраций 
0,01—1 мг окиси железа в 100 см3 раствора.
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Построение первого градуировочного графика производят сле
дующим образом: в 10 колб вместимостью 100 см3 каждая после
довательно отмеряют такие количества стандартного раствора Б, 
чтобы получить в колбах растворы с концентрациями окиси же
леза от 0,1 до 1 мг в 100 см3 раствора (при интервале концентра
ции 0,1 мг). Затем добавляют в каждую колбу 10 см3 1 н. раство
ра хлористого аммония, 15 см3 20%-ного раствора сульфосалици- 
ловой кислоты, 25%-ный раствор аммиака до появления устой
чивой желтой окраски раствора и 3 см3 10%-ного раствора 
аммиака. «Нулевой» раствор готовят, как указано в п. 3.1.

Каждый раствор разбавляют водой до метки, перемешивают и 
фотоколориметрируют.

По найденным значениям оптической плотности и соответст
вующим им концентрациям железа строят градуировочный 
график.

Построение второго градуировочного графика производят ана
логично построению первого, но для его построения берут рас
твор В и интервал концентраций в колбах должен быть 0,01 мг.

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1. Массовую долю окиси железа (X) в процентах вычисляют 
по формуле

тх ■ V • 100 
т ■ Уг '

где т% — количество окиси железа в аликвотной части раствора, 
найденное по градуировочному графику, г;

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

4.2. Допускаемые расхождения между результатами парал
лельных определений не должны превышать 0,002 абс. % — при 
массовой доле окиси железа в пробе менее 0,1% и 0,010 абс. % — 
при массовой доле окиси железа в пробе более 0,1 %•
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