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ИЗДЕЛИЯ ОГНЕУПОРНЫ Е БАДДЕЛЕИТО-КОРУНДОВЫ Е

М етод определения содержания 
окислов кальция и магния

Baddeleyite—corundum refractories.
Method for the determination of 

calcium and magnesium oxide content

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

с 01.01.76

Проверен в 1984 г. Постановлением Госстандарта 
от 18.12.84 Ш 4610 срок действия продлен

до  01.01,91

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на огнеупорные бадде- 
леито-корундовые изделия и устанавливает комплексонометриче- 
ский метод определения содержания окислов кальция и магния 
(при массовой доле окиси кальция и магния до 0,5%).

Метод основан на титровании трилоном Б ионов кальция при 
pH 12 и ионов магния при pH 9—10 с индикатором кислотным 
хром темно-синим.

1. ОБЩ ИЕ ТРЕБОВАНИЯ

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

2. А П П АРАТУРА, РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Чашка платиновая по ГОСТ 6563—75.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78, 40%-ный рас

твор.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, 2 н. раствор.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79, 25%-ный раствор.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72.
Метиловый красный, 0,2%-ный спиртовой раствор.
Спирт этиловый по ГОСТ 5962—67.
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ГОСТ 20300.7— 74

Аммоний азотнокислый, 2%-ный раствор, к которому добавля
ют аммиак до слабощелочной реакции по метилроту.

Уротропин фармакопейный, 0,5 и 30%-ный растворы.
Сахар рафинад по ГОСТ 22—78, 2%-ный раствор.
Натрия гидрат окиси по ГОСТ 4328—77, 2 н. раствор; готовят 

следующим образом: в стакан вместимостью 350 см3 отвешивают 
на технических весах 8 г гидроокиси натрия и приливают воды до 
100 см3. После полного растворения и перемешивания раствор пе
реливают в полиэтиленовую склянку;

Аммиачный буферный раствор pH 10; готовят следующим об
разом: навеску хлористого аммония массой 20 г растворяют в не
большом количестве воды, добавляют 100 см3 25%-ного раствора 
аммиака и разбавляют водой до 1 дм3.

Сернокислый магний; 0,01 н. раствор; готовят из фиксанала.
Трилон Б, 0,05 н. титрованный раствор; готовят, как указано 

в разд. 2 ГОСТ 20300.3—74. Титр раствора трилона Б устанавли
вают, пользуясь 0,01 н. фиксаналом сернокислого магния, следу
ющим образом: в три конические колбы вместимостью по 250 см3 
отмеряют пипеткой по 50 см3 0,01 н. раствора сернокислого маг
ния, по 10 см3 аммиачного буферного раствора, по 10 капель 
раствора индикатора кислотного хрома темно-синего и последова
тельно титруют 0,05 н. раствором трилона Б, приливая его из 
бюретки по каплям, при энергичном перемешивании раствора. 
Титрование считают законченным, если цвет раствора переменит
ся из малиново-красного в неизменяющийся синий. Отмечают ко
личество трилона Б, израсходованное на титрование раствора 
каждой из колб, и вычисляют средний коэффициент нормальности 
0,05 и. раствора трилона Б по формуле

где 50 — количество 0,01 н. раствор фиксанала сернокислого 
магния, см3;

1 — коэффициент нормальности 0,01 и. раствора фиксанала 
сернокислого магния;

Оср — среднее (из трех) количество 0,05 н. раствора трило
на Б, израсходованное на титрование проб раствора 
сернокислого магния, см3;

5 — множитель для приведения растворов сернокислого маг
ния и трилона Б к одной нормальности.

Бумажка конго.
Кислотный хром темно-синий индикаторный раствор; готовят 

следующим образом: навеску индикатора массой 0,15 г раство
ряют в 5 см3 буферного раствора и добавляют 20 см3 этилового 
спирта.
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ГОСТ 20300.7— 74

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

Навеску пробы массой 0,5 г помещают в платиновую чашку, 
смачивают водой и смешивают с 2,5 см3 концентрированной сер
ной кислоты и 7—10 см3 40%-ного раствора фтористоводородной 
кислоты. Смесь выпаривают на воздушной бане, нагревая ее до 
выделения паров серной кислоты. Когда содержимое чашки пре
вратится в сиропообразную массу и будет застывать после снятия 
с бани, нагревание прекращают. После чего в чашку, до полови
ны ее, наливают горячую воду, добавляют 3 см3 концентрирован
ной соляной кислоты и, перемешивая стеклянной палочкой, при 
осторожном нагревании на электрической плитке, частично рас
творяют остаток от разложения огнеупора. Раствор с нерастворя- 
ющимся остатком переносят в стакан и ополаскивают чашку не
сколько раз горячей водой. Затем в стакан добавляют воду до 
50—75 см3 и 3—5 капель концентрированной азотной кислоты. 
Раствор кипятят 2—3 мин, чтобы все сернокислые соли кальция 
и магния полностью растворились. После этого при веремешива- 
нии стеклянной палочкой раствор с остатком нейтрализуют 
25%-ным раствором аммиака по 0,2%-ному спиртовому раствору 
метилрота. Аммиак приливают до тех пор, пока цвет раствора из 
розового не станет желтым. После чего раствор нагревают до ки
пения и осторожно кипятят в течение 1—2 мин, продолжая пере
мешивать, и затем выдерживают на водяной бане 10—15 мин. 
Допускается применение уротропина для осаждения полуторных 
окислов.

После свертывания осадка раствор фильтруют в горячем со
стоянии через фильтр «белая лента» и промывают осадок горя
чим 2%-ным раствором азотнокислого аммония. Ополаскивают 
стакан 5—6 раз небольшими порциями раствора азотнокислого 
аммония и сливают его через фильтр. Далее осадок промывают 
на фильтре еще 5—6 раз небольшими порциями такого же рас
твора. Фильтрат вместе с промывными водами частями переносят 
в фарфоровую чашку и ставят на водяную баню для выпарива
ния. После того, как раствор выпарится и останется остаток, чаш
ку осторожно переносят на электрическую плитку. Чтобы из
бежать разбрызгивания, чашку ставят на электрическую плитку 
до прекращения выделения белых паров, а затем на 10—15 мин 
в муфельную печь, нагретую до 400—500° С, для полного удале
ния солей аммония. После удаления аммонийных солей чашку 
охлаждают. Затем, добавив 1 см3 концентрированной соляной кис
лоты и немного воды, кипятят раствор и переносят его в кониче
скую колбу вместимостью 250 см3. Добавив воды приблизительно 
до объема 100 см3, еще раз кипятят раствор, снова его охлажда
ют и последовательно определяют в нем окиси кальция и магния.

Прибавив в раствор 2 см3 2%-ного раствора сахара, осторож-
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ГОСТ 20300.7—74

но нейтрализуют 2 н. раствором гидроокиси натрия до покраснения 
бумажки Конго, после чего приливают 5 см3 гидроокиси натрия 
в избыток. Хорошо перемешав раствор, выдерживают его 1—2 мин 
для формирования осадка гидроокиси магния. Затем приливают 
10 капель индикаторного раствора кислотного хром темно-синего 
и сразу же титруют 0,05 н. раствором трилона Б до перехода 
цвета испытуемого раствора из малиново-красного в неизменяю- 
щийся сине-фиолетовый. Отмечают количество раствора трило
на Б, израсходованное на титрование кальция.

После титрования кальция добавляют в испытуемый раствор 
5 см3 2 н. раствора соляной кислоты до полного растворения гид
роокиси магния и хорошо перемешивают. Стенки колбы обмыва
ют небольшим количеством воды. Индикатор при этом меняет 
цвет на розовый. Бумажка Конго при опускании в раствор долж
на оставаться красной. Если же бумажка посинеет, то следует 
добавить в раствор по каплям 2 н. раствор гидроокиси натрия до 
покраснения бумажки. Затем вводят 10 см3 аммиачного буферного 
раствора и продолжают титрование 0,05 н. раствором трилона Б 
до перехода цвета испытуемого раствора из розового, в неизменя- 
ющийся фиолетово-синий. Отмечают количество раствора трило
на Б, израсходованное на титрование магния.

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

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

у _  у  к -  0,0014- 100

где v — количество 0,05 н. раствора трилона Б, израсходован
ное на титрование окиси кальция, см3;

К — коэффициент нормальности 0,05 н. раствора трилона Б; 
0,0014 — количество окиси кальция, соответствующее 1 см3 точно 

0,5 н. раствора трилона Б, г; 
т — масса пробы, г.

4.2. Массовую долю окиси магния (Xt) в процентах вычисляют 
по формуле

у .  _  » х -  к -  0,001008  •  100 
Л1 - --------------------- .т

где Vi — количество 0,05 н. раствора трилона Б, израсходован
ное на титрование окиси магния, см3;

К — коэффициент нормальности 0,05 н. раствора трилона Б;
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ГОСТ 20300.7—74

0,001008 — количество окиси магния, соответствующее 1 см3 точно 
0,05 и. раствора трилона Б, г; 

т — масса пробы, г.
4.3. Допускаемые расхождения между результатами парал

лельных определений не должны превышать 0,1 абс. %.
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