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1986 г. № 1311 срок действия установлен

Настоящий стандарт распространяется на огнеупорное сырье, 
материалы и изделия кремнеземистые, алюмосиликатные, глино­
земистые, глиноземо-известковые, магнезиальные, магнезиально- 
известковые, известковые, магнезиально-шпинелидные, магнезиаль­
но-силикатные и карбид-кремниевые и устанавливает методы оп­
ределения окиси алюминия: комплексонометрические методы при 
массовой доле окиси алюминия от 0,5 до 99 %; комплексономет- 
рический метод определения окиси алюминия в хромсодержащих, 
огнеупорах после предварительного отделения хрома в виде хло­
ристого хромила при массовой доле окиси алюминия от 2 до 20 %; 
фотометрические методы: для магнезиальных и магнезиально-из­
вестковых огнеупоров при массовой доле окиси алюминия до 1 % 
и для кремнеземистых огнеупорных материалов и изделий при 
массовой доле окиси алюминия до 1,5 %.

Стандарт полностью соответствует СТ СЭВ 972—78, СТ СЭВ 
973—78, СТ СЭВ 2217—80, СТ СЭВ 4548—84.

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ

с 01.07.87
до 01.07.92

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

2642.0—86.

Издание официальное 
★

Перепечатка воспрещена
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ГОСТ 2642.4—86 Стр. 2

2. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ 
АЛЮМИНИЯ БЕЗ ОТДЕЛЕНИЯ ДВУОКИСИ КРЕМНИЯ
(при массовой доле окиси алюминия от 15 до 99%)

2.1. Сущность метода
Метод основан на разложении алюмосиликатных и глинозе­

мистых огнеупорных материалов сплавлением со смесью, состоя­
щей из равных по массе частей углекислого натрия, углекислого 
калия, тетраборнокислого натрия, последующем переведением алю­
миния в алюминат и комплексонометрическом титровании его в 
среде ацетатного буферного раствора при pH 4,8—5,0 с использо­
ванием раствора сернокислой меди в качестве второго титранта и 
индикатора ПАН.

2.2. Аппаратура, реактивы и растворы
Печи муфельные с терморегулятором, обеспечивающие темпе­

ратуру нагрева до 950—1000 °С и 1000—1100°С.
Тигли платиновые № 100—7 по ГОСТ 6563—75.
Тигли серебряные № 102—8 по ГОСТ 6563—75.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199—76, обез­

воженный при (400±20) °С.
Калий углекислый по ГОСТ 4221—76.
Смесь для сплавления, состоящая из углекислого натрия, без­

водного тетраборнокислого натрия и углекислого калия в соотно­
шении 1:1:1.

Смесь для сплавления, состоящая из углекислого натрия и 
безводного тетраборнокислого натрия в соотношении 2:1 (реко­
мендуется для разложения проб с массовой долей окиси алюми­
ния до 70 % наряду с тройной смесью).

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1:1 и 1:3.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 и разбавленный 1:1.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, х.ч.; раствор 300 г/дм3, 

хранят в полиэтиленовом сосуде.
Соль динатриевая этилендиамин-N, N, N', N '-тетрауксусноц 

кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652—73, раствор мо* 
лярной концентрации 0,025 моль/дм3.

Медь ( I I )  сернокислая 5-водная (сульфат меди) по ГОСТ 
4165—78, раствор молярной концентрации 0,05 моль/дм3: 12,5 г 
сульфата меди растворяют в воде, приливают 2 см3 серной кис­
лоты, доводят водой до 1000 см3, перемешивают.

Медь ( I I )  сернокислая 5-водная (сульфат меди) по ГОСТ 
4165—78, раствор молярной концентрации 0,025 моль/дм3: 6,25 г 
сульфата меди растворяют в воде, приливают 2 см3 серной кис­
лоты, доводят водой до 1000 см3, перемешивают.

Кислота серная по ГОСТ 4204—77.
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Стр. 3 ГОСТ 2642.4—86

Индикатор 1,2-(пиридил-азо)-2 нафтол (ПАН), спиртовый 
раствор 2 г/дм3.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 
18300—72.

Кислота уксусная по ГОСТ 61—75, раствор молярной концен­
трации 2 моль/дм3.

Натрий уксуснокислый 3-водный по ГОСТ 199—78.
Раствор ацетатный буферный с pH 4,8—5,0: 1 дм3 2 моль/дм3 

раствора уксусной кислоты смешивают с 1 дм3 раствора, содер­
жащего 540 г уксуснокислого натрия 3-водного.

Индикаторная бумага конго.
Алюминий марки А 995 по ГОСТ 11069—74, стружка.
Стандартный раствор окиси алюминия: точную навеску мас­

сой 0,65—0,66 г металлического алюминия растворяют в 150 см3 
соляной кислоты (1:1), переводит в мерную колбу вместимостью 
1000 см3, доводят до метки водой и перемешивают (для приго­
товления этого стандартного раствора могут быть использованы 
также соли алюминия квалификации ос.ч. или х.ч,).

Массовую концентрацию стандартного раствора окиси алюми­
ния (С) в г/см3 окиси алюминия вычисляют по формуле

Р  _  т Л  ,8895
Гооо ’

где т — масса навески металлического алюминия, г;
1,8895 — коэффициент пересчета алюминия на окись алюминия.

Алюминий хлористый 6-водный по ГОСТ 3759—75 х.ч, или 
ос.ч. марки 12—2.

Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72.
Аммоний азотнокислый по ГОСТ 22867—77, раствор 20 г/дм3, 

к которому добавляют несколько капель аммиака до изменения 
цвета по индикаторному метиловому красному.

Индикатор метиловый красный, спиртовый раствор 1 г/дм3.
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277—75, раствор 10 г/дм3.
Стандартный раствор окиси алюминия; навеску хлористого 

алюминия массой 5,7—6,0 г растворяют в 100 см3 раствора соля­
ной кислоты (1:3) в стакане вместимостью 200 см3. Раствор пе­
реводят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают до 
метки водой, перемешивают.

Стандартный раствор окиси алюминия с массовой концентра­
цией окиси алюминия около 0,0012 г/см3.

Точную массовую концентрацию раствора окиси алюминия 
устанавливают гравиметрическим методом. Для этого в стакан 
вместимостью 250—300 см3 отбирают 50 см3 стандартного раст­
вора, добавляют воды 20—25 см3, 2 г хлористого аммония, нагре­
вают до кипения и осаждают раствором аммиака гидроокись алю­
миния, добавляя его до слабого запаха. Раствор с осадком наг-
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ГОСТ 2642.4—86 Стр. 4

ревают до кипения, дают осадку осесть и отфильтровывают на 
фильтр диаметром 11 см «красная лента». Осадок промывают го­
рячим раствором азотнокислого аммония до отрицательной реак­
ции на ион хлора (реакция в 3 см3 фильтрата с 2—3 каплями 
раствора азотнокислого серебра).

Фильтр с осадком помещают во взвешенный платиновый ти­
гель, подсушивают, озоляют и прокаливают до постоянной массы 
в муфельной печи при (1100±50) °С.

Массовую концентрацию стандартного раствора (Ci) в г/см3 
окиси алюминия вычисляют по формуле

г  — т 
C l “ 50" »

где т — масса осадка окиси алюминия, г;
50 — объем стандартного раствора окиси алюминия, взятый 

для анализа, см3.
2.2.1. У с т а н о в к а  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  р а ­

с т в о р а  т р и л о н а  Б по о к и с и  а л ю м и н и я
В коническую колбу вместимостью 300 см3 помещают 10 см3 

стандартного раствора окиси алюминия, приливают 2—3 см3 со­
ляной кислоты, 70—100 см3 воды и 25 см3 раствора трилона Б. 
Содержимое колбы нагревают до кипения, остывший до 70—80 °С 
раствор нейтрализуют раствором аммиака до переходного цвета 
индикаторной бумаги конго, приливают 15—20 см3 буферного ра­
створа с pH 4,8—5,0, 5—7 капель раствора индикатора ПАН и 
оттитровывают избыток раствора трилона Б раствором сернокис­
лой меди до перехода окраски раствора из желто-зеленой в сине­
фиолетовую. Проводят три параллельных титрования.

Массовую концентрацию раствора трилона Б (Сг) в г/см3 оки­
си алюминия вычисляют по формуле

г  _ 10-С
V - K - V x ’

где 10 — объем стандартного раствора окиси алюминия, взятый 
для титрования, см3;

С — массовая концентрация стандартного раствора окиси алю­
миния, г/см3 окиси алюминия;

V — объем прилитого раствора трилона Б, см3;
К ■— соотношение между растворами трилона Б и сернокис­

лой меди;
V\ — объем раствора сернокислой меди, израсходованный на 

титрование, см3.
2.2.2. Устанавливают соотношение между растворами трилона 

Б и сернокислой меди (/С) : 10 см3 раствора трилона Б помещают 
в коническую колбу вместимостью 300 см3, приливают примерно
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Стр. 5 ГОСТ 2642.4—86

100 см3 воды, нагревают до кипения, приливают 15—20 см3 аце­
татного буферного раствора, 5—7 капель индикатора ПАН и ти­
труют раствором сернокислой меди до перехода окраски из жел­
то-зеленой в сине-фиолетовую. Для оценки соотношения раст­
воров проводят не менее трех титрований и берут среднее ариф­
метическое значение результатов.

Соотношение между растворами трилона Б и сернокислой ме­
ди (К) вычисляют по формуле

где V — объем раствора трилона Б, взятый для установки соот­
ношения, см3;

V\ — объем раствора сернокислой меди, израсходованный на 
титрование, см3.

2.3. Проведение анализа
Навеску пробы массой 0,1—0,25 г смешивают в платиновом 

тигле с 3—5 г смеси для сплавления и сплавляют в муфельной 
печи при (1000+50) °С в течение 10—30 мин. Тигель со сплавом 
помещают в стакан вместимостью 250—300 см3, добавляют 50 см3 
раствора соляной кислоты (1:3), накрывают часовым стеклом й 
нагревают до полного растворения сплава.

Обмывают тигель небольшим количеством воды. Раствор вы­
паривают до объема 40—50 см3, охлаждают до 40—50° С, вводят 
нагретый до 70—80 °С раствор гидроокиси натрия до красного 
цвета бумаги конго и приливают в избыток 30 см3.

Раствор с осадком накрывают часовым стеклом, кипятят 3— 
5 мин, быстро охлаждают, переводят в мерную колбу вмести­
мостью 200—250 см3, доводят до метки водой, перемешивают и 
фильтруют через сухой складчатый фильтр, отбрасывая две пер­
вые порции фильтрата.

Аликвотную часть раствора 100 см3 при массовой доле окиси 
алюминия до 55 % и 50 см3 при массовой доле окиси алюминия 
более 55 % переносят в коническую колбу вместимостью 250— 
300 см3, нейтрализуют соляной кислотой до синего цвета бумаги 
конго и вводят 2—3 см3 в избыток, раствор кипятят 2—3 мин.

Приливают 15—50 см3 раствора трилона Б (в зависимости от 
массовой доли окиси алюминия), нагревают до кипения, дают 
встыть до 70—80°С, нейтрализуют раствором аммиака до пере­
ходного цвета бумаги конго, приливают 15—20 см3 ацетатного 
буферного раствора, 5—7 капель раствора индикатора ПАН и 
титруют избыточное количество трилона Б раствором сернокислой 
меди до перехода желто-зеленой окраски в сине-фиолетовую.

При использовании навески массой 0,1 г и аликвотной части 
раствора 50 см3, а также для анализа материалов с массовой
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ГОСТ 2642.4—86 Стр. 6

долей окиси алюминия до 35 % применяют раствор сернокислой 
меди 0,025 моль/дм3.

При анализе глин, каолинов, полукислых шамотных и мулли­
токремнеземистых огнеупоров, если требуется определять массо­
вую долю окиси железа и двуокиси титана, навеску пробы мас­
сой 0,5 г сплавляют и растворяют сплав, как описано выше. По­
лученный прозрачный раствор переводят в мерную колбу вмести­
мостью 250 см3, доводят водой до метки, перемешивают (раст­
вор 1). Для определения массовой доли окиси алюминия отбира­
ют аликвотную часть раствора, равную 100 см3, в стакан и про­
водят определение по описанной выше методике, начиная с опе­
рации упаривания и нейтрализации гидроокисью натрия. Остав­
шийся раствор 1 используют для определения окиси железа и 
двуокиси титана.

Для подготовки исходного раствора глин, каолинов, полукис­
лых шамотных изделий допускается использование серебряных 
тиглей и обезвоженной гидроокиси натрия в качестве плавня.

В серебряном тигле плавят 4—5 г гидроокиси натрия прй 
(450±20) °С до прекращения выделения пузырьков (спокойная 
поверхность расплавленной щелочи означает полное ее обезвожи­
вание). На остывшую поверхность щелочи в тигель помещают 
навеску материала массой 0,5 г, присыпают около 0,5—1 г гидро­
окиси натрия, закрывают тигель крышкой и сплавляют при 
(650±20) °С в течение 20—30 мин.

В стакан из жаростойкого стекла вместимостью 400 см3 поме­
щают тигель, тщательно отмывают крышку горячей водой из про- 
мывалки и выщелачивают сплав горячей водой, отмывая тигель 
над стаканом.

Раствор с осадком накрывают часовым стеклом, кипятят 
3—5 мин, быстро охлаждают, переводят в мерную колбу вмести­
мостью 250 см3, дальше определение проводят по описанной выше 
методике.

2.4. Обработка результатов
2.4.1. Массовую долю окиси алюминия (J)  в процентах вычис­

ляют по формуле
( V - V f t f ) - 2 5 0 .c a .100 

А “  m - V t
где V — объем прилитого раствора трилона Б, см3;

V\ — объем раствора сернокислой меди, израсходованный на 
титрование избытка раствора трилона Б, см3;

К — соотношение между растворами трилона Б и сернокис­
лой меди;

250— объем исходного раствора, см3;
С2 — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 оки­

си алюминия;
т — масса навески, г;
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Стр. 7 ГОСТ 2642.4—86

V2— объем аликвотной части раствора, взятый для титро­
вания, см3.

2.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, приве­
денных в табл. 1.

3. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ
ОКИСИ АЛЮМИНИЯ

(при массовой доле окиси алюминия от 1 до 70%)

3.1. Сущность метода
Метод основан на комплексонометрическом определении окиси 

алюминия после предварительного отделения двуокиси кремния в 
кварцитах, огнеупорных глинах, кремнеземистых и карбидкрем- 
ниевых огнеупорных материалах и изделиях при массовой доле 
окиси алюминия меньше 15%, а также после отделения кальция 
и магния при анализе магнезиальных, глиноземоизвестковых, 
магнезиально-известковых, магнезиально-шпинелидных и магне­
зиально-силикатных огнеупорных материалах и изделиях. В ка­
честве индикатора используют 1,2-(пиридил-азо-)-2 нафтол 
(ПАН).

3.2. Аппаратура, реактивы и растворы
Печь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая темпе­

ратуру нагрева до 950—1000 °С.
Тигли платиновые № 100—7 и 100—10 по ГОСТ 6563—75.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Кислота хлорная.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72, раствор 250 г/дм3.
Гексаметилентетрамин (уротропин), раствор 300 г/дм3.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172—76.
Аммоний азотнокислый по ГОСТ 22867—77, раствор 20 г/дм3 

с добавлением нескольких капель аммиака до изменения цвета но 
метиловому красному.

Остальные реактивы и растворы — по п. 2.2.
Установку массовой концентрации раствора трилона Б по оки­

си алюминия проводят по п. 2.2.1.
Установку соотношения между растворами трилона Б и серно­

кислой меди проводят по п. 2.2.2.
Метиловый красный водноспиртовый раствор 1 г/дм3; 0,1 г 

метилового красного растворяют в 60 см3 этилового спирта и раз­
бавляют водой до 100 см3.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 
18300—72.
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3.3. Проведение анализа
3.3.1. П р и г о т о в л е н и е  и с х о д н ы х  р а с т в о р о в  д л я  

п р о в е д е н и я  а н а л и з а
При проведении анализа кварцитов, кремнеземистых огне­

упорных материалов и изделий и огнеупорных глин при массовой 
доле окиси алюминия меньше 15% готовят исходный раствор: на­
веску материала массой 0,5 г помещают в платиновый тигель 
№ 100—7 или 100—10, смачивают несколькими каплями воды, 
прибавляют 0,5 см3 серной кислоты, 10 см3 фтористоводородной 
кислоты и выпаривают досуха на электроплитке со слабым наг­
ревом при периодическом помешивании при помощи щипцов. Су­
хой остаток прогревают в муфельной печи при (600±20) °С до 
полного удаления паров серной кислоты.

Остаток в тигле смешивают с 5—6 ч пиросернокислого калия 
и сплавляют в муфельной печи до получения прозрачного рас­
плава. Сплав помещают в стакан, растворяют горячей водой с 
добавлением 20 см3 раствора соляной кислоты (1:3) (раствор 1).

При проведении анализа магнезиальных и магнезиально-из­
вестковых и магнезиально-шпинелидных, кроме хромосодержащих 
огнеупорных материалов и изделий готовят исходный раствор: 
навеску материала массой 0,5 или 0,2 г (в зависимости от массовой 
доли окиси алюминия) помещают в платиновый тигель № 100—7, 
смешивают с 5—6 г смеси для сплавления и сплавляют в муфель­
ной печи при (1000± 50) °С в течение 15—30 мин. Остывший ти­
гель со сплавом помещают в стакан, в который предварительно 
налито 60 см3 соляной кислоты (1:3), нагретой до кипения, и 
растворяют при нагревании на электроплитке (раствор 2).

При проведении анализа хромосодержащих огнеупорных ма­
териалов и изделий готовят исходный раствор, растворяя навес­
ку материала массой 0,5 г в смеси 20 см3 хлорной и 10 см3 сер­
ной кислот при нагревании на электроплитке до полного вскры­
тия пробы.

При анализе необожженных огнеупорных материалов и изде­
лий навеску пробы предварительно кипятят в 5 см3, азотной кис­
лоты, после чего разлагают смесью хлорной и серной кислот, как 
описано выше. Затем для удаления хрома в виде хлористого хро- 
мила осторожно, по каплям, добавляют 5—6 капель соляной кис­
лоты. После того как раствор снова пожелтеет, операцию повто­
ряют.

Отгонку хрома ведут, обрабатывая раствор соляной кислотой 
до практически полного удаления хрома. Полученный раствор 
охлаждают, разбавляют водой до объема примерно 100 см3 
(раствор 3).

3.3.2. Для проведения анализа раствора 1 (кроме анализа 
кремнеземистых огнеупорных материалов и изделий) нейтрали-
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зуют в стакане раствором гидроокиси натрия по бумаге конго и 
добавляют 20—25 см3 этого раствора в избыток (отделение по­
луторных окислов для материалов, содержащих окиси кальция и 
магния до 1 %, не требуется).

Полученный раствор с осадком нагревают до кипения, кипя­
тят 3—5 мин, охлаждают, переводят в мерную колбу вмести­
мостью 250 см3, доводят до метки водой, перемешивают.

Отбирают аликвотную часть раствора 100 или 50 см3 (в за­
висимости от массовой доли окиси алюминия), через сухой 
фильтр, отбросив первые две порции фильтрата, в коническую 
колбу вместимостью 300 см3. Прибавляют 50—60 см3 воды и
нейтрализуют по бумаге конго соляной кислотой до синего цвета 
индикатора и дают 3—5 см3 кислоты в избыток, раствор кипятят 
2—3 мин. В полученный кислый раствор приливают от 15 до 
40 см3 0,025 моль/дм3 раствора трилона Б и далее анализ прово­
дят по п. 2.3.

Для проведения анализа магнезиально-известковых, магне­
зиальных, магнезиально-шпинелидных огнеупоров из растворов 
1 и 2, а также анализа кремнеземистых материалов и изделий из 
исходного раствора 1 соответствующий исходный раствор нагре­
вают до 50—60 °С, прибавляют 15 см3 раствора хлористого ам­
мония и осаждают сумму полуторных окислов и кремниевую кис­
лоту растворами аммиака или уротропина. Отфильтровывают оса­
док на неплотный фильтр («красная лента»), промывают его 
8—10 раз горячим раствором азотнокислого аммония. Фильтрат 
помещают в мерную колбу вместимостью 500 см3 (раствор 4). 
Раствор может быть использован для определения окисей каль­
ция и магния.

Осадок смывают с фильтра струей горячей воды из промывал- 
ки в стакан, в котором велось осаждение. Фильтр обрабатывают 
2—3 раза раствором соляной кислоты (1:1), нагретой до кипения, 
порциями по 10—15 см3, фильтр промывают 8—10 раз горячей 
водой и упаривают полученный раствор до 50—60 см3.

Допускается готовить раствор для определения окиси алюми­
ния путем высушивания, озоления и прокаливания осадка полу­
торных окислов с последующим его сплавлением со смесью 
(1:1:1) и растворением сплава в 30—40 см3 раствора соляной 
кислоты (1:3).

Далее анализ проводят, как описано выше для раствора 1, на­
чиная с операции нейтрализации раствором гидроокиси натрия.

3.4. Обработка результатов
3.4.1. Обработку результатов проводят по п. 2.4.1.
3.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­

ределений не должны превышать допускаемых значений, приве­
денных в табл. 1.
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4. УСКОРЕННЫЙ КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ОКИСИ АЛЮМИНИЯ В ОГНЕУПОРНЫХ ГЛИНАХ, КАОЛИНАХ, 
КРЕМНЕЗЕМИСТЫХ И АЛЮМОСИЛИКАТНЫХ ОГНЕУПОРНЫХ 

МАТЕРИАЛАХ И ИЗДЕЛИЯХ
(при массовой доле окиси алюминия от 0,5 до 99%)

4.1. Сущность метода
Метод основан на определении алюминия по разности после 

комплексонометрического титрования его в сумме с железом и 
титаном.

Для определения окиси алюминия в кремнеземистых, алюмо­
силикатных, глиноземистых, огнеупорных материалах и изделиях 
с массовой долей окиси железа более 0,5% применяют метод 
последовательного комплексонометрического титрования после 
определения железа.

В качестве индикатора используют 1,2- (пиридил-азо) -2-нафтол 
(ПАН).

4.2. Аппаратура, реактивы и растворы
Аппаратура, реактивы и растворы — по п. 2.2.
Установка массовой концентрадии раствора трилона Б по 

окиси алюминия — по п. 2.2.1, установка соотношения между 
растворами трилона Б и сернокислой меди — по п. 2.2.2.

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, раствор молярной кон­
центрации 1 моль/дм3.

Кислота сульфосалициловая 2-водная по ГОСТ 4478—78,
раствор 300 г/дм3.

4.3. Проведение анализа
При проведении анализа алюмосиликатных материалов и из­

делий навеску пробы массой 0,5 г (при массовой доле окиси алю­
миния до 45%) и массой 0,25 г (при массовой доле окиси алю­
миния свыше 45%) смешивают в платиновом тигле с 3—5 г сме­
си для сплавления (тройной или двойной) и сплавляют в му­
фельной печи при (1000±50)°С в течение 10—15 мин. Остыв­
ший сплав вместе с тиглем опускают в стакан, в который пред­
варительно налито 60 см3 раствора соляной кислоты (1:3), нагре­
той до кипения. Растворение сплава заканчивают на электроплит­
ке со слабым нагревом. Полученный раствор переводят в мерную 
колбу вместимостью 250 см3, охлаждают, доводят до метки водой 
и перемешивают.

Для определения суммы окислов алюминия, железа и титана 
в алюмосиликатных огнеупорных материалах и изделиях исполь­
зуют аликвотную часть исходного раствора после удаления дву­
окиси кремния по ГОСТ 2642,3—86, разд. 2 (раствор 1).

При анализе сырьевых и необожженных огнеупорных материа­
лов допускается использовать серебряные тигли и обезвоженной
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гидроокиси натрия в качестве плавня для подготовки исходного 
раствора.

Для определения суммы окисей алюминия, железа и двуокиси 
титана отбирают в коническую колбу вместимостью 300 см3 
аликвотную часть раствора, равную 50 или 100 см3, прибавляют 
20—45 см3 раствора трилона Б, нагревают до кипения, нейтрали­
зуют раствором аммиака до переходного цвета бумаги конго, при­
ливают 15—20 см3 ацетатного буферного раствора, 5—б капель 
раствора индикатора ПАН и титруют избыточное количество три­
лона Б раствором сернокислой меди от желто-зеленой до сине­
фиолетовой окраски. Массовую долю окиси железа определяют по 
ГОСТ 2642.5—86, массовую долю двуокиси титана — по ГОСТ 
2642.6—86.

При проведении анализа кремнеземистых огнеупорных мате­
риалов и изделий исходный раствор готовят по п.3.3.1 (раствор 1) 
или используют раствор, полученный после определения кремние­
вой кислоты по ГОСТ 2642.3—86, разд. 2 или 5 (раствор 1 или
3) .

Раствор, полученный из навески массой 0,5 г, помещают в ко­
ническую колбу вместимостью 300 см3, нагревают до 60—70 °С, 
нейтрализуют раствором аммиака до изменения цвета бумаги 
конго (появление легкой мути), приливают 10 см3 1 моль/дм3 
раствора соляной кислоты, несколько капель раствора сульфоса- 
лициловой кислоты и титруют железо по ГОСТ 2642.5—86. Об­
работку результатов проводят по ГОСТ 2642.5—86.

В раствор после титрования железа прибавляют 15—35 см3 
раствора трилона Б (в зависимости от массовой доли окиси алю­
миния), нагревают до 70—80 °С и определение алюминия прово­
дят, как описано выше.

4.4. Обработка результатов
4.4.1. Массовую долю окиси алюминия (Х\) в процентах при 

определении ее из суммы окисей алюминия, железа и титана 
вычисляют по формуле

где V — объем раствора трилона Б, см3;
К — соотношение между растворами трилона Б и сернокис­

лой меди;
Ti — объем раствора сернокислой меди, израсходованный ня 

титрование избытка раствора трилона Б, см3; 
т — масса навески, соответствующая аликвотной части, г; 
гп\ — массовая доля окиси железа, % (определяют по ГОСТ

2642.5—86);
С — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 окиси

С -100

железа;
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то — массовая доля двуокиси титана, % (определяют по 
ГОСТ 2642.6—86);

Ci — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 дву­
окиси титана (находят умножением С2 на 1,565);

С2 — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 окиси 
алюминия.

4.4.2. Массовую долю окиси алюминия (Х2) в процентах при 
определении ее методом последовательного титрования вычисля­
ют по формуле

(Г-*-У1,)-с .. . 10о.
3 м

где V — объем раствора трилона Б, см3;
К — соотношение между растворами трилона Б и сернокис­

лой меди;
V\ — объем раствора сернокислой меди, израсходованный на 

титрование избытка раствора трилона Б, см3;
С: — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 оки­

си алюминия;
m — масса навески, г.

4.4.3. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, приве­
денных в табл. 1.

Т а б л и ц а  1

Массовая доля окиси алюминия. % Абсолютное допускаемое расхождение, %

От 0 ,5  до 1,0 включ. 0 ,07
Св. 1 ,0 » 2 ,0  » 0,10

» 2 ,0  » 5 ,0  » 0 ,15
» 5 ,0  » 10,0 » 0,20
» 10,0 » 25,0 » 0,30
» 25,0 » 50,0 » 0 ,4
» 50,0 » 99,0 » 0 ,5

5. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ АЛЮМИНИЯ 
В ХРОМСОДЕРЖАЩИХ ОГНЕУПОРНЫХ МАТЕРИАЛАХ И ИЗДЕЛИЯХ

5.1. Сущность метода
Окись алюминия определяют из аликвотной части исходного 

раствора после отделения двуокиси кремния, окиси хрома и выде­
ления гидроокисей гексаметилентетрамином. Алюминий отде­
ляют гидроокисью натрия в виде алюмината натрия. В фильтра­
те определяют окись алюминия методом обратного титрования 
избытка трилона Б раствором сернокислой меди при pH от 4,8
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до 5 с индикатором ПАН. Затем алюминий связывают фторис- 
тым натрием и выделенный трилон Б оттитровывают раствором 
сернокислой меди.

5.2. Реактивы и растворы
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1:1.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 и разбавленный 1:1.
Уротропин (гексаметилентетрамин), растворы 300 и 10 г/дм3.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, раствор 300 г/дм3, хра­

нят в сосуде из пластмассы.
Натрий хлористый по ГОСТ 4233—77, раствор 30 г/дм3.
Промывной раствор: в 100 см3 раствора хлористого натрия 

растворяют 0,5 г гидроокиси натрия.
Натрий уксуснокислый 3-водный по ГОСТ 199—78.
Кислота уксусная по ГОСТ 61—75, раствор молярной кон­

центрации 2 моль/дм3.
Раствор ацетатный буферный с pH 4,8—5,0: 1 дм3 2 моль/дм3 

раствора уксусной кислоты смешивают с 1 дм3 раствора, содер­
жащего 540 г уксуснокислого натрия 3-водного.

Универсальная индикаторная бумага.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300—72.
Индикатор 1,2-(пиридил-азо)-2 нафтол (ПАН), препарат фир­

мы «Chemapol» (ЧССР) или «Reanal» (ВНР), спиртовый раст­
вор 2 г/дм3.

Медь (II) сернокислая 5-водная (сульфат меди) по ГОСТ 
4165—78, раствор молярной концентрации 0,05 моль/дм3: 12,486 г 
сульфата меди растворяют в воде, подкисляют 4 см3 серной кис­
лоты, переводят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доводят 
водой до метки, перемешивают.

Алюминий марки А 995 по ГОСТ 11069—74, стружка или
алюминий марки 99,99Р по СТ СЭВ 951—78.

Натрий фтористый по ГОСТ 4463—76, насыщенный раствор; 
хранят в сосуде из пластмассы, перед употреблением подкисляют 
раствором уксусной кислоты по универсальной индикаторной бу­
маге до pH 4,8—5,0.

Соль динатриевая этилендиамин-N, N, N', N '-тетрауксусной 
кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652—73, раствор мо­
лярной концентрации 0,05 моль/дм3: 18,613 г трилона Б раство­
ряют в воде, переливают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, 
доливают водой до метки и перемешивают.

Стандартный раствор окиси алюминия: навеску алюминия 
массой 1,3485 г помещают в стакан вместимостью 400 см3, нак­
рывают часовым стеклом, растворяют в 40 см3 воды и 50 см3 
соляной кислоты при нагревании. После растворения раствор ох-
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лаждают, переливают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, 
доливают до метки водой и перемешивают.

Массовая концентрация стандартного раствора содержит 
0,002548 г/см3 окиси алюминия (коэффициент пересчета с метал- 
лического алюминия равен 1,89).

Для установки массовой концентрации раствора трилона Б 
по окиси алюминия отбирают бюреткой 25 см3 стандартного 
раствора окиси алюминия в стакан вместимостью 400 см3, нейтра­
лизуют раствором аммиака до получения pH от 2,5 до 3 по уни­
версальной индикаторной бумаге, затем в раствор приливают из 
бюретки 50 см3 раствора трилона Б и кипятят 3 мин. Раствор 
охлаждают и при помощи раствора аммиака, добавляемого по 
каплям, и 10 см3 буферного раствора устанавливают pH раствора 
до значения 4,8—5,0.

Добавляют несколько капель раствора индикатора ПАН и из­
быточное количество трилона Б оттитровывают раствором сер­
нокислой меди до перехода желтой окраски в сине-фиолетовую. 
Затем в раствор добавляют 30 см3 насыщенного раствора фтористо­
го натрия и кипятят 3 мин. Насыщенный раствор фтористого нат­
рия необходимо перед добавлением подкислять раствором уксус­
ной кислоты по универсальной индикаторной бумаге до pH 
4,8—5,0. Выделенный трилон Б, эквивалентный присутствующему 
алюминию, титруют раствором сернокислой меди, как указано 
выше.

Массовую концентрацию 0,05 моль/дм3 раствора трилона Б 
(С) в г/см3 окиси алюминия вычисляют по формуле

р __ т
V-K ’

где т — масса окиси алюминия в аликвотной части раствора, г;
V — объем 0,05 моль/дм3 раствора сернокислой меди, израс­

ходованный на титрование выделившегося трилона, 
Б, см3;

К — соотношение между растворами трилона Б и сернокислой 
меди, найденное в присутствии индикатора ПАН.

5.3. Проведение анализа
В стакан вместимостью 400 см3 отбирают пипеткой аликвот­

ную часть 100 см3 исходного раствора, полученного по ГОСТ 
2642.3—86, разд. 6, добавляют 5 см3 соляной кислоты и нагре­
вают до кипения. Затем нейтрализуют раствором аммиака до 
выпадения осадка гидроокисей, который растворяют в нескольких 
каплях соляной кислоты. Приливают раствор уротропина 
(300 г/дм3) до полного осаждения гидроокисей и дают еще 
15—20 см3 его в избыток. Содержимое нагревают до температуры
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не выше 70 °С в течение 10 мин. Остывший осадок фильтруют на 
фильтр средней плотности и промывают теплым раствором уро­
тропина (10 г/дм3). Фильтрат сохраняют для определения оки­
сей кальция и магния.

Осадок с фильтра смывают струей воды в стакан, в кото­
ром велось осаждение, остаток осадка растворяют на фильтре 
горячим раствором соляной кислоты. Фильтр промывают водой. 
В стакан добавляют 5 см3 соляной кислоты и нагревают до полного 
растворения осадка гидроокисей. В стакан из пластмассы вмести­
мостью 250 см3 помещают 50 см3 раствора гидроокиси натрия и 
нагревают на водяной бане. Затем в нагретый раствор прилива­
ют теплый анализируемый раствор после растворения гидрооки­
сей. Раствор перемешивают и выдерживают 1 ч на водяной бане. 
Затем осадок отделяют фильтрованием на фильтр средней плот­
ности. Осадок тщательно промывают промывным раствором. 
Фильтрат, содержащий алюминат натрия, подкисляют соляной 
кислотой до pH 2 по универсальной индикаторной бумаге.

Если анализируемая проба содержит до 5% окиси алюминия, 
используют весь фильтрат, если более 5%, то раствор переводят 
в мерную колбу вместимостью 200 см3, доводят до метки водой, 
перемешивают и берут для определения аликвотную часть этого 
раствора, равную 100 см3.

В подкисленный раствор прибавляют раствор трилона Б с из­
бытком (25 см3) и кипятят 3 мин. Далее определение ведут по 
п. 5.2.

5.4. Обработка результатов
5.4.1. Массовую долю окиси алюминия (Х3) в процентах вы­

числяют по формуле

У-С-К-Уг
т'У%

*100,

где V — объем 0,05 моль/дм3 раствора сернокислой меди, израс­
ходованный на титрование выделенного количества три­
лона Б, см3;

С — массовая концентрация 0,05 моль/дм3 раствора трилона 
Б по окиси алюминия, г/см3;

К — соотношение между растворами трилона Б и сернокислой 
меди;

V\ — общий объем исходного раствора, см3;
т — масса навески, г.
V2 — объем аликвотной части исходного раствора, см3;

5.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, приве­
денных в табл. 2.
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Таблица  2

Массовая доля окиси алюминия, °d Абсолютное допускаемое расхождение, %

До 5 ,0  включ. 0 ,15
Св. 5 ,0  до 10,0 » 0,20

» 10,0 0,30

6. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ ЛЛЮМИНИЯ В
МАГНЕЗИАЛЬНЫХ И МАГНЕЗИАЛЬНО-ИЗВЕСТКОВЫХ ОГНЕУПОРНЫХ

МАТЕРИАЛАХ И ИЗДЕЛИЯХ
(при массовой доле окиси алюминия до 1%)

6.1. Сущность метода
В растворе в присутствии тиогликолевой кислоты и ацетатно­

го буферного раствора алюминий образует с эриохромцианином 
соединение красно-фиолетового цвета, оптическую плотность ко­
торого измеряют при длине волны 535 нм или при употреблении 
зеленого светофильтра.

6.2. Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или колориметр фотоэлектрический лабора­

торный.
pH-метр со стеклянным и насыщенным каломельным электро­

дом или другими соответствующими электродами.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199—76, 

обезвоживают при (400±20) °С.
Смесь для сплавления, состоящая из безводных углекислого 

и тетраборнокислого натрия в соотношении 2:1.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72, насыщенный раствор.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 и разбавленный 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77, разбавленная 1:4 и раст­

вор молярной концентрации эквивалента 1 моль/дм3.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300—72.
Индикатор метиловый красный, спиртовый раствор 1 г/дм3.
Натрий тиогликолевый, раствор: 1,5 г тиогликолевого натрия 

растворяют в 450 см3 воды и прибавляют 50 см3 этилового спир­
та; срок годности 3 дня.

Эриохромцианин R, раствор 10 г/дм3, эриохромцианин раст­
воряют в воде, подкисляют раствором соляной кислоты (1:1) до 
pH 2,8, что проверяют pH-метром; хранят в сосуде из темного 
стекла.

Натрий уксуснокислый 3-водный по ГОСТ 199—78.
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Аммоний уксуснокислый по ГОСТ 3117—78.
Ацетатный буферный раствор pH 6: 278 г уксуснокислого ам­

мония и 109 г уксуснокислого натрия отдельно растворяют в во­
де. После растворения растворы смешивают и разбавляют водой 
до 1000 см3. Рабочий раствор готовят разбавлением данного 
раствора в соотношении 1:5. Измеряют на рН-метре. pH получен­
ного раствора должен находиться в интервале от 5,9 до 6,0.

Алюминий марки 99,99 Р по СТ СЭВ 951—78 или алюминий 
марки А 995 по ГОСТ 11069—74, стружка.

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 1:1.
Стандартный раствор окиси алюминия: 0,5291 г металлическо­

го алюминия помещают в стакан вместимостью 250 см3, накры­
вают часовым стеклом и растворяют в 50 см3 соляной кислоты 
при нагревании. Раствор охлаждают, переводят в мерную колбу 
вместимостью 1000 см3, доводят водой до метки, перемешивают. 
Стандартный раствор с массовой концентрацией окиси алюминия 
0,0010 г/см3 (раствор А).

Градуировочный стандартный раствор: отбирают пипеткой
50 см3 стандартного раствора А в мерную колбу вместимостью 
500 см3, доводят до метки водой, перемешивают. Градуировочный 
стандартный раствор с массовой концентрацией окиси алюминия 
€,0001 г/см3 (раствор Б).

Градуировочный стандартный раствор: отбирают 50 см 3 гра­
дуировочного стандартного раствора Б в мерную колбу вмести­
мостью 500 см3, доводят водой до метки и перемешивают; готовят 
в день применения. Градуировочный стандартный раствор с мас­
совой концентрацией окиси алюминия 0,00001 г/см3 (раствор В).

6.3. Проведение анализа
6.3.1. В стакан вместимостью 250 см3 отбирают аликвотную 

часть 50 см3 исходного раствора после выделения двуокиси крем­
ния по ГОСТ 2642.3—86, разд. 2 (раствор 1), добавляют нес­
колько капель азотной кислоты и доводят до кипения. Затем в 
стакан добавляют 10 см3 насыщенного раствора хлористого ам­
мония и раствор аммиака (1:1) до слабого запаха. Осадок гид­
роокисей выдерживают на теплом месте 10—15 мин.

Осадок отфильтровывают на фильтр средней плотности, про­
мывают горячей водой, растворяют на фильтре подогретым раст­
вором азотной кислоты (1:4) и промывают фильтр горячей водой, 
собирая весь раствор в стакан, в котором проводилось осажде­
ние. Полученный раствор переводят в мерную колбу вмести­
мостью 100 см3, доводят водой до метки, перемешивают.

При массовой доле двуокиси кремния до 1 % допускается про­
водить анализ из отдельной навески, разложенной сплавлением 
со смесью углекислого натрия и тетраборнокислого натрия в со-
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отношении 2:1, исключив процедуру отделения полуторных окис­
лов.

Для определения окиси алюминия отбирают аликвотную часть 
раствора 5—10 см3 в мерную колбу вместимостью 100 см3, при­
бавляют 1 каплю раствора метилового красного и нейтрализуют 
раствором аммиака (1:1), а затем приливают раствор азотной 
кислоты 1 моль/дм3 точно до перехода окраски индикатора. До­
бавляют 25 см3 раствора тиогликолевого натрия, 6 см3 раствора 
эриохромцианина R и 20 см3 ацетатного буферного раствора. 
Доводят до метки водой, перемешивают и точно через 10 мин 
измеряют оптическую плотность раствора при длине волны 
535 нм или при использовании зеленого светофильтра. Раствором 
сравнения служит раствор контрольного опыта, содержащий все 
применяемые реактивы.

Массовую долю окиси алюминия в граммах находят по гра­
дуировочному графику, который строят в тех же условиях.

6.3.2. Для построения градуировочного графика в шесть из 
семи мерных колб вместимостью по 100 см3 отмеряют 0,5; 1,0; 
1,5; 2,0; 3,0; 4,0 см3 градуировочного стандартного раствора
алюминия В, прибавляют в каждую колбу по одной капле раст­
вора метилового красного и далее поступают, как указано в п. 
€.3.1. По измеренным значениям оптической плотности и соот­
ветствующим им массам окиси алюминия в граммах строят гра­
дуировочный график.

6.4. Обработка результатов
6.4.1. Массовую долю окиси алюминия (Х4) в процентах вы­

числяют по формуле
т-У(Уг)

•100,

где т — масса окиси алюминия, найденная по градуировочному 
графику, г;

V (Vi) — общие объемы исходных растворов, см3;
Ш\ — масса навески, г;

У2 (V,) — объемы аликвотных частей исходных растворов, см3. 
6.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­

ределений не должны превышать допускаемых значений, приве-
денных в табл. 3.

Таблица 3

Массовая доля окиси алюминия, °0 Абсолютное допускаемое расхождени-е, %

До 0,5 вкдюч. 0,03
Св. 0,5» 1 ,0 » 0,06
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7. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ АЛЮМИНИЯ
В МАГНЕЗИАЛЬНЫХ, МАГНЕЗИАЛЬНО-ИЗВЕСТКОВЫХ ОГНЕУПОРНЫХ

МАТЕРИАЛАХ И ИЗДЕЛИЯХ
(при массовой доле окиси алюминия от 1 до 5%)

7.1. Сущность метода
Метод основан на переводе алюминия в алюминат натрия и 

последующем обратном комплексонометрическом титровании из­
бытка трилона Б раствором уксуснокислого цинка при pH 5,5 с 
ксиленоловым оранжевым. Затем алюминий связывают фторис­
тым натрием и выделенный трилон Б титруют снова раствором 
уксуснокислого цинка.

7.2. Реактивы и растворы
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, раствор 300 г/дм3; хра­

нят в полиэтиленовом сосуде.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 и разбавленный 1:1.
Уротропин (гексаметилентетрамин) и раствор 300 г/'дм3.
Алюминий марки А1 99,99 Р по СТ СЭВ 951—78 или алюми­

ний марки А 995 по ГОСТ 11069—74, стружка.
Кислота уксусная по ГОСТ 61—75.
Цинк уксуснокислый по ГОСТ 5823—78, раствор молярной 

концентрации 0,05 моль/дм3; 10,972 г уксуснокислого цинка 
растворяют в воде, прибавляют 2 см3 уксусной кислоты, перели­
вают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доводят до метки 
водой и перемешивают. Допускается применение раствора моляр­
ной концентрации 0,025 моль/дм3

Аммоний уксуснокислый по ГОСТ 3117—78.
Буферный раствор: 500 г уксуснокислого аммония растворяют 

в 1000 см3 воды, прибавляют 100 см3 уксусной кислоты и пере­
мешивают.

Индикатор ксиленоловый оранжевый, смесь с хлористым нат­
рием в соотношении 1:100.

Натрий хлористый по ГОСТ 4233—77.
Натрий фтористый по ГОСТ 4463—76, насыщенный раствор, 

перед применением подкисляют уксусной кислотой по ксиленоло- 
вому оранжевому до перехода окраски раствора в желтый цвет.

Бумага индикаторная универсальная.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199—76, обез­

воживают при (400±20) °С.
Смесь для сплавления, состоящая из углекислого натрия и 

безводного тетраборнокислого натрия в соотношении 2:1.
Соль динатриевая этилендиамин-N, N, N', N '-тетрауксусной 

кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652—73, раствор моляр-
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ной концентрации 0,05 моль/дм3: 18,613 г трилона Б растворяют 
в воде, переливают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, до­
ливают водой до метки и перемешивают. Допускается применение 
раствора молярной концентрации 0,025 моль/дм3.

7.2.1. Массовую концентрацию 0,05 моль/дм3 раствора трило­
на Б устанавливают по стандартному раствору окиси алюминия.

Для этого навеску металлического алюминия массой 0,5291 г 
помещают в стакан вместимостью 400 см3, накрывают часовым 
стеклом и растворяют в 50 см3 соляной кислоты при нагревании.

После охлаждения раствор переводят в мерную колбу вмести­
мостью 1000 см3, доводят водой до метки, перемешивают. Из по­
лученного раствора отбирают аликвотную часть 100 см3 в стакан 
вместимостью 400 см3 и нейтрализуют раствором аммиака (1:1) 
до получения pH 2—3 по универсальной бумаге. Затем в раствор 
приливают 50 см3 раствора трилона Б, добавляют небольшое ко­
личество смеси ксиленолового оранжевого с хлористым натрием 
и кипятят 3 мин.

После охлаждения раствор нейтрализуют раствором аммиака 
(1:1) до перехода окраски ксиленолового оранжевого из желтого 
цвета в красно-фиолетовый. Затем прибавляют 3—5 г твердого 
уротропина и по каплям раствор соляной кислоты (1:1) до пе­
рехода окраски раствора в желтый цвет (pH 5,5). Снова кипятят 
3 мин, охлаждают до комнатной температуры и разбавляют во­
дой до 250 см3. Если раствор фиолетового цвета, то прибавляют 
несколько капель уксусной кислоты до перехода в желтый цвет.

Избыток трилона Б оттитровывают 0,05 моль/дм3 раствором 
уксуснокислого цинка до появления красно-фиолетовой окраски. 
Затем в раствор добавляют 30 см3 насыщенного раствора фто­
ристого натрия и кипятят 3 мин. Насыщенный раствор фторис­
того натрия перед добавлением необходимо подкислять уксусной 
кислотой по ксиленоловому оранжевому до перехода окраски 
раствора в желтый цвет. Выделенный трилон Б, эквивалентный 
присутствующему алюминию, титруют после охлаждения до ком­
натной температуры 0,05 моль/дм3 раствором уксуснокислого 
цинка, как указано выше.

Определяют соотношение между растворами трилона Б и ук­
суснокислого цинка: к 25 см3 0,05 моль/дм3 раствора трилона Б 
добавляют 10 см3 буферного раствора и индикатор ксиленоловый 
оранжевый и титруют 0,05 моль/дм3 раствором уксуснокислого 
цинка до перевода желтого цвета в красный.

Соотношение между этими растворами (/Ci) вычисляют по 
формуле

25
V У
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где V — объем 0,05 моль/дм3 раствора уксуснокислого цинка, из­
расходованный на титрование, см3.

Массовую концентрацию раствора трилона Б (С) в г/см3 
окиси алюминия вычисляют по формуле

где т — масса навески алюминия в аликвотной части стандарт­
ного раствора окиси алюминия, г;

V — объем 0,05 моль/дм3 раствора уксуснокислого цинка, из­
расходованный на титрование, см3;

1,8900 — коэффициент пересчета алюминия на окись алюминия.
Теоретическая массовая концентрация 0,05 моль/дм3 раствора 

трилона Б, выраженная в г/см3 окиси алюминия, равная 
0,0025485.

7.3. Проведение анализа
Для определения окиси алюминия применяют аликвотную- 

часть исходного раствора (фильтрата) после выделения двуокиси 
кремния по ГОСТ 2642.3—86.

В стакан вместимостью 400 см3 отбирают 100 см3 раствора 1, 
добавляют 10—15 см3 раствора соляной кислоты (1:1), несколько 
капель азотной кислоты, накрывают часовым стеклом и нагрева­
ют до кипения. Затем раствор нейтрализуют по каплям раство­
ром аммиака (1:1) до выпадения осадка гидроокисей, который 
раствйряют в нескольких каплях соляной кислоты и приливают 
раствор уротропина до выпадения осадка гидроокисей и еще в 
избыток 15—20 см3. Содержимое стакана нагревают до темпера­
туры не выше 70 °С в течение 5—10 мин. Осадок отфильтровы­
вают на фильтр средней плотности и промывают водой.

Промытый осадок вместе с фильтром помещают в стакан, в 
котором проводилось осаждение. Прибавляют раствор соляной 
кислоты до растворения осадка и 25 см3 раствора гидроокиси 
натрия. Отфильтровывают алюминат натрия, фильтрат собирают 
в стакан вместимостью 600 см3, осадок на фильтре тщательно 
отмывают горячей водой. Затем фильтрат подкисляют раствором 
соляной кислоты (1:1) до получения pH 2—3 (по универсальной 
индикаторной бумаге).

В подкисленный раствор прибавляют 25 см3 0,05 моль/дмэ 
раствора трилона Б, ксиленоловый оранжевый и кипятят 3 мин. 
Далее определение ведут по п. 7.2.1 при установке массовой кон­
центрации трилона Б по окиси алюминия.

Допускается проводить анализ на отдельной навеске пробы* 
разложенной сплавлением по ГОСТ 2642.5—86.
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7.4. Обработка результатов
7.4.1. Массовую долю окиси алюминия (Х5) в процентах вы­

числяют по формуле

X, m-V* ■100,

где V — объем 0,05 моль/дм3 раствора уксуснокислого цинка, из­
расходованный на титрование выделенного количества 
трилона Б фтористым натрием, см3;

К: — соотношение между 0,05 моль/дм3 растворами трилона 
Б и уксуснокислого цинка;

С — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 окиси 
алюминия;

Vi — общий объем исходного раствора, см3;
т — масса навески, г.
V2 — объем аликвотной части раствора, см3;

7.4.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, приве-
денных в табл. 4.

Т а б л и ц а  4

Массовая доля окиси алюминия, % Абсолютное допускаемое расхождение, °0

От 1,0 до 2 ,0  вкдюч. 0 ,10
Св. 2 ,0  >' 5 ,0  ,> 0 ,20

3. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ АЛЮМИНИЯ
В АЛЮМОСИЛИКАТНЫХ, КРЕМНЕЗЕМИСТЫХ И КАРБИДКРЕМНИЕВЫХ 

ОГНЕУПОРНЫХ МАТЕРИАЛАХ И ИЗДЕЛИЯХ 
(при массовой доле окиси алюминия свыше 1 %)

8.1. Метод распространяется на огнеупорные глины, каолины, 
изделия шамотные, графито-шамотные и полукислые, а также 
алюмосиликатные и глиноземистые материалы и изделия с мас­
совой долей окиси алюминия до 95%, на огнеупорные материалы 
и изделия с массовой долей двуокиси кремния 80 % и более и на 
огнеупорные изделия, содержащие карбид кремния.

8.2. Определение массовой доли окиси алюминия методом об­
ратного комплексонометрического титрования с применением 
растворов молярной концентрации 0,05 моль/дм3 трилона Б и 
уксуснокислого цинка в качестве титранта, ксиленолового оран­
жевого в качестве индикатора проводят по ГОСТ 13997.7—84, 
,разд. 4, используя навеску для анализа массой 0,5 г.

8.3. Для определения окиси алюминия в алюмосиликатных и 
кремнеземистых материалах и изделиях используют аликвотную
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часть исходного раствора (фильтрата) после выделения двуокиси 
кремния по ГОСТ 2642.3—86, разд. 8, 10.

8.4. Для определения массовой доли окиси алюминия в огне­
упорных материалах и изделиях, содержащих карбид кремния, 
используют аликвотную часть исходного раствора (фильтрата) 
после удаления кремния по ГОСТ 10153—70.

8.5. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, приве­
денных в табл. 5.

Т а б л и ц а  5

Массовая доля окиси алюминия, ' 0 Абсолютное допускаемое расхождение, %

От 1 ,0 до 2 ,0  включ. 0,03
Св. 2 ,0  » 5 ,0  » 0,13

» 5 ,0  » 10,0 » 0,17
» 10,0 » 15,0 у> 0,20
» 15,0 » 35,0 » 0,30
» 35,0 » 60,0 » 0,4
» 60,0 0 ,5

9. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ОКИСИ АЛЮМИНИЯ В 
КРЕМНЕЗЕМИСТЫХ ОГНЕУПОРНЫХ МАТЕРИАЛАХ И ИЗДЕЛИЯХ

(при массовой доле окиси алюминия до 1Г5% |

9.1. Метод распространяется на огнеупорные материалы и из­
делия с массовой долей двуокиси кремния от 80% и более.

Метод не распространяется на огнеупорные материалы и из­
делия, содержащие бескислородные соединения кремния, напри­
мер, карбид кремния.

9.2. Сущность метода
Метод основан на образовании в слабокислой среде окрашен­

ного в красный цвет комплекса алюминия с хромазуролом С и 
на измерении оптической плотности раствора при длине волны 
544 нм.

9.3. Аппаратура, реактивы и растворы
Спектрофотометр или колориметр фотоэлектрический лабора­

торный.
рН-метр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 1:1.
Кислота уксусная по ГОСТ 61—75, разбавленная 1:1 и 1:50.
Кислота аскорбиновая, раствор 5 г/дм3.
Кислота тиогликолевая, свежеприготовленный раствор 1:100.
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79 и разбавленный 1:1, 1:50.
Хромазурол С, свежеприготовленный раствор 0,5 г/дм3.
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Натрий уксунокислый 3-водный по ГОСТ 199—78.
Буферный раствор pH 5,5: 270 г уксуснокислого натрия раст­

воряют в 640 см3 воды, добавляют около 20 см3 уксусной кисло­
ты, pH раствора контролируют рН-метром.

Алюминий марки А 995 по ГОСТ 11069—74, стружка.
Квасцы алюмокалиевые по ГОСТ 4329—77.
Стандартные растворы окиси алюминия:
1,0584 г металлического алюминия помещают в стакан вмес­

тимостью 400 см3, накрывают часовым стеклом и растворяют при 
нагревании в 100 см3 раствора соляной кислоты. Раствор охлаж­
дают, переводят в мерную колбу вместимостью 2000 см3, долива­
ют до метки водой и перемешивают. Стандартный раствор с 
массовой концентрацией окиси алюминия 0,0010 г/см3 (раствор 
А).

50 см3 стандартного раствора А отмеряют пипеткой в мерную 
колбу вместимостью 1000 см3, прибавляют 10 см3 раствора соля­
ной кислоты, доливают водой до метки и перемешивают, или 
0,9305 г сернокислого калий-алюминия растворяют в 500 см3 
воды, приливают 20 см3 раствора соляной кислоты, переносят в 
мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливают водой до метки 
и перемешивают. Стандартный раствор с массовой концентра­
цией окиси алюминия 0,00005 г/см3 (раствор Б).

Градуировочный стандартный раствор: 20 см3 стандартного 
раствора Б отмеряют пипеткой в мерную колбу вместимостью 
1000 см3, приливают 10 см3 раствора соляной кислоты, доливают 
водой до метки и перемешивают. Градуировочный стандартный 
раствор с массовой концентрацией окиси алюминия 0,000001 г/см3 
(раствор В ).

Раствор В готовят непосредственно перед применением.
9.4. Проведение анализа
9.4.1. Из исходного раствора после выделения двуокиси крем­

ния по ГОСТ 2642.3—86, разд. 10 в стакан вместимостью 250 см3 
отбирают пипеткой аликвотную часть, содержащую от 0,00002 
до 0,0001 г окиси алюминия, раствор разбавляют водой до объе­
ма около 150 см3, добавляют 3 см3 раствора аскорбиновой кис­
лоты и 10 см3 раствора тиогликолевой кислоты. pH раствора ус­
танавливают раствором аммиака (1:1) или раствором уксусной 
кислоты (1:1) до значения около pH 5. Конечную доводку pH 
выполняют раствором аммиака (1:50) или раствором уксусной 
кислоты (1:50) до значения pH (5,5±0,2). К полученному раст­
вору добавляют 10 см3 раствора хромазурола С и 10 см3 буфер­
ного раствора. pH раствора, измеренное pH-метром, не должно 
превышать 5,5. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 
200 см3, доливают водой до метки и перемешивают. Раствор ос-
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тавляют на 15 мин и в течение следующих 15 мин измеряют оп­
тическую плотность раствора при длине волны 544 нм.

Раствором сравнения служит раствор контрольного опыта.
Массу окиси алюминия в граммах находят по градуировоч­

ному графику.
9.4.2. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а )
В восемь из девяти стаканов вместимостью по 250 см3 отме­

ряют бюреткой 5; 10; 20; 30; 40; 60; 80 и 100 см3 градуировоч­
ного стандартного раствора В, что соответствует 0,000005; 0,000010; 
0,000020; 0,000030; 0,000040; 0,000060; 0,000080 и 0,000100 г окис» 
алюминия, доливают водой до объема около 150 см3 и далее ана­
лиз проводят, как указано в п. 9,4.1.

Раствором сравнения служит раствор, не содержащий стан­
дартный раствор алюминия.

По найденным средним арифметическим значениям оптичес­
кой плотности из трех серий опытов и соответствующим им мас­
сам окиси алюминия в граммах строят градуировочный график.

9.5. Обработка результатов
9.5.1. Массовую долю окиси алюминия (Х6) в процентах вы­

числяют по формуле
тх ■ V

•100,

где Ш] — масса окиси алюминия, найденная по градуировочно­
му графику, г;

V — общий объем исходного раствора, см3; 
т — масса навески, г.
V\ — объем аликвотной части исходного раствора, см3;

9.5.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных оп­
ределений не должны превышать допускаемых значений, приве­
денных в табл. 6.

Т а б л и ц а  &

Массовая доля окиси алюминия, % Абсолютное допускаемое расхождение, %

До 0 ,5  включ. 0 ,0 3
Св. 0 ,5  до 1 ,0 » 0 ,0 6

» 1 , 0 »  1 , 5 » о ,оэ
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Изменение № 1 ГОСТ 2642.4—86 Материалы и изделия огнеупорные. Методы оп­
ределения окиси алюминия
Утверждено и введено в действие Постановлением Государственного комитета 
СССР по управлению качеством продукции и стандартам от 11.04.90 № 856

Дата введения 01.01.91

На обложке и первой странице под обозначением стандарта заменить обоз­
начения: СТ СЭВ 972—78 и СТ СЭВ 973—78 на СТ СЭВ 6585“ 89.

Вводная часть. Первый абзац дополнить словами: «атомно-абсорбционный 
метод определения окиси алюминия в магнезиальных и магнезиально-известко­
вых огнеупорных материалах и изделиях при массовой доле окиси алюминия 
более 0,05 %»;

заменить ссылки: СТ СЭВ 972—78 и СТ СЭВ 973—78 на СТ СЭВ 6585—89.
Пункты 2 2, 3 2. Заменить ссылку: ГОСТ 18300—72 на ГОСТ 18300—87.
Пункт 5.2. Исключить ссылку: СТ СЭВ 951—78
Раздел 6. Наименование Заменить слова: «до 1 %» на «от 0,05 до 1,0 %».
Пункт 6.2. Третий абзац изложить в новой редакции:
«Кислота уксусная по ГОСТ 61—75»;
четвертый, пятый абзацы исключить;
седьмой абзац Исключить слово: «и»;
восьмой абзац. Заменить слова- «эквивалента 1 моль/дм3» на «эквивалента 

1,0 моль/дм3 (70,0 см3 азотной кислоты разбавляют водой до 1000 см3 и пере­
мешивают)»,

десятый абзац. Заменить слова: «раствор 1 г/дм3» на «раствор с массовой 
долей 0,1 %»,

одиннадцатый, двенадцатый абзацы изложить в новой редакции: 'Кислота 
тиоглеколевая, раствор 1:1.

Мочевина.
Эриохромцианин R , индикатор- 0,14 г эриохромцианина R растирают з фар­

форовой чашке в 0,3 см3 азотной кислоты. Смесь после добавления воды и 
0,05 г мочевины переносят в мерную колбу вместимостью 200 см3, доводят до 
метки водой и перемешивают. Раствор хранят в бутыли из темного стекла; ус­
тойчив приблизительно 4 мес»,

после слов «в интервале от 5,9 до 6,0» дополнить словами * «pH раствора 
корректируется с помощью уксусной кислоты»; дополнить абзацем:

«Водорода перекись по ГОСТ 177—88, раствор с массовой долей 30 %»;
заменить слова, «по ГОСТ 3118—77 разбавленная 1:1» на «по ГОСТ 3118— 

—77 и раствор 0,1 моль/дм3»;
три последних абзаца изложить в новой редакции: «Стандартный раствор 

окиси алюминия. 0,5291 г металлического алюминия помещают в стакан вмес­
тимостью 250 см3, добавляют 50 см3 соляной кислоты и 2—3 см  ̂ раствора пере­
киси водорода, накрывают часовым стеклом и растворяют ппн нагревании Рас­
твор охлаждают, переводят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доводят до 
метки, перемешивают.

1 см 5 стандартного раствора содержит 1,000 мг окиси алюминия (раствор
А ).

Разбавленный стандартный раствор: отбирают пипеткой 50 см3 раствора А 
в мерную колбу вместимостью 500 см3, доводят раствором соляной кислоты до 
метки и перемешивают. 1 см3 разбавленного стандартного раствора содержит 
0,100 мг окиси алюминия (раствор Б).

Градуировочный разбавленный стандартный раствор окиси алюминия- отби­
рают пипеткой 50 см3 раствора Б в мерную колбу вместимостью 500 см3, дово­
дят раствором соляной кислоты 0,1 моль/дм3, до метки и перемешивают. Раствор 
готовят в день применения. 1 см3 градуировочного раствора содержит 0,010 мг 
окиси алюминия (раствор В)»;

исключить ссылку: СТ СЭВ 951—78.
(Продолжение см с, 158)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 2642.4—55}
Пункт 6.3,1. Первый абзац после слова «отбирают» дополнить словом: «пи­

петкой»; после слов «(раствор 1)» дополнить словами: «или разд. 11», после
слова «кислоты» дополнить словами: «накрывают часовым стеклом»;

второй абзац дополнить словами: «Этот раствор сохраняют для определения 
окиси алюминия»;

третий абзац после слов «в соотношении 2:1» дополнить словами: «или по 
ГОСТ 2642.3—86, разд, 12».

четвертый абзац после слов «окиси алюминия» дополнить словами: «из ис- 
годного раствора»;

заменить слова: «25 см3 раствора тиогликолевого натрия» на «0,2 см3 раст­
вора тиогликолевой кислоты»;

пятый абзац изложить в новой редакции: «Массовую концентрацию окиси 
алюминия находят по градуировочному графику, который строят в тех же усло­
виях»

Пункт 6.3.2. Исключить значение: 1,5; после значения 4,0 дополнить значе­
нием: 5,0; после слов «алюминия В» дополнить словами: «и 4,5; 4,0; 3,0; 2,0; 1,0; 
и 0 см3 раствора соляной кислоты 0,1 моль/дм3»; заменить слово: «массам» на 
«массовым концентрациям».

Пункт 6.4Л изложить в новой редакции: «6.4.1. Массовую долю окиси алю­
миния (Х4) в процентах вычисляют по формуле

С-V-V, - 10~1у — ------------ 1------------nuV
где С — массовая концентрация окиси алюминия, найденная по градуировочно­

му графику, мг/см3;
V — общий объем исходного раствора, см3;
Vx — общий объем анализируемого раствора, см3;
т — масса навески пробы, г;
V — объем аликвотной части исходного раствора, см3».

Пункт 6.4.2. Таблицу 3 изложить в новой редакции:
Т а б л и ц а  3

Массовая доля окиси алюминия, %
Абсолютное допускаемое 

расхождение, %

От 0,05 до 0,10 включ. 0,008
€в. 0,10 » 0,20 » ( 0,015

» 0,20 » 0,50 » 1 0,03
» 0,50 » 1,00 » 1 0,06

Раздел 7, Наименование. Заменить слова: «от 1 до 5 %» на «свыше 1 %».
Пункт 7.1 после слов «алюминия в» дополнить словами: «растворимую фор­

му».
Пункт 7.2. Третий, пятый абзацы. Заменить слова: «раствор 300 г/дм3» на 

«раствор с массовой долей 30 %»;
восьмой абзац. Заменить значение 10,972 на 10,975;
десятый абзац. После слов: «уксусной кислоты» дополнить словами: «чтобы 

pH составлял 6,2»;
тринадцатый абзац изложить в новой редакции; «Натрий фтористый по 

ГОСТ 4463—76, насыщенный раствор»;
пятнадцатый—семнадцатый абзацы исключить;
дополнить абзацами (перед последним):
«Водорода перекись по ГОСТ 177—88.
Стандартный раствор окиси алюминия: 0,5291 г металлического алюминия 

помещают в стакан вместимостью 250 см3, добавляют 50 см3 соляной кислоты
(Продолжение см. с. IS9)

158



(Продолжение изменения к ГОСТ 2642А—86}
в 2—3 см3 раствора перекиси водорода, накрывают часовым стеклом и растворя­
ют при нагревании. Раствор охлаждают и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора содержит 0,001 г окиси алюминия»; 
исключить ссылку: СТ СЭВ 951—78.
Пункт 7.2.1. Второй, третий абзацы изложить в новой редакции: «В стакан 

вместимостью 400 см3 помещают 100 см3 стандартного раствора окиси алюми­
ния и нейтрализуют раствором аммиака до получения pH 2—3 по универсальной 
бумаге. Затем в раствор прибавляют из бюретки в избыток 50 см3 раствора три- 
лона Б, добавляют небольшое количество индикатора ксиленового оранжевого 
и кипятят 3 мин»;

восьмой абзац изложить в новой редакции: «Массовую концентрацию pact*
вора трилона Б(С) в граммах на кубический сантиметр окиси алюминия вычис­
ляют по формуле

100 * 0,001
V -Кг  *

где 100 — объем стандартного раствора окиси алюминия, см3;
0,001 — масса окиси алюминия в 1 см3 стандартного раствора окиси алюми­

ния, г;
V — объем 0,05 моль/дм3 раствора уксуснокислого цинка, израсходован­

ный на титрование выделенного количества трилона Б, см3;
К\ — соотношение между растворами трилона Б и уксуснокислого цинка». 

Пункт 7.3. Первый абзац дополнить словами: «разд. 11.3»; 
второй абзац. Заменить слова: «отбирают 100 см3 раствора 1» на «отбирают 

пипеткой 100 см3 раствора»;
после слов «до выпадения» дополнить словом: «первого»; заменить слова: 

«Осадок отфильтровывают на фильтр средней плотности и промывают водой» 
на «Допускается проводить осаждение гидроокисей раствором аммиака, приливая 
его до слабого запаха. Стакан с выпавшим осадком доводят до кипения, от­
фильтровывают на фильтр средней плотности и промывают водой»;

третий абзац изложить в новой редакции: «Промытый осадок вместе с 
фильтром помещают в стакан, в котором проводилось осаждение. Прибавляют 
теплый раствор соляной кислоты до растворения осадка, нагревают 3—5 мин, 
затем прибавляют 25 см3 раствора гидроокиси натрия, нагревают и перемеши­
вают. Осадок фильтруют на плотный фильтр и тщательно промывают горячей во­
дой. Затем фильтр подкисляют раствором соляной кислоты (1:1) до получения 
pH 2—3 (по универсальной индикаторной бумаге)».

Пункт 7.4.1 изложить в новой редакции: «7.4.1. Массовую долю окиси алю­
миния в процентах, установленную из аликвотной части раствора (Х&) и из от­
дельной навески (X г>), вычисляют по формулам:

V v C - V %- K— *100;V .

* 5=

т
УУС-/С

m*V •100,
где V] — объем 0,05 моль/дм3 раствора уксуснокислого цинка, израсходованно­

го на титрование выделенного количества трилона Б в присутствии 
фтористого натрия, см3;

С — массовая концентрация 0,05 моль/дм3 раствора трилона Б, выражен­
ная в г/см3 окиси алюминия;

V2 — общий объем исходного раствора, см3;
К — соотношение между растворами 0,05 моль/дм3 трилона Б и уксусно­

кислого цинка;
т — масса навески пробы, г;
V — объем аликвотной части исходного раствора, см3».
Пункт 7.4.2. Таблицу 4 изложить в новой редакции:

(Продолжение ся. с. 160}

159



(Продолжение изменения к ГОСТ 2642А —86)
Т а б л и ц а  4

М а с с о в а я  доля о к и с и  алюминия, %
Абсолютное допускаемое 

расхождение, %

От 1,0 до 2,00 включ. 0,10
Св. 2,00 » 5,00 > 0,20

» 5,00 0,25

Стандарт дополнить разделом — 10:

«К). Атомно-абсорбционный метод определения окиси алюминия в магнези­
альных и магнезиально-известковых огнеупорных материалах и изделиях (при

массовой доле окиси алюминия свыше 0,05 %)
10.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на измерении абсорбции раствора пробы в пламени закись 

азота-ацетилен при резонансной длине волны 309,3 нм.
10 2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы ,  р а с т в о р ы
Атомно-абсорбционный спектрофотометр с источником излучения для алюми­

ния.
Кислота соляная по ГОС;Т 3118—-77 и растворы 1:1 и 1:4.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199—76, обезвоживают при

температуре (400±20) °С
Смесь для сплавления, углекислый натрий и тетраборнокислый натрий сме­

шивают в соотношении 2:1.
Натрия перекись.
Магния окись по ГОСТ 4526—75, раствор А: в стакан вместимостью 400 см3 

взвешивают 5,0 г окиси магния и растворяют при нагревании в 100 см3 раствора 
соляной кислоты 1:1. Затем в воде растворяют 5,0 г углекислого натрия и 9,5 г 
тетраборнокислого натрия. Раствор подкисляют 150 см3 соляной кислоты 1:1. 
Углекислый газ удаляют кипячением. Растворы охлаждают, соединяют и пере­
ливают в мерную колбу вместимостью 500 сма, доливают до метки водой и пе­
ремешивают; раствор хранят в пластмассовом сосуде.

Магния окись, раствор Б: в стакан вместимостью 400 см3 взвешивают 5,0 г 
окиси магния и осторожно растворяют при нагревании в 220 см3 раствора соля­
ной кислоты 1:4. Затем в 100 см3 воды растворяют 20 г перекиси натрия. После 
этого растворы соединяют и нагревают 5 — 10 мин до кипения. Раствор охлажда­
ют, переливают в мерн\ю колбу вместимостью 500 см3, доливают до метки водой 
и перемешивают. Раствор хранят в пластмассовом сосуде.

Водорода перекись по ГОСТ 10929—76, раствор с массовой долей 30 %.
Алюминий марки А 199,99 Р или марки А995 по ГОСТ 11069—74, стружка.
Стандартный раствор окиси алюминия: 0,5291 г алюминия помещают в ста­

кан вместимостью 250 см3, добавляют 50 см3 соляной кислоты и 2—3 см3 раст­
вора перекиси водорода, накрывают часовым стеклом и растворяют при нагрева­
нии. Раствор охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 1000 см3, 
доводят водой до метки и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора содержит 1,000 мг окиси алюминия.
10.3. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
10 3.1. Кислотное растворение пробы с последующим сплавлением нераство- 

рившегося остатка со смесью для сплавления.
Навеску массой 1.0 г сырья или 0,5 г обожженного материала помещают в 

стакан вместимостью 100 см3, добавляют 20 см3 раствора соляной кислоты Г1, 
накрывают часовым стеклом и растворяют при нагревании. Горячий раствор 
фильтруют через фильтр средней плотности. Стенки и фильтр обмывают горячей 
водой Фильтрат собирают в мерную колбу вместимостью 100 см3, фильтр с не-

(Продолжение см. с 161)
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(Продолжение изменения к Г&СТ 2642.4—55)
растворимым остатком помещают в платиновый тигель и осторожно озоляют. 
Остаток в тигле сплавляют с 1,0 г смеси для сплавления над горелкой. Сплав 
охлаждают и растворяют в 5 или максимально 10 см3 раствора соляной кис­
лоты 1 1 без нагревания и переливают в мерную колбу. Содержимое колбы до­
водят водой до метки и тщательно перемешивают.

10 3 2. Разложение пробы спеканием с перекисью натрия
Навеки,у пробы массой 2,5 г (1,0 г при массовой доле двуокиси кремния свы­

ше 5,0 %) тщательно смешивают в серебряном или платиновом тигле с 5 г пере­
киси натрия. Тигель накрывают крышкой, переносят в электрическую печь с 
автоматической регулировкой температуры и нагревают при температуре 
(500 ± 10) °С в течение 5—7 мин.

После охлаждения содержимое тигля переносят в стакан вместимостью 
600 cmj и приливают 100 см3 воды для выщелачивания спеченной пробы. Оста­
ток пробы на стенках тигля растворяют в 20 см3 раствора соляной кислоты 1:4 
и добавляют в стакан с пробой. Тигель с крышкой ополаскивают водой, стакан 
накрывают часовым стеклом и приливают 35 см3 раствора соляной кислоты 1:4. 
Содержимое стакана немного нагревают до растворения и разложения углекисло­
го газа н перекиси водорода. Раствор охлаждают, переливают в мерную колбу 
вместимостью 250 см3, доливают до метки водой и тщательно перемешивают.

10.3.3. Приготовленные по п. 10.3.1 или 10 3.2 растворы должны быть про­
зрачными Если при анализе проб с высоким содержанием двуокиси кремния 
возникли затруднения, связанные с удержанием его в растворе, или раствор 
мутный вследствие других причин, аликвотную часть раствора, используемого 
для определения алюминия, нужно фильтровать через сухой плотный фильтр в 
сухой стакан. Первые две порции фильтрата отбрасывают, следующую порцию 
используют для определения.

10.4. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
10 4.1. Раствор пробы, приготовленный по п. 10.3.1 или 10.3 2, распыляют в 

пламени закись азота-ацетилен, слегка обогащенном ацетиленом. Используют 
резонансную длину волны 309,3 нм. Остальные условия измерений—в соответст­
вии с рекомендациями инструкции к прибору. Записывают значения сигнала из 
трех измерений. Одновременно с анализом пробы градуируют прибор по стан­
дартным растворам или растворам стандартных образцов, приготовленным по 
п. 10.3.1 или 10.3,2.

При определении концентрации окиси алюминия более 1,60 % (или 3,2 % 
при массе навески 0,5 г) растворы анализируемой пробы следует разбавить во­
дой так, чтобы концентрация солей магния и щелочных металлов осталась на

(Продолжение см. с. 162)



(Продолжение изменения к ГОСТ 2642,4—86)
уровне неразбавленного раствора пробы. Для этого в растворы перед разбавле­
нием добавляют раствор окиси магния А (при приготовлении раствора пробы 
по п. 10.3.1) или раствор окиси магния Б (при приготовлении раствора пробы 
по п. 10.3.2).

10.4.2. Для градуировки прибора непосредственно в единицах концентрации 
или для построения градуировочного графика готовят стандартные растворы в 
диапазоне концентрации от 5,Of до 160,0 мг/см3 окиси алюминия.

В шесть из семи мерных колб вместимостью по 100 см3 отмеряют из бюрет­
ки: 0,5; 2,0; 5,0; 8,0; 12,0 и 16,0 см3 стандартного раствора окиси алюминия.

Во все колбы добавляют по 50 см3 раствора окиси магния А или Б, дово­
дят до метки водой и тщательно перемешивают.

Измерение значений атомной абсорбции стандартных растворов проводят не­
посредственно перед измерением атомной абсорбции раствора пробы и повторя­
ют после окончания измерений в тех же условиях. На основе полученных сред­
них результатов строят градуировочный график. Массовую долю окиси алюми­
ния находят по градуировочному графику или отсчитывают непосредственно в 
единицах концентрации.

В процессе измерений атомной абсорбции неоднократно проверяют правиль­
ность результатов измерений по растворам стандартных образцов.

Параллельно с измерением атомной абсорбции растворов проб и стандарт­
ных растворов измеряют атомную абсорбцию раствора контрольного опыта. По- 
•ле каждого определения распыляют воду до установки нуля.

10.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
10.5.1. Массовую долю окиси алюминия (Ху) в процентах вычисляют по 

формуле
счм о-1

т
где С —> массовая концентрация окиси алюминия, найденная по градуировоч­

ному графику или отсчитанная по прибору с цифровым отчетом пока­
заний с учетом контрольного опыта, мг/см3;

V —- общий объем исходного раствора, см3;
т — масса навески пробы, г.
10.5.2. Абсолютные расхождения результатов параллельных определений не 

должны превышать значений, указанных в табл. 3 и 4>.
(ИУС № 7 1990 г.)



Изменение № 2 ГОСТ 2642.4—86 Материалы и изделия огнеупорные. Методы 
определения окиси алюминия
Утверждено и введено в действие Постановлением Комитета стандартизации 
и метрологии СССР от 07.02.92 № 117

Дата введения 01.07.92
Наименование стандарта изложить в новой редакции: «Огнеупоры и огне­

упорное сырье. Методы определения окиси алюминия
Refractories and refractory raw materials. Methods for the determination 

of aluminium oxide».
На обложке и первой странице под обозначением стандарта исключить 

обозначения: (СТ СЭВ 2217—80, СТ СЭВ 4548—84, СТ СЭВ 6585—89).
Вводная часть. Первый абзац изложить в новой редакции: «Настоящий

стандарт распространяется на огнеупорное сырье, материалы и изделия крем­
неземистые, алюмосиликатные, глиноземистые, глиноземоизвестковые, высоко­
магнезиальные, магнезиально-известковые, известковые, магнезиально-шпинелид- 
ные. магнезиально-силикатные и карбидкремниевые и устанавливает методы 
определения окиси алюминия:

комплексонометрические при массовой доле окие'и алюминия от 0,5 до 99 %;
фотометрические при массовых долях окиси алюминия 0,05 до 1 % для вы­

сокомагнезиальных и магнезиально-известковых и до 1,5 % для кремнеземистых»;
второй абзац исключить.
Пункт 2|:2. Девятый абзац после значения 1:1 дополнить значением: 1:2;
заменить слова: раствор 300 г/дм 3» на «раствор с массовой долей 30 %»; 

после значения 0,025 моль/дм3 дополнить словами: «или 0„05 моль/дм3»;
заменить слова: «раствор 20 г/дм 3» на «раствор с массовой долей 2 %»;

«раствор 1 г/дм 3» на «раствор с массовой долей 0,1 %»; «раствор 10 г/дм 3» 
на «раствор с массовой долей 1 %»;

дополнить абзацами: «Цинк гранулированный. Стандартный раствор цинка: 
точную навеску цинка массой 0,75—0,90 г растворяют в 50 см3 раствора соля­
ной кислоты (1:3), переводят в мерную колбу вместимостью 500 см3, доводят 
до метки водой и перемешивают.

Массовую концентрацию стандартного раствора цинка (С г ) t г/см3, вычис­
ляют по формуле

Щ
500 >

где т\ — масса навески цинка, г.
Индикатор ксиленоловый оранжевый: 0,2 г индикатора растирают с 20 г 

хлористого калия, смесь хранят в сосуде из темного стекла.
Калий хлористый по ГОСТ 4234—77».
Пункт 2.2.1 дополнить абзацами: «Допускается массовую концентрацию

раствора трилона Б устанавливать по стандартному раствору цинка. Для этого 
в коническую колбу вместимостью 300 см3 отбирают пипеткой 10 см3 раствора 
цинка, разбавляют водой до 100 см3, нагревают до кипения, прибавляют 10 см3 
буферного раствора с pH 4,8—5,Q, 0,15—0i,20 г индикатора ксиленолового оран­
жевого и титруют раствором трилона Б от малиновой до желтой окраски.

Массовую концентрацию раствора трилона Б (С 2), г/см3, окиси алюминия 
вычисляют по формуле

C j-10-50,98  
С2=  IV  65,37

где С j — массовая концентрация стандартного раствора цинка, г/см 3;
10 — объем стандартного раствора цинка, взятый на титрование, см3;

50,98 — молекулярная масса окиси алюминия, деленная на два, г;
V2 — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрование, см3;

65,37 — молекулярная масса цинка, г».

(Продолжение см. с. 120)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 2642А —86}
Пункт 2.3 дополнить абзацем: «Допускается для определения окиси алюми­

ния использовать раствор 1 по ГОСТ 2642.3—86 (разд. 2)».
Пункт 2.4.2 изложить в новей редакции: «2,4.2. Нормы точности и норма­

тивы контроля точности определения массовой доли окиси алюминия приведе­
ны в таблице.

Нормы точности и нормативы контроля точности, %
Массовая доля 

окиси алюминия, % А d k d 2 0

От 0,05 до ел Е К Л Ю Ч . 0.03 0,04 0,03 0,02
Св. 0,1 » 0,2 » 0,04 0,06 0,04 ода

» 0,2 /> 0,5 » 0,07 0 ,08 0.07 0,04
» 0,5 » 1 » 0,08 0,10 0,08 0,05
» 1 » ■2 » 0,ОЭ 0,12 От10 о д а
» 2 » 5 » 0,14 0,20 0,15 0,10

» 6 » 10 » 0,20 0,25 0,20 ОД-5
» 10 » 20 » 0 3 0,4 о , з 0,2
» 20 » 50 » 0,5 0,6 0,5 0,3
» 90 » 99 » 0,6 0,7 0,6 0,4

Раздел 3. Наименование. Заменить значение: 1 на 0,5.
Пункт 3.1 изложить в новой редакции:
«3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на комплексонометрическом определении окиси алюминия 

после предварительного отделения двуокиси кремния в кварцитах, кремнезе­
мистых, карбидкремниевых, окисей кальция и магния в высокомагнезиальных, 
глиноземоизвестковых, магнезиально-известковых, магнезиально-шпинелидных, 
магнезиально-силикатных, окиси хрома в магнезиально-шпинелидных огнеупор­
ных материалах и изделиях».

Пункт 3.2. Заменить слова: «раствор 250 г/дм 3» на «раствор с массовой
долей 25 %»; «раствор 300 г/дм 3» на «раствор с массовой долей 30 %»;

п©сле слов «по ГОСТ 7172—76» дополнить словами: «или натрий пиросерно- 
кпслый»; заменить слова: «раствор 20 г /дм 3» на «раствор с массовой долей 
2 %»; «раствор 1 г/дм 3» на «раствор с массовой долей ОД %»;

деполнить абзацами: «Серебро азотно-кислое по ГОСТ 1277—75, раствор 
с массовой долей 0,5 %.

Аммоний надсерно-кислый по ГОСТ '20478—75, раствор с массовой долей 
20 %.

Железо хлорное по ГОСТ 4147— 74, раствор молярной концентрации 0,05 
или 0,025 моль/дм3: 13,52 или 6,76 г хлорного железа растворяют 1000 см3 
соляно-кислого раствора, приготовленного из расчета 1,5 см3 соляной кислоты 
на I см3 воды».

Раздел 3 дополнить пунктами — 3.2.1, 3.2.2: «3.2.1. У с т а н о в к а  м а с с о ­
в о й  к о н ц е н т р а ц и и  р а с т в о р а  т р и л о н а  Б по  о к и с и  а л ю ­
м и н и я

В коническую колбу вместимостью 300 см5 помещают 10 см3 стандартного 
раствора окиси алюминия, приготовленного по п. 2.2, приливают 2—3 см3 со­
ляной кислоты, около 100 см3 воды, 25 см3 раствора трилона Б. Раствор нагре­
вают до кипения, дают немного остыть и нейтрализуют раствором аммиака до 
красного цвета индикаторной бумаги конго, добавляют 10 см3 буферного раст­
вора с pH-4,8—5,0, 1 см3 сульфосалициловой кислоты, охлаждают до комнатной 
температуры и оттитровывают избыток раствора трилона Б раствором хлор­
ного железа до появления желто-кирпичной окраски. Проводят три параллель­
ных титрования.

(Продолжение см. с. 121)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 2642Л—86)
Массовую концентрацию раствора трилона Б (Ci), г/см3, вычисляют по 

формуле

1 _  ( V i - K V t ) •

где 1C — объем стандартного раствора окиси алюминия, взятого п® н. 2.2, см1;
С — массовая концентрация стандартного раствора окиси алюминия, г/см 3;

V i—* объем прилитого раствора трилона Б, см3;
К  — соотношение раствора трилона Б и хлорного железа;

V2 — объем раствора хлорного железа, израсходованный на титрование, см1.
3.2.2.Соотношение растворов трилона Б и хлорного железа устанавливают 

следующим образом: 10 см3 раствора трилона Б помещают в коническую кол­
бу вместимостью 300 см3, приливают примерно 100 см3 воды, 10 см3 буферного 
раствора с pH 4,8—5,0, 1 см3 раствора сульфосалициловой кислоты и титруют 
раствором хлорного железа до желто-кирпичной окраски. Проводят три парал­
лельных титрования. Соотношение между растворами трилона Б и хлорного 
железа вычисляют по формуле

/С= j

где Уз — объем раствора трилона Б, см3;
V4 — объем раствора хлорного железа, см3».
Пункты 3.3.1, 3.3.2 изложить в новой редакции: «3.3.1. Определение окиси 

алюминия в кремнеземистых огнеупорных материалах и изделиях и кварцитах.
Навеску материала массой 0,5 г помещают в платиновый тигель, смачивают 

несколькими каплями воды, прибавляют 0„5 см3 серной кислоты, 10 см3 фтористо­
водородной кислоты и выпаривают досуха на электроплитке со слабым нагре­
вом при периодическом помешивании при помощи щипцов. Сухой остаток на­
гревают в муфельной печи при температуре (6004=20) °С до полного удаления 
паров серной кислоты. Остаток в тигле смешивают с 3—5 г пиросерно-кислого 
калия или пиросерно-кислого натрия и сплавляют в муфельной печи до полу­
чения прозрачного расплава. Сплав помещают в стакан, растворяют горячей 
водой с добавлением 20 см3 раствора соляной кислоты (1:3) (раствор 1).

Полученный прозрачный раствор охлаждают до (40f—50) °С, нейтрализуют 
раствором гидроокиси натрия до красного цвета бумаги конго и добавляют 
15—20 см3 в избыток. Раствор с осадком кипятят 3—5 мин, охлаждают, пере­
водят в мерную колбу вместимостью 250 см3, доводят до метки водой и пере­
мешивают. Раствор фильтруют через сухой складчатый фильтр, отбросив первые 
две порции фильтрата, отбирают аликвотную часть раствора 100' см3, помещают 
ее в коническую колбу вместимостью 300 см3, нейтрализуют соляной кислотой 
до синего цвета бумаги конго и дают 3—5 см3 в избыток. В полученный кислый 
раствор приливают от 15 до 40 см3 0,025 моль/дм3 раствора трилона Б в за ­
висимости от массовой доли окиси алюминия и далее анализ проводят по п. 2.3.

В случае необходимости контроля окиси железа допускается последова­
тельное определение окиси железа и окиси алюминия. При массовой доле окиси 
алюминия до 5 % раствор 1 переводят в коническую колбу вместимостью 
300 см3, при массовой доле свыше 5 % — в мерную колбу вместимостью 250 см3 
и отбирают аликвотную часть раствора 100 см3.

Определение окиси железа проводят по ГОСТ 2642.5— 86 (разд 3).
В раствор после титрования железа прибавляют от 15 до 40 см3 раствора 

трилона. Б, нагревают до 70'—80 °С, нейтрализуют раствором аммиака до пере­
ходного цвета бумаги конго, приливают 10— 15 см3 буферного раствора с pH 
4,8—5,0, 5 —7 капель индикатора ПАН и оттитровывают избыток трилона Б 
раствором серно-кислой меди до перехода окраски раствора из желтой в сине­
фиолетовую.

Массовую долю окиси алюминия (X) в процентах вычисляют по формуле
(Продолжение см, с. 122)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 2642.4—86)

где V — объем прилитого раствора трилона Б, см3;
К — соотношение между растворами трилона Б и серно-кислой меди,

Vi — объем раствора серно-кислой меди, израсходованной на титрование, см*;
С2 — массовая концентрация раствора трилона Б, г/см3 окиси алюминия;

иг— масса навески, г.
Допускается использовать растворы 1 или 3, полученные по ГОСТ 2642.3—86 

(разд. 2, 5).
3.3.2. О п р е д е л е н и е  о к и с и  а л ю м и н и я  в в ы с о к о м  а г н е з и- 

а л ь н ы х  и м а г н е з и а л ь н  о-и з в е с т к о в ы х  о г н е у п о р н ы х  м а т е ­
р и а л а х  и и з д е л и я х

Навеску 'материала массой 0,2—0,5 г помещают в платиновый тигель, сме­
шивают с 5—6 г смеси для сплавления и сплавляют в муфельной печи при 
температуре (1000±50) °С в течение 15—20 мин. Остывший тигель со сплавом 
помещают в стакан, в который предварительно налито 60 см3 соляной кислоты 
(1:3), нагретой до кипения, и дальнейшее растворение ведут при нагревании на 
электроплитке (раствор 2).

Допускается готовить анализируемый раствор без сплавления навески. Для  
этого навеску материала массой 0,5 г растворяют в 301 см3 соляной кислоты 
(1:3) с добавлением 5—6 капель азотной кислоты. Растворение ведут при на­
гревании до полного растворения навески. В стакан добавляют 50—70 см3 го­
рячей воды и доводят до кипения (раствор 2а).

В полученные растворы 2 или 2а приливают. 15 см3 раствора хлористого 
аммония и осаждают сумму полуторных окислов и кремниевую кислоту раст­
вором аммиака или уротропина. Отфильтровывают осадок на неплотный фильтр 
(красная лента), промывают его 7—8 раз горячим раствором азотно-кислого 
аммония. Фильтрат собирают в мерную колбу вместимостью 500 см3 (раствор 3), 
который может быть использован для определения окисей кальция и магния.

Промытый осадок вместе с фильтром помещают в стакан, где велось оса­
ждение, и растворяют в 20—30 см3 соляной кислоты (1:20), раствор разбавля­
ют водой приблизительно до 100 см3 и нагревают до кипения.

Допускается осадок полуторных окислов озолить и сплавить со смесью 
для сплавления с последующим растворением сплава в 60 см3 соляной киеллты 
(1:3).

Полученные растворы используют для последовательного определения оки­
сей алюминия (п. 3,3.1) и железа (ГОСТ 2642.5—86 разд. 3).

Допускается в качестве обратного титранта использовать хлорное железо. 
Для этого в раствор после титрования железа приливают точно отмеренный 
объем трилона Б в количестве от 15 до 40 см3, нагревают, нейтрализуют раст­
вором аммиака до красного цвета бумаги конго, добавляют 10 см3 буферного 
раствора с pH 4,8—5,0, охлаждают до комнатной температуры и титруют избы­
точный трилон Б раствором хлорного железа до появления желто-кирпичной 
©краски.

Массовую долю окиси алюминия (Лч) в процентах вычисляют по формуле

(VWC^bCa-lOO

где У2 — объем прилитого раствора трилона Б, см3;
К — соотношение растворов трилона Б и хлорного железа;

V3 — объем раствора хлорного железа, израсходованный на титрование, см3; 
С2 — массовая концентрация раствора трилона Б по окиси алюминия, г/см 3; 
т — масса навески, г.

При анализе магнезиальных огнеупоров с добавкой глинозема используют 
исходный раствор 2, а далее ведут последовательное определение окиси железа 
и окиси алюминия без отделения полуторных окислов, как описано выше».

(Продолжение см. с. 123)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 2642.4—86)
Раздел 3 дополнить пунктами — 3.3.3, 3.3.4: «3.3.3. О п р е д е л е н и е  о к и ­

с и  а л ю м и н и я  в м а г н е з  и а л ь н о-ш п и н е л и д н ы х и г л и н о з е ­
м о и з в е с т к о в ы х  о г н е у п о р н ы х  м а т е р и а л а х  и и з д е л и я х

Навеску материала массой 0,2—0,25 г помещают в платиновый тигель, сме­
шивают с 5 —6 г смеси для сплавления и сплавляют в муфельной печи при 
температуре (1000±50) °С в течение 15—30 мин. Остывший тигель со сплавом 
помещают в стакан, в который предварительно налито 60 см3 соляной кислоты 
(1:3), нагретой до кипения, и растворяют при нагревании на электроплитке.

В полученный раствор прибавляют 15 см3 раствора хлористого аммония и 
осаждают сумму полуторных окислов и кремниевую кислоту раствором аммиака 
или уротропина. Отфильтровывают осадок на неплотный фильтр красная лен­
та), промывают его 7—8 раз горячим раствором азотно-кислого аммония. Оса­
док полуторных окислов помещают в платиновый тигель, озоляют и сплавляют 
со смесью для сплавления. Тигель со сплавом опускают в стакан вместимостью 
250—300 см3, в который предварительно налито 60 см3 соляной кислоты (1:3), 
нагретой до кипения, и дальнейшее растворение проводят при нагревании на 
электроплитке.

Далее анализ проводят по п. 2 3, начиная с операции нейтрализации гидро­
окисью натоия.

3.3.4. О п р е д е л е н и е  о к и с и  а л ю м и н и я  в х р о м с о д е р ж а щ и х  
о г н е у п о р н ы х  м а т е р и а л а х  и и з д е л и я х

3 3.4.1. Анализ проводят методом разложения пробы в смеси кислот и 
последующем удалении хрома в виде хлористого хромила. Для этого навеску 
материала массой 0,2—0,5 г растворяют в смеси 20 см3 хлорной и 10 см3 сер­
ной кислот при нагревании на электроплитке до полного разложения пробы.

При анализе необожженных огнеупорных материалов и изделий навеску 
пробы предварительно кипятят в 5 ем3 азотной кислоты, после чего разлагают 
смесью хлорной и серной кислот, как описано выше. Затем для удаления хро­
ма в виде хлористого хромила осторожно по каплям добавляют 5—6 капель 
соляной кислоты. После того, как раствор снова пожелтеет, операцию повто­
ряют.

Отгонку хрома проводят, обрабатывая раствор соляной кислотой до практи­
чески полного удаления хрома. Полученный раствор охлаждают, разбавляют 
водой до объема примерно 60 см3 и далее анализ ведут по п. 2.3, начиная с 
операции нейтрализации раствором гидроокиси натрия.

3.3.4.2. Возможно проведение анализа разложением пробы смесью для 
сплавления, растворением сплава в серно-кислой среде и отделением окисей 
железа и алюминия от окиси хрома осаждением раствором аммиака.

Для этого навеску пробы массой 0,2 г смешивают *с 5—7 г смеси для 
сплавления и сплавляют в муфельной печи при температуре 1000— 105G °С д« 
полного разложения пробы. Остывший тигель со сплавом помещают в стакан, 
в который предварительно налито 70 см3 серной кислоты (1:5), нагретой до  
70—80 °С. Растворение сплава заканчивают на электроплитке со слабым нагре- 
вом

В остывшем прозрачном растворе осаждают сумму полуторных окислов 
раствором аммиака до слабого запаха. Осадок отфильтровывают на фильтр 
«красная лента» и промывают 7—8 раз горячим раствором азотно-кислого ам­
мония. Фильтр с осадком опускают в стакан, в котором проводилось осажде­
ние, приливают 10— 15 см3 раствора соляной кислоты и нагревают на электро­
плитке со слабым нагревом в течениё 1— 2 мин. Затем фильтр разбивают стек­
лянной палочкой, и раствор разбавляют горячей водой до 60 мл. Полученный 
раствор нейтрализуют раствором гидроокиси натрия до красного цвета бумаги 
конго и приливают в избыток 30 см3. Раствор с осадком кипятят 3—4 мин, 
охлаждают,, переводят в мерную колбу вместимостью 200 см3, доводят водой 
до метки и перемешивают. Далее анализ ведут по п. 2.3.

3.3.4.3. Допускается готовить анализируемый раствор сплавлением навески 
пробы с пиросульфатом калия. Для этого навеску материала массой 0,2 г 

сплйеляют с 3—4 г пиросульфата калия в муфельной печи при температуре
(Продолжение см. с. 124)
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(Продолжение изменения к ГОСТ 2642А —86)
(8-004:20) СС в течение 20—30 мин до полного разложения пробы. Охлажденный 
сплав растворяют в небольшом количестве горячей воды и переводят в стакан 
вместимостью 300 см3, приливают 10 см3 серной кислоты и растворяют на за­
крытий электроплитке до появления паров серной кислоты. После охлаждения 
к раствору приливают 150—200 см3 воды, 30 см3 раствора серебра азотно­
кислого, 20 см3 аммония надсерно-кислого; раствор хорошо перемешивают и 
кипятят до полного окисления хрома (оранжево-желтая окраска). К раствору 
добавляют 4—5 капель соляной кислоты (1:1), выдерживают на электроплитке 
10 мин до разрушения окраски и коагуляции осадка хлористого серебра, ох­
лаждают и нейтрализуют раствором аммиака до слабого запаха. Прокипятиб 
раствор и дав осадку гидроокисей отстояться, фильтруют через фильтр <крас­
ная лента». Стакан и осадок на фильтре промывают 8— 10 раз горячим раство­
ром азотно-кислого аммония. Фильтр помещают в стакан, в котором вели осаж­
дение, и растворяют при нагревании в 30—40 см3 соляной кислоты (1.20)# 
Далее анализ ведут по п. 3.3.2».

Пункт 3.4.2 изложить в новой редакции: «3.4.2. Нормы точности и норма­
тивы контроля точности определений массовой доли окиси алюминия приведены 
в таблице».

Раздел 4. Наименование. Заменить слово и значение: «кремнеземистых» на 
«глиноземистых», 0,5 на 15.

Пункт 4.1. Второй абзац исключить.
Пункт 4.2, Третий, четвертый абзацы исключить.
Пункт 4,3. Первый абзац после слов «При проведении анализа» дополнить 

словами: «глиноземистых и»;
пятый—седьмой абзацы исключить.
Пункт 4.4.2 исключить.
Пункт 4.4.3 изложить в новой редакции: «4.4.3. Нормы точности и норма­

тивы контроля точности определений массовой доли окиси алюминия приведе­
ны в таблице».

Пункт 5.2. Заменить слова и ссылку: «растворы 300 и 10 г/дм 3» на «раство­
ры с массовой долей 30 и 1 %»; «раствор 300 г/дм 3» на «раствор с массовой 
долей 30 %»; «раствор 30 г/дм 3» на «раствор с массовой долей 3 %»; «раствор 
2 г/дм 3» на «раствор с массовой долей 0,2 %»; ГОСТ 18300—72 на ГОСТ 
18300—87.

Пункт 5.4.2 изложить в новой редакции: «5.4.2. Нормы точности и норма­
тивы контроля точности определений массовой доли окиси алюминия приведе­
ны в таблице».

Разделы 6, 7. Наименование. Заменить слово: «магнезиальные» на «высоко­
магнезиальные».

Пункт 6.2. Заменить ссылку: ГОСТ 18300—72 на ГОСТ 18300'—87.
Пункты 6.4.2, 7.4.2, 8.5, 9.5.2 изложить в новой редакции: «6.4.2 (7.4.2, 8.5, 

9.5 2). Нормы точности и нормативы контроля точности определений массовой 
доли окиси алюминия приведены в таблице».

(ИУС № 5 1992 г.)
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