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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Н астоящ ий стан д ар т распространяется на плавиковый ш пат и 
устан авл и вает тптриметрический метод определения углеки слого 
кальция и други х его соединений, растворим ы х в уксусной кислоте, 
в пересчете на углекислы й кальций при массовой доле его от 0,2 
до 50 % и окиси кальция в обож ж енны х окаты ш ах.

М етод основан на титровании ионов кальция трилоном Б  при 
pH 12 в присутствии триэтанолам ина в растворе после обработки 
навески уксусной кислотой.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методу анализа —  по ГО С Т  76 1 9 .0 — 81.
1.2. Д остовер ность получаем ы х р езул ьтатов анализа контроли

руется одноврем енным  проведением анализа стандартного образца 
СО  К -3 со става  ф лю оритового концентрата № 1822— 80 или ему 
подобного.

2. РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

2.1. Д л я  проведения анали за применяют: 
кислоту соляную  по Г О С Т  3 1 1 8 — 77 и 0,1 н. р аствор; 
кислоту \кс\сн\ю  по ГО С Т  6 1 — 75, ледяную , х. ч., р азб авл ен 

ную 1:9;
натрия гидроокись по Г О С Т  4 3 2 8 — 77, 0,1 н. р аствор;
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ГОСТ 7619.2— 81 Стр. 2

калия гидроокись, раствор 280 г/дм3; 
кальций углекислый по ГО С Т 4 530— 76, х. ч-; 
триэтаноламин, разбавленный 1:2; 
калий хлористый по ГО СТ 4234— 77; 
флуорексон (в виде кислоты); 
тимолфталеин;
индикаторную смесь; готовят следующим образом: смешивают 

и растираю т 0,4 г флуорексона, 0,33 г тимолфталеина и 40 г хло- 
ристого калия;

спирт этиловый (гидролизный) ректификованный; 
метиловый оранжевый (пара-диметиламиноазобензолсульфо- 

кислый натрий) по ГО С Т 10816— 79, 0,1 %-ный раствор;
соль динатриевую этилендиамин-N, N, N', И '-тетрауксусной кис

лоты, 2-водную (трилон Б ) по ГО С Т 10652— 73, 0,025, 0,05 М раст
воры; готовят следующим образом: 9 ,3 ; 18,6 г соответственно раст
воряют в воде и разбавляю т до 1000 см3 водой. Д ля установки тит
ра растворов трилона Б  навеску углекислого кальция 2,5; 5,0 г со
ответственно, предварительно высушенную при (1 0 5 ± 2 )° С  до пос
тоянной массы, помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, 
приливают 10 см3 воды и 10 см3 соляной кислоты. После растворе
ния соли раствор доливают водой до метки и перемешивают. Отби
рают аликвотные части растворов по 20 см3, разбавляю т водой до 
100; 150 см3 соответственно, приливают по 1,5 см3 раствора триэта
ноламина, прибавляют по 0,01 г индикаторной смеси, по 10 см3 ра
створа гидроокиси калия. Титруют раствором трилона Б на черном 
фоне до перехода темно-зеленой окраски в фиолетовую. Титр 
0,025; 0,05 М  растворов трилона Б (Г )  по углекислому кальцию 
вычисляют по формуле

т т - У - С  
1 Уг Уг -100 ’

где т —  м асса навески углекислого кальция, г:
V — объем аликвотной части раствора, см3;
С —  действительное содержание углекислого кальция в на

веске, %, определяемое следующим образом: 0,1 г угле
кислого кальция растворяю т в 50 см3 воды и 25 см3 
0,1 н. раствора соляной кислоты. Избыток соляной кисло
ты оттитровываю т ОД н. раствором гидроокиси натрия 
с индикатором метиловым оранжевым;

V\ — объем мерной колбы, см3;
V2 — объем 0 ,0 2 5 ; 0,05 М раствора трилона Б, израсходован

ный на титрование, см3.
Содержание углекислого кальция в реактиве (С) в процентах 

вычисляю т по формуле
(У— У Д -0 ,0 0 5 0 0 4 5 -1 0 0
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Стр. 3 ГОСТ 7619.2— 81

где V —  объем 0,1 н. раствора соляной кислоты, взятый для 
растворения углекислого кальция, см3;

V[ —  объем 0,1 н. раствора гидроокиси натрия, израсходо
ванный на титрование избы тка соляной кислоты, см 3; 

0 ,0050045  —  титр 0,1 н. раствора соляной кислоты по углекислом у 
кальцию ;

т  —  м асса навески  углекислого кальция, г.

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

3.1. Н авеск у  плавикового ш пата массой 0,5 г (или 1 г в о каты 
ш ах) помещ ают в коническую  колбу вм естим остью  100 см3, у в л а ж 
няю т несколькими каплями этилового спирта и приливают 10 см3 
разбавленной уксусной кислоты. К олбу накр ы ваю т фарфоровой 
крышкой или часовы м  стеклом и оставляю т на 30 мин на кипящей 
водяной бане.

Содерж имое колбы через каж ды е 10 мин перемеш иваю т встр я 
хиванием. Затем  нерастворимый остаток отф ильтровы ваю т на плот
ный фильтр, содерж ащ ий небольш ое количество фильтробумаж ной 
м ассы . Ф и льтр ат собираю т в высокий стакан  вм естим остью  
3 0 0 — 500 см3. Фильтр с остатком и колбу промываю т небольшими 
порциями холодной воды 6— 7 раз. Общий объем ф ильтрата и про
м ы вны х вод долж ен составить не более 75 см3. Если м ассовая  доля 
углеки слого  кальция превыш ает 15 % , ф ильтрат из стак ан а  пере
ли ваю т в мерную колбу вместимостью  200 см3. Д оли ваю т до метки 
водой и перемеш иваю т. О тбираю т 50 см3 раствора в стакан  для 
титрования и приливаю т 25 см3 воды. К ф ильтрату или аликвотной 
части приливают 1,5 см3 раствора триэтаноламина, 0,01 г индика
торной амеси, 10 ам3 раствора гидроокиси калия и титрую т 0 ,025  М 
раствором трилона Б (в окаты ш ах —  0,05 М  раствором трилоиа Б ) 
до перехода темно-зеленой окраски в фиолетовую  (лучш е титро
вать на черном ф оне).

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1 . М ассовую  долю  углекислого кальция (X ) в процентах вы 
числяю т по формуле

х =  Т 'у ' т  к
т  *

гд е  Т —  титр 0 ,025  М  р аствор а трилона Б по углекислом у кальцию ;
V —  объем 0 ,025  М  р аствор а трилона Б , израсходованны й на 

титрование, см3 ;
m —  м асса навески  плавикового ш пата, г;
К  —  поправка на растворим ость фтористого кальция в у к су с

ной кислоте в пересчете на углекислы й кальций, % .
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ГОСТ 7619.2—81 Стр. 4

При содерж ании углеки слого кальция до 1 % /С= 0 ,2 7 ,  свы ш е 
1 % / С = 0,13.

4.2 . М ассовую  долю  окиси кальция (Хх) в процентах вы числяю т 
по формуле

v  Т -0,5603- V* 100 Л 
Л 1“  тп

гд е Т —  титр 0 ,05  М  р аствор а трилона Б  по углеки слом у к а л ь
цию;

V —  объем 0,05 М  р аствора трилона Б , израсходованны й на 
титрование, см 3 ;

0 ,5603 —  коэффициент пересчета углеки слого кальция на окись 
кальция;

m —  м асса навески обож ж енны х флю оритовых окатыш ей, г;
0 ,52  —  поправка на растворим ость в уксусной кислоте ф торо

содерж ащ их соединений кальция в пересчете па окись 
кальция, % .

4.3. Р асхо ж ден и е м еж ду результатам и п араллельны х определе
ний при доверительной вероятности Р  =  0,95 не долж но превыш ать 
значений величины, приведенной в табл. 1 и 2.

Т а б л и ц а  1

Массовая доля углекислого кальция, % Допускаемое расхождение, %

От 0,2 ДО 0,5 0,06
Св. 0,5 » 1 0,08
» 1 » 3 0,15
» 3 » 10 0,25
» 10 » 20 0,3
j> 20 » 50 0,5

Т а б л и ц а  2

Массовая доля окиси кальция, % Допускаемое расхождение, %

От 0,3 ДО 0,6 0,015
Св. 0,6 » 2 0,1

» 2 у> 6 0,15
» 6  » 10 0,2

Если расхож дение м еж ду результатам и д ву х  параллельны х 
определений превы ш ает приведенную  величину, определение пов
торяю т.

З а  окончательны й р езул ьтат анализа принимают среднее ариф
м етическое р езультатов д ву х  п араллельны х определений.
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Изменение № 1 ГО С Т 7 6 1 9 .2 — 81 Ш пат плавиковый. М етод определения у гл е
кислого кальция

П остановлением  Го судар ствен н о го  ком итета С С С Р  по стандар там  от 21.07*86 
№  218 0  срок введени я установлен

с 01*01.87

П од наименованием стан д ар та  п ростави ть код: О К С Т У  1769.
П ункт 2 1. Второй, четверты й, шестой и тринадцатый абзацы  исклю чить; 
четы рнадцаты й абзац излож ить в новой редакции: «соль динатриевую  

этилен тиамин N, N, N ',  N '-тетр ауксусной  кислоты, 2-водную  (трилон Б ) по 
ГО С Т  106521— 73, 0 ,025, 0 ,05 м оль/дм 3 растворы ; гото вят следующим образом 
9 ,3 ; 13 6 г соответственно растворяю т в воде и р азб авляю т до 1000 см 3 водой* 

7 *тр раствора трилона Б устан авл и ваю т по ГС О  со става  флю орнтового 
концентрата, проведенному из трех навесок через все стадии анализа по ГО С Т 
761 9  3 — 81 Титр 0,025 и 0 ,05 м о л ь/д м 3 р аствор ов трилона Б ( Т) по фтористому 
кальцию вы числяю т по формуле

( П р о д о л ж е н и е  см. с . 4 8 )



т -

(17родолжение изменения к ГО С Т 7619.2—31} 
(С  К ) . т .7 а

V - W 1 0 0

гд е  С —  аттесто ванное содерж ание фтористого Кальция, % ;
К —  поправка на раствори м ость ф тористого кальция в уксусной кислоте

%;
т —  м асса навески стандартного образца, г;
1А>—  объем аликвотной части испытуемого раствора, см 3;
V —  объем р аствор а трилона Б , израсходованны й на титрование, см3;
Vi объем всего  испытуем ого р аствор а, см 3».
П ункт 4 Л , Ф орм улу излож ить в новой редакция:

7 М ,2 8 1 8 1 М ( Ю  
----------------т ------------X -

экспликация. Д л я  Т зам енить сл о ва : «углекислом у кальцию » на «ф торис
том у кальцию »; дополнить словам и: «1 ,2818  —  коэффициент пересчета ф торис
того кальция на углекислы й кальций».

(ИУС № 10 1986 г.)



Изменение № 2 ГО С Т  7619 .2— 81 Ш пат плавиковый. М етод определения угле
кислого кальция

Утверж дено и введено в действие Постановлением Комитета стандартизации 
и метрологии С ССР от 26.12.91 Л  2164

Д а т а  введения 01.07.92

Вводная часть. Первый абзац дополнить словами: «а такж е метод опреде
ления углекислого кальция (карбоната) (см, приложение)».

П ункт 4 3 изложить в новой редакции: «4.3. Разность меж ду результатами 
параллельных определений и результатами анализа при доверительной вероят
ности Р = 0 ,9 5  не долж на превыш ать допускаем ых расхождений, приведенных 
в табл. 1 и 2.

(П р о д о л ж е н и е  см. с. 4 2 )
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(Продолжение изменения к ГОСТ 7619.2—81)
Т а б л и ц а  I

До*у%»*ешза расхождения* %

М ассовая доля углеки слого ка.тоцпя, %
параллельных
определений

р езул ьтато в
анализа

О т 0*20 до  0,50 вклю*?. 0 ,06 0,08
Св. 0,50 » 1,00 > 0,08 0,10

*  1,00 > 3,00 0,15 0,20
» 3 ,00  » 10,00 * 0,25 0,30
> 1 0 , 0  » 20,0 » 0 ,3 0,4
» 20,0 » 50,0 »

f

0,5
!

0,6

f Продолжение см. с. 43)
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(П р од ол ж ен и е  изменения к IО С Т  7619 2— 8 1 }

Т а б л и ц а  2

Дап^скаеуыс раоождеввя, %

Массовая доля окиси кальция, %
падал тельныч результатов
определений анализа

От 0,30 до 0,60 в ключ. 0,14 0,05
Св. 0,60 » 2,00 * »,»» 0,10

* 2,00 » 6,00 ш 0,12 0,15
> 6,00 > 10,00 ъ в,15 0,20

Стандарт дополнить приложением:

с П Р И Л О Ж Е Н И Е

Титриметрнческий метод определения 
карбоната кальция (ИСО 4283—78)
1. Назначение и область применения

Настоящий стандарт устанавливает титриметрический метод определения 
содержания карбонатов в плавиковом шпате для производства плавиковой кис
лоты.

Метод распространяется на продукты с массовой долей карбонатов, выра
женных в виде карбоната кальция {СаСОэ), равного или более 0,04 %.

2. Ссылка
ГОСТ 76] 8— 83, Концентраты плавиковошпатовые. Технические условия,

3. Проба для анализа
Для приготовления пробы используют остаток от с пределения потери мас

сы при 105 сС.

4. Сущность метода
Обработка пробы раствором соляной кислоты, абсорбция освобожденной 

диоксида углерода раствором гидроксида бария, нейтрализация избытка щелочи 
раствором соляной кислоты, добавление точно отмеренного избытка стандарт
ного раствора соляной кислоты для растворения осадка карбоната барий и 
обратнее титрование стандартным раствором гидроксида натрия с использова
нием в качестве индикатора метилоранжа или смеси метилоранжа с ксиленциа-
НОЛОМ

5. Реактивы

В процессе анализа используют реактивы только аналитической степени 
чистоты, дистиллированную воду или воду эквивалентной «истоты без примеси 
диоксида углерода.

5 1. Бутанол.
5 2 Азот, без диоксида углерода.
5 3. Кислота борная,
Я.4. Бария хлорид дигидрат (ВаС12-2Н20 ) ,  раствор 122 г/дм8
5 5. Кислота соляная, р ^ 1 ,1 2  г/сн * раствор ^  25 % (по м ассе), приго

товленный при разбавлении трех объемов соляной кислоты ( р ~ 1 , 1 9  г/см *) 
двумя объемами воды.

5 6. Ртути ( I I )  хлорид, насыщенный раствор,
5 7 Калия гидроксид, 20 %-ный раствор (по массе),

(П р од ол ж ен и е  см. с, 4 4 )
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( П р о д о л ж ен и е  изм енения к Г О С Т  7619 .2— 8 1 )

5.8. Кислота соляная, раствор 36,5 г/дм 8.
5.9. Натрия гидроксид, раствор 40 г/дм 3.
5 10 Кислота соляная, стандартный раствор с (Н С 1 )= 0 ,1  моль/дм3,
5 11 Натрия гидроксид, стандартный раствор c{N aO H ) =  0 ,l моль/дм3.
5 12 Метиловый оранжевый, раствор 1 г/дм3,
5 13 Смесь метилоранжа и ксилен-цианола, раствор.
Растворяю т 1 г  метилоранжа и 1,4 г  ксилен-цианола F F  в 500 см3 50 % -но- 

го раствора этанола (по объему)
5 14. Фенолфталеин, раствор 0,25 г/дм 3 в 5 0 % -ном (по объему) этаноле,

6. Оборудование
Обычное лабораю рное оборудование и указанное в пп. 6.1, 6 2.
6.1. Аппарат для выделения и поглощения газа  (чертеж ), содержащий 
промывную склянку, с кругом из пористого стекла пористостью Р1 или Р 2, 

или аналогичного типа, содерж ащ ая раствор гидроксида калия (п 5 7 ) ;
колбу с тремя горлышками, вместимостью 500 см3, снабж енную  капельной 

воронкой и обратным холодильником; 
промывные склянки Д рекселя.
6  2 Электрош каф с регулировочным устройством, позволяющим контроли

ровать температуру ( 1 0 5 ± 1 )  6С,

7. Проведение анализа
7 1 Н а в е с к а
ИзмельчаюI несколько граммов пробы для анализа (п. 3 ) в агатовой 

ступке до размера частиц 63 мкм (Г О С Т  7 6 1 8 -^ 8 3 ), Вы суш иваю т просеянный 
материал в течение 2 ч в электрошкафу (п. 6 .2 )  при температуре ( 1 0 5 ± 1 ) с С, 
охлаж даю т в эксикаторе и взвеш иваю т около 5 г  этой пробы до третьего д еся
тичного знака

II  р и и  е ч а н п е В аж но, чтобы общ ая м асса диоксида углерода, вы раж ен
ная в виде карбоната кальция, в навеске не превыш ала 100 мг Д л я пробы с 
содержанием более 2 % С аС О г м асса навески долж на быть пропорционально 
уменьшена.

7 2. К о н т р о л ь н ы й  о п ы т
Одновременно с определением проводят контрольный опыт, следуя той ж е 

процедуре и используя те же реактивы, но без навески,
7 3  О п р е д е л е н и е
Переносят навеску (п. 7 .1) в колбу, используя около 100 г воды. Д о б а в

ляют А г  борной кислоты (п 5 3) и 5 см3 раствора хлорида ртути (II  | (п. 5 6 ) . 
Закры ваю т горлышки колбы и пропускают в колбу поток азота (п 5 2) со 
скоростью 50 см3/мин в течение 10 мин,

Не прерывая потока азота, соединяют промывные склянки, в каждой из 
которых содержится 10 см3 раствора гидроксида натрия (п 5 9 ) , 10 см3 раст
вора хлорида бария (п. 5 4 ) , 1 см3 фенолфталеина (п. 5 14), 1 см3 бутанола 
(п 5 1) и 20 см3 воды Приливают в колбу через капельную воронку 30 см5 

соляной кислоты (п 5 5 ) , при необходимости используя резиновый шарик. П е
рекрываю т кран капельной воронки.

М едленно нагреваю т колбу и слабо кипятят 45 мин Прекращ ают нагр ева
ние, даю т остыть в течение 10 мин, ие прерывая поток азота.

О тсоединяют вторую  промывную склянку (п, 6  1.4) от аппарата (п 6 П , 
удаляю т и ополаскивают входную  трубку, собирая в склянку промывные воды . 
Титруют содержимое склянки раствором соляной кислоты (п 5 8) по ни до 
достижения конечной точки.

П р и м е ч а н и е  Чтобы избеж ать абсорбции атмосферного диоксида у г
лерода во время титрования избытка гидроксида натрия в абсорбционном 
растворе, пропускают поток азота (п. 5 2) в воздухе над раствором в промыв
ной склянке

Продолжают титрование раствором соляной кислоты (п 5 10) до обесцве
чивания фенолфталеина, следя за тем, чтобы не пропустить конечную точку.

(П р о д о л ж е н и е  см. с . 4 5 )
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(П р о д о л ж ен и е  изм енения к ГОСТ 7619.2—81} 
Пример аппаратов для поглощения газа

.* - капельная воронка; 2 — обратнкл» холодильник; в — колба с тремя гор-
лынч.ам и (п. 6 1.2); 4 — пром ывная скл ян ка (п. 6 .1 .1 ); 5 — круг из пористого 

стек л а ; 6 — промывнлч склян ка (п. 6.1.3)

Д обавляю т точно отмеренный объем стандартного раствора соляной кис
лоты (п о 10) до полного растворения осадка Погруж ают входную трубку 
® spot раствор, чтобы растворш ь прилипшие частицы карбоната барич, уд алч
но г се и ополаскивают снова.

(П р о д о л ж ен и е  см, с. 46}



(П р о д о л ж е н и е  и зм енения к Г О С Т  7619 2— 8 1 }  
Д обавляю т несколько капель раствора метилоранжа (п. 5 .12) или смеси 

индикаторов (п. 5 .13) и проводят обратное титрование избытка соляной кис- 
лоты  стандартным раствором гидроксида натрия (п. 5 .1 1 ).

Нейтрализуют и титруют содержимое первой промывной склянки (п 6 1.3} 
таким ж е образом.

8. Выражение результатов
М ассовую  долю карбонатов, в  процентах по массе карбоната каль

ция (С а С 0 3), вычисляют по формуле
r irn  ((^ i —V,)—(VC—Vr. ) ]  0,5005
C aC 03--------------------------------  ,

где Vj —  объем стандартного раствора соляной кислоты (п, 5 .1 0 ), использован- 
ный для растворения карбоната бария в обеих промывных склян
ках, см3;

У2 —  объем стандартного раствора гидроксида натрия (п 5 .1 1 ), использо
ванный для обратного титрования избытка соляной кислоты в обеих 
промывных склян кзх, см3,

V j и —  соответственно объемы стандартного раствора соляной кислоты 
(п. 5 .10) и стандартного раствора гидроксида натрия (п. 5 1 1 ) ,  ис
пользованные для контротьного опыта, см5; 

ш — м асса навесок (п 7 .1 ), г.
П р  и м е н а  и и е  Если концентрация нсполь ю ваннь х стандартны х раст

воров не соответствую т точно установленным в списке реактивов, следует про
извести необходимые поправки

9. Отчет об анализе

Отчет об анализе должен содерж ать:
идентификацию пробы;
ссылку на использованный метод;
результаты  и способ их выраж ения;
любые особенности, отмеченные во время анализа;
операции, не предусмотренные настоящим стандартом или стандартом, не 

который дается ссы лка, или рассматриваемые как необязательные».

(И УС № 4 3992 г.)
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