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УДК 622.354.3—492:546.723—31.06:006.354 Группа А59

Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  С О Ю З А  С С Р

ТАЛЬК И ТАЛЬКОМАГНЕЗИТ
Методы определения оксида железа

Talc and talcomagnesite. 
Methods for determination 

of ferric oxide

ГОСТ
19728.4—88

ОКСТУ 5709

Срок действия с 01.01.89 
до 01.01.94

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на микротальк, молотые 
тальк и талькомагнезит и устанавливает фотометрический и комп- 
лексонометрический методы определения оксида железа (III) об
щего и оксида железа в солянокислом растворе после определения 
нерастворимого в соляной кислоте остатка по ГОСТ 19728.1—74.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Отбор проб — по ГОСТ 19730—74.
1.2. Общие требования к методам определения оксида железа 

(III) — по ГОСТ 19728.0—74.

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД
(при массовой доле оксида железа (III) до 2 %)

2.1. Сущность метода заключается в образовании желтого ком
плексного соединения железа с сульфосалициловой кислотой в ам
миачной среде.

2.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Электропечь сопротивления камерная по ГОСТ 13474—79, обе

спечивающая нагрев до 900°С.
Весы лабораторные 2-го класса точности, с погрешностью взве

шивания не более 0,0005 г по ГОСТ 24104—80.
Чашки или тигли платиновые с крышками по ГОСТ 6563—75.
Мешалка магнитная.
Фотоэлектроколориметр по ГОСТ 12083—78.

Издание официальное
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С. 2 ГОСТ 19728.4—88

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 1 : 1 и 1 :3.
Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478—78, раствор кон

центрации 300 г/дм3;
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79;
Аммоний азотнокислый по ГОСТ 22867—77.
Натрий углекислый по ГОСТ 83—79.
Натрий тетраборнокислый по ГОСТ 4199—76.
Борно-содовая смесь для сплавления, приготовленная тщатель

ным растиранием двух частей безводного углекислого натрия и 
одной части тетраборнокислого натрия с добавлением 10 г растер
того азотнокислого аммония на 100 г смеси. Смесь хранят в поли
этиленовой посуде.

Железа оксид (III) по ГОСТ 4173—77.
Стандартный раствор оксида железа (III), приготовленный сле

дующим образом; 0,1 г оксида железа (III) помещают в стакан 
вместимостью 150 см3, приливают 50 см3 соляной кислоты, разбав
ленной 1:1,  накрывают часовым стеклом и выдерживают на кипя
щей водяной бане до полного растворения. Раствор охлаждают, 
переносят количественно в мерную колбу вместимостью 1 дм3, до
ливают до метки водой и перемешивают. В 1 см3 полученного 
раствора содержится 0,1 мг оксида железа. (III).

2,3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Навеску пробы талька или талькомагнезита массой 0,5 г 

помещают в платиновую чашку или тигель, прибавляют 3 г борно
содовой смеси для сплавления, тщательно перемешивают, закрыва
ют крышкой и сплавляют в муфельной печи при 850—900РС 10— 
15 мин.

Чашку (тигель) с плавом помещают® стакан, приливают 40 см3 
разбавленной 1 :3  соляной кислоты и воды до покрытия чашки 
(тигеля) раствором и растворяют на магнитной мешалке. Раствор 
количественно переносят в мерную колбу вместимостью 250 см3, 
охлаждают, доводят до метки водой и перемешивают.

Для определения оксида железа (III) общего от полученного 
раствора или от раствора по ГОСТ 19728.3—74 и для определения 
оксида железа (III) в солянокислом растворе от раствора поГОСТ 
19728.1—74 отбирают аликвотную часть 10—25 см3 в мерную кол
бу вместимостью 100 см3, приливают 10 см3 раствора сульфосали- 
циловой кислоты, раствор аммиака до появления устойчивой жел
той окраски и 5 см3 в избыток. Раствор охлаждают, доливают во
дой до метки, перемешивают и в случае образования осадка филь
труют через сухой фильтр «красная лента», отбрасывая первые 
порции фильтрата.

Оптическую плотность раствора измеряют на фотоэлектроколо
риметре, применяя светофильтр с областью светопропускания
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ГОСТ 19728.4—88 С. 3

400—450 нм в кювете с толщиной колориметрируемого слоя 10— 
20 мм.

В качестве раствора сравнения применяют раствор контрольно
го опыта.

По величине оптической плотности по градуировочному графи
ку определяют массу оксида железа (III) в миллиграммах.

2.3.2. Для построения градуировочного графика в мерные кол
бы вместимостью по 100 см3 отбирают 1; 2; 3; 4; 5; 6; 7; 8; 9 и 
10 см3 стандартного раствора оксида железа, что соответствует ОД; 
0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9 и 1,0 мг оксида железа (III). В 
каждую колбу приливают по 10 см3 раствора сульфосалициловой 
кислоты, раствора аммиака до устойчивой желтой окраски и по 
5 см3 в избыток.

Оптическую плотность растворов измеряют, как указано в 
п. 2.3.1. По данным оптических плотностей растворов и соответст
вующим им массам оксида железа (III) в миллиграммах строят 
градуировочный график.

2.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.4.1. Массовую долю оксида железа (III) (X) в процентах вы

числяют по формуле
X —  ^  * ЮО

”  lVm-1000 *

где гп\ — масса оксида железа (III), найденная по градуировочно
му графику, мг;

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

2.4.2. Допускаемые расхождения между результатами двух па
раллельных определений не должны превышать 0,05 % при массо
вой доле оксида железа (III) до 1,00 % и ОД % — при массовой 
доле оксида железа (III) свыше 1,0 %.

3. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД
(при массовой доле оксида железа (III) свыше 2 %)

3.1. Сущность метода заключается в образовании бесцветного 
комплекса трилона Б с ионами железа при pH 1. В качестве инди
катора используют раствор сульфосалициловой кислоты.

3.2. Р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, раствор 1 моль/дм3 и раз

бавленная 1:1.
Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478—78, раствор кон

центрации 100 г/дм3.
2* 5



С. 4 ГОСТ 19728.4—88

Аммиак водный по ГОСТ 3760—79, разбавленный 1:1.
Железа оксид (III) по ГОСТ 4173—73.
Стандартный раствор железа, приготовленный следующим об

разом: 2 г оксида железа (III) помещают в стакан вместимостью 
250 см3, приливают 100 см3 соляной кислоты, разбавленной 1:1,  
накрывают часовым стеклом и выдерживают на кипящей водяной 
бане до полного растворения. Раствор охлаждают, переносят коли
чественно в мерную колбу вместимостью 1 дм3, доливают до метки 
и перемешивают.

В 1 см3 полученного раствора содержится 0,002 г оксида желе
за (III).

Соль динатриевая этилендиамин-Ы,Г4,М',Ы'-тетрауксусной кис
лоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652—73, 0,025 моль/дм3 ра
створ, приготовленный следующим образом: 9,3 г трилона Б раст
воряют в воде, раствор фильтруют в мерную колбу вместимостью 
1000 см3 и доливают до метки водой.

Массовую концентрацию трилона Б по оксиду железа (III) ус
танавливают по стандартному раствору оксида железа (III). Для 
этого в три конические колбы вместимостью по 250 см3 отбирают 
по 10 см3 стандартного раствора, приливают по 50 см3 воды, по 
0,3—0,5 см3 сульфосалициловой кислоты и по каплям разбавлен
ный аммиак до начала изменения окраски раствора из фиолетовой 
в оранжевую и сразу 5 см3 1 моль/дм3 раствора соляной кислоты. 
Раствор нагревают до 60—70°С и титруют раствором трилона Б 
до исчезновения фиолетового окрашивания.

Массовую концентрацию 0,025 моль/дм3 раствора трилона Б 
(С) по оксиду железа в г/см3 вычисляют по формуле

V i

где V — объем стандартного раствора оксида железа, взятый для 
титрования, см3;

С1 — массовая концентрация раствора оксида железа, г/см3;
V \ — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова

ние, см3.

Допускается применение трилона Б, приготовленного из стан
дарт-титра, который растворяют в колбе вместимостью 2 дм3, до
ливают до метки водой и перемешивают.

3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Для определения оксида железа (Ш ) общего от раствора 

(п. 2.3.1) или от раствора по ГОСТ 19728.3—74 отбирают аликвот
ную часть 50 см3 в коническую колбу вместимостью 250 см3. При
ливают разбавленный аммиак до начала изменения окраски раст
вора из фиолетовой в оранжевую, сразу Же 5 см3 1 моль/дм3 раст
вора соляной кислоты.
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Раствор нагревают до 60—70°С и титруют раствором трилона Б 
до исчезновения фиолетового окрашивания.

3.3.2. Для определения оксида железа (III) в солянокислом рас
творе после определения нерастворимого остатка от раствора по 
ГОСТ 19728.1—74 отбирают аликвотную часть 50 см3 в колбу вме
стимостью 250 см3, приливают 1 см3 азотной кислоты и кипятят 
5 мин. Раствор охлаждают, приливают 0,3—0,5 см3 раствора суль- 
фосалициловой кислоты, далее поступают, как указано в п. 3.3.1.

3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.4.1. Массовую долю оксида железа (III) (X) в процентах вы

числяют по формуле

Х = с ' у ' ^ ‘10°
Vr m ’

где С — массовая концентрация раствора трилона Б по оксиду же
леза (III), г/см3;

V — объем раствора трилона Б, израсходованный на титрова
ние, см3;

V\ — объем исходного раствора, см3;
V2 — о.бъем аликвотной части раствора, см3;
т — масса навески, г.
3.4.2. Допускаемое расхождение между результатами двух па

раллельных определений не должно превышать 0,2 %.
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