
Изменение № 1 ГО С Т 2 4523 .4— 80 Периклаз электротехнический. М етод опре
деления окиси кальция

У тверж дено и введено в действие Постановлением Государственного комитета 
С С С Р  по стандартам  от 27,10.87 № 4025

Д а т а  введения 01.07.88

Наименование стандарта и вводная часть. Заменить слово: «метод» на 
«методы», «M ethod» на «M ethods».

В водная часть. Первый абзац после слова «комплексонометрический метод» 
дополнить словами: «и атомно-абсорбционный методы»;

второй абзац исключить.
Раздел 1. Заменить слово: «методу» на «методам».
Раздел 2. Наименование изложить в новой редакции: «2. Комплексономет

рический метод».
Раздел 2 дополнить пунктом —  2 Л а  (перед п. 2 .1 ) : «2.1а. Сущ ность мето

да заклю чается в образовании комплекса кальция с трилоном Б и титровании 
избытка трилона Б раствором хлористого кальция при pH 12,5— 12,8 в присут
ствии смеси индикаторов —  флуорексона и тимолфталексона ,или кислотного 
хром сине-черного. Алюминий и ж елезо предварительно маскируют триэтанола
мином».

П ункт 2.1. Заменить сл ова: «0 ,05  н. раствор» на «раствор молярной концентра
ции эквивалента 0,05 моль/дм3»; «0,06 н.» на «молярной концентрации эквивалента 
0 ,05  моль/дм3»; «1 см3 раствора содержит 0,001402 г  окиси кальция» на «М ассо
вая концентрация раствора, вычисленного по окиси кальция, 0 ,001402 г/см3».

П ункт 4.1. Заменить обозначение и слова Х 3 на Х 4; «титр раствора хлорис
того кальция, вычисленный по окиси кальция» на «м ассовая концентрация раст
вора хлористого кальция, вычисленная по окиси кальция, г/см 3».

П ункт 4.2 изложить в новой редакции: «4.2. Абсолютные расхож дения ре
зультатов д вух параллельных определений не должны превыш ать допускаемых 
величин, указанны х в табл. 1.

Т а б л и ц а  1

Массовая доля окири кальция, % Абсолютное расхождение, %

От 0,2 до 0,4 ода
Св. 0,4 » 0 ,8 0,10

» 0 ,8  » 1,6 Of,12
» 1,6 » 3,0 0,15

С тандарт дополнить разделом —  5 :
«5. Атомно-абсорбционный метод
5.1. Сущ ность метода заклю чается в измерении поглощения излучения с дли

ной волны 422,7 нм атомами кальция в пламени ацетилен-закись азота. В  к а 
честве спектрохимического буфера используют растворы хлористых солей 
стронция или лантана.

5.2. 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  
Д ля проведения анализа используют:
атомно-абсорбционный спектрофотометр с источником излучения для каль*

ция;
баллон с ацетиленом;
баллон с закисью азота;
кальций углекислый по ГО С Т  4530— 7 6 ;
кислоту соляную по ГО С Т  3 1 1 8 — 77 и разбавленную  1:3;
стронций хлористый, 6-водный по ГО С Т  4 1 4 0 — 74, раствор 86 г/дм 3;
лантана окись по нормативро-технической документации;
раствор хлористого лантана; готовят следующим образом:

( П р о д о л ж ен и е  см. с . 2 1 8 )
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( П р о д о л ж ен и е  и зм енения к Г О С Т  24523А — 8 0 )

29,3 г окиси лантана помещают в стакан из термостойкого стекла, смачи
ваю т небольшим количеством воды, растворяю т в 50 см3 концентрированной со
ляной кислоты и доводят водой до объема 260 см3;

растворы окиси кальция стандартные;
раствор А; 0 ,3925 г углекислого кальция, высуш енного при температуре 

105— 110 °С до постоянной массы, растворяю т в 40 см8 соляной кислоты, раз
бавленной 1:3, переносят в мерную колбу вместимостью 500  см 3, доливаю т водой 
до метки и перемешивают,

1 см3 раствора содерж ит 0,001 г окиси кальция;
раствор Б : 10 см3 стандартного раствора А переносят в мерную колбу вм ес

тимостью 200 см3, доливаю т водой до метки и перемешивают.
1 см зр аствор а содержит 0,00005 г окиси кальция.
5 Л. П р о в е д е н и е *  а н а л и з а
5.3.1. Д ля определения окиси кальция используют раствор, полученный по 

п. 3.1 ГО С Т  24523.1— 80 или по п ;3 .2  ГО С Т  24523 .5— 80.
5 .3 .2 . Аликвотную часть анализируемого раствора, в зависимости от м ассо

вой доли окиси кальция (табл. 2 ) , переносят в мерную колбу вместимостью 
50 см8, добавляю т 2 см3 раствора хлористого стронция Или 2,5 см3 раствора хло
ристого лантана, доводят водой до метки и перемешивают.

Т а б л и ц а  2

Предполагаемая массовая доля окисн 
кальция, % Объем аликвотной части раствора, см3

От  0, 2 до 1,0 20
С в,  0 , 8  до 3, 0 5

5.3.3. Атомное поглощение анализируемого раствора измеряют в верхней 
частей пламени закись аэота-ацетилец при длине волны 422,7  нм.

По величине атомного поглощения анализируемого раствора устанавл и ва
ют м ассу окиси кальция по градуировочному графику.

5.4, 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
5.4 .1 , П р и гот овлен и е стандартных гр а д у и р о в о ч н ы х  р ас т во р о в
В  мерные колбы вместимостью 50 см8 отбирают микробюреткой 0; 1,0; 2 ,0 ; 

3 ,0 ; 4 ,0 ; 5,0; 6 ,0 ; 7 ,0 ; 8 ,0 ; 9 ,0  см8 раствора Б , что со ответствует: 0 ; 0 ,00005;
0 ,00010 ; 0 ,00015; 0 ,00020 ; 0 ,00025 ; 0 ,00030 ; 0 ,00035; 0 ,00040; 0 ,00045 г окиси кал ь
ция.

В  каж дую  колбу приливают 2  см8 раствора хлористого стронция или 2,5 см8 
раствора хлористого лантана, доливаю т водой до метки и перемешивают.

5 .4 .2 . Атомное поглощение стандартны х градуировочных растворов дваж ды  
измеряют в верхней части пламени закись аз от а-ацетилен при длине волны 
422,7  нм.

По полученным средним значениям атомного поглощения растворов с учетом 
атомного поглощения контрольного опыта и известным массам окиси кальция 
строит градуировочный график.

5.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
5.5.1. М ассовую  долю окиси кальция (Х Б) в  процентах вычисляю т по фор

муле
m̂ v-ioo

гд е гп\ —  м асса окиси кальция, найденная по градуировочному графику, г;
V —  общий объем анализируемого раствора, см3;
m  —  м асса навески, г ;
Vi —  объем аликвотной части анализируемого раствора, см3.
5.5.2. Абсолютные расхож дения результатов д ву х  параллельных определе

ний не должны превыш ать допускаем ы х величин, указанны х в табл. 1»,

(И УС № 1 1988 г.)
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