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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на титаномагнетитовые 
руды, концентраты, агломераты и окатыши железованадиевые и 
устанавливает титриметримескин метод определения двухваленi- 
ного железа в пересчете на закись при массовой доле от 1 ю 
4 0 % .

Метод основан на растворении навески пробы в соляной кисло
те в присутствии фтористого нагрия и натрия углекислого и шт- 
ровании ионов двухвалентного железа раствором двухромовокис
лого калия в присутствии индикатора дифениламиносульфоната 
натрия.

При наличии в пробе металлического железа его предваритель
но растворяют обработкой навески раствором хлорного желе 
(pH — 1 ,00+0 ,05)  в присутствии хлористого калия.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к меюдам анализа — по ГОСТ 18262.0.

2. АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

Встряхивающая машина.
рН-метр.
Кружочки фарфоровые или фторопластовые диаметром 1,5 

— 2 см с отверстиями.
Асбестовый шнур.
Асбест для фильтрования готовяi следующим образом: 100 

-  200 г шнуровою асбеста нарезают небольшими кусочками, поме-
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щают в стакан вместимостью 3- 2 дм3, приливают 400— 500 см3 
соляной кислоты, разбавленной 1:1, кипятят в течение 2— 3 ч, от
фильтровывают на воронке Бюхнера, промывают горячей водой и 
снова обрабатывают соляной кислотой при нагревании, отфильтро
вывают и промывают горячей водой до удаления следов железа 
(контроль по роданистому аммонию). Промытый асбест помещают 
в фарфоровую чашку, высушивают, прокаливают при 900— 1000 °С 
в течение 1 ч и охлаждают. Прокаленный асбест хранят в банке с 
пробкой.

Железо карбонильное, ос ч.
Калий хлористый по ГО СТ 4234.
Натрий фтористый по ГО СТ 4463.
Натрий углекислый кислый по ГОСТ 4201 и раствор массовой 

концентрации 40 г/дм3.
Кислота соляная по ГО СТ 3118 и разбавленная 1:1.
Кислота ортофосфорная по ГО СТ 6552.
Кислота серная по ГО СТ 4204, разбавленная 1:4 и 1:25, насы

щенная углекислым газом.
Калий марганцовокислый по ГО СТ 20490, раствор массовой 

концентрации 30 г/дм3.
Железо треххлористое 6-водное по ГО СТ 4147, раствор массо

вой концентрации 160 г/дм\ готовят следующим образом: 160 г  
треххлористого железа растворяют в 1 дм3 воды и фильтруют через 
фильтр средней плотности. Устанавливаю т pH раствора 1 ,0 0 ±  
± 0 , 0 5  на pH-метре добавлением раствора соляной кислоты, раз
бавленной 1:1.

Дифениламин-4-сульфокислоты натриевая соль (дифениламин- 
сульфонат натрия), индикатор, раствор массовой концентрации 
0,2 г/дм3 на фосфорной кислоте, приготовленный следующим обра
зом: 0,1 г индикатора растворяют в 400 см3 воды, приливают 
100 см3 фосфорной кислоты и перемешивают.

Ртути окись желтая по ГО СТ 5230 или ртути окись красная.
Ртуть хлорная, раствор концентрации 20 г/дм3, который можно 

приготовить также следующим образом: 16 г окиси ртути растира
ют с небольшим количеством воды до образования кашицы, к ко
торой осторожно приливаю! 50 см3 соляной кислоты при переме
шивании. Затем приливают 200 см3 воды, охлаждают, приливают 
50 см3 серной кислоты, разбавленной 1:1, раствор фильтруют, раз
бавляют водой до 1 дм3 и перемешивают.

Олово двухлористое 2-водное, раствор массовой концентрации 
100 г/дм3, приготовленный следующим образом: 10 г соли раство
ряют в 10 см3 соляной кислоты при нагревании. После охлаждения 
разбавляют водой до 100 см  ̂ и перемешивают.

Стандартный раствор железа готовят следующим образом: 
1,000 г карбонильного желе ta растворяют в 80 см3 соляной кисло
ты, раствор переливают в мерную колбу вместимостью 1000 см3,
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дол и ваю т до метки водой и перемешивают. 1 см3 полученного р аст
вора содержит 0,001 ж елеза.

Калий двухромовокислый по Г О С Т  4220. Если двухром овокис
лый калий, имеющий квалификацию «х. ч.» или «ч. д. а.», исполь
зуется для приготовления стандартного раствора, его необходимо 
перекристаллизовать следующим образом: 100 г двухром овокисло
го калия растворяю т в 100 см3 воды при нагревании до кипения. 
Энергично перемешивая, раствор вы ливаю т тонкой струей в ф ар
форовую чашку для получения мелких кристаллов. О хл аж даю т 
раствор холодной водой и выпавшие кристаллы отфильтровываю ! 
с отсасыванием на воронке с пористой пластинкой, сушат 2— 3 ч 
при 100— 150°С , растирают в порошок и окончательно высуш ива 
ют при 180— 200 °С в течение 10 -12 ч. Перекристаллизацию р еак 
тива квалификации «ч. д. а.» повторяют;

стандартные растворы двухромовокислого калия готовят с л е 
дующим образом: 3,4122 г (для раствора А) и 1,701)1 г (для раство
ра Б) двухромовокислого калия, перекристаллизованного и в ы с у 
шенного при 180— 200 °С до постоянной массы, помещают в стакан 
вместимостью 300 см3 и растворяют в 100 см3 воды. Раствор пере
ливают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доливаю т водой 
до метки и перемешивают 1 с м 1 раствора А соответствует 0 ,005 г 
закиси железа.

) см3 раствора Б соответствует 0 ,0025 г закиси ж елеза.
Д оп ускается применять титрованные растворы двухром овокис

лого калия 3,4 и 1,7 г/дм 3, массовою концентрацию которых у ста 
навливаю т по карбонильному желе ту или по стандартному образ
цу, проведенному через стадии анализа.

М ассовую  концентрацию ( С)  титрованного раствора двухром о
вокислого калия в граммах закиси ж елеза на кубический санти
метр, установленную  по счандартному образцу, вычисляют по 
формуле

{л тЛ
(1 Г, мои

где т  масса навески высушенной пробы стандартного образ
ца, г;

А - -  массовая доля закиси железа в стандартном образце.
% ;

Г  -  объем раствора дву хромовокислого калия, израсходо
ванный на титрование раствора стандартного образца, 
см3;

Vi — объем раствора двучромовокислого калия, израсходо
ванный на титрование раствора контрольного опыта. 
см3.

М ассовую  концентрацию титрованного раствора двухром ово
кислого калия по карбонильному железу устанавливаю т следую 
щим образом. Н авеск у  карбонильного железа массой 0,1 г (для
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раствора 3,4 г/дм3) помещают в коническую колбу вместимостью 
250 см3, смачивают водой, прибавляют 20 см3 соляной кислоты 
2,0— 2,5 см3 раствора двухлористого олова и растворяют при на
гревании, не допуская кипения. Для установления массовой кон
центрации титрованного раствора двухромовокислого калия 
1,7 г/дм3 в коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают 
10 см3 стандартного раствора железа и приливают 10 см3 соляной 
кислоты. Затем к раствору, полученному тем или другим способом, 
приливают 100 см3 горячей воды Если при растворении карбониль
ного железа введен избыток дв\хлористого олова, к раствору при
бавляют по каплям при перемешивании раствор марганцовокисло
го калия до устойчивой же 1той окраски. Затем раствор нагревают 
до 80— 90 °С, прибавляют но каплям при перемешивании раствор 
двухлористого олова до обесцвечивания и 1—2 капли в избыток. 
После восстановления железа стенки колбы обмывают водой, при
ливают 10 см3 серной кислоты, разбавленной 1:4, раствор охлаж 
дают, приливают 5 см3 хлорной ртути и перемешивают. Через 
5 мин приливают 10 см3 раствора дифениламинсульфоната. нат
рия и титруют соответствующим раствором двухромовокислого к а 
лия до устойчивой темно-фиолетовой окраски раствора.

Массовую концентрацию (С)  раствора двухромовокислою ка
лия в граммах закиси железа на кубический сантиметр, установ
ленную по карбонильному же тез у', вычисляют по формуле

п __ т 1,2865

где т — масса карбонильного железа, взятая для установления 
массовой концентрации раствора двухромовокислого к а 
лия, г;

V2 —  объем раствора двухромовокислого калия, израсходо
ванный на титрование раствора карбонильного железа. 
см3;

V7! — объем раствора, двухромовокислого калия, израсходо
ванный на титрование раствора контрольного опыта, см3; 

1,2865 — коэффициент пересчета железа на закись железа.

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

3.1. Д л я  м а т е р и а л о в ,  н е  с о д е р ж а щ и х  м е т а л  
л и ч е  с к о е ж е л е з о

Н авеску массой 0,25— 0,5 г (в зависимости от предполагаемо
го содержания закиси железа) помещают в коническую колбу вм ес
тимостью 250 см3, прибавляют 0,5 i фтористого натрия, 2 г кисло
го углекислого натрия, приливают 25 см3 соляной кислоты и бы
стро закрывают колбу пробкой с огводной трубкой. Конец отводной 
трубки помещают в стакан тля сбора конденсата. Вместо отвод
ной трубки для изоляции раствора от кислорода воздуха можно
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и сп ользовать гидрозатвор любой конструкции, заполненный р а с т 
вором натрия углеки слого  кислого (например н а са д к у  К о н т а -Г е к 
к е л я ) ,  или клапан Б ун зен а . С одерж им ое колбы  быстро нагреваю т 
до кипения и кипятят до полного разлож ения навески . При р а с т в о 
рении не д о п у ск а ю т  прекращ ения кипения р аство р а, чтобы избе
ж а т ь  попадания в о з д у х а  в реакционную  колбу. П осле окончания 
растворения конец отводной трубки о п уск аю т в колбу, с о д е р ж а 
щую раствор кислого углеки слого  натрия. К ол бу сним аю т с плиты 
и о х л а ж д а ю т  в проточной вод е  не вы ним ая т р у б к у  из р аствор а 
П осл е  охл аж д ен и я  р аствор а вы ним аю т пробку, об м ы ваю т ее водой, 
прибавляю т 100— 120 см 3 серной кислоты, р азбавленной 1:25, 
10 см 3 раствор а ди ф ен и лам инсульф оп ата натрия и титрую т р а ств о 
ром д вухр ом овоки сл ого  калия А (при массовой доле заки си  ж е л е 
за  более 10 % ) или раствором  Б (при массовой доле закиси ж е л е 
за до 1 0 % )  до устойчивой темпо-фиолетовой окраски  раствора

3.2. Д л я  м а т е р и а 1 о в, с о д е р ж а щ и х  м е т а л л и ч е 
с к о е  ж е л е з о

Н а в е с к у  массой 0 ,2 5 — 0,5  г помещ ают в сухую  коническую  ко л 
бу вм естим остью  2 5 0 — 500 см3, прибавляю т 5 г хлористого калия, 
приливают 30 см 3 р аствор а хлорного ж елеза . К ол бу за к р ы ва ю т 
пробкой и перемеш иваю т раствор в 1 ечение 30 мин на в с т р я х и в а ю 
щей машине. П осле растворения мемаллического ж ел еза  колбу о т 
к р ы ваю т, об м ы ваю т пробку водой и ф ильтрую т раствор через слой 
уплотненного а сб еста , помещенного в стеклян ную  воронку д и а м е т
ром 5 - 6 см на ф тороплаетовы i и ш ф арфоровый круж очек с от
верстиями. К ол бу промыв.нот 4 раза , а о садок  на асбестовом  ф и л ь
тре 8 ра.> холодной водой метопом текантации, сл и вая  ж идкость с 
о тстоявш егося  о сад к а .

В  колбу, в которой проводили растворение м еталли ческого  ж ел е 
за, прибавляю ] 0 , 5 1 фтористого п а г р н я , 2 г  натрия угл еки слого  кис 
л о ю  переносят количественно оса м к вм есте с асбестом  и к р у жо ч 
ками и прибавляю т 50 см 3 соляной лислоты. Колбу быстро з а к р ы в а 
ют пробкой с огводной трубкой. Конец отводной трубки помещают в 
ста к а н  для сбора кон д ен сата . Вм есто  отводной трубки для изоля
ции раствора ог во зд у х а  можн ) использовать гидрозатвор любой 
конструкции, заполненный раствором кислого угл еки слого  н а i ]>ия 
(например н а са д к у  Конта Г е к к е л я ) ,  или клапан Б ун зен а . Содержи 
мое колбы б ы п р о  нагреваю т дс кипения и кипятят до полного р аз
ложения навески . При pat творении не доп ускаю т прекращения ки 
пения, чтобы избеж ать попадания во зд у х а  в реакционную  колбу 
П осл е  растворения навески  конец огводной трубки о п у с к а ю \ в 
колбу, со д ер ж ащ ую  раствор кислого угл еки слого  натрия. Ко i6y 
снимают с плиты, о х л а ж д а ю т  в проточной воде, не выним ая тр уб ку  
из р аствор а. П осле охлаж дения раствор а вы ним аю т трубку , о бм ы 
в а ю т  ее водой, п р и бавляю т ЮС»— 120 см 3 серной кислоты, р а з б а в 
ленной 1:25, 100 см 3 воды  10 см3 раствор а диф енилам инсульф о-
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н а га  натрия и титрую т раствором  двухр о м о во ки сл ого  калия А 
(при м ассовой доле закиси ж ел еза  более 10 % )  или раствором Б 
(при м ассовой доле закиси ж ел еза  менее 10 % )  до устойчивой 
темно-ф иолетовой окраски  раствора.

3.3. Д л я  внесения поправки на содерж ани е д в у х в а л е н т н о го  ж е 
л еза  в р еак ти вах  через все стадии анали за  проводят контрольный 
опыт.

4.1. М а ссо ву ю  долю  закиси ж ел еза  (А>0о ) в процентах вы ч и сл я 
ют по ф ормуле

где С —  м ассовая  концен [рация р аствора д вухр ом овоки сл ого  к а 
лия по закиси ж ел еза , г /см 3;

У ъ —  объем р аствор а двухром овокислого  калия, израсходо
ванны й на титрование анализируем ого р аствор а, см 3;

Vi - -  объем р аство р а  двухр ом овоки сл ого  калия, и зр асходо
ванный на титрование раствор а контрольного отнята,

m — м асса  н авески  высуш енной пробы, \.
4 2. А бсолю тное допускаем ое расхож дение м еж ду р е з у л ь т а т а 

ми д в у х  определений при довери [ельной вероятности Р  =  0 ,95  пе 
долж но п ревы ш ать величины, указанн ой  в таблице.

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТО В

М .нео пан долм <.п пси 
же лоза,",.

А о с о л ю тн о е  д о п у е к  аемое 
\ а схож  U 4 iu e t%

O i 1 до 2 пключ
( в  2 » 5 >

>  10 »  20
>  20 »  40

» 3 » 10

од
0,2
0,3
0,4
0,5
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