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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на бурые и каменные 
или , антрацит и горючие сланцы и устанавливает фотоколори- 
метрический метод определения массовой доли галлия.

Метод основан на измерении оптической плотности окрашен­
ною соединения — хлоргаллата родамина С, образующегося в со­
лянокислой среде при взаимодействии хлоридного комплекса гал­
лия с основным красителем — родамином С. Предварительно про­
изводят озолепие пробы топлива при свободном доступе воздуха, 
сплавление зольного остатка с пиросульфатом калия, растворение 
сплава в соляной кислоте, отделение галлия от мешающих эле­
ментов.

1. АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ И РЕАКТИВЫ

1.1. Для проведения анализа должны применяться; 
электропечь муфельная с терморегулятором; 
термометр термоэлектрический по ГОСТ 6616—74 с гальвано­

метром, обеспечивающий измерение температуры до 900°С; 
фотоэлектроколоримстр; 
весы аналитические;
лодочки фарфоровые прямоугольные Л!> 2, 3, 4 по ГОСТ 

6673—73;
тигли фарфоровые по ГОСТ 9147—73;
чашки фарфоровые диаметром 100 мм но ГОСТ 9147—73,

Издание официальное Перепечатка воспрещена

©Издательство стандартов, 1977



Стр. 2 ГОСТ 12711— 77

колбы мерные с притертыми пробками по ГОСТ 1770—74 вме­
стимостью 50 и 100 мл;

делительные воронки вместимостью 25 и 50 мл;
пипетки по ГОСТ 1770—74 вместимостью 1, 2, 5 и 10 мл;
микробюретки по ГОСТ 1770—74 вместимостью 5 или 10 мл;
колбы конические по ГОСТ 10394—72 вместимостью 100 мл;
воронки стеклянные по ГОСТ 8613—75;
фильтры;
часы песочные;
баня водяная;
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72; 
кислота соляная по ГОСТ 3118—67 6 н. раствор; 
калий пиросернокислый (пиросульфат калия) по ГОСТ 

7172—76;
титан треххлористый по ГОСТ 311—70, раствор разбавленный: 

концентрированной соляной кислотой 1: 1;
родамин С, 0,5%-ный раствор в 6 н. растворе соляной кислоты; 
водорода перекись (пергидроль) по ГОСТ 10929—76; 
толуол по ГОСТ 5789—69; 
бутилацетат;
смесь толуола с бутилацетатом; готовят смешением толуола 

с бутилацетатом в соотношении 2 : 1 ;  
галлий металлический; 
стандартные растворы галлия;
раствор А; готовят следующим образом: навеску галлия мас­

сой 0,1 г растворяют в 10 мл 6 н. раствора соляной кислоты при 
нагревании с добавлением нескольких капель пергидроля; полу­
ченный раствор выпаривают досуха.

Остаток снова растворяют в 6 н. растворе соляной кислоты, 
раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 мл, долива­
ют 6 н. раствором соляной кислоты до метки и перемешивают. 
1 мл раствора А содержит 1000 мкг галлия;

раствор Б; готовят следующим образом: отбирают пипеткой 
10 мл раствора А и переносят в мерную колбу вместимостью 
100 мл, доливают 6 н. раствором соляной кислоты до метки и пе­
ремешивают. 1 мл раствора Б содержит 100 мкг галлия;

раствор В; готовят следующим образом: отбирают пипеткой 
10 мл раствора Б и переносят в мерную колбу вместимостью 
100 мл, доливают 6 н. раствором соляной кислоты до метки и пе­
ремешивают. 1 мл раствора В содержит 10 мкг галлия;

раствор Г; готовят следующим образом: отбирают пипеткой 
10 мл раствора В и переносят в мерную колбу вместимостью 
100 мл, доливают 6 и. раствором соляной кислоты до метки и пе­
ремешивают. 1 мл раствора Г содержит 1 мкг галлия.

1.2. При проведении анализа и приготовлении растворов при­
меняют реактивы квалификации нс ниже ч. д. а.
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2. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

2.1. О з о л е н и е
2.1.1. Из аналитической пробы, приготовленной по ГОСТ 

16479—70, отбирают топливо в фарфоровые лодочки и равномер­
но распределяют по дну лодочек с таким расчетом, чтобы высота 
слоя была не более 3 мм.

2.1.2. Лодочки с топливом помещают в муфельную печь. Темпе­
ратуру муфельной печи постепенно в течение 1—1,5 ч повышают 
до бООХ и затем выдерживают 2 ч при температуре 600±20°С. 
Озоление проводят при открытой дверце муфельной печи. Затем 
лодочки вынимают из муфельной печи и охлаждают.

П р и м е ч а н и е  Озоление топлива зольностью более 40% следует прово­
дить при температуре 800±20°С.

2.2. Р а з л о ж е н и е  з о л ь н о г о  о с т а т к а
2.2.1. Навеску золы массой 0,2—0,3 г (при содержании галлия 

более 10 г в 1 т топлива) или 0,5—0,8 г (при содержании галлия 
до 10 г в 1 т топлива), взвешенную с погрешностью не более 
0,2 мг, помещают в фарфоровый тигель, добавляют 3 г пиросуль­
фата калия, перемешивают и покрывают еще 2 г пиросульфата 
калия. Тигель с содержимым помещают в холодную муфельную 
печь, температуру которой постепенно в течение 1—1,5 ч повы­
шают до 600±20°С и сплавляют содержимое тигля в течение 
10 мин. После этого тигель вынимают и охлаждают. Сплав вы­
мывают в фарфоровую чашку горячим 6 н. раствором соляной кис­
лоты. Содержимое чашки выпаривают досуха на водяной бане.

Сухой остаток в чашке растворяют в 6 н. растворе соляной 
кислоты при нагревании на водяной бане. Полученный раствор 
переносят в мерную колбу вместимостью 50 мл, доливают 6 н. кис­
лотой до метки и тщательно перемешивают.

Раствор отстаивают, после чего фильтруют через сухой фильтр 
в сухую колбу. Первые две-три капли фильтрата отбрасывают 
Остальной фильтрат является анализируемым раствором.

3. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

3.1. В мерную колбу вместимостью 50 мл (или делительную 
воронку вместимостью 25 мл) отбираютбмл анализируемого paci- 
вора и прибавляют по каплям при помешивании 1 мл треххлори­
стого титана. Через 5 мин в колбу (или воронку) прибавляют 
0,4 мл 0,5%-ного раствора родамина С, перемешивают и выдержи­
вают в течение 5 мин. Затем приливают 5 мл смеси толуола с б}- 
тилацетатом, закрывают колбу (или воронку) притертой пробкой 
и встряхивают 2 мин. После разделения слоев осторожно слива­
ют в кювету (с расстоянием между рабочими гранями 5 мм)
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верхний органический слой, окрашенный в красно-фиолетовый 
цвет, и закрывают кювету крышкой.

Нулевой раствор готовят следующим образом: в мерную колбу 
вместимостью 50 мл (или делительную воронку вместимостью 
50 мл) наливают 10 мл 6 н. раствора соляной кислоты, прилива­
ют 2 мл треххлористого титана, 0,8 мл 0,5%-ного раствора рода­
мина С, 10 мл смеси толуола с бутилацетатом, закрывают при­
тертой пробкой колбу (или воронку) и встряхивают в течение 
2 мин. После разделения органический слой сливают в кюветы 
для колориметрирования.

Колориметрпрование производят на фотоэлектроколориметре, 
применяя зеленый светофильтр с максимумом пропускания лучей 
света длиной волны 530—540 нм. Содержание галлия находят по 
градуировочному графику. Если интенсивность окрашивания (оп­
тическая плотность) исследуемого раствора выше максимальной, 
предусмотренной градуировочным графиком, то перед колорпмет- 
рированием производят разбавление раствора.

3.2. Для построения градуировочного графика в мерные колбы 
вместимостью по 50 мл (или делительные воронки вмеепшоегью 
25 мл) отбирают пипетками 1, 2, 3, 4 и 5 мл стандартного раство­
ра Г, что соответствует содержанию галлия от 1 до 5 мкг.

Далее в колбы (или воронки) добавляют 6 н. расiвор соляной 
кислоты в таком количестве, чтобы объем жидкоеiи был равен 
5 мл. Затем добавляют по 1 мл треххлористого титана, перемеши­
вают, через 5 мин приливают по 0,4мл 0,5%-ного раствора родами­
на С и выдерживают в течение 5 мин. После этого приливают по 
5 мл смеси толуола с бутилацетатом, закрывают колбы (или во­
ронки) притертыми пробками и встряхивают в течение 2 мин. Пос­
ле разделения органический слой осторожно сливают в кювету и 
закрывают крышкой.

Оптическую плотность измеряют для трех серий растворов с 
содержанием галлия от 1 до 5 мкг и рассчитывают среднее ариф­
метическое результатов всех измерений оптических плотностей, по­
лученных для данного содержания галлия.

По полученным средним значениям оптических плотностей ра­
створов и соответствующим содержаниям галлия сгроят градуиро­
вочный график.

График проверяют не менее одного раза в месяц колоримстрн- 
рованпем стандартных растворов

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

4.1. Массовою долю галлия в золе (X) в процентах вычисляют
по формуле

гп\ - VX т-Уг 10000 '
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где т\ — содержание галлия в аликвотной части анализируемого 
раствора, найденное по градуировочному графику, мкг; 

У — объем анализируемого раствора, мл;
V \ — аликвотная часть анализируемого раствора, взятая для 

определения, мл; 
т — масса навески золы, г.

4.2. Массовую долю галлия в сухом топливе (X])  в процентах 
вычисляют по формуле

v X  ■ лс

где Лг — зольность испытуемой пробы топлива, определенная по 
ГОСТ 11022—75.

4.3. Вычисление результатов анализа, а также пересчет резуль­
татов на сухое топливо производят до пятого десятичною знака.

Окончательные результаты округляют до четвертого десятич­
ного знака.

4.4. Для пересчета полученных результатов в граммы на 1 т 
анализируемого топлива или его золы умножают массовую долю 
галлия, выраженную в процентах, на 10ООО.

4.5. Определение массовой доли галлия в каждой пробе про­
изводят параллельно в двух навесках.

За окончательный результат анализа принимают среднее ариф­
метическое результатов двух параллельных определении в преде­
лах допускаемых расхождений.

Допускаемые расхождения между результатами двух парал­
лельных определений при доверительной вероятности Р  =  0,95 от­
носительно их среднего арифметического не должны превышать 
± 10%.

При получении результатов с расхождением более указанных 
определение повторяют.

Редактор И. Е. Шестакова 
Технический редактор Л. Б. Семенова 

Корректор Т. А. Камнева
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