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О Т И З Д А Т Е Л Ь С Т В А

Сборник «Бетон и железобетонные изделия. Методы испы
таний материалов» часть 2 содержит стандарты, утвержден
ные до 1 января 1985 г.

В стандарты внесены все изменения, принятые до указан
ного срока. Около номера стандарта, в который внесено из
менение, стоит знак *.

Текущая информация о вновь утвержденных и пересмот
ренных стандартах, а также о принятых к ним изменениях 
публикуется в выпускаемом ежемесячно информационном ука
зателе «Государственные стандарты С С С Р».
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085 (02 )— 85

(ё) Издательство стандартов, 1985
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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

ЦЕМЕНТЫ
ГЛИНОЗЕМИСТЫЙ, ВЫСОКОГЛИНОЗЕМИСТЫЙ 

И ГИПСОГЛИНОЗЕМИСТЫЙ РАСШИРЯЮЩИЙСЯ

Методы химического анализа

C em ent a lum ina, h igh  a lum ina and gyp su m  
alum ina expand ing- M eth od s  o f  chem ica l 

ana lys is

гост
9552-76

Взамен
ГОСТ 5552— 67

Постановлением Государственного комитета Совета Министров СССР по делам 
строительства от 10 декабря 1976 г. № 267 срок введения установлен

с 01.01.78

Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на глиноземистый, вы
сокоглиноземистый и гипсоглиноземистый расширяющийся цемен
ты и устанавливает методы их химического анализа.

Применение методов химического анализа предусматривается 
в стандартах и технических условиях, устанавливающих техни
ческие требования на глиноземистый, высокоглиноземистый и 
гипсоглиноземистый расширяющийся цементы.

1. ОБЩИЕ УКАЗАНИЯ

1.1. При химическом анализе глиноземистого, высокоглино
земистого, гипсоглиноземистого Цементов должны применяться 
реактивы, соответствующие действующим стандартам, квалифи
кации х. ч. и ч. д. а., дистиллированная вода по ГОСТ 6709—72 
и беззольные фильтры. Калибровка применяемой мерной посуды 
должна быть проверена.

1.2. Для химического анализа цементов должна применяться 
средняя проба массой около 200 г, которая должна быть достав
лена в лабораторию в стеклянной банке с плотно закрытой крыш
кой. Пробу тщательно перемешивают и квартованием сокращают 
до 25 г. Из этой пробы удаляют при помощи магнита попавшие в 
нее металлические части. Затем вторичным квартованием отбира
ют среднюю пробу цемента массой около 10 г, которую растира
ют в агатовой или яшмовой ступке до тонкости, характеризуемой 
прохождением всей пробы через сетку № 008 по ГОСТ 3584—73, 
и до окончания химического анализа хранят в стаканчике с при
тертой крышкой.

Издание официальное

т

Перепечатка воспрещена



ГОСТ 9552— 76

1.3. Для анализа должна применяться навеска цемента, на
ходящегося в воздушно-сухом состоянии.

1.4. Взвешивание навески производят на аналитических весах 
с точностью до ±0 ,0002 г.

1.5. Результаты химического анализа вычисляют с точностью 
до 0,01%. При определении результатов анализа должны вводить
ся поправки на загрязнение реактивов, воды и на зольность 
фильтров. Величины поправок находят контрольным (холостым) 
определением и анализом стандартного образца.

1.6. Под концентрацией растворов в процентах имеется в виду 
содержание вещества в граммах в 100 мл раствора.

1.7. Концентрацию разбавленных кислот в ряде случаев вы
ражают как отношение объема кислоты к объему воды. Напри
мер, раствор соляной кислоты 1 :3 означает, что один объем соля
ной кислоты плотностью 1,19 разбавлен тремя объемами воды.

1.8. Правильность установки титров растворов и точность вы
полнения всех определений контролируются анализом стандарт
ных образцов.

2. МЕТОДЫ ХИМИЧЕСКОГО АНАЛИЗА

2.1. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  г и г р о с к о п и ч е 
с к о й  в л а г и

В предварительно высушенный и взвешенный стаканчик с при
тертой крышкой отвешивают около 1 г средней пробы глинозе
мистого или высокоглиноземистого цемента, помещают стаканчик 
в сушильный шкаф и сушат пробу при температуре 105— 110° С. 
По истечении 2 ч стаканчик вынимают из шкафа щипцами с 
каучуковыми наконечниками, закрывают неплотно крышкой и ох
лаждают в эксикаторе до комнатной температуры. После этого 
стаканчик взвешивают, предварительно плотно закрыв его крыш
кой. Для проверки постоянства массы производят повторное вы
сушивание навески при той же температуре в течение 30 мин.

2; 1.1. П о д с ч е т  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а
Содержание гигроскопической влаги (Н20 )  в процентах вы

числяют по формуле

н2о = G j • 100

Go ’

где Gf — разность в массе стаканчика с навеской до и после вы
сушивания в г;

Go — воздушно-сухая навеска цемента в г.
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После определения влаги производят пересчет на высушенную 
до постоянной массы навеску, именуемую в дальнейшем сухой 
навеской, массу которой (G) в граммах вычисляют по формуле

П р и м е ч а н и е .  При определении гигроскопической влаги  в гипсоглино
земистом цементе навеску цемента высуш ивают при температуре 50— 60° С.

2.2. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  г и д р а т н о й  в о д ы  
в г и п с о г л и н о з е м и с т о м  ц е м е н т е

Навеску цемента массой около 1 г помещают в предвари
тельно прокаленный и взвешенный фарфоровый или платиновый 
тигель. Тигель с навеской прокаливают в муфельной печи при 
температуре, не превышающей 600° С. После прокаливания тигель 
с навеской охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Прокаливание 
повторяют до получения постоянной массы.

2.2.1. Подсчет результатов анализа
Содержание гидратной воды (г. в.) в процентах вычисляют по 

формуле

где Gi — разность в массе тигля до и после прокаливания в г;
Go — воздушно-сухая навеска цемента в г;

Н20  — содержание гигроскопической влаги в '%.
2.3. О п р е д е л е н и е  п о т е р и  при п р о к а л и в а н и и  в 

г л и н о з е м и с т о м  и в ы с о к о г л и н о з е м и с т о м  ц е м е н -

Навеску цемента массой около 1 г помещают в предваритель
но прокаленный и взвешенный платиновый или фарфоровый 
тигель. Тигель с навеской высокоглиноземистого цемента посте
пенно нагревают в муфельной печи или на пламени газовой горел
ки до температуры 1000— 1050° С, выдерживают при этой темпера
туре в течение 30 мин, а затем охлаждают в эксикаторе и взве
шивают. Прокаливание повторяют при той же температуре по 
10 мин до получения постоянной массы.

Потерю массы при прокаливании глиноземистого цемента оп
ределяют прокаливанием навески около 1 г в муфельной печи при 
температуре 900—950° С в течение 1—2 мин; тигель с навеской 
охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Прокаливание повторяют 
в течение 2—3 мин при той же температуре до прекращения 
уменьшения в массе прокаливаемой пробы.

Gp • (100 —  Н аО )  

100

100 — н 2о  ’

100

т а х
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2.3.1. П одсчет  результ ат ов а н а лиза
П о т ер ю  при п р ок али в ан и и  (п .п .п .) в процентах в ы ч и сля ю т  по  

ф о р м у ле

п .п .п
- (

G1 . 100 

Go
100

100- Н аО ■

О б о зн а ч ен и я  приведены  в ф о р м уле  п. 2.2.1.
2.4. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  н е р а с т в о р и м о г о  

о с т а т к а  в г л и н о з е м и с т о м  и в ы с о к о г л и н о з е м и с 
т о м  ц е м е н т а х  ( ф а к у л ь т а т и в н о )

2.4.1. П р и м е н я е м ы е  растворы, и реакт ивы
К и с л о т а  с о ля н а я  п о  Г О С Т  3118— 77, раствор  1 :1 0 .
2.4.2. П р о в е д е н и е  а н а л и за
Н а в е с к у  ц ем ен та  о к о л о  1 г пом ещ аю т в стакан  в м ести м о стью  

200 м л , о б р а б а ты в а ю т  100 м л  раствора  соля н ой  к и сло ты , р а ст и 
р а ю т  ц ем ен т в течен и е  1 мин плоским  концом  с т ек ля н н о й  п а л о ч 
ки и о с тор о ж н о  н а гр ев а ю т  на  п ли тк е с асбестовой  сетк о й  и ли  на 
н еб о ль ш о м  п лам ен и  га зо в ой  горелки . З атем  со д ер ж и м о е  ста к а н а  
д о в о д я т  д о  кипения. П о с л е  5 мин спокойного  кипения (п р и  п о м е 
ш и ван и и ) стакан  сн и м аю т с сетки и ж и дкость  ф и льт р у ю т  ч ер ез  
н еп лотн ы й  б е з зо л ь н ы й  ф и льтр . О са д ок  пром ы ваю т гор я ч ей  водой  
д о  исчезн овен и я  реакц ии  на ион х ло р а  (п р о ба  р а ств о р ом  а зо т н о 
к и сло го  с е р е б р а ).  О са д о к  в м есте  с ф и льтром  п р о к а ли в а ю т  в п л а 
тиновом  и ли  ф арф оровом  т и г л е  при тем п ер атур е  900— 1000° С  д о  
п остоян н ой  м ассы .

2.4.3. П одсчет  результ ат ов а н а л и за
С о д ер ж а н и е  н ер а ств о р и м о го  остатка  (н .о .) в п р о ц ен та х  вы 

ч и сля ю т  по  ф о р м у ле

G

гд е  G i  —  р а зн о сть  в м ассе  т и гл я  с прокаленны м  о са д к о м  и п у 
сто го  т и гл я  в г;

G  —  с у х а я  н авеска  ц ем ен та  в г.
2.5. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  д в у о к и с и  к р е м 

н и я  в г л и н о з е м и с т о м  и г и п с о г л и н о з е м и с т о м  ц е 
м е н т а х  м е т о д о м  к о а г у л я ц и и  ж е л а т и н о й

2.5.1. П р и м е н я е м ы е  раст воры  и  реакт ивы
К и с л о т а  с о ля н а я  по  Г О С Т  3118— 77 п лотн остью  1,19 и р а ст в о 

ры  5 :9 5  и 1 :3 .
К и с л о т а  ф тор и стов од ор од н а я  (п ла в и к о в а я ) п о  Г О С Т  

10484— 78, 4 0 % -ная.
Ж е л а т и н  п ищ евой  п о  Г О С Т  11293— 78, св еж еп р и гото в лен н ы й  

р аствор ; го то в я т  с л ед ую щ и м  о б р а зо м : 1 г ж ела ти н а  р а ст в о р я ю т  в 
100 м л  воды  и п о м ещ а ю т  в в о д я н ую  баню , н агр етую  д о  60— 70° С .
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К и с л о т а  серная  по Г О С Т  4204— 77 п лотн о стью  1,84.
К и сло та  азотн ая  по Г О С Т  4461— 77 п лотн о стью  1,4.
2.5.2. П р о в е д е н и е  а н а л и за
Н а в еск у  0,5 г  цем ента  п о м ещ а ю т  в сухо й  стакан  в м ести м остью  

50 м л , накры ваю т часовы м  ст ек ло м  и о сто р о ж н о  д о б а в л я ю т  8 —  
10 м л  соля н ой  кислоты . С та к а н  п о гр у ж а ю т  в н а гр етую  д о  60—  
70° С  водяную  бан ю  так, ч тобы  ур о в ен ь  ж и д к ости  в стак ан е  б ы л  
н и ж е уровн я  воды  в б ан е  и в ы д ер ж и в аю т  в течен и е  10 мин, п ер е 
м еш и в ая  врем я от  врем ени  со д ер ж и м о е  стакан а .

З атем  в стакан  п р и б а в ля ю т  8— 10 м л  р аств ор а  ж ела ти н ы , 
эн ер ги чн о  п ерем еш иваю т в теч ен и е  1 мин, н е в ы н и м аю т стак ан а  
из водяной  бани, и д а ю т  п о стоя ть  в б а н е  ещ е  10 мин. Р а ст в о р  
н еск о ль к о  о х ла ж д а ю т  и в т еп ло м  виде ф и льтр ую т  через н е п л о т 
ны й  б еззо льн ы й  ф ильтр . Т щ а т е л ь н о  у д а л я ю т  к усочк ом  ф и льтр а  
приставш ие к стенкам  стак ан а  частички  к р ем н ек и слоты  и п р и со 
ед и н я ю т  к осадку . О са д ок  на ф и льтр е  п р ом ы ваю т 2— 3 р а за  г о р я 
чим  раствором  соля н ой  к и слоты , а за тем  10— 12 р а з  н еб ольш и м и  
порц и ям и  горячей  воды  (т ем п ер а т у р а  не вы ш е 60— 7 0 °С ) ,  д ав а я  
п о лн о ст ь ю  стечь каж дой  порции. О с а д о к  в м есте  с ф и льтр ом  п ер е 
н о ся т  ро  взвеш енны й п лати н ов ы й  т и ге л ь , о з о л я ю т  б е з  в о сп ла м ен е 
ния, п р ок али ваю т в м уф ельн о й  печи в течен и е  20— 25 мин при 
тем п ер а тур е  1000— 1050° С , о х л а ж д а ю т  и взвеш иваю т. П р о к а л и в а 
н и е  повторяю т д о  п о луч ен и я  п остоя н н ой  м ассы . О са д о к  в т и гл е  
см ач и в аю т  неск ольки м и  к а п ля м и  воды , п р и б а в ля ю т  2— 3 к ап ли  
сер н ой  кислоты  и 7— 8 м л  ф тор и стов одор одн ой  к и сло ты , вы п ар и 
в а ю т  содерж и м ое т и гля  на п есчан ой  б а н е  д о  п р ек ращ ен и я  в ы де
л е н и я  паров серной  к и сло ты ; п о с л е  э т о го  т и ге л ь  п р о к а ли в а ю т  при 
тем п ер а тур е  1000— 1050°С  в течен и е  3— 5 мин, о х л а ж д а ю т  в эк си 
к а то р е  и взвеш иваю т. О ст а т о к  п о сле  о тго н а  к р ем н ек и слоты  н е 
о б х о д и м о  сп лави ть , раств ор и ть  в н е б о ль ш о м  к оли ч еств е  р а ст в о 
р а  со ля н ой  к и слоты  1 :3  и п р и бав и ть  к  о сн ов н о м у  ф и льтр а ту . 
Ф и л ь т р а т  сохр ан я ю т  д л я  о п р ед елен и я  о с т а ль н ы х  ком понентов .

2.5.3. П одсчет  результатов а н а л и за
С од ер ж ан и е  двуокиси  крем н и я  (Б Ю г ) в п р оц ен тах  в ы ч и сля ю т  

п о  ф о р м уле

гд е  G i —  р азн ость  в м ассе  т и гл я  с п р ок ален н ы м  о са д к о м  д о  и 
п осле  вы паривания с п лав и к ов ой  к и сло то й  в г;

G  —  сухая  навеска  ц ем ен та  в г.
Д л я  п олучения  р е зу ль т а т о в  повы ш енной  точности , пом и м о  

п роверки  на чистоту, н ео б х о д и м о  о п р ед ели т ь  содер ж ан и е  к р ем н е 
к и сло ты  в ф и льтр ате  п о с ле  ее  о тд елен и я . В  этом  с л у ч а е  ф и льтр а т  
п о с л е  отделен и я  к р ем н ек и слоты  п о д к и сля ю т  1— 2 м л  азотн ой  кис-
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ло т ы , ки п ятят  2— 3 мин д л я  разруш ения  ж елати н ы , за тем  п ер е 
в о д я т  в м ер н ую  к о л б у  вм ести м остью  250 м л, д о в о д я т  д о  м етк и  
в одой , т щ а т е л ь н о  п ер ем еш и ваю т и оп р ед еля ю т  со д ер ж а н и е  к р ем - 
н ек и сло ты  к олор и м етр и ч еск и м  м етодом  по п. 3.1.

С о д ер ж а н и е  д в уо к и си  крем ния ( S i 0 2) в п роц ен тах  в этом  с л у 
ч а е  в ы ч и сля ю т  по ф о р м у л е

SiOa =  _f_ Si02 фнльтр>
G

гд е  S i0 2 фильтр —  со д ер ж а н и е  S i0 2 в ф и льтрате в п роц ен тах , о п 
р ед ел ен н о е  по п. 3.1.

О тк лон ен и я  в р е з у л ь т а т а х  п а р а лл е л ь н ы х  о п р ед елен и й  д в у 
окиси  крем ния не д о л ж н ы  превы ш ать ± 0 ,2 0 % .

2.6. О т д е л е н и е  о к и с е й  а л ю м и н и я ,  ж е л е з а  и 
д в у о к и с и  т и т а н а

2.6.1. П р и м е н я е м ы е  раст воры  и реактивы
К и с л о т а  а зотн ая  по Г О С Т  4461— 77 плотн остью  1,4.
А м м и а к  водны й по Г О С Т  3760— 79, 10% -ны й р аств ор .
П ла в е н ь -с м е с ь  н атри я  у г л е к и с л о го  б езвод н ого  по  Г О С Т  83— 79

и натрия  т е т р а б о р н о к и с л о го  (б у р ы ) по Г О С Т  4199— 76 (б е з в о д 
н о го ) в отнош ении  по м а ссе  2 :1 .  В  п лавен ь  д о п у ск а ет ся  д о б а в 
л я т ь  0,5 г  сели тр ы  на  100 г  п лав н я  д л я  п о лн о го  о к и слен и я  ж е 
л е з а  и с у льф и д н ой  серы .

У р отр о п и н -гек са м ети лен тетр а м и н , 20% -н ы й  водн ы й  р аствор .
К и с л о т а  с о ля н а я  по Г О С Т  3118— 77 п лотн остью  1,19 й р аств ор  

1 :4 .
А м м о н и й  а зотн о к и слы й  п о  Г О С Т  22867— 77, 2 % -н ы й  р аств ор , 

точ н о  н ей тр али зов ан н ы й  ам м и аком  по м ети лов о м у  к р асн ом у .
М ет и ло в ы й  к р асн ы й  п о  Г О С Т  5853— 51, 0 ,2 % -ны й р аств ор  на 

э т и ло в о м  си н тети ческ ом  п о  Г О С Т  11547— 80 и ли  ги д р о ли зн о м  
сп и рте  п о  Г О С Т  17299— 78.

С е р е б р о  а зо т н о к и сло е  п о  Г О С Т  1277— 75, 1% -ны й  р аствор .
2.6.2. П р о в е д е н и е  а н а л и за  ( с  раст вором  ам м иака)
Ф и л ь т р а т  п о с л е  о тд ел ен и я  крем н еки слоты  п ер ен ося т  в ста к а н  

в м ести м остью  300 м л  и вы п ар и ваю т д о  о бъ ем а  100 м л . Д л я  в ы 
со к о гли н о зем и с то го  ц ем ен та  н авеску 0,5 г  с п л а в л я ю т  с  2 г  
п лав н я  при  т ем п ер а т ур е  о к о л о  1000° С  в течение 5— 7 мин и в ы 
щ ела ч и в а ю т  при н а гр еван и и  в 60— 70 м л раствора  с о ля н о й  к и с
л о т ы . В  р астворы  п р и б а в ля ю т  по 10— 12 к ап ель  а зотн о й  к и сло ты , 
д о в о д я т  д о  кипения, с л а б о  ки пятят  1— 2 мин, д о б а в л я ю т  а м м и а к  
д о  н а ч а ла  п оя в лен и я  о са д к а , которы й  растворяю т н еск ольк и м и  
к а п ля м и  со ля н о й  к и сло ты  при  кипячении. З атем  п р и б а в ля ю т  1— 2 
к а п ли  м ет и ло в о го  к р а сн о го  и о са ж д а ю т  гидроокиси , п р и б а в ля я  
ам м и ак  п о  к а п ля м  д о  п о ж елтен и я  раствора. С о д ер ж и м о е  с т а к а н а  
р а зб а в л я ю т  100 м л  ки п ящ ей  воды , п ом ещ аю т на н ес к о л ь к о  ми-
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нут в теплое место до просветления раствора над осадком, после 
чего фильтруют через неплотный беззольный фильтр. Осадок про
мывают 3—4 раза горячим раствором азотнокислого аммония, не 
перенося его при этом полностью на фильтр. Осадок вместе 
с фильтром переносят в стакан, в котором производилось осаж
дение, приливают 30 мл раствора соляной кислоты, разбавляют 
до 150 мл горячей водой, размешивая фильтр в кашицеобразную 
массу, прибавляют 1—2 капли метилового красного, вторично 
осаждают гидроокиси раствором аммиака, фильтруют через не
плотный беззольный фильтр и промывают осадок горячим рас
твором азотнокислого аммония до исчезновения реакции на ион 
хлора (проба раствором азотнокислого серебра, подкисленного 
2—3 каплями азотной кислоты).

Объединенные фильтраты с промывными водами выпаривают, 
переводят в мерную колбу вместимостью 250 мл и сохраняют для 
определения содержания кальция и магния.

П р и м е ч а н и е .  При необходимости определения суммы полуторны х 
окислов  осадок гидроокисей помещ аю т в платиновый тигель, озоляю т, прока
ливаю т при температуре 1100— 1200° С  и взвешивают.

Содержание суммы окисей алюминия, железа и двуокиси ти
тана (ИгОз+ТЮг) в процентах вычисляют по формуле

Н а 0 3+ Т Ю 2 —  ° г  ’J -—  ,

Гд е  Gt —  разность в массе тигля с осадком и пустого тигля в г;
G — сухая навеска цемента в г.

2.6,3. Проведение анализа (с раствором уротропина)
Фильтрат после отделения кремнекислоты (для высокоглино

земистого цемента используют раствор, приготовленный по 
п. 2.6.2), нагревают до кипения, добавляют 10—12 капель азот
ной кислоты, слабо кипятят раствор еще 1—2 мин, после чего 
нейтрализуют раствором аммиака до покраснения бумажки конго 
(или до появления слабой мути, которую растворяют несколькими 
каплями соляной кислоты 1:4),  добавляют несколько капель 
раствора соляной кислоты до перехода цвета бумажки конго в 
сиреневый. Затем приливают 25—30 мл раствора уротропина, 
выдерживают стакан с раствором в течение 10 ,мин при темпера
туре около 80° С, избегая его кипения, и фильтруют через неплот
ный беззольный фильтр. Осадок промывают горячим раствором 
азотнокислого аммония до исчезновения реакции на ион хлора 
(проба раствором азотнокислого серебра, подкисленного 2—3 кап
лями азотной кислоты). Фильтрат с промывными водами пере
водят в мерную колбу вместимостью 250 мл и сохраняют для оп
ределения окисей кальция и магния.
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2.7. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  о к и с е й  к а л ь ц и я  
и м а г н и я  т р и л о н о м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м

2.7.1. П ри м еняем ы е раст воры  и реактивы
Т р и ло н  Б по Г О С Т  10652— 73, 0,05 м. раствор; готов ят  с л е 

дую щ и м  о бр а зо м : 18,6 г трилона  Б растворяю т в 1 л  воды  и
хорош о  перем еш иваю т. Е сли  раствор получи лся  м утны м , е го  
ф ильтрую т. Ти тр  раствора  устанавливаю т по кальц и ю  у г л е к и с л о 
м у  по Г О С Т  4530— 76 с  проверенным содерж анием  С а О  и ли  по 
стан дартн ом у о б р а зц у  известняка 59в. 5 г  у гл ек и сло го  к а льц и я
и ли  стандартного  обр а зц а  59в растворяю т в 30— 40 м л  со ля н ой  
кислоты  1 :3  при нагревании, раствор кипятят 3— 5 мин д л я  у д а 
лен и я  у глек и слоты , п ереводят  в мерную  к о лб у  вм ести м остью  1 л , 
о х ла ж д а ю т , р а зба в ля ю т  водой  д о  метки и хорош о п ерем еш ива
ют. Д л я  установки  титра раствора трилона Б сп ускаю т из 
бю ретки  по 20 м л  п риготовленного  раствора х ло р и сто го  к а льц и я  
в три  конические к о лб ы  вм естим остью  250 мл, р а зб а в ля ю т  водой  
до  80— 100 м л, приливаю т из бю ретки 10— 15 м л  у с та н а в ли в а е 
м ого  раствора  три лон а  Б, 15 м л раствора гидрата окиси  к а ли я  
(и ли  гидрата  окиси н а тр и я ), д обав ля ю т  на кончике ш п а теля  ин
дикатора  м урексида, п о сле  чего дотитровы ваю т тр и лон ом  Б  д о  
перехода  м алиновой  окраски  раствора в устойчивую  ф и олетовую . 
П р и  титровании с индикатором  ф луорексоном  в к о лб ы  с а н а ли 
зируем ы м и  растворам и  вводят такой ж е избы ток раствора  т р и л о 
на Б , д о б а в ля ю т  4— 5 к ап ель  бром к резолового  п ур пурового , 15 м л  
раствора  гидрата  окиси кали я , на кончике ш пателя  индикатора  
ф луорексона , п осле  чего  п родолж аю т титрование раствором  тр и 
ло н а  Б д о  перехода  ф луоресц ирую щ ей  м али н ово-зелен ой  окраски  
в устойчивую  м алиновую . Титрование в этом  с луч а е  п роводят на 
тем ном  фоне.

Ти тр  раствора тр и лон а  Б, выраж енный в грам м ах  С а О  (Г с а о ) 
вы числяю т по средн ем у ариф м етическом у р езу льта ту  тр ех  ти тро 
ваний по ф ор м уле

г_____ 2 0 - 5 -СаО

Са0 _  V . 100.1000'

где С а О  —  содерж ание окиси кальция в стандартном  о бр а зц е  59в 
и ли  у гл ек и сло м  кальц ии  в % ;

V —  о бъ ем  0,05 м. раствора трилона  Б, пош едш ий на ти т
рование, в м л.

Ти тр  раствора тр и лон а  Б по M g O  устанавливаю т по сер н оки с
л о м у  магнию. С п ускаю т из бю ретки 20 м л 0,1 н ти трован н ого  
раствора сер н оки слого  магния, приготовленного  из ф иксанала , в 
три конические к о лб ы  вм естим остью  250— 300 м л. Р а з б а в л я ю т  
растворы  д о  100 м л  водой, нагреваю т до  60— 70° С, п ри ли ваю т по 
15 м л  ам м иачного  буф ерн ого  раствора и 5— 7 к ап ель  индикатора
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к и слотн ого  хром  темно-синего и ли  вводят на кончике ш п ателя  
сухую  смесь индикатора хром огена  черного  ЕТ-00 (0,04— 0,05 г )  
и титрую т 0,05 м. раствором  три лон а  Б при интенсивном  пом еш и
вании до  перехода красной окраски  соответственно в устойчивую  
сине-сиреневую  или  в синюю с зелен оваты м  оттенком .

Ти тр  0,05 м. раствора тр и лон а  Б, вы раж енны й в грам м ах  M g O  
(Т ш ео ) ,  вы числяю т по среднем у ариф м етическом у р е зу ль т а ту  
трех  титрований по ф орм уле

2  * 0 ,0 0 2 0 1 6  
1 м6о = ---------------- .

где  V  —  объем  0,05 м. раствора  тр и лон а  Б, пош едш ий на ти т
рование 20 м л 0,1 н. раствора  сер н ок и слого  м агния, 
в м л;

0,002016 —  количество окиси магния, соответствую щ ее 1 м л  точ 
но 0,05 м. раствора тр и лон а  Б, в г.

К а ли я  гидрат окиси и ли  натрия гидрат окиси по Г О С Т  
4328— 77, 20% -ны е растворы.

К и слота  солян ая  по Г О С Т  3118— 77, раствор  1 :3 .
М урекси д  (и н ди катор ), с у ха я  см есь; готовят  следую щ и м  о б р а 

зом : 1 г  м урексида хорош о перем еш иваю т с 99 г  вы суш енного  х л о 
ристого  натрия безводного  по Г О С Т  4233— 77 и ли  х лор и сто го  
к али я  п'о Г О С Т  4234— 77, п ом ещ аю т в банку с притертой кры ш 
кой и хранят в темном  месте.

Ф луор ек сон  (и н д и к атор ), сухая  см есь; готовят  след ую щ и м  о б 
ра зом : хорош о перемеш иваю т 1 г ф луорексона  и 0,25 г  ти м ол-
ф талеина с 25 г а зотнокислого  к али я  по Г О С Т  4217— 77 и со хр а 
няю т в банке с крышкой.

Б ром  крезоловы й пурпуровый, 0 ,1% -ны й  спиртовой  раствор.
М аскирую щ ий реагент, 5% -ны й  водный раствор  тр и эта н ол 

амина, содерж ащ ий 0,5%  натрия ф тористого  по Г О С Т  4463— 76.
Ам м иачны й буф ерный раствор; готовят следую щ и м  обр а зом : 

растворяю т 70 г аммония х ло р и сто го  по Г О С Т  3773— 72 в 200 м л  
воды , ф ильтрую т, прибавляю т 570 м л  25% -н ого  раствора ам м иака 
по Г О С Т  3760— 79, доводят  до  1 л  водой  и хорош о перем еш ива
ю т; p H  этого раствора соответствует  примерно 10.

К ислотны й  хром  темно-синий (и н д и к атор ), 0 ,5% -ны й  водны й 
раствор.

С уха я  смесь индикатора хром оген а  черного  сп ец и альн ого  
Е Т-00; готовят следую щ им  обр а зо м : перем еш иваю т путем  расти 
рания 1 г  индикатора с 99 г  безв од н ого  натрия х лор и сто го  по 
Г О С Т  4233— 77 или  кали я  х ло р и сто го  по Г О С Т  4234— 77 и с о хр а 
н яю т в банке с крышкой.

П ла в ен ь  —  приготовление по п. 2.6.1.
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2.7.2. П р о в е д е н и е  ана лиза  по  определению  сод ер ж а н и я  ок и си  
к ал ьция  ( п о сл е  от деления оки сей  алюм иния, ж ел еза  и  д ву о к и си  
титана)

И з  мерной к о лб ы  вм естим остью  250 м л после о тд елен и я  ги др о 
окисей  отби раю т пипеткой 50 м л  раствора (д л я  в ы сок огли н о зе 
м и с т о го — 100 м л ) ,  переносят его в коническую  к о л б у  вм ести 
м остью  250 м л , предварительно  добав ля ю т 10— 12 м л  раствора  
тр и лон а  Б  (в о  и збеж ан и е выпадения гидрата окиси к альц и я  в 
щ елочн ом  р а ств о р е ), 20— 25 м л  раствора гидрата окиси  к а ли я  
(и ли  гидрата  окиси н а т р и я ), на кончике ш п ателя  индикатора  
м урексида, п о сле  ч его  дотитровы ваю т раствором  тр и лон а  Б д о  
перехода  м али н ов ого  окраш ивания раствора в устойчивое ф и о ле 
товое. Ти трование с  индикатором  ф луорексоном  прои зводят  так, 
как это  и зло ж ен о  при устан овке титра раствора тр и лон а  Б.

2.7.3, П одсчет  результатов анализа
С одерж ан и е окиси к альц и я  (С а О ) в процентах в ы чи сляю т по 

ф о р м уле

С а О
V . T C t 0 - K -  100

а

гд е  V  —  объ ем  0,05 м. раствора  трилона  Б, пош едш ий на ти тр о 
вание, в м л ;

7сао —  титр 0,05 м. раствора  трилона  Б, вы раж енны й в гр а м 
м ах  С а О ;

G  —  сухая  навеска  цем ента в г;
К  —  коэф ф ициент, учиты ваю щ ий определение С а О  в а ли к 

вотной части  раствора.
2.7.4. П р о в е д е н и е  а н а лиза  по  оп ределению  сод ер ж а н и я  ок и си  

к а л ьц и я  (б е з  от деления ок и сей  алю м иния, ж елеза  и  д ву о к и си  
титана)

Н а в еск у  0,1 г  ц ем ента  (д л я  вы сокоглинозем истого  —  0,2 г )  
сп ла в ля ю т  с 1 г плавня . П л а в  вы щ елачиваю т при нагревании  и 
перемеш ивании в 40 м л  раствора соляной  кислоты ; п о сле  п о лн о го  
растворения содерж и м ое стакана количественно переносят  в кони 
ческую  к о лб у  вм естим остью  250 мл. К  получен н ом у раств ор у  
д о б а в ля ю т  5— 7 м л  м аски рую щ его  реагента д ля  устр ан ен и я  м еш а
ю щ его  влияния п олутор н ы х  окислов, 10— 12 м л  раствора  т р и л о 
на Б , 20— 25 м л  раствора  гидрата  окиси калия (и ли  ги драта  окиси 
н а тр и я ), на кончике ш п ателя  индикатора мурексида, п о с л е  чего  
дотитровы ваю т раствором  трилона  Б  до  перехода м али н ов ого  
окраш ивания раствора  в устойчивое ф иолетовое.

Титрование с индикатором  ф луорексоном  производят так, как  
э т о  и зло ж ен о  при устан овке титра раствора трилона  Б.

Р а сч ет  содерж ания окиси кальция производят по ф ор м уле , 
приведенной  в п. 2.7.3.
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Отклонения в результатах параллельных определений окиси 
кальция не должны превышать ±0,30'%.

2.7.5. Определение содержания окиси магния
Из мерной колбы вместимостью 250 мл после отделения гидро

окисей отбирают пипеткой 50 мл раствора (для высокоглинозе
мистого 100 мл), переносят его в коническую колбу вместимостью 
250 мл, разбавляют водой до 100 мл, добавляют 15 мл буфер
ного раствора, 7—8 капель индикатора кислотного хром темно
синего или на кончике шпателя хромогена черного ЕТ-00 и тит
руют сумму кальция и магния 0,05 м. раствором трилона Б до 
перехода красного окрашивания раствора соответственно в устой
чивое сине-сиреневое или в синее с зеленоватым оттенком.

2.7.6. Подсчет результатов анализа
Содержание окиси магния (MgO) в процентах вычисляют по 

формуле

MgO =
Ф г - У )  r M g 0 - - 100 

G

где Vi — объем 0,05 м. раствора трилона Б, пошедший на титро
вание суммы CaO+MgO, в мл;

V — объем 0,05 м. раствора трилона Б, пошедший на титро
вание СаО, в мл;

Гм8о — титр 0,05 м. раствора трилона Б, выраженный в грам
мах MgO.

Остальные обозначения такие же, как при определении СаО.
П р и м е ч а н и е .  Содерж ание окиси магния м ож ет быть такж е определено 

в растворе после титрования кальция. Д л я  этого  к оттитрованному раствору 
добавляю т соляной кислоты до  посинения бум аж ки конго, д ля  разруш ения 
мурексида и растворения выпавшей гидроокиси магния. Затем  приливают 15—  
20 м л  аммиачного буферного раствора, один из индикаторов и титрую т магний 
трйлоном  Б аналогично выш еизлож енному.

Содержание окиси магния (MgO) в процентах вычисляют по 
формуле

M g O  =
v - T n e o  . к • 

G
100 
-----1

где V — объем 0,05 м. раствора трилона Б, пошедший на тит
рование, в мл.

Остальные обозначения приведены выше.
2.8. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  о к и с и  а л ю м и н и я  

и з а к и с и  ж е л е з а  т р и  л о  н о м е т р и ч е с  к им м е т о д о м
2.8.1. Применяемые растворы и реактивы 
Аммиак водный по ГОСТ 3760—79, 10'% -ный раствор.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 плотностью 1,19 и рас

твор 1:3.
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П ла в ен ь  готовят по п. 2.6.1.
К и сло та  азотная  по Г О С Т  4461— 77 плотностью  1,4.
С ульф осали ц и лов ы й  индикатор; готовят след ую щ и м  о б р а зо м : 

10 г  с у льф осали ц и лов ой  кислоты  по Г О С Т  4478— 78 р аств ор яю т  в 
50 м л  воды , н ей тр али зую т 10'%-ным раствором  щ ело ч и  д о  и зм е 
нения окраски  бум аж ки  конго  из синей в сиреневую  и р а з б а в л я 
ю т водой  д о  100 м л.

А ц етатн ы й  буф ерны й раствор ; готовят следую щ и м  о б р а зо м : 
500 г  ук сусн о к и сло го  ам м ония по Г О С Т  3117— 78 р аств ор яю т  в 
300— 400 м л  воды , отф ильтровы ваю т, д обав ля ю т  60 м л  л ед я н ой  
и ли  70 м л  80% -н ой  уксусн ой  кислоты  по Г О С Т  61— 75 и х ор о ш о  
перем еш иваю т; p H  этого  раствора соответствует прим ерно 5.

Титрованны й раствор со ли  трехвалентного  ж еле за ; готов ят  с л е 
дую щ им  обр а зо м : растворяю т 13,5 г  х лорн ого  ж е л е за  по Г О С Т  
4147— 74 в 300 м л  воды . Раств ор  отф ильтровы ваю т, п одк и сля ю т  
8— 10 м л  со ля н ой  кислоты , ра збав ляю т  водой до  1 л  и х ор ош о  
перемеш иваю т. Ти тр  это го  раствора устанавливаю т гр ав и м етр и 
ческим м етодом  в п а р а лл е л ь н ы х  пробах  осаж дением  10% -ны м  
раствором  ам м иака из 25 м л  раствора в виде гидроокиси  с п о с л е 
дую щ им  прокаливанием  осадка. В м есто  х лорн ого  ж е л е з а  м ож н о  
и сп ользов ать  ж елезоам м он и й н ы е квасцы по Г О С Т  4205— 77. 
В этом  сл уч а е  24,1 г  F e N H 4(S 0 4) 2- 12Н20  растворяю т а н а ло ги ч 
ным образом .

Ти тр  раствора  х ло р н о го  ж еле за  (а ) ,  вы раж енны й в гр а м м ах  
F eO , вы числяю т по ф о р м уле

а  =  — -0,891,
25

гд е  G  —  м асса  п р ок ален н ого  осадка Р е 20 з  в г;
0,891 —  коэф ф ициент пересчета  окиси ж елеза  на закись.

Титрованны й раствор  со ли  алю м иния готовят след ую щ и м  об- . 
разом : растворяю т о к о ло  16 г а лю м окалиевы х квасцов  К А 1  
( S 0 4) 2-12H 20  п о  Г О С Т  4329— 77 в 300 м л  воды. Р а ст в о р  о тф и ль т 
ровываю т, д о б а в ля ю т  9 м л  солян ой  кислоты , д ов о д я т  водой  до  
1 л  и хорош о  перем еш иваю т. Титр  этого  раствора уста н а в ли в аю т  
так ж е гравим етрическим  м етодом  в п а р а ллельн ы х  п р о ба х  п о сле  
двукратн ого  осаждения гидроокиси  алюминия ам м иаком  по м ети 
ло в о м у  красном у из 20 м л  раствора и п оследую щ его  п р о к а ли в а 
ния осадка при тем п ератур е  не ниж е 1100° С.

Титр раствора а лю м ок али ев ы х  квасцов ( б ) ,  вы раж енны й  в 
гр ам м ах  А120з, вычисляют по ф орм уле

где G  —  м асса  п рокален н ого  осадка  А120 з  в г.
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Т р и ло н  Б по Г О С Т  10652— 73, 0,05 м. раствор ; готовят  по  
п. 2.7.1 настоящ его  стандарта.

Т и тр  этого  раствора, вы раж енны й в гр ам м ах  F eO , у стан ав ли 
в аю т по раствору х лор н ого  ж елеза . С п уск аю т  из бю ретки  20 м л  
раствора  хлорного  ж елеза  в коническую  к о л б у  вм естим остью  
250 м л , разбавляю т водой д о  100 м л, нагреваю т д о  50° С, д о б а в 
л я ю т  6— 7 капель сульф осали ц и лов о го  индикатора и титрую т 
раствором  трилоном  Б до  исчезновения ф и олетового  окраш ивания 
сульф о са ли н и ла та  ж елеза . Ти трование повторяю т не менее трех  
раз.

Т и тр  раствора трилона Б (7 ’рео ) ,  вы раж енны й в гр а м м ах  F eO , 
в ы чи сляю т по среднем у р е зу ль т а ту  по. фор м уле

_  20 • а

гд е  а  —  титр раствора х ло р н о го  ж елеза , вы раж енны й в гр ам м ах  
FeO ;

V  —  объем  0,05 м. раствора три лон а  Б, пош едш ий на титро
вание, в мл.

У стан авли ваю т соотнош ение м еж д у  концентрациями растворов  
тр и лон а  Б и х лорн ого  ж елеза . Д л я  это го  спускаю т из бю ретки  в 
три  конические колбы  вм естим остью  250 м л  по 10 м л  0,05 м. р ас 
тв ор а  трилона Б, р а збав ляю т  водой  до  100 м л , приливаю т 10 м л  
ац етатн ого  буф ерного  раствора, 6— 7 к ап ель  су льф о са ли ц и лов о го  
индикатора и титрую т раствором  х ло р н о го  ж е л е за  д о  появления  
золоти сто -оран ж евого  окраш ивания, не исчезаю щ его  в течение 
1 мин.

Коэф ф ициент, вы раж аю щ ий соотнош ение м еж д у концентра
циям и растворов трилона  Б  и х ло р н о го  ж елеза , ( К )  вы числяю т 
к а к  среднее из трех  определений  по ф ор м уле

гд е  V  —  объем  раствора х ло р н о го  ж елеза , пош едш ий на титро
вание 10 м л  0,05 м. раствора  тр и лон а  Б, в м л.

Д л я  установки титра 0,05 м. раствора тр и лон а  Б, вы раж енно
г о  в грам м ах  А120 3, спускаю т из бю ретки  20 м л  титрованного  
раств ор а  алю м окалиевы х квасцов  в коническую  к о л б у  вм ести 
м остью  250 м л. Р а зб а в ля ю т  раствор до  100 м л, н ей трали зую т 
р аствором  аммиака до  красного  окраш ивания бум аж к и  конго 
красной , затем  д обав ля ю т  по каплям  раствор солян ой  кислоты  до  
изм енения окраш ивания бум аж к и  конго  в сиреневый цвет и ещ е 
8— 10 кап ель  избы тка той ж е  кислоты . К  п олуч ен н ом у  раствору 
д о б а в ля ю т  из бю ретки 25 м л  0,05 м. раствора тр и лон а  Б, н агр е
в а ю т  до  кипения, приливаю т 7— 8 м л  ацетатного  буф ерного  рас-
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твора, 6— 7 к а п ель  сульф осали ц и лов о го  индикатора, о х ла ж д а ю т  
до  ком натной  тем п ературы  и титрую т раствором  х ло р н о го  ж е л е 
з а  д о  появления  золоти сто -оран ж евого  окраш ивания, устой чи вого  
в течение 1 мин. Ти трован и е повторяю т не менее тр ех  раз. Т и тр  
раствора тр и лон а  Б ( Т  a i ,oJ »  выраж енный в гр ам м ах  А120 3, вы 
ч и сляю т  по средн ем у р е зу ль т а ту  из трех титрований по ф о р м уле

гг 20. б

гд е  V  —  о бъ ем  раствора  х ло р н о го  ж елеза , пош едш ий на ти трова 
ние, в м л ;

б  —  титр раствора  алю м окали евы х  квасцов, вы раж енны й  в 
гр ам м ах  окиси алю м иния;

К  —  коэффициент, вы раж аю щ ий соотнош ение м еж д у  кон 
центрациям и растворов  трилона  Б и х ло р н о го  ж еле за .

2.8.2. П р о ве д е н и е  а н а лиза  п о  оп ределению  сод ер ж а н и я  за к и си  
ж ел еза  в  глинозем ист ом  и гипсоглинозем ист ом  цементах

Н а в еск у  0,2 г  ц ем ента  пом ещ аю т в коническую  к о л б у  вм ести 
м остью  250 м л , при ли ваю т 20— 25 м л  раствора со ля н ой  к и слоты  
и н агреваю т на  п ли тк е  д о  п олн ого  разлож ения  цем ента , и збе га я  
си льн ого  кипения раствора. Д о б а в ля ю т  8— 10 к а п ель  азотной  кис
лоты , с л а б о  кипятят ещ е 1— 2 мин и ра збав ляю т  раствор  водой  
до  100— 120 м л . С од ер ж и м ое  колбы  нейтрализую т раствором  ам 
м иака д о  красного  окраш ивания бум аж ки  конго, затем  д о б а в л я 
ю т раствора  со ля н ой  к и слоты  д о  перехода бум аж ки  кон го  в сире
невый цвет, п осле  ч его  д о б а в ля ю т  ещ е 8— 10 к а п ель  той  ж е  кис
лоты  и титрую т горячий раствор (о к о л о  5 0 °С )  тр и лон ом  Б в 
присутствии 6— 7 к а п ель  сульф осали ц и лата  натрия д о  и счезнове
ния ф иолетового  окраш ивания раствора.

Р а ств о р  сохр ан яю т д л я  определения  окиси алю м иния.
2.8.3. П одсчет  результатов анализа
С одерж ан и е закиси  ж е л е за  (F e O ) в процентах вы ч и сля ю т по 

ф ор м уле

F e O  —
V • ?Veo • ЮО 

G
гд е  V  —  объ ем  0,05 м. раствора  трилона  Б, пош едш ий на ти т

рование, в м л ;
Т Гео  —  титр 0,05 м. раствора  трилона  Б, вы раж енны й в гр а м 

м ах  F eO ;
G  —  сухая  навеска  цем ента  в г.

2.8.4. О п р едел ен и е  сод ер ж а н и я  оки си  алю м иния в  гл и н о зе м и 
стом и  гипсогл инозем ист ом  цементах

К  оттитрованном у по п. 2.8.2 раствору п ри бавляю т так ое  к о ли 
чество тр и лон а  Б, чтобы  его  хватило  на полное связы вание пред-
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п о ла гаем ого  количества окиси алю м и н и я в к ом п лек с  и о стался  
ещ е  избы ток  о к оло  10 мл. К о ли ч еств о  д о б а в ля ем о го  раствора  
тр и лон а  Б (С )  в м и лли ли тр а х  вы числяю т по ф ор м уле

G • AUO .

' А 1, 03 100 10.

гд е  С  —  сухая навеска цемента в г;
А120 з —  п редполагаем ое содерж ание окиси алю м иния в ц ем ен

те  в % ;
Т м ао 3 — титр 0,05 м. раствора трилона Б, выраженный в грам

мах А120 з.
П о с л е  добавления трилона  Б раствор нагреваю т д о  кипения, 

при ли ваю т 10— 12 м л  ацетатного  буф ерн ого  раствора, о х л а ж д а 
ю т  д о  комнатной тем пературы  и ти трую т раствором  х ло р н о го  ж е 
л е з а  д о  появления золоти сто -оран ж евого  окраш ивания, не и счеза 
ю щ его  в течение 1 мин.

2.8.5. Подсчет  результатов ана лиза
С одерж ание окиси алю м иния (А120 3) в процентах вы числяю т 

п о  ф ор м уле

А120 3 =
(C—V- К) - гА1,03 100

гд е  С  —  объем  добав лен н ого  раствора  три лон а  Б  в м л ;
V — объем  раствора х ло р н о го  ж е ле за , пош едш ий на о б р а т 

ное титрование, в м л ;
К  —  коэффициент, вы раж аю щ ий  соотнош ение м еж ду кон 

центрациями растворов  тр и лон а  Б и х ло р н о го  ж еле за ;
Г а 12о *— титр 0,05 м. раствора тр и лон а  Б, вы раж енны й в гр а м 

мах А120 3;
G  —  сухая навеска цемента в г.

О тклон ен и я  в р езу льта та х  п а р а лл е л ь н ы х  оп ределений  окиси 
алю м и н и я  не долж н ы  превы ш ать ± 0 ,3 0 % .

2.8.6. О пределение сод ер ж а н и я  ок и си  ал ю м иния в в ы с о к о гл и н о 
земист ом цементе

Н ав еск у  0,1 г  цемента сп ла в ля ю т  с 1 г  плавня . П л а в  в ы щ ела 
чи в аю т при нагревании и перемеш ивании в 40 м л  раствора с о л я 
н ой  кислоты ; п осле  п олн ого  растворения содерж им ое стакана 
количественно  переносят в коническую  к о л б у  вместим остью  
250 м л , д обав ля ю т 2— 3 к ап ли  азотной  кислоты  и с л а б о  кипятят 
1— 2 мин. С одерж им ое к о лб ы  объ ем о м  о к о ло  100— 120 м л  нейтра
л и з у ю т  раствором  ам миака д о  красн ого  окраш ивания бум аж ки  
к он го , затем  добав ля ю т  раствор  соля н ой  кислоты  д о  п ерехода  
окраш ивания бум аж ки  конго  в сиреневы й цвет.
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П о с л е  эт о го  д о б а в л я ю т  8— 10 к а п ель  этой  ж е  к и сло ты , 6— 7 
к а п е л ь  с у л ь ф о с а ли ц и л а т а  натрия, п р и бав ля ю т  та к о е  к о ли ч еств о  
т р и ло н а  Б, ч тобы  е го  х в а т и л о  на п о лн о е  связы вание п р е д п о л а 
га е м о го  со д ер ж а н и я  а лю м и н и я  в к ом п лек с  с и збы тк о м  о к о л о  
10 м л , к о ли ч еств о  к о т о р о го  рассчиты ваю т по ф о р м уле , п р и в ед ен 
ной  в п. 2.8.4. З атем  раств ор  н агр еваю т д о  кипения, п р и л и в а 
ю т  10— 12 м л  а ц ета тн о го  буф ер н о го  раствора , о х л а ж д а ю т  д о  к о м 
натн ой  тем п ер атур ы  и ти тр ую т  раствором  х ло р н о го  ж е л е з а  д о  
п о я в лен и я  з о ло ти с то -о р а н ж ев о го  окраш ивания, н е и сч еза ю щ его  в 
течен и е  1 мин.

С о д ер ж а н и е  оки си  а лю м и н и я  в процентах  в ы ч и сля ю т  по  ф о р 
м у л е , приведенной  в п. 2.8.5.

О т к ло н ен и я  в р е з у л ь т а т а х  п а р а лл е л ь н ы х  о п р ед елен и й  окиси  
а лю м и н и я  не д о л ж н ы  п ревы ш ать ± 0 ,4 0 % .

П р и м е ч а н и е .  Д ля получения данных анализа повышенной точности в 
результат трилонометрического определения окиси алюминия необходимо ввести 
поправку на содержание окиси железа, определенное по п. 3.2.

2.9. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  с у л ь ф и д н о й  с е 
р ы  в г л и н о з е м и с т о м  и г и п с о г л и н о з е м и с т о м  ц е 
м е н т а х

2.9.1. П р и м е н я е м ы е  раст воры  и  реакт ивы
К и с л о т а  с о ля н а я  по  Г О С Т  3118— 77 п лотн остью  1,19 и р а ств ор

1 :1 .
Н а т р и й  сер н ов ати сток и слы й  по С Т  С Э В  223— 75, 0,5 н. т и т р о 

ванны й раствор .
К а л и й  й одисты й  п о  Г О С Т  4232— 74.
К р а х м а л  раств ор и м ы й  (а м и ло д ек ст р и н ) по  Г О С Т  10163— 76, 

р аств ор ; гото в я т  с л ед ую щ и м  о бр а зо м : 1 г  к р а х м а ла  р а зм еш и в а ю т  
с 2— 3 м л  воды  и м ед ле н н о  в ли в аю т  п олуч ен н ую  к аш и ц у в 100 м л  
ки п ящ ей  смеси , со стоя щ ей  из 50 м л  гли ц ери н а  по  Г О С Т  6259— 75 
и 50 м л  воды , и ки п я тя т  2— 3 мин. Р а ств о р  м ож н о  п р и м ен я ть  в 
течен и е  н еск ольк и х  м есяцев .

И о д  м ет а лли ч еск и й  п о  Г О С Т  4159— 79, 0,05 н. р аствор .
У с т а н а в л и в а ю т  соотн ош ен и е м еж д у  кон центрац иям и  р а ст в о 

ров  й ода  и сер н ов а ти сток и сло го  натрия. Д л я  эт о го  в к он и ч еск ую  
к о л б у  в м ести м остью  250 м л  н али в аю т  100 м л  воды , п р и б а в ля ю т  
1 г  й оди сто го  к а ли я , п р и ли в а ю т  из бю ретки  20 м л  р а ств о р а  й ода  и 
ти тр ую т  0,05 н. р а ств ор ом  сер н овати сток и слого  н атр и я  д о  
с в е т л о -ж е лт о го  окраш и ван и я . З атем  п р и бав ля ю т  2 — 3 м л  к р а х 
м а л а  и п р о д о лж а ю т  ти трован и е д о  обесцвечивания  р а ств о р а . Т и т 
р ов ан и е п ов тор я ю т  не м ен ее  тр ех  раз и в ы чи сляю т ср ед н ю ю  в е
ли ч и н у  о б ъ е м а  V i.

2.9.2. П р о в е д е н и е  а н а л и за
0,5 г  ц ем ен та  вн осят  в коническую  к о л б у  в м ести м остью  250 м л , 

п р и ли в а ю т  20 м л  0,05 н. р аствора  йода. Е сли  о ж и д а ем о е  к о ли -
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чество  серы  больш е 2 % , б ерут  25— 30 м л  раствора  йода. Б ы стро  
при ли ваю т 30 м л  раствора со ля н ой  кислоты , тотчас ж е п лотн о  
закры ваю т к о лб у  каучуковой  пробкой  и встряхиваю т содерж и м ое 
к о лб ы  в течение 3 мин. П о с л е  это го  р а зба в ля ю т  раствор д о  
100 м л  холодной  дистиллированной  водой  и титрую т раствором  
серноватистокислого  натрия.

2.9.3. Подсчет  результатов а н а лиза
С одерж ание сульф идной  серы  ( 5 )  в процентах вы числяю т по 

ф о р м уле

с  _  ( ^ 1 - Ю *  0.0008 • К • ЮО 

G
гд е  V i —  объем  раствора сер н овати сток и слого  натрия, пош едш ий 

на титрование 20 м л  раствора  йода, в м л ;
V  —  объем  раствора сер н овати сток и слого  натрия, пош едш ий 

на титрование п осле  п оглощ ен и я  сульф идной  серы, в м л ;
К  —  поправка к титру точно 0,05 н. раствора серноватисто

к и слого  натрия;
G  —  сухая навеска цемента в г;

0,0008 —  количество сульф идной  серы , соответствую щ ее 1 м л  
точно 0,05 н. раствора сер н овати сток и слого  натрия, в г.

П р и м е ч а н и е .  При наличии в цементе сульфидной серы в количестве 
более 0,5% при суммировании результатов анализа необходимо из суммы вы
честь количество кислорода, эквивалентное содержанию сульфидной серы S в 
процентах, которое соответствует 8/2.

О тклонения  в р езульта та х  п а р а лл е л ь н ы х  оп ределений  с у л ь 
ф идной серы  не д олж н ы  превы ш ать ± 0 ,0 5 % .

2.10. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  с е р н о г о  а н г и д 
р и д а  в г и п с о г л и н о з е м и с т о м  и в ы с о к о г л и н о з е 
м и с т о м  ц е м е н т а х

2.10.1. П рим еняем ы е раст воры и реактивы
К и сло та  солян ая  по Г О С Т  3118— 77 п лотн остью  1,19 и р ас 

творы  1 :3  и 1 :9 .
П лав ен ь , готовят по п. 2.6.1.
А м м и а к  водный по Г О С Т  3760— 79, 10'%-ный раствор,
Барий  хлористы й  по Г О С Т  4108— 72, 10'%-ный раствор.
А м м он и й  углек и слы й  по Г О С Т  3770— 75, 10% -ны й раствор.
С ер еб р о  а зотнокислое по Г О С Т  1277— 75, 1% -ны й  раствор.
М ети ловы й  красный по Г О С Т  5853— 51, 0 ,2% -ны й  спиртовой  

раствор .
2.10.2. П р оведен и е  анализа  ( гипсогл инозем ист ы й  цемент)
0,25 г цемента обрабаты ваю т 75 м л  раствора со ля н ой  к и слоты

( 1 : 9 )  в стакане вместимостью  300 м л. С од ер ж и м ое стакана ки
пятят  на плитке 3— 5 мин до  п о лн о го  р аслож ен и я  цемента, д о 
б а в ля ю т  3— 4 капли  м ети лов ого  красного, раствор  ам м иака д о  
п ож елтения  раствора, 20 м л  у г л е к и с л о го  аммония (д л я  осаж де-

204



Г О С Т  9552— r i

ния гидроокисей и карбоната кальция) и еще 10 мл раствора ам
миака. Стакан помещают на несколько минут в теплое место (до 
просветления жидкости над осадком), после чего фильт
руют через двойной плотный фильтр, промывают горячей 
водой до исчезновения реакции на ион хлора (проба
раствором азотнокислого серебра, подкисленного 2—3 каплями 
азотной кислоты). Осадок отбрасывают, фильтрат объемом 
250—300 мл подкисляют соляной кислотой (осторожно, под часо
вым стеклом) до появления розового окрашивания и нагревают до 
полного прекращения выделения пузырьков углекислоты. После 
этого прибавляют еще 2 мл соляной кислоты, нагревают раствор 
до кипения и осаждают серный ангидрид кипящим раствором 
хлористого бария (10 мл 10%-ного раствора хлористого бария 
плюс 15 мл воды).

Раствор кипятят на плитке в течение 5 мин при постоянном, 
помешивании, оставляют в покое до просветления жидкости над 
осадком, затем фильтруют через двойной плотный фильтр и про
мывают горячей водой до исчезновения реакции на ион хлора. 
Осадок вместе с фильтром переносят в предварительно прокален
ный и взвешенный фарфоровый тигель, слегка подсушивают на 
плитке, озоляют и прокаливают в муфельной печи в течение 20— 
30 мйн при температуре 800—850° С. Тигель охлаждают в эксика
торе и взвешивают. Прокаливание повторяют до получения по
стоянной массы.

2.10.3. Подсчет результатов анализа
Содержание серного ангидрида (S 0 3) в процентах вычисляют 

по формуле

G i • 0 ,3 4 3  • 100
s o 8 =  -  ,

где Gi — масса прокаленного осадка B aS 04 в г;
G — сухая навеска цемента в г;

0,343 — коэффициент пересчета сернокислого бария на серный 
ангидрид.

2.10.4. Проведение анализа (высокоглиноземистый цемент) 
Навеску цемента 1 г сплавляют с 3 г плавня при температуре 

950— 1000° С в течение 5—7 мин. Плав выщелачивают в 50—60 мл 
раствора соляной кислоты при нагревании, разбавляют водой до 
200—250 мл и нейтрализуют раствором аммиака до появления 
легкой мути, которую растворяют несколькими каплями соляной 
кислоты. К прозрачному раствору прибавляют еще 2 мл соляной 
кислоты, нагревают раствор до кипения и осаждают серный ан
гидрид кипящим раствором хлористого бария (5 мл 10%-ного рас
твора хлористого бария плюс 10 мл воды). Раствор кипятят на 
плитке в течение 5 мин при постоянном помешивании, оставляют
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в покое до просветления жидкости над осадком, затем фильтру
ют через двойной плотный фильтр, промывают горячей водой до 
исчезновения реакции на ион хлора; все остальные операции вы
полняют, как это изложено в пп. 2.10.2 и 2.10.3.

П р и м е ч а н и е .  В результате анализа необходим о вводить поправку на
загрязнение реактивов, воды и на зольн ость  ф ильтров, величину которой на
ход я т  контрольным (холосты м ) определением.

Отклонения в результатах параллельных определений сульфат
ной серы не должны превышать +0,02%.

2.11. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  с е р н о г о  а н г и д 
р и д а  в г и п с о г л и н о з е м и с т о м  ц е м е н т е  к а т и о н и т о -  
в ы м м е т о д о м

2.11.1. Применяемые аппаратура, растворы и реактивы
Ионообменная колонка с катионитовой смолой в водородной 

форме (см. чертеж).
Катионитовая смола по ГОСТ 20298—74 КУ-1, СБС, СБСР,

КУ-2, СДВ и др. в водородной форме; готовят следующим обра
зом: катионитовую смолу (катионит) после 6—8 ч замачивания в 
воде помещают в воронку, в нижней части которой находится 
стеклянная вата. Промывают катионит 3—4 раза раствором соля
ной кислоты для насыщения его водородными ионами, после чего 
промывают дистиллированной водой до исчезновения кислой реак
ции промывных вод (проба индикатором метиловым оранжевым). 
Хранят влажный катионит в Н-форме в банке с пробкой. Ионо
обменную колонку заполняют катионитовой смолой в Н-форме, 
отмытой от свободной кислоты. Смолу переносят в колонку не
большими порциями вместе с водой. В нижней части колонки 
помещают стеклянную вату, поверх нее смолу, а над ней— стек
лянные бусинки или вату, которые не дают смоле взмучиваться 
при наливании растворов. Нужно следить за тем, чтобы зерна 
катионита ложились плотно друг к другу. Пузырьки и прослойки 
воздуха уменьшают обменную емкость катионита. Колонку запол
няют катионитом на 0,5 см ниже уровня выходного отверстия бо
ковой трубки. После 4—б определений или по окончании рабоче
го дня катионит регенерируют раствором соляной кислоты и 2— 
3 раза промывают водой. Перед началом нового определения 
после регенерации катионита необходимо снова промыть колонку 
до отрицательной реакции на кислоту.

Для выяснения возможности продолжения использования ко
лонки без регенерации катионита проверяют оттитрованный 
фильтрат на присутствие ионов кальция. Для этого к раствору 
после определения содержания серного ангидрида добавляют 5— 
б мл щавелевокислого аммония или щавелевой кислоты и раство
ра аммиака до нейтральной реакции и нагревают. Если раствор
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остается прозрачным, колонкой можно продолжать пользоваться. 
Помутнение растворов указывает на необходимость немедленной 
регенерации колонки и повторения предыдущего анализа.

Кислота борная по ГОСТ 9656—75, 5%-ный раствор.
Кислота щавелевая по ГОСТ 22180—76, 10%-ный раствор или 

аммоний щавелевокислый по ГОСТ 5712—78, 4%-ный раствор.
Аммиак водный по ГОСТ 

3760—79, 10%-ный раствор.
Натрия гидрат окиси по ГОСТ 

4328—77, ОД н, титрованный рас
твор.

Кислота соляная по ГОСТ 
3118—77 плотностью 1,19 и рас
твор 1 :3.

Метиловый оранжевый по ГОСТ 
10816—64, 0,1% -ный раствор.

2.11.2. Проведение анализа
Навеску 0,25 г гипсоглиноземи

стого цемента помещают в сухой 
стакан вместимостью 150 мл и об
рабатывают 25 мл раствора борной 
кислоты при непрерывном переме
шивании в течение 10 мин.

При наличии в цементе мало
растворимых форм сульфата каль
ция нйвеску 0,25 г цемента смеши
вают с 3 г катионита в водородной 
форме, обрабатывают 25 мл воды 
при непрерывном перемешивании 
в течение 10 мин. Раствору, полу
ченному по первому или второму 
способу, дают отстояться до про
светления и фильтруют через не
плотный фильтр. Нерастворимый 
остаток промывают раствором бор
ной кислоты 3—4 раза декантацией 
и 4—5 раз на фильтре. Через от
мытую колонку пропускают основной раствор и промывают не
большими порциями по мере поступления фильтрата в, подстав
ленный стаканчик со скоростью около 4 мл/мин. После этого ка
тионит промывают 2—3 раза водой. Фильтрат с промывными во
дами собирают в коническую колбу, вместимостью 250 мл. Об
щий объем раствора после пропускания через колонку составляет 
около 130 мл. Полученный после катионирования раствор титруют 
0,1 н. раствором едкого натра по метиловому оранжевому.

1 ~  анализируемый раствор; 2 — ка- 
тнонитовая смола; 3 — стеклянная 

вата
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2.11.3. Подсчет результатов анализа
Содержание серного ангидрида (S03) в процентах вычисляют 

по формуле

сгл К- 0.004 . к -  100 ь и з =  -  ,

где V  — объем ОД н. раствора щелочи, пошедший на титрование 
серной кислоты, в мл;

К — поправка к титру 0,1 н. раствора щелочи;
G — сухая навеска цемента в г;

0,004 — количество серного ангидрида, соответствующее 1 мл 
точно ОД н. раствора щелочи, в г.

П р и м е ч а н и я :
1. Результаты определения серного ангидрида катионитовым методом 

долж ны  регулярно проверяться гравиметрическим методом по п, 2.10.
2. В случае отсутствия колонки разрешается применять обычную бюретку 

на 50 мл. При этом необходимо следить за тем, чтобы уровень жидкости в 
бюретке всегда был выше слоя катионитовой смолы.

3. Д ля  регенерации катионита, смешанного с цементом, его отмывают от 
цемента водой на сите 0,2 мм и снова переводят в водородную форму с  по
мощью раствора соляной кислоты.

3. ФОТОКО Л ОРИ МЕТРИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНАЛИЗА

3.1. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  д в у о к и с и  к р е м 
н и я

3.1.1. Применяемые аппаратура, растворы и реактивы
Фотоэлектроколориметр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 плотностью 1,19 и рас

твор ее 1:3.
Раствор восстановителя /; готовят следующим образом: 1 г

аскорбиновой кислоты и 5 г лимонной кислоты по ГОСТ 3652—69 
растворяют в 50 мл воды, отфильтровывают и разбавляют водой 
до 100 мл.

Раствор восстановителя 2; готовят следующим образом: 0,8 г 
сернистокислого натрия по ГОСТ 195—77 растворяют в 10 мл 
воды, прибавляют 0,16 г эйконогена (эхт-кислота), фильтруют 
через мацерированную массу. К полученному фильтрату добавля
ют 50 мл 20%-ного раствора натрия пиросернистокислого (мета
бисульфит) по ГОСТ 10575—76, также профильтрованного через 
мацерированную массу, доводят до 100 мл водой и хорошо пере
мешивают. Раствор можно применять в течение месяца.

Аммоний молибденовокислый по ГОСТ 3765—78, 5%-ный вод
ный раствор.

Стандартный раствор; готовят на основе образца глиноземи
стого цемента, химический состав которого определен несколь-
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кими аналитикам и  в разны х лабор атор и я х  по д ей ств ую щ ем у  
стандарту. Э тот  обр а зец  в дальнейш ем  именуется стандартны м .

Н ав еск у  0,1 г стан дартн ого  образц а  (д л я  в ы сок огли н озем и сто 
го цемента —  0,05 г )  см еш иваю т с 1 г  плавня и сп ла в ля ю т  в п л а 
тиновом  ти гле , закры том  крыш кой, при тем пературе 1000° С  в т е 
чение 3— 5 мин. О хлаж д ен н ы й  ти гель  пом ещ аю т в стакан , с о д ер 
ж ащ ий 100 м л  т еп ло го  раствора  соляной  кислоты , и в ы щ ела ч и в а 
ю т плав  при постоянном  перемеш ивании до  п олн ого  растворения . 
П о с л е  растворения п лав а  раствор переносят в м ерн ую  к о л б у  в м е 
стим остью  250 м л, о х ла ж д а ю т , доводят  до  метки водой  и х ор ош о  
перемеш иваю т. Т а к о й  раствор  м ож но использовать  д л я  п остр ое 
ния или  проверки градуировочны х графиков д л я  о п р ед елен и я  
двуокиси  кремния, закиси  ж елеза , окиси ж еле за  и двуоки си  
титана.

И з  при готовлен н ого  таким  образом  стандартного  р аствора  г о 
товят серию  эта ло н н ы х  растворов  с различной  концентрац ией  
крем некисл оты , по которы м  строят градуировочны й граф ик.

П ла в ен ь ; готовят  по п. 2.6.1.

П остроен и е  градуи ровочн ого  графика. В мерные к о лб ы  вм ести 
м остью  100 м л  п ослед о в а тельн о  приливаю т 3; 5; 7 и 10 м л  стан 
дар тн ого  раствора, д о б а в ля ю т  р коло  50 м л  воды, 5 м л  раствора  
м о ли б д а та  аммония, перем еш иваю т и даю т стоять  10 мин д л я  
п олн ого  образован и я  ж е лт о го  крем нем олибденового  к ом п лекса . 
З атем  д о б а в ля ю т  5 м л  раствора восстановителя 1 и ли  2, д ов о д я т  
водой  до  метки, хорош о  перемеш иваю т и даю т стоять  соотв етст 
венно 15 и ли  10 мин до  получения  синего ком плекса . П о с л е  э т о го  
все четы ре раствора колори м етри р ую т в кю ветах т о лщ и н ой  с ло я  
10 мм с красны м  светоф ильтром  (Х = 6 1 (М -6 5 6  н м ).  О д н у  кю вету 
нап олн яю т эталон н ы м  раствором , две другие так ого  ж е  р а зм е 
р а —  д и сти лли рован н ой  водой  и определяю т оптические п ло т н о 
сти растворов  в соответствии с инструкцией, прилож енной  к ф ото 
колорим етру .

П о  полученны м  р езу льта та м  определения оптической плотн ости  
и известной концентрации эталон н ы х растворов стр оят  гр а д у и р о 
вочный граф ик д л я  дан н ого  разм ера кювет, о тк ла д ы в а я  по оси  
абсцисс концентрацию  крем некислоты  в м и лли гр а м м а х  в 100 м л  
раствора, а по оси ординат —  соответствую щ ую  оп ти ческую  
плотность.

Градуировочны й  граф ик м ож но строить, о тк лад ы в ая  по оси  
абсцисс содерж ание S i0 2 в процентах, а по оси  ор ди н ат  —  со 
ответствую щ ую  оптическую  п лотн ость  раствора. П р и  этом  а ли к 
вотн ую  часть раствора  в количестве 5 м л  принимаю т за  осн овн ую  
и концентрацию  S i0 2 в ней приравниваю т процентном у со д е р ж а 
нию S i0 2 в стандартном  образц е. В  двух  д р уги х  а ли к вотн ы х  
частях  концентрацию  S i0 2 соответственно рассчиты ваю т.
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Н а  основе градуировочны х граф иков м огут  бы ть составлен ы  
расчетны е таблицы , где к аж д ом у  значению  оптической  плотности  
б у д е т  соответствовать оп р ед елен н ая  концентрация и ском ого  
ок и сла .

3.1.2. П р оведен и е  анализа  ( глинозем ист ы й и ги п с о гл и н о зе 
мистый цементы)

Н ав еск у  0,1 г цемента сп ла в ля ю т  с 1 г  п лавн я  при тем п ера 
т у р е  о к оло  1000° С  в течение 3— 5 мин. П о  охлаж ден и и  ти гля  п лав  
вы щ елачиваю т при непрерывном  перемеш ивании 100 м л  т е п л о 
го  раствора соляной  кислоты , переносят  прозрачны й раствор  в 
м ерн ую  к о лб у  вместимостью  250 м л , о хлаж д аю т , д оводят  д о  м ет 
ки водой  и хорош о перемеш иваю т. П олуч ен н ы й  раствор служ и т  
д ля  колорим етрического  оп р ед елен и я  двуокиси  кремния, закиси  
ж еле за , двуокиси титана и ф ототри лон ом етри ческого  оп ределения  
кальц и я .

Д л я  определения двуокиси  крем ния отби раю т 5 м л  приготов
лен н о го  раствора в м ерную  к о л б у  вм естим остью  100 м л , д о б а в л я 
ю т о к о ло  50 м л  воды, 5 м л  м о ли б д а та  ам м ония и производят  
все дальнейш ие операции, как  ук а за н о  при построении гр адуи р о 
вочного  графика. Затем  н аходят  по граф ику содерж ание двуокиси  
крем ния в м и лли грам м ах, вводя п оправку на изм енение услов и й  
колорим етрирования по сравнению  с услов и ям и  построения гр а 
ф ика. П оправка вносится с обратны м  знаком , т. е. если  оптиче
ская  плотность эталон н ого  раствора  ув е ли ч и ла сь  на 0,007, то  эта  
величина  отнимается от оптической  плотности  раствора  цем ента 
и наоборот. Затем  оп ределяю т по граф ику содерж ание двуокиси  
крем ния в м и лли грам м ах  с учетом  введенной поправки.

3.1.3. Подсчет  результатов ана л и за
С одерж ание двуокиси крем ния (S i 0 2) в процентах вы числяю т 

по ф орм уле

Si02 = • V . 100 

G . • 1000’

где G i —  количество двуокиси  кремния, найденное по граф ику, 
в мг;

V  —  общ ий объем  раствора в м л ;
.V i —  объем  раствора, взяты й д л я  колорим етрирования, в м л ;
G —  сухая навеска цем ента в г.

3.1.4. П р оведен и е  анализа  ( вы сокоглинозем и ст ы й  цемент )

Н ав еск у  1 г  цемента сп ла в ля ю т  с 3 г  п лавня  при тем п ературе 
о к о л о  1000° С в течение 5— 7 мин. П о  охлаж ден и и  ти гля  п лав  вы
щ елачи ваю т при нагревании и непреры вном  перемеш ивании 
100 м л  раствора соляной  кислоты , п ереносят прозрачны й раствор 
в м ерную  к о лб у  вм естим остью  250 м л , о хлаж д аю т , доводят  до  
м етки  водой  и хорош о перем еш иваю т. П олуч ен н ы й  раствор  слу -
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ж ит д ля  колори м етри ческого  определения двуокиси  крем ния, 
окиси ж еле за  и три лоном етрического  определения окиси  к альц и я .

О п р ед елен и е  двуокиси  кремния и расчет производят так , как  
это  и злож ен о  в пп. 3.1.2 и 3.1.3.

О тклон ен и я  в р е зу ль т а та х  п ар аллельн ы х  оп р ед елен и й  д в у 
окиси кремния не д олж н ы  превы ш ать ± 0 ,1 % .

3.2. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  ж е л е з а

3.2.1. П ри м ен яем ы е аппаратура, раст воры и реактивы

Ф отоэлек тр ок олор и м етр .
А м м он и й  роданисты й по С Т  С Э В  222— 75, 25% -н ы й  раствор , 

и ли  к али й  роданисты й по Г О С Т  4139— 75, 30% -ны й раствор .
К и сло та  азотная до  Г О С Т  4461— 77, 4 н. раствор; готов я т  с л е 

дую щ им  о бр азом : 27 м л  азотной  кислоты  плотностью  1,4 р а зб а в 
л я ю т  водой  до  1 л .

К и сло та  со ля н ая  по Г О С Т  3118— 77, 1 н. раствор.
о -Ф ен ан тр оли н  0 ,25% -ны й  водный раствор со ля н о к и сло го  

о -ф енантролина и ли  гидрата  о-ф енантролина в 0,1 н. р аств ор е  
со ля н ой  кислоты .

К и сло та  аскорбиновая, 1'%-ный водный раствор.
Н атри й  ускусн оки слы й  10% -ны й раствор; готовят  след ую щ и м  

о бр азом : 100 г  п ла в лен о го  натрия уксусн оки слого  по Г О С Т
199— 78 и ли  166 г  трехводн ой  соли  растворяю т в 300 м л  воды , 
ф ильтрую т в м ерную  к о л б у  вместимостью  1 л , д ов одя т  д о  м етки  
водой  и хорош о перем еш иваю т.

Построение градуировочного графика роданидным методом
П остроен и е  гр адуи ровочн ого  граф ика: в мерные к о лб ы  вм ести 

м остью  100 м л  п ослед о в а тельн о  приливаю т 10; 25 и 50 м л  ста н 
д ар тн ого  раствора, п ри готовленного  по п. 3.1.1, д о б а в ля ю т  по 
10 м л  раствора  азотной  кислоты  и по 10 м л  раствора  р одан и д а  
д о  метки водой, хор ош о  перем еш иваю т и сразу  ж е  колор и м етр и - 
р ую т с синим св етоф и льтром  (Х = 4 9 0 ± 5 3 5  нм ) в кю в етах  р а зм е 
ром  10— 30 мм (в  зависим ости  от интенсивности окраш ивания 
р а ств о р а ).

П о  п олученны м  значениям  оптической плотности  и известной  
концентрации эталон н ы х  растворов строят градуи ровочн ы й  
граф ик д ля  оп р ед елен н ого  разм ера  кювет, о тк лад ы в ая  по оси  
абсцисс содерж ание F e O  (д л я  вы сокоглинозем истого  —  в пере
счете на Р е20 з )  в м и лли гр а м м а х  в 100 м л  раствора, а по оси  
ординат —  соответствую щ ую  оптическую  плотность раствора .

3.2.2. П р о ве д е н и е  ана лиза
О тби р аю т пипеткой 25— 50 м л  анализируем ого  раствора , при

готовлен н ого  по п. 3.1.2 и ли  3.1.4, переносят в м ерн ую  к о л б у  
вм естим остью  100 м л , д о б а в ля ю т  10 м л  раствора а зотн ой  к и с л о 
ты, 10 м л  роданида, д ов о д я т  до  метки водой, п ерем еш и ваю т и 
к олори м етри р ую т так  ж е, как  при построении графика.
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3.2.3. Подсчет  результатов а н а лиза
С одерж ание закиси ж елеза  (F e O )  в процентах вы числяю т по 

ф ор м улам :
1) д л я  глинозем истого  и ги п согли н озем и стого  цем ентов:

Fc _ o1- v . m
G • Vj_ - 1000’

гд е  G t —  количество закиси ж еле за , найденное по граф ику, в м г; 
V  —  общ ий объем  раствора в м л ;

V i —  объем  раствора, взяты й д л я  колорим етрирования , в м л ; 
G  —  сухая навеска цемента в г;

2 )  д л я  вы сокоглинозем истого  цем ента :

F e 2O s =
Gi •V • too

G • V x • 1000 ’

гд е  G i —  количество окиси ж елеза , найденное по граф ику, в мг.
Значения остальны х обозначений  те ж е, что и в преды дущ ей  

ф ор м уле .
П остроение градуировочного  граф ика  о -ф енантролиновы м  ме

тод ом
П остроение градуировочного  граф ика: в м ерны е к о лб ы  вм ести 

м остью  100 м л  п оследов ательн о  приливаю т 10; 25 и 50 м л  стан 
д ар тн ого  раствора, приготовленного  по п. 3.1.1, р а зба в ля ю т  водой  
прим ерно до 50 м л  и во все к о лб ы  д о б а в ля ю т  по 2 м л  раствора  
аскорбиновой  кислоты  д л я  восстан овлен и я  ж е л е за  д о  д в ух в ален т 
ного . О тдельн о  отбираю т али к вотн ую  часть  раствора  10 м л  д л я  
того , чтобы  определить  коли чество  ацетата  натрия, которое не
обх од и м о  прибавить, чтобы  p H  колор и м етр и р уем ого  раствора  при
вести  к величине 3— 4, которую  устан ав ли в аю т  с пом ощ ью  б у 
м аж ки  универсального  индикатора. Э то  количество  ацетата  нат
рия затем  добав ля ю т  к аликвотной  части раствора  10 м л ; к  а ли к 
вотны м  частям растворов 25 и 50 м л  д о б а в ля ю т  соответственно 
ацетата  натрия в 2,5 и 5 раз б ольш е , чем к 10 м л. П о с л е  это го  
во все колбы  д обав ля ю т  по 5 м л  о -ф енантролина, р а зб а в ля ю т  д о  
м етки  водой, хорош о перем еш иваю т и через 5 мин колорим етри - 
р ую т в кю ветах разм ером  10— 30 мм с синим светоф ильтром  
(Я =49 0 -= -535  н м ).

П о  полученны м результатам  оп ределен и я  оптической  п лотн о 
сти  и известной концентрации эталон н ы х  растворов  строят  гр а д уи 
ровочны й график д ля  кю вет д ан н ого  разм ера , отк лад ы в ая  по оси 
абсцисс содерж ание F eO  (д л я  вы сок оглин озем и стого  —  F e20 3) в 
м и лли гр а м м а х  на 100 м л  раствора , а по оси ординат —  соответ
ствую щ ую  оптическую  п лотн ость  раствора.

3.2.4. П р оведен и е  анализа
О тбираю т пипеткой 25— 50 м л  ан али зи р уем ого  раствора, при

готовлен н ого  по п. 3.1.2 и ли  3.1.4, переносят в м ерную  к о лб у
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вм естим остью  100 м л, р а збав ляю т  водой прим ерно  д о  
50 м л , д о б а в ля ю т  2 м л  раствора  аскорбиновой ки слоты , у с т а 
н овлен н ое  количество  ацетата  натрия д л я  получения величины  p H  
раствора  3— 4, д о б а в ля ю т  5 м л  о-ф енантролина и в ы п олн яю т  все 
дальн ей ш и е операции, как это  ук азан о  при построении граф ика.

Р а сч ет  содерж ания закиси  и окиси ж елеза  производят по ф ор
м ула м , приведенны м в п. 3.2.3.

3.3. О н р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  д в у о к и с и  т и т а н а

3.3.1. П р и м еняем ы е аппаратура, раст воры и реактивы

Ф о тоэлек тр ок олор и м етр .
К и сло та  со ля н ая  по Г О С Т  3118— 77, раствор 1 :3 .
К и сло та  серная по Г О С Т  4204— 77 плотностью  1,84 и раствор  

5 :9 5 .
П ереки сь  водорода  по Г О С Т  10929— 76, 3 '%-ный раствор .

П ла в ен ь ; готовят по п. 2.6.1.
А м м и ак  водный по Г О С Т  3760— 79, 10% -ный раствор.
С тандартны й  раствор  со ли  четы рехвалентного  титана; готов ят  

след ую щ и м  о бр азом : навеску 0,05 г химически чистой  двуокиси  
титана сп ла в ля ю т  в п латиновом  ти гле  с 1 г  плавня при тем п ер а 
тур е  950— 1000° С  в течение 3— 5 мин и по охлаж ден и и  в ы щ ела 
чиваю т в растворе серной  кислоты .

П р озрачн ы й  раствор  переводят в мерную  к о лб у  в м ести м остью  
1 л ,  р а зба в ля ю т  д о  метки  раствором  серной к и слоты  5 :9 5  и 
хорош о  перем еш иваю т. 1 м л  стандартного  раствора содер ж и т  
о к о ло  0,05 м г ТЮ г.

С одерж ан и е двуокиси  титана в 1 м л  раствора в м и лли гр а м м а х  
устан авли ваю т гравим етрическим  методом  в п а р а лл е л ь н ы х  п р о 
б а х  путем  д в укратн ого  осаж дения  раствором  амм иака из 100 м л 
при готовлен н ого  раствора, п оследую щ его  прокаливания и взвеш и
вания осадка.

К оли чество  двуокиси  титана в 1 м л  раствора в м и л ли гр а м 
м а х —  титр (Т Ю 2) вы числяю т по ф орм уле

Т Ю 2 =  ,
2 100 ’

гд е  G  —  м асса  п р окален н ого  осадка  Т Ю 2 в г.

Д иан ти п и ри лм етан  (Д А М )  5% -ны й  раствор в 1 н. р астворе  
со ля н ой  кислоты ; готовят  следую щ и м  образом : 50 г  Д А М  р а ств о 
ряю т в 300— 400 м л  1 н раствора соляной  кислоты , хор ош о  п ере
м еш иваю т и дов одя т  д о  1 л  этой  ж е кислотой.

М е д ь  сер н оки слая  безводная , 5%  -ный раствор.

К и сло та  аскорбиновая, 0 ,2% -ны й  раствор.
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Построение градуировочного графика перекисным методом
Граф ик строят по данны м, п олученны м  в р езу ль т а те  к олор и - 

м етрирования серии эталон н ы х  растворов , приготовленны х из 
стандартного  раствора со ли  титана.

В  четы ре м ерны е колбы  вм естим остью  100 м л  п о след о в а тельн о  
в ли в аю т  10; 20; 30 и 40 м л  стан дартн ого  раствора  со ли  титана 
с содерж анием  о к о ло  0,05 м г Т Ю 2 в 1 м л , д о б а в ля ю т  прим ерно по" 
50 м л  раствора серной кислоты  и по 3 м л  перекиси в одорода , 
р а зба в ля ю т  д о  метки раствором  серной  кислоты , хор ош о  перем е
ш иваю т и колорим етрирую т в кю ветах  разм ером  50 мм с синим 
светоф ильтром  (A,==420-f-453 н м ).

М етоды  колорим етрирования и построение градуи ровочн ого  
граф ика аналогичны  м етодам , приведенны м в п. 3.1.

3.3.2. П р о ве д ен и е  анализа
Н ав еск у  0,1 г  гли н озем и стого  и ли  ги п согли н озем и стого  ц ем ен 

та  сп лав ля ю т  с 1 г  п лавня при тем п ератур е  950— 1000° С  в теч е 
ние 3— 5 мин. П о с л е  бы строго  о хла ж д ен и я  плав  вы щ елачи ваю т в  
30— 40 м л  теп лого  раствора серной  кислоты . Р аств ор  переводят  в 
м ерн ую  к о лб у  вм естим остью  250 м л , о хлаж д аю т , д оли в аю т  д о  
м етки  раствором  серной кислоты  и хорош о перемеш иваю т.

О тбираю т пипеткой 25— 50 м л  раствора, п ереносят в м ерную  
к о л б у  вместимостью  100 м л , д о б а в ля ю т  3 м л  перекиси водорода , 
д ов одя т  до метки раствором  серной  кислоты , хорош о  перем еш и
ваю т и колорим етрирую т, как  это  и злож ен о  при построении гр а 
дуировочного  графика.

3.3.3. Подсчет  результатов ана лиза
С одерж ание двуокиси  титана (Т Ю 2) в процентах вы чи сляю т 

по  ф орм уле

Т  Ю .
Gj • V  • 100 

G • V± • 1000 ’

гд е  G i —  количество двуокиси  титана, найденное по гр адуи р о 
вочному граф ику, в мг;

V  —  общ ий объем  раствора  в м л ;
V i  —  объем  раствора, взяты й д л я  колорим етрирования , в м л ;
G  —  сухая  навеска цем ента в г.

Построение градуировочного графика диантипирилметановым 
методом

П остроение градуировочного  граф ика: в три м ерны е к о лб ы  
вм естим остью  100 м л  п о след о в а тельн о  п риливаю т 4 : 6  и 8 м л  
стандартного  раствора со ли  титана, содер ж ащ его  о к о л о  0,05 м г  
Т Ю 2 в 1 м л, д об а в ля ю т  по 10 м л  раствора  со ля н ой  кислоты , по  
две капли  раствора сернокислой  меди, по 10 м л  аскорбиновой  кис
л о т ы  и по 5 м л  Д А М . Растворы  д оли в а ю т  до  метки водой , хорош о 
перемеш иваю т, даю т постоять 45 мин д л я  получен и я  золоти ето -
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ж е л т о го  к ом п лек сн ого  соединения, после  чего к о ло р и м етр и р ую т  
в кю вете 20 мм с синим светоф ильтром  (Я =420-= -453  н м ).

П о  полученны м  р езу льта та м  определения оптической  п л о т 
ности и известной концентрации строят градуировочны й граф ик  
д л я  дан н ого  разм ера  кювет.

3.3.4. П р о ве д е н и е  ана лиза
О тби р аю т  пипеткой 25— 50 м л  анализируем ого  раствора , п о л у 

чен н ого  по п. 3.1.2 или  3.1.4, переносят его  в м ерн ую  к о л б у  
вм естим остью  100 м л, д о б а в ля ю т  2 капли  раствора сер н ок и сло й  
м еди , 10 м л  аскорбиновой  кислоты , 5 м л  диантипирилм етана, р а з 
б а в л я ю т  водой  д о  метки, перем еш иваю т и через 45 мин к о ло р й - 
м етри рую т в кю ветах  разм ером  20 мм, п ользуя сь  синим  св ет о 
ф ильтром .

Р а сч ет  содерж ания двуокиси  титана производят по  ф о р м уле , 
приведенной д л я  перекисного  метода.

3.4. О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  о к и с и  к а л ь ц и я  
ф о т о т р и л о н о м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м

3.4.1. П ри м ен яем ы е аппаратура, раст воры и реактивы
Ф отоэлектри чески й  титратор.
Н атр и я  гидрат окиси по Г О С Т  4328— 77 или  к а ли я  ги драт  

окиси , 20 % -н ы е растворы .
М аски рую щ и й  реагент ; готовят  по п. 2.7.1.
К а льц и й  углек и слы й  по Г О С Т  4530— 76.
К и слотн ы й  хром  темно-синий (и н дикатор ) по Г О С Т  14091— 78, 

0 ,5 % -н ы й  водны й раствор ; готовят  следую щ им  о б р а зо м : 0,5 г
ки слотн ого  хром а  тем но-синего  растворяю т в 100 м л  воды  и ф и льт 
рую т.

Т р и ло н  Б  по Г О С Т  10652— 73, 0,01 н. раствор; готов я т  с л е д у ю 
щ им  обр а зо м : о к о ло  3,6 г  три лон а  Б растворяю т в 1 м л  воды  и 
хорош о  перем еш иваю т. Е сли  раствор п олуч и лся  м утны м , е го  
ф и льтрую т. Ти тр  раствора  устан авли ваю т по у г л е к и с л о м у  к а л ь 
цию  с  проверенны м содерж анием  окиси кальция и ли  по ста н д а р т 
н о м у  о б р а зц у  известняка 59в. 0,1 г  у глек и сло го  к а льц и я  и ли  
стан дартн ого  обр а зц а  59в растворяю т в 100 м л  со ля н ой  к и слоты  
1 :3  при нагревании, раствор  кипятят 3— 5 мин д л я  у д а ле н и я  у г л е 
кислоты , п ереводят  в м ерную  к о л б у  вместимостью  250 м л , о х л а ж 
даю т, р а зб а в ля ю т  водой  д о  метки и хорош о перемеш иваю т.

Д л я  установки  титра раствора  трилона  Б на ти тр атор е  о т б и 
раю т пипеткой по 50 м л  приготовленного  раствора х ло р и ст о го  
к альц и я  в три стакана вм естим остью  по 150 м л, р а зб а в л я ю т  
водой  до  80 м л, приливаю т из бю ретки по 10— 15 м л  у с та н а в ли 
в аем ого  раствора тр и лон а  Б, 15 м л  раствора ги драта  окиси  к а 
ли я , д о б а в ля ю т  по 7 к ап ель  индикатора хром а тем но-синего , 
оп ускаю т осторож н о в стакан  магнитный элем ент, зап аян н ы й  в 
стеклян н ую  трубку , пом ещ аю т стакан в гнездо п рибора, в к л ю 
чаю т прибор и м отор  электром агнитной  меш алки и вы п олн яю т
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титрование в соответствии с инструкцией, прилож енной  к п рибору.
Ти тр  раствора трилона  Б, вы раж енны й в грам м ах  С а О  (Т с а о ),  

вы числяю т по среднем у ариф м етическом у р е зу л ь т а т у  трех  титро
ваний по ф орм уле

т  _  50- 0 , 1  - СаО 
Са°  V • 250.100 ’

гд е  С а О  —  содерж ание С а О  в у гл ек и сло м  кальц и и  и ли  стан дарт
ном образц е 59в в % ;

V  —  объем  0,01 м. раствора  тр и лон а  Б, пош едш ий на тит
рование, в м л.

3.4.2. П р оведен и е  анализа
И з  мерной колбы  вм естим остью  250 м л  отби раю т пипеткой 

50 м л  аналйзируем ого  раствора, п олучен н ого  по п. 3.1.2 или  3.1.4, 
п ереносят его  в стакан вм естим остью  150 м л , д о б а в ля ю т  10 м л  
м аскирую щ его  реагента, 15 м л  раствора  щ елочи , 7 к ап ель  инди
к атор а  хром а темно-синего, оп ускаю т осторож н о  в стакан  м агн и т
ный элем ент, пом ещ аю т стакан  в гн ездо  прибора, в клю чаю т при
бор  и мотор меш алки, как  при устан овке  титра, и титрую т 0,01 м. 
раствором  трилона  Б  на ти траторе  по инструкции, п ри лож енной  к  
прибору.

3.4.3. Подсчет  результатов ана лиза
С одерж ание окиси кальц и я  (С а О )  в процентах вы числяю т п о  

ф о р м уле

С аО  =
У - Т Сл0* К

G
100

гд е  V  —  объем  0,01 м. раствора  тр и лон а  Б, пош едш ий на ти тро 
вание, в м л ;

7сао —  титр 0,01 м. раствора тр и лон а  Б, вы раж енны й в гр ам 
мах С а О ;

G  —  сухая навеска цем ента в г;
К  —  коэффициент, учиты ваю щ ий оп ределен и е содерж ания 

С аО  в аликвотной  части  ф ильтрата .

П р и м е ч а н и е .  Определение щелочей — по ГОСТ 5382—73.
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