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Настоящий стандарт распространяется на редкометаллические 
концентраты и устанавливает методы определения двуокиси 
титана:

дифференциальный фотометрический с перекисью водорода в 
нльменитовом (при массовой доле от 35 до 65 %), рутиловом (при 
массовой доле от 85 до 99 %) и лопаритовом (при массовой доле 
от 38 до 40 %) концентратах;

дифференциальный фотометрический с днантнпирнл мета ном в 
нльменитовом концентрате (при массовой доле от 35 до 65 %);

оксидиметрическнй н нльменитовом (при массовой доле от 35 
до 65 %) и рутиловом (при массовой доле от 85 до 99 %) концент­
ратах;

фотометрический с перекисью водорода в ниобиевом (пирохло- 
ровом) концентрате (при массовой доле от 4 до 15 %).

При разногласиях в оценке качества ильменитового и рутило­
вого концентратов определение проводят дифференциальным фото­
метрическим методом.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа и требования безо­
пасности — по ГОСТ 25702.0—83.
Издание официальное Перепечатка nocnpeineita

• Переиздание (май 1994 г.) с Изменением М  1, 
утвержденным о сентябре 1988 г. (ИУС 1—89)

124испытания зданий
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2. ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНЫЙ ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ДВУОКИСИ ТИТАНА В ИЛЬМЕНИТОВОМ, РУТИЛОВОМ 

И ЛОПАРНТОВОМ КОНЦЕНТРАТАХ С ПЕРЕКИСЬЮ ВОДОРОДА

Метод основан на реакции образования окрашенного в оранже­
во-желтый цвет комплексного соединения титана с перекисью во­
дорода в сернокислом растворе и фотометрнрованнн окраски рас­
твора дифференциальным способом с использованием раствора 
сравнения, содержащего 20,0 мг двуокиси титана в фотометриру- 
смом растворе. Влияние железа устраняют добавлением ортофос- 
форной кислоты.

2.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Весы аналитические.
Весы технические.
Плитка электрическая.
Электропечь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая 

температуру до 900°С.
Спектрофотометр типа СФ-26 или СФ-16.
Светофильтр нейтральный типа Ц£-8 толщиной 4 мм.
Фотоалектрохолорнметр типа ФЭК-56.
Тигли кварцевые вместимостью 40 см3 или фарфоровые № 3 

или 4.
Бюретка вместимостью 25 см3.
Колбы мерные вместимфетью 100 и 250 см3.
Колбы конические вместимостью 250 см3.
Стаканы стеклянные лабораторные вместимостью 200 см3.
Фильтры бумажные обеззолеиные «белая лента».
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, раствор с молярной кон­

центрацией 2 моль/дм3, и разбавленная 1:4.
Аммонии сернокислый {сульфат аммония) по ГОСТ 3769—78.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172—76.
Водорода перекись по ГОСТ 10929—76, раствор с массовой 

концентрацией 60 г/дм3.
Титана двуокись марки ОС.Ч.6—2.
Раствор двуокиси титана; готовят одним из следующих спо­

собов:
первый .способ. Навеску предварительно прокаленной при тем 

пературе 850—900 °С двуокиси титана массой 0.5 г помещают в 
коническую колбу, прибавляют 12,5 г сернокислого аммония, 
30 см3 серной кислоты и нагревают до полного растворения на­
вески. Охлажденный раствор переводят в мерную колбу вмести­
мостью 250 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 2,0 мг двуокиси титана;
IX
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второй способ. Навеску предварительно прокаленной при 850 - 
900 °С двуокиси титана массой 0,2 г помещают в кварцевый или 
фарфоровый тигель и сплавляют с 5 г пиросернокислого калия 
в муфельной печи при температуре 700—800 °С до получения про­
зрачного плава. Плав растворяют при нагревании в 55 см3 раство 
ра серной кислоты, разбавленной 1:4. Раствор охлаждают, перево­
дят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки во­
дой и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 2.0 мг двуокиси титана.
(Измененная редакция, Изм. № 1).
2.1.1. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы  при 

. а н а л и з е  л о п а р и т о в о г о  к о н ц е н т р а т а
Чашки платиновые вместимостью 50 см3.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, разбавленная Ы .
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
2.2. Проведение анализа
2.2.1. Навеску пробы лопаритового концентрата массой 0,3 г 

помещают в платиновую чашку, смачивают водой, осторожно при­
ливают 10 см1 фтористоводородной кислоты и 10 см3 раствора сер­
ной кислоты, разбазленной 1:1. Навеску растворяют при умерен­
ном нагревании, а затем вымаривают содержимое чашки до паров 
серной кислоты, охлаждают, приливают 3 см3 раствора серной кис­
лоты, разбавленной 1:1, вторично выпаривают почти досуха и до­
бавляют в чашку 5 г пиросернокислого калия.

2.2.2. Навеску пробы ильменитового концентрата массой 0.3 г 
или рутилового концентрата массой 0.25 г помещают в кварцевый 
или фарфоровый тигель и добавляют по 7 г пиросернокислого ка­
лия.

2.2.3. Содержимое тигля или платиновой чашки, полученное 
по п. 2.2.1 или 2.2.2, сплавляют в муфельной лечи сначала при 
500 °С, затем постепенно повышают температуру до 700—800 "С 
и сплавляют до получения жидкой легкоподвижной массы, пос­
ле чего добавляют в охлажденный тигель или платиновую чаш­
ку 4—5 капель серной кислоты и вновь сплавляют до получения 
прозрачного плава.

Охлажденный тигель помешают в стакан вместимостью 200 см3.
В стакан или платиновую чашку приливают 50 см3 раствора 

серной кислоты с молярной концентрацией 2 моль/дм3, 1 см пе­
рекиси водорода и растворяют плав при умеренном нагревании 
раствора. Раствор охлаждают, переливают в мерную колбу вмес­
тимостью 100 см3, доливают до метки 2 моль/дм3 раствором сер­
ной кислоты и перемешивают. Если раствор слегка мутный (из-за
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присутствия кремниевой кислоты), его фильтруют через фильтр 
«белая лента» или дают отстояться до просветления.

Аликвотную часть прозрачного раствора объемом 15,0—20,0 смг 
при анализе ильменитового и лопаритового или 10,0 см3 при ана­
лизе рутилового концентратов помешают в мерную колбу вмес­
тимостью 100 см3, приливают 14 см3 ортофосфорнон кислоты при 
анализе ильменитового концентрата или 2 см3 при анализе лопа­
ритового и рутилового концентратов, 50 см3 раствора серной кис­
лоты с молярной концентрацией 2 моль/дм3, 5 см3 перекиси во­
дорода и доливают той же серной кислотой до метки.

2.2.1— 2.2.3 (Измененная редакция. Изм. № 1).
2.2.4. Измеряют оптическую плотность раствора, полученного 

по п. 2.2.3, по отношению к раствору сравнения, содержащему
20,0 мг двуокиси титана, приготовленному по п. 2.2.5, на спектро­
фотометре при длине волны 390 нм н постоянной ширине щели, ис­
пользуя кювету с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм, или 
на фотоэлсктроколорнметре, используя светофильтр с максиму­
мом светопропускання при ~400 нм и кювету с толщиной погло­
щающего свет слоя 5 мм.

Допускается применять спектрофотометр типа СФ-4А. При
атом измерения оптической плотности проводят с использовани­
ем светофильтра типа УФС-2.

Массу двуокиси титана находят, пользуясь градуировочным 
фактором или по градуировочному графику.

2.2.5. Для вычисления градуировочного фактора или постро­
ения градуировочного графика в мерные колбы вместимостью по 
100 см3 вводят бюреткой 10.0; 12.0; 14.0 и 15.0 см3 основного раст­
вора титана, приливают по 11 см3 ортофосфорной кислоты при 
анализе ильменитового концентрата или 2 см3 при анализе лопа­
ритового и рутилового концентратов, по 50 см3 раствора серной 
кислоты с молярной концентрацией 2 моль/дм3, по 5 см3 перекиси 
водорода и доливают той же серной кислотой до метки. Масса дву­
окиси титана в растворах равна соответственно 20,0; 24,0; 28,0 и
30,0 мг. Измеряют оптическую плотность каждого из растворов, на­
чиная со второго, по отношению к первому раствору (раствор срав­
нения), как указано в п. 2.2.4.

Градуировочный фактор вычисляют, как указано в ГОСТ 
25702.0—83, или по найденным значениям оптической плотности 
и соответствующим им массам двуокиси титана строят градуиро­
вочный график.

(Измененная редакция, Изм. 1).
2.2.6. При фотометрировании раствора анализируемого кон­

центрата допускается применять нейтральный светофильтр вместо
1ST
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раствора сравнения. В этом случае эквивалентное значение массы 
двуокиси титана (тс) находят по ГОСТ 25702.0—83.

2.3. Обработка результатов
2.3.1. Массовую долю двуокиси титана (X,) в пересчете на су­

хое вещество в процентах вычисляют по формуле
X — У(т{+Л-П-К-т 

/И. V,-4000
где V — объем анализируемого раствора, см*;

Ш| — масса двуокиси титана в растворе сравнения, мг;
А — оптическая плотность анализируемого раствора по от­

ношению к раствору сравнения;
F — градуировочный фактор;
К -  коэффициент пересчета по ГОСТ 25702.0—83 п. 1.5; 
т — масса навески пробы, г;
У| — объем аликвотной части раствора, взятый для опреде­

ления, см1;
1000 — коэффициент пересчета граммов на миллиграммы.

2.3.2. При использовании нейтрального светофильтра массовую 
долю двуокиси титана (Хя)  в пересчете на сухое вещество в про­
центах вычисляют по формуле

У  УЧт<-М-Я-/С-100
,= " т-У,-*000

где т с — эквивалентное значение массы двуокиси титана, мг.
2.3.3. Расхождения между результатами двух параллельных 

определений не должны превышать величин, указанных в табл. 1.

Т а б л и ц а  I

Диализируемый
еомцеятргг

Массовая ДОЛЯ Д»у- 
оч1 с и титана. %

Допускаемо* расхождение. %

при измерении ни
спектрофотометре

при вмсреюн яа фото- 
•лектроколори натра

Рутиловый 85.0 1.1 1.2
90.0 1,2 U
99.0 4.4 1.5

ИльмеамтоаыА 35.0 0.5 0.7
45.0 0.7 0,9
50.0 0.8 1.0
55,0 0,9 1.1
65.0 1.1 1.3

•Попаритовый 38.0 0.7 0.8
40,0 0.7 0.8

i.3.1—2.3.3. (Измененная редакция, Изм. Jft I).
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3. ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНЫЙ ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ДВУОКИСИ ТИТАНА В ИЛЬМЕНИТОВОМ КОНЦЕНТРАТЕ 

С ДИАНТИПИРИЛМЕ1АНОМ

Метод основан на реакции образования окрашенного комплек­
сного соединения титана с диантнпирилметаном в сернокислой 
среде (молярная концентрация раствора серной кислоты 
0.5 моль/дм3) и фотометрировании окраски раствора дифферен­
циальным способом с использованием раствора сравнения, содер­
жащего 0,5 мг двуокиси титана в фотометрируемом объеме. Влия­
ние железа устраняют добавлением аскорбиновой кислоты.

3.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Весы аналитические.
Весы технические. -
Плитка электрическая.
Электропечь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая 

температуру до 1000°С.
Спектрофотометр типа СФ-26 или СФ-16.
Светофильтр нейтральный типа НС-8 толщиной 4 мм
Фотоэлектроколориметр типа ФЭК-56.
Тигли кварцевые вместимостью 30 см8.
Бюретка вместимостью 10 см1.
Колбы мерные вместимостью 100. 500 и 1000 см1.
Колбы конические вместимостью 250 см3.
Мензурки мерные вместимостью 10, 50 и 250 см3.
Пипетки вместимостью 5 и 10 см* без делений.
Кислота аскорбиновая, раствор с массовой концентрацией 

50 г/дм3, свежеприготовленный.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1:1, 1:3 и 

1:4.
Аммоний сернокислый (сульфат аммония) по ГОСТ 3769—78.
Калий пиросернокнслыЛ по ГОСТ 7172—76.
Медь (II) сернокислая 5-водная по ГОСТ 4165—78, раствор с 

массовой концентрацией 10 г/дм3.
Диантиинрнлметан. раствор с массовой концентрацией 

50 г/дм3, готовят следующим образом: 25 г реагента растворяют в 
смеси, состоящей из 300 см1 воды, 30 см3 раствора серной кислоты, 
разбавленной 1:1, хорошо перемешивая до полного растворения 
реагента. Раствор переводят в мерную колбу вместимостью 
500 см3, доводят до метки водой и перемешивают (если при стоя­
нии из раствора выделяются кристаллы реагента, то раствор слег­
ка подогревают до их растворения).

Титана двуокись марки ОС. Ч. 6—2.

5 Зак 944 12)
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Растворы двуокиси титана (основные); готовят одним из сле­
дующих способов:

первый способ. Раствор А; навеску предварительно прокален­
ной при температуре 850—900°С двуокиси титана массой 0,25 г 
помещают в коническую колбу, прибавляют 12,5 г сернокислого 
аммония. 30 см3 серной кислоты и нагревают до полного раство­
рения навески. Охлажденный раствор переводят в мерную колбу 
вместимостью 250 см3, доливают до метки водой х перемешивают.

1 см3 раствора А содержит 1,0 мг двуокиси титана.
Растзор Б: отбирают пипеткой 10 с'м3 раствора А, переводят 

его в мерную колбу вместимостью 100 см3, добавляют 10 см3 сер­
ной кислоты, разбавленной 1:4, доводят водой до метки и переме­
шивают.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг двуокиси титана;
второй способ. Раствор А: навеску предварительно прокален­

ной при температуре 850- 900 °С двуокиси титана массой 0.1 г по­
мещают в кварцевый или фарфоровый тигель и сплавляют с 5 г 
пнросернокислого калия в муфельной печи при температуре 
700—800 X  до получения прозрачного плаэз. Плав растворяют 
при нагревании в 50 см’ серной кислоты, разбавленной 1:4. Ох 
лажденный раствор переводят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.

1 см3 раствора А содержит 1,0 мг двуокиси титана.
Раствор Б: аликвотную часть раствора А объемом 10 см3 пере­

водят в мерную колбу вместимостью 100 см3, добавляют 10 см3 
раствора серной кислоты, разбавленной 1:4, доливают до метки 
водой и перемешивают.

1 см3 раствора Б содержит 0,1 мг двуокиси титана.
Составной реагент; готовят следующим образом: 660 см3 воды 

помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, туда же прили­
вают 90 см3 раствора серной кислоты, разбавленной 1:3. 25 см* 
раствора аскорбиновой кислоты, 10 см3 раствора сернокислой ме­
ди. 115 см1 раствора днантнпнрнлметана, доводят до метки водой 
и перемешивают. После прибавления каждого реактива содержи­
мое колбы перемешивают.

Необходимые для приготовления составного реагента раство­
ры готовят заранее, а смешивают нх в указанной последователь­
ности перед применением составного реагента.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
3.2. Проведение анализа
3.2.1. Навеску пробы массой 0,25 г помешают н кварцевый ти­

гель и прибавляют 5 г пнросернокислого калия. Тигель сначала 
помещают в муфельную печь, нагретую примерно до 500 °С, м
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сплавляют, постепенно повышая температуру до получения проз­
рачного плава при температуре 700 - 800 X . Если плавление 
происходит не полностью, то плав охлаждают .-добавляют 5 капель 
серной кислоты и вновь сплавляют до получения жидкой прозрач­
ной массы. Плав растворяют при нагревании в 50 см3 раствора 
серной кислоты, разбавленной 1:4. Охлажденный раствор перево­
дят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доводят до метки раст­
вором серной кислоты, разбавленной 1:4. и перемешивают Отби­
рают аликвотную часть раствора объемом 10 см3 в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, приливают 10 см* раствора серной кислоты, 
разбавленной 1:4. и до метки доводят водой. Для фотомстрирова- 
ния отбирают аликвотную часть раствора объемом 5 10 см* в
мерную колбу вместимостью 100 см* и доливают составным реа­
гентом.

(Измененная редакция, Иэм. № 1).
3.2.2. Через 60 мин измеряют оптическую плотность анализи­

руемого раствора по отношению к раствору сравнения, содержа­
щему 0.5 мг двуокиси титана, приготовленному по п. 3.2.3. на спек­
трофотометре при длине волны 385 нм и постоянной ширине ще­
ли. используя кювету- с толщиной поглощающего свет слоя раство­
ра 10 мм. или на фотозлектроколоримстре, используя светофильтр 
с максимумом светопроиускания при ~ 400 нм и кювету с толщи­
ной поглощающего свет слоя 5 мм.

Массу двуокиси титана находят, пользуясь градуировочным 
фактором или но градуировочному графику.

3.2.3. Для вычисления градуировочного фактора или построе­
ния градуировочного графика в мерные колбы вместимостью по 
100 см* вводят бюреткой 5.0; 6.0; 7,0; 8,0 и 9,0 см* рабочего раст­
вора двуокиси титана (раствор Б) и до метки доливают составным 
реагентом.

Масса двуокиси титана в растворах равно соответственно: 0.50; 
0,60; 0,70; 0,80 и 0,90 мг.

Измеряют оптическую плотность каждого из растворов, начи­
ная со второго, по отношению к первому растнору (раствор срав­
нения), как указано в п. 3.2.2.

Градуировочный фактор вычисляют, как указано в ГОСТ
25702.0 -83. или строят градуировочный график зависимости оп­
тической плотности от концентрации.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
3.2.4. При фотометрированин раствора концентрата допуска­

ется применять нейтральный светофильтр вместо раствора срав­
нения. В этом случае эквивалентное значение массы двуокиси ти­
тана ( т с) находят по ГОСТ 25702.0—83.
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3.3. Обработка результатов
3.3.1. Массовую долю двуокиси титана (,Y3) в пересчете на су­

лое вещество в процентах вычисляют по формуле
v- _ У'И,-М-л-К-100
" 3 /л-̂ чООО

где V — объем анализируемого раствора, см5;
пи — масса двуокиси титана в растворе сравнения, мг;
А — оптическая плотность анализируемого раствора по от­

ношению к раствору сравнения;
Г  — градуировочный фактор;
К — коэффициент пересчета по ГОСТ 25702.0—83 п. 1.5; 
т — масса навески пробы, г;
Vi — объем аликвотной части раствора, взятый для определе­

ния, см*;
— коэффициент пересчета граммов на миллиграммы.

3.3.2. При использовании нейтрального светофильтра массовую 
долю двуокиси титана (Х«) в пересчете на сухое вещество в про­
центах вычисляют по формуле

v ^  Г(т,-М-Л-К.100 
ш-М 000

где т< - - эквивалентное значение массы двуокиси титана, мг.
3.3.3. Расхождения между результатами двух параллельных 

определений не должны превышать величин, указанных в табл. 2.
Т а б л и ц а  2

Массовая доля двуокиси
TX70ZD, %

Допускаемое расхождение. %

при намерении ка спектро­
фотометре

при измерении ио фотоэлехтро 
колориметре

35,0 0.5 0.7
45.0 0.7 0.9
50,0 0.8 1,0
56.0 0.0 1.1
65,0 ■1.1 1.3

4 ОКСИДИМЕТРИЧЕСКИИ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ДВУОКИСИ 
ТИТАНА В ИЛЬМЕНИТОВОМ И РУТИЛОВОМ КОНЦЕНТРАТАХ

Метод основан на восстановлении металлическим алюминием 
титана (IV) до титана (III) и последующем титровании последне­
го раствором железоаммонийных квасцов в присутствии индика­
тора роданистого аммония.
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обеспечивающая

Воронка с 
шдравлическии 

затвором

4.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Весы аналитические.
Весы технические.
Плитка электрическая.
Электропечь муфельная с терморегулятором 

температуру до 900 °С.
Тигли кварцевые вместимостью 40 см*.
Тигли фарфоровые N? 3 или 4.
Бюретки вместимостью 10 и 25 см5.
Воронка с гидравлическим затзором (см. чертеж).
Колба коническая вместимостью 250 см5.
Колба мерная вместимостью 1000 см1.
Мензурки мерные.
Стакан стеклянный лабораторный вместимостью 

300 см5.
Стекло часовое.
Цилиндр мерный вместимостью 50 см1.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 

1:1.5 и 1:4.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавлен­

ная 1:20.
Алюминий и виде тонкой стружки.
Аммоний роданистый, раствор с массовой концент­

рацией 250 г/дм3.
Калий марганцовокислый по ГОСТ 20490— 75, 

раствор с массовой концентрацией 20 г/дм1.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172—76.
Натрий двууглекислый по ГОСТ 4201- 79. насы 

шенный раствор.
Титана двуокись марки ОС. Ч. 6—2.
Квасцы железоаммонийные (желсзо-Ш-аммоний 

сернокислый) по НТД, раствор с молярной концент­
рацией эквивалента 0,1 моль/дм1, (в реакции окисления титана в 
кислой среде), готовят следующим образом: 48,2 г железоаммо­
нийных кнасцоп растворяют в 200 см1 серной кислоты, разбавлен­
ной 1:20, прибавляют раствор марганцовокислого калия до обра­
зования устойчивой розовой окраски раствора, нагревают раствор 
до кипения и кипятят в течение 15—20 мин (до исчезновения розо­
вой окраски). После охлаждения раствор переливают в мерную 
колбу вместимостью 1000 см3 и доливают до метки серной кисло­
той, разбавленной 1:20.

Титр раствора железоаммонийных квасцов устанавливают в 
условиях проведения анализа по раствору двуокиси титана, при-
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готовленному по п. 3.1, из навески двуокиси титана массой 0,2 г, 
предварительно прокаленной при 850—900“С.

Титр раствора железоаммонийных квасцов с молярной кон­
центрацией эквивалента 0,1 моль/дм3, выраженный в г/см3 дву­
окиси титана, вычисляют по формуле

где т — масса навески двуокиси титана, г;
V — объем раствора железоаммонийных квасцов с молярной 

концентрацией эквивалента 0,1 моль/дм3 израсходо­
ванный на титрование, см3.

(Измененная редакция, Изм. № 1).
4.2. Проведение анализа
4.2.1. Навеску пробы нльменнтового или рутилового концент­

рата массой 0,2 г сплавляют с о г пиросернокислого калия, как 
указано в п. 2.2.2. После охлаждения тигель помещают в стакан 
вместимостью 300 см3, прибавляют 50 см3 горячего раствора соля­
ной кислоты, разбавленной 1:1,5 и растворяют плав при нагрева­
нии. После охлаждения тигель вынимают, обмывают 25 см3 раствора 
соляной кислоты, разбавленной 1:4. Раствор переводят в кониче­
скую колбу вместимостью 250 см3, стенки стакана обмывают 25 см3 
раствора соляной кислоты, разбавленной 1:4, добавляют 2 г алю­
миния, накрывают колбу часовым стеклом и нагревают раствор в 
течение 30 мин. Обмывают часовое стекло раствором соляной кис­
лоты, разбавленной 1:4, прибавляют 20 см3 соляной кислоты и не­
медленно закрывают колбу воронкой с гидравлическим затвором, 
заполненной раствором двууглекислого натрия.

Раствор в колбе нагревают до полного растворения алюминия, 
затем охлаждают, наблюдая, чтобы в воронке находилось доста­
точное количество раствора двууглекислого натрия (отводная 
трубка воронки должна быть догружена в жидкость). После ох­
лаждения раствора воронку с гидравлическим затвором быстро 
•снимают, обмывают соляной кислотой, разбавленной 1:4, прили­
вают 10 см3 раствора роданистого аммония и немедленно титруют 
раствором железоаммонийных квасцов до образования устойчи­
вой розовой окраски раствора. К концу титрования каждую пос­
ледующую каплю следует добавлять после тщательного переме­
шивания раствора. Конном титрования считают окрашивание, не 
исчезающее в течение 1—2 мин.

(Измененная редакция, Изм. N» 1).
4.2.2. Одновременно с анализом проводят два параллельных 

контрольных опыта на содержание в реактивах веществ, восста­
навливающихся алюминием и титрующихся раствором железо-
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аммонийных квасцов, берут среднее арифметическое значение, ко­
торое вычитают из результатов титрования навески концентрата,

4.3. Обработка результатов
4.3.1. Массовую долю двуокиси титана (Хь) в пересчете на су­

хое вещество в процентах вычисляют по формуле
v VT-K-100 
Л*г= т *

где V — объем раствора железоаммонийных квасцов, израсходо­
ванный на титрование, с учетом поправки контрольного 
опыта, см1’;

Т — титр раствора железоаммонийных квасцов, выраженный 
в г/см5 двуокиси титана;

К — коэффициент пересчета по ГОСТ 25702.0— 83 п. 1.5; 
п  — масса навески пробы, г.

4.3.2. Расхождения между результатами двух параллельных 
определений не должны превышать величин, указанных в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Аполл .тируемых
концентрат

Массовая доля диуоккся 
татадо, \

Долусжвекое 
ресхожденяо. %

Рутиловый 85.0 15
90.0 1.3
99.0 16

И.чьмснитовый 35.0 0.7
•15.0 0.9
50.0 1.0
55,0 14
65.0 1.3

4.3.1; 4.3.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).

5 ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ ДВУОКИСИ ТИТАНА 
В НИОБИЕВОМ (ПИРОХЛОРОВОМ) КОНЦЕНТРАТЕ

Метод основан на реакции образования окрашенного в желтый 
цвет комплексного соединения титана с перекисью водорода в сер­
нокислом растворе н фотометрированин окраски раствора.

5.1. Аппаратура, реактивы и растворы
Весы аналитические.
Весы технические.
Плитка электрическая.
Электропечь муфельная с терморегулятором, обеспечивающая 

температуру до 900 X .
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Фотоэлектроколоримстр типа ФЭК-60.
Тигли платиновые вместимостью 30 см3.
Тигли кварцевые вместимостью 20 см3.
Колбы мерные вместимостью 100 и 250 см3.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, раствор с молярной кон­

центрацией 2 моль/дм3.
Водорода перекись по ГОСТ 10929—76. раствор с массовой 

концентрацией 30 г/дм3.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172—76.
Титана двуокись марки ОС. Ч. 6—2.
Раствор двуокиси титана (рабочий раствор Б); готовят, как 

указано в п. 3.1.
1 см3 раствора Б содержит 0.1 мг двуокиси титана.
(Измененная редакция, Изм. № I).
5.2. Проведение анализа
5.2.1, Навеску пробы массой 0.1 г сплавляют с 3 г лиросерно­

кислого калия в кварцевом или платиновом тигле при 750—800 °С 
до получения прозрачного плава. После охлаждения плав выще­
лачивают 100 см5 раствора серной кислоты с молярной концент­
рацией 2 моль/дм3 в присутствии 10 см3 перекиси водорода, пере­
водят раствор в мерную колбу вместимостью 250 см3 и доводят 
объем до метки той же кислотой. После перемешивания раствор 
фильтруют через сухой фильтр, отбрасывая первую порцию 
фильтрата. В мерную колбу вместимостью 100 см3 отбирают алик­
вотную часть раствора объемом 25 см3, прибавляют 3 см3 переки­
си водорода, доводят объем до метки раствором серной кислоты с 
молярной концентрацией 2 моль/дм3 и перемешивают. Измеряют 
оптическую плотность полученного раствора при длине волны 
~400 нм в кювете с толщиной поглощающего свет слоя 20 мм по 
отношению к раствору контрольного опыта, проведенного через 
все стадии анализа.

Массу двуокиси титана находят по градуировочному графику.
5.2.2. Для построения градуировочного графика в мерные кол­

бы вместимостью по 100 см3 помещают 2,0; 4,0; 8,0; 10,0; 12.0; 
14,0; 16,0 и 20,0 см3 рабочего раствора двуокиси титана (раствор 
Б). В каждую колбу прибавляют по 3 см3 перекиси водорода, до­
водят объем до метки серной кислотой и перемешивают. Оптиче­
скую плотность растворов измеряют, как указано в п. 5 2.1. Раст­
вором сравнения служит раствор серной кислоты.

По полученным значениям оптической плотности и соответству­
ющим им массам двуокиси титана строят градуировочный график.

5.2.1; 5.2.2. (Измененная редакция, Изм. Лк !).
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5.3. Обработка результатов
5.3.1. Массовую долю двуокиси титана (X») в пересчете на су­

хое вещество в процентах вычисляют по формуле
х  =  т>л'-к-т

* V,-m
где mi — масса двуокиси титана, найденная по градуировочному 

графику, г;
V — объем анализируемого раствора, см3;
К — коэффициент пересчета по ГОСТ 25702.0- 83 п. 1.5;
Vi — объем аликвотной части раствора, взятый для опреде­

ления, см3;
т — масса навески пробы, г.

5.3.2. Расхождения между результатами двух параллельных оп­
ределений не должны превышать величин, указанных в табл. 4.

Т а б л и ц а  4
М а иса » * доля дауокнеи титана. % Допускаемое расхождение. Ч,

4.0 0.4
8.0 0.8

10.0 1.0
15.0 1.5

5.3.1; 5.3.2. (Измененная редакция, Изм. № 1).
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