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AZƏRBAYCAN RESPUBLİKASININ DÖVLƏT STANDARTI

GİL   XAMMALI
Kalsİum və maqnezİumun su İlə 
ekstraksİya yolu İlə təyİnİ üsulu
СЫРЬЕ ГЛИНИСТОЕ
Метод определения кальция                                  AZS 573.6 – 2011
и магния в водной вытяжке                                (ГОСТ 21216.6-93)
CRAY RAW MATERIALS
Method for determination of  calcium 

and magnesium in water extract

        Tətbiq edilmə tarixi 30 dekabr 2011
Bu standart keramika sənayesi üçün gil xammalında həcmi komplekso-metrik üsulla kalsium və maqneziumun su ilə ekstraksiyası vasitəsi ilə təyini üsulunu müəyyən edir.

Üsul pH-12-13 olan qələvi mühitində indikator flüoreksonun iştirakı ilə, Trilon-B məhlulu ilə kalsiumun titrlənməsinə, pH-10 qələvi mühitində indikator tünd-göy xrom və ya qara-ernoxrom T iştirakı ilə isə maqneziumun kalsium ilə birlikdə cəminin titrlənməsinə əsaslanır.

1  NÜMUNƏLƏRİN       SEÇİLMƏSİ

1.1 ГОСТ 21216.0-ya görə su ilə ekstraksiya yolu ilə kalsium və maqne-ziumun təyini üsulunun ümumi tələbləri.

2  ANALİZ  VASİTƏLƏRİ

2.1 Aparatlar, reaktivlər və məhlullar

(105-110)0C temperaturunu təmin edən quruducu şkaf.

MN-3 maqnit qatışdırıcısı və ya istənilən başqa konstruksiyalı qatışdırıcı.

4-cü sinif dəqiqliyi olan laboratoriya tərəzisi.

Tutumu 300,1000 sm3 olan konusvari kolbalar.

Bunzen kolbası.
Byüxner qıfı.

ГОСТ 3118-ə görə xlorid turşusu.

TŞ 6-09-50-2322-77-ə görə kalium hidroksid, 200 q/dm3 məhlulu. Məhlul qaldıqdan sonra havadan müdafiə olunmuş qaba süzülür.

Flüorekson 1:50 nisbətində kalium xlor ilə quru qarışığı.

ГОСТ 3760-a görə ammonium hidroksid.

ГОСТ 3773-ə görə ammonium xlorid.

Ernoxrom qara T və ya turş xrom tünd-göy indikatorunun 1:50 nisbətində kalium xlor ilə quru qarışığı.

pH-10 olan ammiak bufer məhlulu, aşağıdakı qaydada hazırlanır: 67,5q ammonium xloridi 570sm3 ammonium hidroksiddə həll edib, ölçüsü 1000sm3 olan ölçü kolbasına töküb, bölgüyə qədər su əlavə edib, qarışdırılır.

ГОСТ 10652-yə görə (Trilon-B) 0,05 mol/dm3 məhlulu tetrasirkə turşusunun ikisulu N, N, N1,N1-dinatrium, etilendiamin duzu. Məhlul standart-titr vasitəsi ilə hazırlanır.

3 ANALİZƏ  HAZIRLIQ
3.1 ГОСТ 21216.0-ya görə analizə hazırlıq.

3.2 Analizi aparmaq üçün  1 dm3 suya 100q  kütləsi olan gil xammalı götürülür.

Çəkinin kütləsi 1:10 çəki və suyun nisbəti saxlanılmaq şərti ilə azaldıla bilər.

4  ANALİZİN  APARILMASI
4.1 Gil xammalının çəkisini götürüb, tutumu 1000 sm3  olan konusvari kolbaya töküb, üzərinə yeni qaynamış su əlavə edib, tıxacla bağlayıb, əl ilə və ya maqnit qarışdırıcı vasitəsi ilə 15 dəqiqə müddətində qatışdırılır.

Məhlul çökmək üçün 24 saat saxlanılır.

Sonra Byüxner vakuum qıfı vasitəsi ilə ikiqat “göy sarıqlı“ filtrdən Bunzen kolbasına süzülür. Çöküntünü tullayırlar. Məhlul (əsas məhlul) kalsium, maqnezium, sulfat-ion və xlor-ionun təyini üçün istifadə olunur.

4.2 Kalsiumu təyin etmək üçün əsas məhluldan alikvot hissəni çəkib, tutumu 250 sm3 olan konusvari kolbaya töküb, üzərinə 50sm3 su, 10sm3 kalium hidroksid məhlulu töküb, şpatelin ucunda flüorekson əlavə edib, məhlulun rənginin yaşıldan çəhrayıya qədər dəyişilənə qədər Trilon-B məhlulu ilə titrləyirlər. Alikvot hissənin həcmi məhlulda kalsiumun konsentrasiyasından asılı olaraq götürülür.

4.3 Kalsium və maqneziumun cəmini təyin etmək üçün əsas məhluldan alikvot hissəni çəkib, tutumu 300sm3 olan konusvari kolbaya töküb, üzərinə 50sm3 su, 5sm3 ammonium bufer məhlulu əlavə edib, şpatelin ucunda turş xrom tünd-göy (və ya ernoxrom qara T) töküb, məhlulun qırmızı-şərab rəngi göy rəngə qədər dəyişilənə qədər Trilon B məhlulu ilə titrlənilir.
5   NƏTİCƏLƏRİN İŞLƏNMƏSİ

5.1 Kalsiumun konsentrasiya (
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), mq-ekv/dm3 və ya mq-ekv/100q quru maddəyə,  aşağıdakı düsturla  hesablanır
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-sərf olunan Trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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-1 litr suya hesablama əmsalı;
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-Tilon B məhlulunun normallığı.

5.2 Maqneziumun konsentrasiyası (
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), mq-ekv/dm 3 və ya mq-ekv/100q

quru maddəyə aşağıdakı düsturla hesablanır
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-kalsiumun titrlənməsinə sərf olunan Trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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-maqnezium ilə kalsiumun cəminin titrlənməsinıə sərf olunan Trilon B məhlulunun həcmi, sm3;
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-ilkin məhlulun həcminə hesablama əmsalı;
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-Trilon B məhlulunun normallığı.

5.3 Paralel təyinlərin nəticələri arasındakı fərq cədvəl 1 və 2-də göstərilən giymətdən artıq olmamalıdır.

Analizin son nəticəsi kimi iki paralel təyinlərin nəticələrinin orta hesabi qiyməti qəbul olunur.

Cədvəl 1

	Kalsiumun kütlə payı, mq-ekv/dm 3
	Buraxılabilən fərq mq-ekv/dm 3

	0,2-yə qədər

0,2-dən böyü-1,0-ə qədər

1,0-dən böyük
	                        0,02

                        0,05

                        0,1


Cədvəl 2

	Maqneziumun kütlə payı mq-ekv/dm3
	Buraxılabilən fərq mq-ekv/dm3

	0,1-ə qədər

0,1-dən böyük-1,0-ə qədər

1,0-dən böyük
	                           0,01

                           0,03

                           0,06
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