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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт распространяется на железные руды, кон
центраты, агломераты и окатыши и устанавливает методы опре
деления кобальта: фотометрический при массовой доле от 0,001 
до 1% и атомно-абсорбционный — при массовой доле от 0,005 
до 1%.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 
23581.0—80.

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

2.1. Сущность метода заключается в образовании окрашенного 
в красный цвет внутрикомплексного соединения кобальта (III) с 
нитрозо-Р-солью в уксуснокислой среде (pH 5—8) после отде
ления мешающих элементов окисью цинка или на фоне сопутст
вующих элементов в присутствии лимонной и фосфорной кислот. 
Влияние остаточного железа, никеля, меди устраняют кипячением 
с азотной кислотой.

2.2. 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
Спектрофотометр или фотоэлектроколориметр.
Тигли платиновые по ГОСТ 6563—75.
Печь муфельная с терморегулятором.
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Железо карбонильное (99,99%).
Железа окись (ос. ч.).
Кобальт металлический по ГОСТ 123—78 (не менее 99,9%).
Кобальт хлористый 6-водный по ГОСТ 4525—77.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172—76.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1:50.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 и разбавленная 1 : 1.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1 : 1 и 1 * 4.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80, разбавленная 1:1.
Кислота уксусная по ГОСТ 61—75.
1-нитрозо-2 нафтол по ГОСТ 7756—73, раствор 20 г/дм3.
1 г 1-нитрозо-2 нафтола растворяют в 25 см3 уксусной кислоты, 

прибавляют 25 см3 воды, перемешивают и через 1 ч фильтруют в 
сухую колбу через сухой фильтр; раствор готовят перед употребле
нием.

Кислота лимонная по ГОСТ 3652—69, раствор 400 г/дм3.
Окись цинка по ГОСТ 10262—73, суспензия 100 г/дм3.
Натрий уксуснокислый по ГОСТ 199—78, раствор 500 г/дм3.
Нитрозо-Р-соль по ГОСТ 10553—75, раствор 1 г/дм3.
Стандартные растворы кобальта:
раствор А: 1,0000 г металлического кобальта помещают в ста

кан вместимостью 300—400 см3, приливают 30 см3 соляной кисло
ты, 10 см3 азотной кислоты, нагревают до полного растворения, 
кипятят до удаления окислов азота и выпаривают до влажных 
солей. Приливают 10 см3 соляной кислоты и снова выпаривают до 
влажных солей. Эту операцию повторяют дважды. Соли растворя
ют в 20 см3 соляной кислоты при нагревании, приливают 50— 
70 см3 воды, переливают в мерную колбу вместимостью 1 дм3, 
охлаждают, доливают водой до метки и перемешивают.

Стандартный раствор кобальта из кобальта хлористого 6-вод- 
ного готовят следующим образом: 4,0373 г хлористого кобальта 
растворяют в 100 см3 воды, переносят в мерную колбу вместимо
стью 1 дм3, доводят ведой до метки и перемешивают. 1 см3 раст
вора А содержит 1 мг кобальта.

Массовую концентрацию стандартного растЕора кобальта, при
готовленного из хлористого кобальта, устанавливают гравиметри
ческим методом: в стакан вместимостью 300—400 см3 помещают 
20 см3 стандартного раствора кобальта А, прибавляют 1—2 см3 
соляной кислоты, приливают 40 см3 раствора 1-нитрозо-2-нафтола, 
выдерживают на водяной бане (70—80°С) в течение 2 ч, затем от
фильтровывают осадок на фильтр средней плотности, промывают 
осадок холодной водой, затем соляной кислотой, разбавленной 
1:1,  снова холодной водой и, наконец, горячей водой.

Фильтр с осадком помещают в предварительно прокаленный 
при 800СС и взвешенный платиновый тигель, высушивают, осто-
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рожно озоляют и прокаливают при 750—800°С до постоянной мас
сы, охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Массовую концентра
цию (С) стандартного раствора кобальта в мг/см3 вычисляют по 
формуле

^  (/Иг-Ма)- 0,7342» 1000
“  20

где ?п{ — масса тигля с осадком, г; 
т2 — масса тигля, г;

0,7342— коэффициент пересчета содержания окиси кобальта на 
кобальт;

раствор Б: 50 см3 раствора А помещают в мерную колбу вме
стимостью 500 см3, прибавляют 10 см3 соляной кислоты, долива
ют водой до метки и перемешивают. 1 см3 раствора Б содержит 
0,1 мг кобальта;

раствор В: 10 см3 раствора Б помещают в мерную колбу вме
стимостью 100 см3, доливают водой до метки и перемешивают. 
1 см3 раствора В содержит 0,С1 мг кобальта. Раствор готовят пе
ред употреблением.

2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Определение кобальта от 0,001 до 1,0% после отделения 

сопутствующих элементов окисью цинка
2.3.1.1. Навеску пробы массой 1 г помещают в стакан вмести

мостью 300—400 см3, растворяют в 30 см3 соляной кислоты, по
сле растворения большей части навески приливают 10 см3 азот
ной кислоты и кипятят под стеклом до прекращения выделения 
окислов азота, добавляют 1 см3 серной кислоты, разбавленной 
1:1,  для предотвращения осаждения титана и раствор выпарива
ют досуха. К сухому остатку приливают 10 см3 соляной кислоты 
и вновь выпаривают досуха. Обработку сухого остатка соляной 
кислотой проводят дважды. Соли растворяют в 5 см3 соляной кис
лоты, приливают 40—50 см3 горячей воды, раствор доводят до ки
пения и фильтруют через фильтр средней плотности, уплотненный 
небольшим количеством фильтробумажной массы. Фильтр с ос
татком промывают 5—6 раз соляной кислотой, разбавленной 1 : 50, 
затем горячей водой до исчезновения желтой окраски фильтра. 
Фильтрат сохраняют (основной раствор).

2.3.1.2. Фильтр с остатком помещают в платиновый тигель, озо
ляют и прокаливают при 600—700°С. Остаток смачивают 1—2 кап
лями воды, прибавляют 3 —4 капли серной кислоты, разбавленной 
1 : 1, 5—10 см3 фтористоводородной кислоты и выпаривают досу
ха. Остаток сплавляют с 2 г пиросернокислого калия при 650— 
700°С, после охлаждения плав выщелачивают в 20 см3 соляной 
кислоты, разбавленной 1 : 50, и полученный раствор присоединяют 
к основному раствору. Если нерастворимый остаток не содержит
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соединений кобальта, операцию, указанную в п. 2.3.1.2, не произ
водят

2.3 1 3. Раствор переливают в мерную колбу вместимостью 
250 см3 (объем раствора в колбе не должен превышать 100 см3). 
К нагретому до 60—80°С раствору приливают небольшими пор
циями по 5—10 см3 суспензию окиси цинка до полной коагуляции 
осадка полуторных окислов. После прибавления каждой порции 
суспензии раствор энергично перемешивают. Следует избегать при
бавления большою избытка окиси цинка; раствор над осадком 
должен быть прозрачным или иметь незначительную белую вшесь 
окиси цинка После окончания осаждения раствор охлаждают, до
ливают водой до метки, перемешивают и фильтруют в сухую кол
бу через сухой фильтр средней плотности, отбрасывая первые пор
ции фильтрата.

П р и м е ч а н и е  Растворы, полученные по п 2 313, могут быть исполь
зованы для определения кобальта атомно-абсорбционным методом

2 3 14 От раствора, полученного по п 2 3 13, отбирают алик
воту в соответствии с табл. 1 в стакан вместимостью 100—200 см3, 
добавляют 0,4 см3 серной кислоты, разбавленной 1 :4, раствор, 
если необходимо, выпаривают до 10—15 см3, приливают 3 см3 
раствора уксуснотислого натрия (pH полученного расгвора~6), 
нагревают до кипения и кипятят 1 мин. Затем приливают (из пи
нетки или бюретки) при перемешивании 10 см3 раствора нитрсно- 
-Р-соли, закрывают часовым стеклом и кипятчт 2—3 мин. В кипя
щий раствор приливают 5 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1,  
и продолжают нагревать на плите в течение 1—2 мин или выдер
живают на водяной бане (70—80°С) в течение 10 мин.

Т а б л и ц а  1

Массовая доля кобальта, 
% Аликвота см3

Масса кобальта в 
аликвоте, мг

0,001—0,01 100 0,004—0,04
0,01—0,05 50 0,02—0,1
0,05—0,1 20 0,04—0,08
0,1—0,2 10 0,04 -0,08
0,2—0,5 5 0 04—0,1
0,5—1,0 5(2) ОД—0,2 (0,04-0,08)

Полученный раствор охлаждают, переливают в мерную колбу 
вместимостью 50 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на фотоэлектроколо
риметре, применяя светофильтр с областью светопропускания 
500—540 нм, или на спектрофотометре при длине волны 530 нм. 
В качестве раствора сравнения используют воду.
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Для внесения поправки на содержание кобальта в реактивах 
через все стадии анализа проводят контрольный опыт.

По найденному значению оптической плотности анализируемо
го раствора за вычетом оптической плотности раствора контроль
ного опыта находят содержание кобальта по градуировочному гра
фику или методом сравнения.

2.3.1.5. Для построения градуировочного графика в стаканы 
вместимостью 300—400 см3 помещают по 0,5 г карбонильного же
леза или окиси железа и переменные количества от 1 до 10 см3 
стандартного раствора кобальта в соответствии с предполагаемым 
содержанием кобальта в пробе и далее операции проводят через 
все стадии анализа. В диапазоне от 0,001 до 0,01% кобальта ис
пользуют стандартный раствор В, от 0,01 до 0,1% — раствор Б и 
от 0,1 до 1,0% — раствор А.

Контрольный опыт для градуировочного графика проводят, как 
указано в п. 2.3.1.5, без добавления стандартного раствора ко
бальта.

Оптическую плотность градуировочных растворов измеряют по 
отношению к раствору контрольного опыта.

По найденным значениям оптической плотности растворов для 
градуировочного графика и соответствующим им содержаниям 
кобальта строят градуировочный график.

2.3.1.6. Для приготовления раствора сравнения в три стакана 
вместимостью по 300—400 см3 помещают по 0,5 г карбонильного 
железа или окиси железа, стандартный раствор кобальта А, Б 
или В в количестве, соответствующем предполагаемому содержа
нию кобальта, и далее операции проводят через все стадии ана
лиза.

Контрольный опыт для раствора сравнения проводят, как ука
зано в п. 2.3.1.6, без добавления стандартного раствора ко
бальта.

Оптическую плотность раствора сравнения измеряют по отно
шению к раствору контрольного опыта.

2.3.2. Определение кобальта от 0,01 до 1,0% на фоне сопутст
вующих элементов

2.3.2.1. Масса навески пробы в зависимости от содержания ко
бальта указана в табл. 2.
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Т а б л и ц а  2

Массовая доля 
кобальта, %

Масса 
навески, г

Разбавле
ние, ом3

Аликвота,
см3

Масса кобальта 
в али-своте, мг

0,01—0,05 1,0 100 10 0,01 —0,05
0,05—0,1 0,5 100 10 0,025—0,05
0,01—0,2 0.5 100 5 0,025—0,05
0,2—0,5 0,25 250 10 0,020—0,05
0,5-1,0 0,25 250 5 0,025-0,05

Разложение пробы проводят в соответствии с пп. 2.3.1 Л — 
2.3 Л .2.

2.3.2.2. Раствор при необходимости выпаривают, охлаждают и 
переливают в мерную колбу вместимостью 100 или 250 см3 в со
ответствии с табл. 2, доводят водой до метки, перемешивают и 
фильтруют через сухой фильтр средней плотности в сухую колбу, 
отбрасывая первые порции фильтрата.

2.3.2.3. От полученного раствора отбирают две одинаковые 
аликвоты, помещают в стаканы вместимостью 100—200 см3, при
ливают по 1 см3 фосфорной кислоты, разбавленной 1:1,  затем по 
5 см3 раствора лимонной кислоты и по 10 см3 раствора уксусно
кислого натрия (pH полученного раствора~6). После добавления 
каждого реактива раствор тщательно перемешивают и выдержи
вают 2—3 мин.

К одному из растворов приливают (из пипетки или бюретки) 
при перемешивании 10 см3 раствора нитрозо-Р-соли, закрывают 
часовым стеклом и кипятят 5—6 мин, снимают с плиты и выдер
живают 5— 10 мин. Затем к раствору приливают 5 см3 азотной 
кислоты и нагревают на водяной бане (70—80°С) в течение 10 мин 
или кипятят на плите 2 мин. После охлаждения раствор перелива
ют в мерную колбу вместимостью 50 см3, доливают водой до мет
ки и перемешивают.

Второй раствор после прибавления раствора уксуснокислого 
натрия кипятят 5—6 мин, снимают с плиты, выдерживают 5— 
10 мин и приливают 5 см3 азотной кислоты. Затем приливают (из 
пипетки или бюретки) 10 см3 раствора нитрозо-Р-соли и выдер
живают 10 мин на водяной бане (70—80ЭС) или кипятят на плите 
2 мин. Раствор переливают в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
доливают водой до метки и перемешивают (фоновый раствор).

Измеряют оптическую плотность раствора на фотоэлектроколо
риметре, применяя светофильтр с областью светопропускания 500— 
540 нм или спектрофотометре при длине волны 530 нм. В качест
ве раствора сравнения используют фоновый раствор.

Для внесения поправки на содержание кобальта в реактивах 
через все стадии анализа проводят контрольный опыт, для изме-
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рения оптической плотности которого используют свой фоновый 
раствор, который готовят также, как фоновый раствор пробы.

По найденному значению оптической плотности анализируемого 
раствора за вычетом оптической плотности раствора контрольного 
опыта находят содержание кобальта по градуировочному графику 
или методом сравнения.

2.3.2.4. Для построения градуировочного графика в стаканы 
вместимостью по 100—200 см3 помещают 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 
6,0 см3 стандартного раствора кобальта В, что соответствует 0,010; 
0,020; 0,030; 0,040; 0,050; 0,060 мг кобальта, прибавляют по 1 см3 
фосфорной кислоты, разбавленной 1 : 1, перемешивают, приливают 
по 5 см3 раствора лимонной кислоты, снова перемешивают, при
бавляют по 10 см3 раствора уксуснокислого натрия и продолжают 
определение в соответствии с п. 2.3.2.3.

Контрольный опыт для градуировочного графика проводят, как 
указано Быше, без добавления стандартного раствора кобальта. 
Оптическую плотность градуировочных растворов измеряют, ис
пользуя в качестве раствора сравнения раствор контрольного- 
опыта.

По найденным значениям оптической плотности растворов для 
градуировочного графика и соответствующим им содержаниям ко
бальта строят градуировочный график.

2.3.2.5. Для приготовления раствора сравнения в три стакана 
вместимостью по 100—200 см3 помещают стандартный раствор ко
бальта В в количестве, соответствующем предполагаемому содер
жанию кобальта в пробе, прибавляют по 1 см3 фосфорной кисло
ты, разбавленной 1:1,  перемешивают, приливают по 5 см3 раст
вора лимонной кислоты, снова перемешивают, прибавляют по 
10 см3 раствора уксуснокислого натрия и продолжают определе
ние в соответствии с п. 2.3.2.3.

Контрольный опыт для раствора сравнения получают, как ука
зано выше, без добавления стандартного раствора кобальта. Оп
тическую плотность растворов сравнения измеряют по отношению 
к раствору контрольного опыта.

2.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.4.1. Массовую долю кобальта (X) в процентах при использо

вании метода сравнения вычисляют по формуле 
У  mr Z2-100 дг 

/га-£>СТ‘1000 9
где т х — масса кобальта в стандартном растворе сравнения, мг;

D — оптическая плотность анализируемого раствора за выче
том оптической плотности раствора контрольного опы
та;

т — масса навески, соответствующая аликвоте анализируе
мого раствора, г;
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DCT — оптическая плотность стандартного раствора сравнения; 
К — коэффициент пересчета содержания кобальта на содер

жание его в сухом материале, вычисленный по фор
муле

к  100 
А 100—WT ’

где Wv— массовая доля гигроскопической влаги в анализируемой 
пробе, определяемая по ГОСТ 23581.1—79, %.

2.4.2. Массовую долю кобальта (X]) в процентах при исполь
зовании градуировочного графика вычисляют по формуле

тг-100 
т -1000

■К,

где т2 — масса кобальта, найденная по градуировочному графи
ку, мг.

2.4.3. Расхождение между результатами двух определений при 
доверительной вероятности Р=0,95 не должно превышать вели
чины, указанной в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Массовая доля кобальта, % Допускаемое расхождение, %

От 0,001 до 0,002 включ. 0,0006
Св. 0,002 > 0,005 > 0,001

>0,005 >0,01 > 0,002
>0,01 » 0,02 > 0,003
>0,02 > 0,05 > 0,004
>0,05 > 0,1 > 0,005
»0,1 > 0,2 > 0,015
>0,2 > 0,5 > 0,03
>0,5 > 1,0 > 0,05

3. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД

3.1. Сущность метода заключается в измерении атомного по
глощения кобальта в пламени воздух—ацетилен при длине волны 
240,7 нм.

3.2. 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
Спектрофотометр атомно-абсорбционный с источником излуче

ния для кобальта.
Печь муфельная с терморегулятором.
Тигли платиновые по ГОСТ 6563—75.
Ацетилен растворенный и газообразный технический по ГОСТ 

5457-75.
Железо карбонильное (99,99%).
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Кобальт металлический по ГОСТ 123—78 (не менее 99,9%).
Кобальт хлористый 6-водный по ГОСТ 4525—77.
Окись лантана.
Лантан хлористый 7-водный.
Калий пиросернокислый по ГОСТ 7172—76.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1 :1  и 

1 :50.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77, разбавленная 1:1.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Кислота фтористоводородная по ГОСТ 10484—78.
Лантан, раствор 100 г/дм3: 29,25 г окиси лантана или 66,84 г 

7-водного хлористого лантана растворяют в 50 см3 соляной кис
лоты, переливают в мерную колбу вместимостью 250 см3, долива
ют водой до метки и перемешивают. 1 см3 раствора содержит 
0,1 г лантана.

Стандартные растворы кобальта:
раствор А: 1,0000 г металлического кобальта помещают в ста

кан вместимостью 300 см3, приливают 30 см3 соляной кислоты, 
10 см3 азотной кислоты, нагревают до полного растворения навес
ки, кипятят до удаления окислов азота и выпаривают до влажных 
солей. Приливают 10 см3 соляной кислоты и снова выпаривают до 
влажных солей. Эту операцию повторяют дважды. Соли растворя
ют в 20 см3 соляной кислоты при нагревании, приливают 50— 
70 см3 воды, переливают в мерную колбу вместимостью 1 дм3, 
охлаждают, доливают водой до метки и перемешивают.

Стандартный раствор кобальта из 6-водного хлористого кобаль
та готовят следующим образом: 4,0373 г хлористого кобальта раст
воряют в 100 см3 воды, переносят в мерную колбу вместимостью 
1 дм3, доводят водой до метки и перемешивают. 1 см3 раствора А 
содержит 1 мг кобальта. Массовую концентрацию стандартного 
раствора кобальта, приготовленного из хлористого кобальта, уста
навливают гравиметрическим методом, как указано в п. 2.2;

раствор Б: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вме
стимостью 200 см3, доливают водой до метки и перемешивают. 
1 см3 раствора Б содержит 0,05 мг кобальта.

3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Навеску пробы массой 1 г помещают в стакан вместимо

стью 300—400 см3, растворяют в 30 см3 соляной кислоты, после 
растворения большей части навески приливают 10 см3 азотной 
кислоты и кипятят под стеклом до прекращения выделения окис
лов азота. Затем раствор выпаривают досуха. К сухому остатку 
приливают 10 см3 соляной кислоты и вновь выпаривают досуха. 
Обработку сухого остатка соляной кислотой проводят дважды, со
ли растворяют в 5 см3 соляной кислоты, приливают 40—50 см3 го
рячей воды, раствор доводят до кипения и фильтруют через фильтр
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средней плотности, уплотненный небольшим количеством фильтро- 
бумажной массы. Фильтр с остатком промызают 5—6 раз соля
ной кислотой, разбавленной 1 : 50, затем горячей водой до исчез
новения желтой окраски фильтра. Фильтрат сохраняют (основной 
раствор)

3.3.2. Фильтр с остатком помещают в платиновый тигель, озо- 
ляют и прокаливают при 600—700°С. Остаток смачивают 1—2 кап
лями воды, прибавляют 3 —4 капли серной кислоты, разбавленной 
1 : 1, 5— 10 см3 фтористоводородной кислоты и выпаривают досу
ха. Остаток сплавляют с 2 г пиросернокислого калия при 650— 
700°С. После охлаждения плав выщелачивают в 20 см3 соляной 
кислоты, разбавленной 1 : 50, и полученный раствор присоединя
ют к основному раствору.

Если нерастворимый остаток не содержит соединений кобаль
та, то операцию, указанную выше, не проводят.

3.3.3. Раствор, полученный по п. 3.3 1 или 3.3 2, переливают 
в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до метки 
и перемешивают. При необходимости раствор фильтруют через 
сухой фильтр средней плотности в сухую коническую колбу, от
брасывая первые порции фильтрата. Отбирают аликвоту раствора 
в соответствии с табл. 4 в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
приливают 5 см3 соляной кислоты, разбавленной 1: 1,  2,5 см3 
раствора лантана, доливают до метки водой и перемешивают.

Т а б л и ц а  4

Массовая доля кобаль а, % Аликвота, см3
Масса кобальта в растворе 

для измерения абсорбци i ,  мг

0,005—0,1 0,05—1,0
0,1—0,2 25 0,25—0,5
0,2—0,5 10 0,2—0,5
0,5—1,0 5 0,25—0,5

Если для измерения атомной абсорбции кобальта используют 
в соответствии с табл. 4 раствор без аликвотирования, после пе
реведения раствора в мерную колбу вместимостью 100 см3 прили
вают 5 см3 раствора лантана, доливают до метки водой и переме
шивают. При необходимости раствор также фильтруют.

Полученный раствор вводят в пламя ацетилен—воздух атом
но-абсорбционного спектрофотометра и измеряют абсорбцию 
кобальта при длине волны 240,7 нм.

Абсорбцию каждого раствора измеряют не менее двух раз и 
для расчета берут среднее из полученных значений. При смене 
растворов систему распыления промывают водой до получения ну
левого показания прибора.
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Для приготовления раствора контрольного опыта навеску кар
бонильного железа или окиси железа в соответствии с содержани
ем железа в анализируемой пробе помещают в стакан вместимо
стью 300—400 см3, прибавляют 30 см3 соляной кислоты и про
водят через все стадии анализа в соответствии с пп. 3.3.1—3.3.3.

По найденному значению атомной абсорбции анализируемого 
раствора за вычетом абсорбции раствора контрольного опыта на
ходят содержание кобальта методом сравнения.

3.3.4. Для приготовления раствора сравнения в три стакана 
вместимостью по 300—400 см3 помещают навески карбонильного 
железа или окиси железа в соответствии с содержанием железа 
в анализируемой пробе, стандартный раствор кобальта А или Б 
в соответствии с предполагаемым содержанием кобальта в анали
зируемой пробе, прибавляют 30 см3 соляной кислоты и далее опе
рации проводят через все стадии анализа в соответствии 
с пп. 3.3.1—3.3.3.

Контрольный опыт для раствора сравнения проводят, как ука
зано выше, без добавления стандартного раствора кобальта.

П р и м е ч а н и я
1 Поскольку применяемые приборы обладают различной чувствительное1 ью, 

массу кобальта в растворе сравнения и растворах для измерения атомной аб
сорбции необходимо считать рекомендуемой.

2 Растворы, полученные по п 3 2 1 или 3 2 2, могут быть использованы для 
определения никеля атомно-абсорбционным методом по ГОСТ 23581 22—81

3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.4.1. Массовую долю кобальта (Х2) в процентах вычисляют 

по формуле
X  т\'А  100 х

2 _  /и-Лст-1000 ' ’

где ttii — масса кобальта в стандартном растворе сравнения, мг; 
А — абсорбция раствора анализируемой пробы за вычетом 

абсорбции контрольного опыта; 
т — масса навески в растворе для измерения абсорбции, г;

Лот— абсорбция стандартного раствора сравнения за вычетом 
абсорбции контрольного опыта;

К — коэффициент пересчета массовой доли кобальта на мас
совую долю его в сухом материале, вычисленный по 
п. 2.4.1.

3.4.2. Допускаемые расхождения — по п. 2.4.3.



ИЗМЕНЕНИЯ, ВНЕСЕННЫЕ В ГОСУДАРСТВЕННЫЕ 
СТАНДАРТЫ СССР

А, ГОРНОЕ ДЕЛО. ПОЛЕЗНЫЕ ИСКОПАЕМЫЕ

Группа А39

Изменение № 1 ГОСТ 26628—85 Руды железные концентраты агломераты и 
окаты in и Методы определения кобальта
Утверждено и введено в действие Постановлением Комитета стандартизации 
и метрологии СССР от 27 12 91 № 2176

Дата введения 01 06 92

Раздел 1 дополнить пунктом — 12 «12 Погрешность результатов ана
лиза (при доверительной вероятности Р=0,95) не должно превышать предела Д 
при соблюдении следующих условий*

расхождение между результатами двух (трех) параллетьных или незави
симых определений не превышает (при доверительной вероя1ности Р=0,95) 
значения d2

воспроизведенное в стандартном образце значение массовой доли элемента 
не отличается от аттестованного более чем на допустимое значение б (при до
верительной вероятности Р=0,85)«

При невыполнении одного из условий проводят повторное определение Ес
ли и при повторном определении требования к точности результатов че вы
полняются, определение прекращают до выяснения и устранения причин, выз
вавших нарушение нормального хода анализа.

Расхождение между двумя средними результатами анализа, полученными 
в разных условиях (например, при внутрилабораторном контроле воспроизво
димости), не должно превышать значения d (при доверительной вероятнос
ти Р=0,95)».

Пункт 2 2 Третий абзац дополнить словами «обеспечивающая температу
ру нагрева 700 °С»;

исключить ссылки* ГОСТ 7756—73. ГОСТ 10553—75
Пункт 23 11. Первый абзац. Заменить значения 300—4 00 на 200—300;
после слов «фильтровальной массы» дополнить словами «в стакан вмес

тимостью 300—400 см3. Промывают стакан три раза соляной кислотой каждый 
раз ожидая до полного стекания предыдущей порции промывного раствора».

(Продолжение см с 38)



(Продолжение изменения к ГОСТ 26628—85)
Пункт 2.3.1 3 после слова «Раствор» дополнить словами: «выпаривает, ох

лаждает до 70—80 °С и»;
заменить олова «К нагретому до 60—80 *С» на «К горячему»;
примечание дополнить словами: «или никеля фотометрическим методом 

по ГОСТ 23581.22—81».
Пункт 2 3 1.5 дополнить примечанием: « П р и м е ч а н и е .  При определения 

никеля из растворов, полученных пв п. 2.3.1,3, в растворы для градуировочного 
графика вводят стандартный раствор никеля в соответствии с п, 3 2.4 
ГОСТ 23581 22-81».

Пункт 24 3 изложить в новой редакции: «2,4.3, Нормы точности и норма- 
тиви контроля точности определения кобальта указаны в табл. 3

Т а б л и ц а  3

Масгоаая доля кооглльта, 

% д ** db dк 3

оооf-
О

до 0,002 включ. 0,0006 0,0007 0,0006 0,0007 0,0004
Св. 0,#02 » 0,005 » 0,0011 0,0012 0,001 0 0,0012 0,0006

» 0,005 » 0,01 » 0,0018 0,0022 0,0018 0,0022 0,0012
» 0,61 » 0,02 » 0,003 0,004 0,003 0,004 0,002
» 0,02 » 0,05 » 0,005 0,006 0,005 0,006 0,003
» 0,05 » 0,1 » 0,008 0,011 0,009 0,011 0,005
» 0,1 » 0,2 » 0,015 0,020 0,015 0,020 0,010
» 0,2 » 0,5 » 0,03 0,044 0,03 0,04 0,02
» 0,5 » 1,0 » 0,05 0,06 0,05 0,06 0,03

Пункт 3 2 Второй абзац дополнить словами: «обеспечивающая температу
ру нагрева 700 °С»

Пункт 3 4 2 изложить в новой редакции: «3.4.2, Нормы точности и норма
тивы контроля точности определения кобальта — по п, 2.4.3».

(МУС № 4 1992 г.)
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