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Настоящий стандарт устанавливает фотометрические методы 
определения кобальта (при массовых долях от 0,0005 до 3,0%), 
атомно-абсорбционный метод определения кобальта (при массовых 
долях от 0,005 до 25,0%), метод потенциометрического титрования 
(при массовых долях от 2,0 до 20,0%) и гравиметрический метод 
определения кобальта (при массовых долях от 0,5 до 25,0%). 

Стандарт полностью соответствует СТ СЭВ 1506—79. 
(Измененная редакция, Изм. № 1J.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

) 1 Общие требования к методам анализа—по ГОСТ 20560—75 
и СТ СЭВ 487—77.

(Измененная редакция, Изм. № 1).

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОБАЛЬТА (0,0005—0,10%)

2 . С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на образовании окрашенного в красный цвет 

вн> грикомплексного соединения кобальта (III) с нитрозо-Р-солью. 
Светопоглощение раствора измеряют при X =  415 нм.
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Стр. 2 ГОСТ 12353— 78

Вольфрам, ниобий, кремний и титан отделяю т кислотным гид
ролизом.

К обальт предварительно отделяю т от основных компонентов 
стали из 9 н. солянокислого раствора на сильноосновном анионите.

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, спектро- 

фотоколориметр или ф отоэлек
троколориметр.

Х роматографическая колон
ка диаметром 1,5—2 см (см. 
чертеж) заполненная аниони
том с высотой слоя 3 0 —35 см.

Сильноосновной анионит 
типа АВ-17—8чС по ГОСТ 
2 0 3 0 1 -7 4 .

П одготовка анионита к 
анализу.

100— 150 см3 товарного ани
онита (выпускается в виде 
взвеси в воде) промывают 
дваж ды  водой способом декан 
тации. Д л я  отделения ф ракции 
смолы с размером зерна м е
нее 0,6 мм взвесь смолы в воде 
выливаю т на сито с сеткой 
№ 063 по ГОСТ 6613— 73 и про
мывают струей воды, собирая 
прошедшую сквозь сито ф рак 
цию анионита вместе с водой 
в сосуд вместимостью 2 —3 д м \  
Оставшуюся на сите смолу от
брасывают. Ф ракцию аниони

та, прошедшую сквозь сито, дваж ды  промывают соляной кисло
той 1:30 способом декантации, затем соляной кислотой 1:1 до от
сутствия ионов ж елеза (проба роданистым аммонием) и водой 
4— 5 раз. Смолу обрабаты ваю т 5% -ным раствором гидроокиси 
натрия до отрицательной реакции на хлорид-ионы (проба азотно
кислым серебром ), а затем водой до нейтральной реакции по уни
версальному индикатору и переносят в колонку, в нижней части 
которой предварительно помещ аю т тампон из стеклянной ваты. 
Слой анионита в колонке должен быть ровным без пузырьков воз
духа. После заполнения колонки через нее со скоростью 1 мл/мин 
пропускают вначале 120 — 150 см3 соляной кислоты 1:30, затем 
120— 150 см3 соляной кислоты 1:2 и 100 см3 воды.

Кислота соляная по ГОСТ 3118— 77 или ГОСТ 14261— 77, 9н ., 
0,5 н. и разбавленная 1:1, 1:2, 1:30, 1:100.
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ГОСТ 12353—78 Стр. 3

Кислота азотная по ГОСТ 4461—77.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80 и разбавленная 1:50.
Натрий уксуснокислый по ГОСТ 199—78* 50%-ный раствор.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, 5%-ный раствор.
Нитрозо-Р-соль (динатриевая соль 1-нитрозо-2-нафтол-3, 6 

дисульфокислоты) по ГОСТ 10553—75, 0,1%-ный раствор.
Аммоний роданистый, 5%-ный раствор.
Железо карбонильное, особой чистоты.
Кобальт металлический, марки КО.
Кобальт хлористый, стандартные растворы А и Б.
Раствор А. 0,1 г металлического кобальта помещают в стакан 

вместимостью 250—300 см3 и растворяют при нагревании в 100 см3 
соляной кислоты 1:1. Раствор охлаждают, переносят в мерную 
колбу вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой и перемеши
вают.

1 см3 стандартного раствора А содержит 0,1 мг кобальта.
Раствор Б, свежеприготовленный. 10 см3 раствора А помещают 

в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки водой и 
перемешивают.

1 см3 стандартного раствора Б содержит 0,01 мг кобальта.
Индикатор универсальный, бумага.
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску стали в зависимости от массовой доли кобальта (табл.1) 

помещают в колбу или стакан вместимостью 200—300 см3, при
ливают 30 см3 соляной и 10 см3 азотной кислоты, накрывают ста
кан часовым стеклом и нагревают до растворения навески.

Таблица I

Массовая доля кобальта, % Масса навески, г Разбавление, см3 Аликвотная 
часть, сма

От 0,0005 до 0,002 1
Св. 0,002 » 0,01 1 100 20

» 0,01 » 0,02 1 100 10
» 0,02 » 0,04 1 100 5
» 0,04 » 0,06 0,5 100 5
» 0,06 » 0,10 0,25 100 5

Раствор выпаривают досуха. К сухому остатку приливают 5 см3 
соляной кислоты и нагревают до растворения солей. К раствору 
приливают 50 см3 горячей воды, нагревают до 80—90°С, отфиль
тровывают выпавший осадок вольфрамовой, кремневой, ниобиевой 
и титановой кислот на два фильтра «белая лента» и промывают 
6—7 раз горячей соляной кислотой (1:100).

у4 3 Зак. 2448 69



Стр 4 ГОСТ 12353—78

Фильтр с осадком отбрасывают, а фильтрат выпаривают досуха. 
К сухому остатку приливают 20 см3 9 н. соляной кислоты, нагре
вают до растворения солей и охлаждают.

Хроматографическую колонку промывают 50 см3 9 н. соляной 
кислоты. Анализируемый раствор пропускают через колонку со 
скоростью 1 —1,5 мл/мин. Когда уровень раствора в колонке будет 
на 1—2 см выше слоя смолы, ополаскивают стакан 5—6 см3 9 н. 
соляной кислоты и переносят промывную жидкость в колонку. Пов
торяют эту операцию еще 3 раза и обмывают верхнюю часть ко
лонки 2—3 раза 5—6 см3 9 н. соляной кислоты, каждый раз следя 
за тем, чтобы уровень раствора в колонке не опускался ниже 1—2 
см над слоем смолы. Пропускают через колонку еще 100 см3 9 н. 
соляной кислоты. Фильтрат отбрасывают.

Кобальт десорбируют 60—70 см3 раствора соляной кислоты 1:2 
со скоростью 1—1,5 мл/мин, собирая элюат в стакан вместимостью 
300 см3.

Для подготовки смолы к последующим определениям кобальта 
хроматографическую колонку промывают 100 см3 0,5 н. соляной 
кислоты, затем 250—300 см3 воды до нейтральной реакции по уни
версальному индикатору. Промывную жидкость отбрасывают.

При содержании кобальта от 0,0005 до 0,002% элюат выпари
вают до 5—10 см3, приливают несколько капель азотной кислоты 
и выпаривают до влажных солей. При массовой доле кобальта свы
ше 0,002% элюат выпаривают до объема 30—35 см3, переносят в 
мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки водой и 
перемешивают.

Аликвотную часть раствора помещают в стакан вместимостью 
100 см3, приливают несколько капель азотной кислоты и выпари
вают до влажных солей.

В обоих случаях к остатку приливают 5 см3 ортофосфорной кис
лоты 1:50, 1 см3 0,1%-ного раствора нитрозо-Р-соли, 2 см3
50 % ного раствора уксуснокислого натрия, перемешивают и выдер
живают раствор на кипящей водяной бане в течение 3 мин. Затем 
к раствору приливают 0,75 см3 соляной кислоты, перемешивают и 
вновь выдерживают на водяной бане в течение 2 мин. Раствор ох
лаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, долива
ют водой до метки и перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на спектрофотометре 
или спектрофотоколориметре при Х = 415 нм или на фотоэлектро
колориметре со светофильтром, имеющим область пропускания в 
интервале длин волн от 400 до 500 нм, в кювете с толщиной погло
щающего слоя 50 мм.

В качестве раствора сравнения используют раствор контрольно
го опыта.
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ГОСТ 12353—78 Стр. 5

Содержание кобальта находят по градуировочному графику с 
учетом поправки контрольного опыта.

2.3.1. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  г р а ф и к а
В девять стаканов вместимостью 250—300 см3 помещают по 1 г 

карбонильного железа. В восемь стаканов приливают последова
тельно 0,5; 0,7; 1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1,8 и 2,0 см3 стандартного раство
ра Б солянокислого кобальта, что соответствует 0,005; 0,007; 0,010; 
0,012; 0,014; 0,016; 0,018 и 0,020 мг кобальта.

Девятый стакан служит для проведения контрольного опыта. 
Приливают по 30 см3 соляной и по 10 см3 азотной кислоты, накрыва
ют стаканы часовыми стеклами и растворяют навески при нагре
вании.

Далее поступают, как указано в п. 2.3, начиная со слов: «Раст
вор выпаривают досуха, к сухому остатку приливают 5 см3 соля
ной кислоты . . .».

Из значений оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности раствора контрольного 
анализа. По найденным величинам оптической плотности и соот
ветствующим им значениям концентраций кобальта строят градуи
ровочный график.

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 вычисляют по

формуле
mj •100

где гп—масса навески стали, соответствующая колориметрируемой 
аликвотной части раствора, мг;

mi—количество кобальта, найденное по градуировочному гра
фику, мг,

2.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения между крайними 
из трех параллельных результатов при доверительной вероятности 
Р =  0,95 не должны превышать значений, указанных в табл. 2.

Таблица  2

Массовая деля кобаиьта, %
Абсолютные допускаемые 

расхождения, %

От 0,0005 ДО 0,001 0,0003
Св 0,001 » 0,002 0,0005

> 0,002 » 0,005 0,0010
0,005 у> 0,010 0,0020

» 0,010 » 0,025 0,0040
0,025 » 0,050 0,0080

» 0,050 » 0,Ю 0,010
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Стр. 6 ГОСТ 12353—78

3. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОБАЛЬТА (0,005—0,5%)

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на образовании окрашенного в красный цвет 

внутрикомплексного соединения кобальта с нитрозо-Р-солью.
Светопоглощение измеряют при Я =  500 или Х =  530 нм.
Влияние железа, хрома и никеля, мешающих определению, уст

раняют добавлением пирофосфорнокислого калия и последующим 
кипячением раствора с азотной кислотой или осаждением железа, 
алюминия, титана, хрома и других элементов окисью цинка.

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, спектрофотоколориметр или фотоэлектроко

лориметр.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или ГОСТ 14261—77 и раз

бавленная Г 1 Г100
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—84 и раз

бавленная 1:1.
Нитрозо-Р-соль (динатриевая соль 1-нитрозо-2-нафтол-3,6-ди

сульфокислоты) по ГОСТ 10553—75, 0,1%-ный и 1%-ный раст
воры.

Натрий уксуснокислый по ГОСТ 199—78, 40%-ный и 50%-ный 
растворы.

Калий пирофосфорнокислый, 80%-ный раствор.
Железо карбонильное по ГОСТ 13610—79 или с массовой до

лей кобальта менее 0,005%.
Окись цинка в виде водной суспензии 1:5.
Кобальт металлический марки КО с массовой долей кобальта 

не менее 99,99%.
Стандартные растворы кобальта.
Раствор А: 0,1 г металлического кобальта помещают в стакан 

вместимостью 250—300 см3, растворяют при нагревании в 100 см3 
соляной кислоты 1:1 и охлаждают. Раствор переносят в мерную 
колбу вместимостью 1 дм3, доливают водой до метки и перемеши
вают.

1 см3 стандартного раствора содержит 0,1 мг кобальта.
Раствор Б: 0,2 г кобальта растворяют в 10 см3 раствора азот

ной кислоты, разбавляют водой, переносят в мерную колбу вмести
мостью 1 дм3, доливают водой до метки и перемешивают.

1 см3 раствора Б содержит 0,2 мг кобальта.
Раствор В: 2,5 г железа растворяют в 40 см3 раствора соляной 

кислоты (1:1), окисляют азотной кислотой, добавляя ее по каплям, 
добавляют при помощи микробюретки 12,5 см3 стандартного раст
вора А и далее поступают, как указано в п. 3.3.2 до момента осаж
дения железа и фильтрования раствора.

1 см3 раствора В содержит 0,01 мг кобальта.
Раствор готовят перед употреблением.
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ГОСТ 12353— 78 Стр. 7

Раствор фона: 2,5 г железа растворяют в 40 см3 раствора соля
ной кислоты (1:1), окисляют азотной кислотой, добавляя ее по кап
лям и далее поступают, как в п. 3.3.2 до момента осаждения ж еле
за и фильтрования раствора.

Аммиак водный по ГОСТ 3760—79.
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Определение кобальта (0,10—0,50%)
Массу навески стали 0,25 г при массовой доле кобальта от 0,1 

до 0,2% или 0,1 г при массовой доле кобальта свыше 0,2 до 0,5% 
помещают в стакан или колбу вместимостью 250—300 см3, прили
вают 15 см3 соляной кислоты и 5 см3 азотной кислоты, накрывают 
часовым стеклом и нагревают до растворения навески. Раствор вы
паривают досуха. К сухому остатку приливают 5 см3 соляной кис
лоты и нагревают до растворения солей. К раствору приливают 50 
см3 горячей воды, нагревают до 80—90°С, отфильтровывают осадок 
кремниевой, вольфрамовой, ниобиевой и титановой кислот на два 
фильтра «белая лента» и промывают 6—7 раз горячей соляном кис
лотой (1:100). Фильтр с осадком отбрасывают.

Фильтрат охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают водой до метки и перемешивают.

Аликвотную часть раствора, равную 10 см3, помещают в стакан 
вместимостью 100 см3, приливают 10см3 воды, 10см 3 0,1%-ного р а 
створа нитрозо-Р-соли, 5 см3 40%-ного раствора уксуснокислого 
натрия и немедленно 5 см3 80%-ного раствора пирофосфорнокисло- 
го калия, затем раствор нагревают до кипения, кипятят 2—3 мин, 
приливают 5 см3 азотной кислоты (1:1) и кипятят еще 1 мин. Р а 
створ охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
доливают водой до метки и перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на спектрофотоколо- 
риметре или спектрофотометре при Х =  500 нм или на фотоэлектро
колориметре со светофильтром, имеющим область пропускания в 
интервале длин волн от 430 до 540 нм в кювете с толщиной погло
щающего слоя 30 мм.

Раствор сравнения готовят следующим образом: аликвотную
часть раствора, равную 10 см3, помещают в стакан вместимостью 
100 см3, приливают по 10 см3 воды и азотной кислоты и кипятят 2 
мин. Затем приливают 10 см3 0,1%-ного раствора нитрозо-Р-соли, 
5 см3 40%-ного раствора уксуснокислого натрия и немедленно 5 см 3 
80%-ного раствора пирофосфорнокислого калия. Раствор кипятят 
1 мин, охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
доливают до метки водой и перемешивают.

Содержание кобальта находят по градуировочному графику с 
учетом поправки контрольного опыта.

3.3.1.1. Пострение градуировочного графика
В семь стаканов или колб вместимостью 250—300 см3 помеща

ют по 0,25 г карбонильного железа. В шесть стаканов или колб при-
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ливают последовательно 1, 2, 3, 4, 5 и 6 см3 стандартного раство
ра А. Седьмой стакан или колба вместимостью 250—300 см3 слу
жит для проведения контрольного опыта. Приливают по 15 см3 со
ляной и по 5 см3 азотной кислот, накрывают стаканы или колбы 
часовыми стеклами и нагревают до растворения навесок. Д алее с 
содержимым каждого стакана или колбы поступают, как указано 
в п. 3.3.1.

Из значений оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности раствора контрольного 
опыта. По найденным значениям оптической плотности и соответ
ствующим им значениям концентраций кобальта строят градуиро
вочный график.

3.3.2. О п р е д е л е н и е  к о б а л ь т а  (0,005—0,50%)
Массу навески пробы и объем раствора соляной кислоты для 

растворения пробы в зависимости от массовой доли кобальта оп
ределяют по табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Массовая дотя кобальта, % Масса навески пробы, г
Объем раствора соляной 
кислоты дтя растворения, 

см*

От 0 005 до 0,025 2 ,5 40
Св 0,023 » 0 ,10 1 ,0 30

» 0 ,10 » 0 ,50 0 ,5 20

Навеску пробы помещают в коническую колбу вместимостью 
300 см3 и растворяют в указанном объеме раствора соляной кисло
ты. После растворения окисляют азотной кислотой, добавляя ее по 
каплям до прекращения вспенивания раствора, выпаривают раст
вор пробы до объема около 10 см3, прибавляют 25 см3 раствора 
соляной кислоты и снова выпаривают раствор до объема около 
10 см3, нейтрализуют аммиаком до слабокислой среды Добавляю т 
30 см3 воды, охлаждают, переносят в мерную колбу вместимостью 
250 см3 и доливают водой до объема 150 см3.

Д ля отделения кобальта от железа, хрома, титана и других эле
ментов к полученному раствору добавляют небольшими порциями 
суспензию окиси цинка, каждый раз энергично взбалтывая раствор. 
Суспензию окиси добавляют до тех пор, пока выпавший осадок 
избытка окиси цинка не соберется на дне колбы в виде слабозамет
ного белого осадка. Содержимое колбы доливают водой до метки, 
энергично перемешивают и оставляют на несколько минут до осе
дания осадка. Затем раствор фильтруют через сухой складчатый 
фильтр в сухой стакан, отбрасывая первую порцию фильтрата. В 
зависимости от содержания кобальта отбирают согласно табл. За 
две аликвотные части раствора пробы и фона и помещают их в 
две мерные колбы вместимостью 50 см3.
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Таблица За

Массовая дотя коба1ьта, %
Объём аликвотной части 
раствора, сма

Объём раствора 
фона, сма

Масса пробы, соответствующая 
аликвотной части, г

От 0,005 до 0,025 20 0,2
Св 0,25 » 0,10 10 10 0,01

» 0,10 » 0,50 5 15 0,01

Для приготовления раствора сравнения к раствору в первой 
колбе добавляют 10 см3 раствора уксуснокислого натрия, 10 см3 
раствора азотной кислоты, доливают водой до метки и перемешива
ют.

Для приготовления окрашенного раствора к раствору во второй 
колбе доливают 10 см3 раствора нитрозо-Р-соли, 10 см3 растзора 
уксуснокислого натрия, перемешивают и оставляют на 10 мин при 
комнатной температуре. Затем добавляют 10 см3 раствора азотной 
кислоты, доливают водой до метки и перемешивают. Через 20 мин 
измеряют оптическую плотность раствора при длине волны 500— 
530 нм.

3 3 2.1 Построение градуировочного графика
Для получения раствора сравнения в шесть из семи мерных 

колб вместимостью по 50 см3 отмеряют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 
см3 стандартного раствора В. Во все колбы доливают раствор фо
на до объема 20 см3, добавляют по 10 см3 раствора уксуснокислого 
натрия и раствора азотной кислоты, доливают водой до метки и 
перемешивают.

Для получения окрашенного раствора в шесть из семи мерных 
колб вместимостью по 50 см3 отмеряют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 
см3 стандартного раствора В. Во все колбы доливают раствор фо
на до объема 20 см3, добавляют по 10 см3 раствора нитрозо-Р-соли 
и раствора уксуснокислого натрия, перемешивают и оставляют на 
10 мин при комнатной температуре. Затем добавляют по 10 см3 
раствора азотной кислоты, перемешивают, доливают водой 
до метки и вновь перемешивают. Через 20 мин измеряют оптичес
кую плотность растворов при длине волны 500—530 нм. Раствором 
сравнения служит соответствующий раствор. По полученньы зна
чениям оптических плотностей растворов и соответств\ющим 
им содержаниям кобальта строят градуировочный график.

34 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 (X) в процентах вычисляют по 

формуле

X тх • 100 
т
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где ni\—масса кобальта, найденная по градуировочному графику, 
мг;

т—масса навески стали, соответствующая колориметрируемой 
аликвотной части раствора, мг

3 4 2 Абсолютные допускаемые расхождения между крайними 
значениями трех параллельных результатов при доверительной ве
роятности Р =  0,95 не должны превышать значений, указанных в 
табл 36

Т а б л и ц а  36

Масс шая дотя кобальта, % Абсолютные д пускаемые расюядения °0

От 0,003 до 0,01 0,001
Св 0 01 » 0,05 0 003

» 0,05 » 0,20 0 005
» 0,20 » 0,50 0,03

Разд 3 (Измененная редакция, Изм. № 1)

4. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОБАЛЬТА (0,50—3,00%)

41 С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на образовании окрашенного в красный цвет 

внутрикомплексного соединения кобальта с нитрозо-Р-солыо Све- 
топоглощение раствора измеряют при Я = 500 нм.

Влияние железа, никеля и меди, мешающих определению ко
бальта, устраняют кипячением раствора с азотной кислотой после 
добавления нитрозо-Р-соли

42 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, спектрофотоколориметр или фотоэлектроко

лориметр
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 или по ГОСТ 14261—77 и 

разбавленная 1 1
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 и разбавленная 1 1 
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1 100 
Аммиак, водный раствор по ГОСТ 3760—79 
Нитрозо-Р-соль (динатриевая соль 1 -нитрозо-2-нафтол-3,6 

дисульфокислоты) по ГОСТ 10553—75, 0,1%-ный раствор 
Натрий уксуснокислый по ГОСТ 199—78, 50% ный раствор 
Железо карбонильное, особой чистоты 
Кобальт металлический, марки КО
Кобальт хлористый, стандартный раствор, 0,1 г металлическо

го кобальта помещают в стакан вместимостью 250—300 см3, раст
воряют при нагревании в 100 см3 соляной кислоты 1 1 и охлажда-
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ют. Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, доли
вают до метки водой и перемешивают.

1 см3 стандартного раствора содержит ОД мг кобальта.
4.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
ОД г стали помещают в стакан или колбу вместимостью 250— 

300 см3, приливают 15 см3 соляной и 5 см3 азотной кислоты, накры
вают часовым стеклом и нагревают до растворения навески. Р аст
вор охлаждаю т, осторожно приливают 5 см3 серной кислоты, наг
ревают до выделения ее паров и охлаждают. Осторожно при неп
рерывном перемешивании приливают 50—60 см3 воды и нагревают 
до растворения солей. Раствор охлаждают, переводят в мерную 
колбу вместимостью 200 см3, доливают до метки водой и перемеши
вают. Раствор фильтруют через два сухих фильтра «белая лента» 
в стакан или колбу, отбрасывая первые порции фильтрата. Фильтр 
с осадком отбрасывают. Аликвотную часть раствора, равную 5 см3, 
помещают в стакан вместимостью 100 см3, приливают 5 см3 воды, 
добавляют раствор аммиака, приливая его до начала выпадения 
осадка гидроокисей металлов, прибавляют по каплям соляную кис
лоту 1:1 до растворения осадка гидроокисей и избыток 1 см3. З а 
тем к раствору приливают 5 см3 50%-ного раствора уксуснокисло
го натрия, 10 см3 ОД %-ного раствора нитрозо-Р-соли, содержимое 
стакана нагревают до кипения, кипятят 2—3 мин, приливают 10 см3 
азотной кислоты 1:1 и кипятят еще 1 мин. Раствор охлаждают, пе
реносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают.

Оптическую плотность раствора измеряют на спектрофотомет
ре или спектрофотоколориметре при % =  500 нм или на фотоэлект
роколориметр е со светофильтром, имеющим область пропускания 
в интервале длин волн от 430 до 540 нм, в кювете с толщиной пог
лощающего слоя 50 мм при содержании кобальта до 1 % и в  кюве
те с толщиной поглощающего слоя 30 мм при содержании кобаль
та от 1 до 3 %.

Раствор сравнения готовят следующим образом: аликвотную
часть раствора 5 см3 помещают в стакан вместимостью 100 см3, при
ливают 10 см3 азотной кислоты 1:1 и кипятят 2 мин. Затем прили
вают 10 см3 ОД %-ного раствора нитрозо-Р-соли, 5 см3 50 %-ного 
раствора уксуснокислого натрия, раствор кипятят 1 мин, охлаж да
ют, переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают во
дой и перемешивают.

Содержание кобальта находят по градуировочному графику с 
учетом поправки контрольного опыта.

4.3.1. Построение градуировочных графиков
4.3.1 Л. Построение градуировочного графика при массовой доле 

кобальта в стали от 0,5 до /% .
В восемь стаканов вместимостью 250—300 см3 помещают по ОД г 

карбонильного железа. В семь стаканов приливают последова-

4 Зак. 2448 77
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тельно 4, 5, 6, 7, 8, 9 и 10 см3 стандартного раствора хлористого 
кобальта, что соответствует 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9 и 1,0 мг ко
бальта. Восьмой стакан вместимостью 250— 300 см 3 служит для 
проведения контрольного опыта. В стаканы приливаю т по 15 см 3 
соляной и по 5 см3 азотной кислот, накрываю т стаканы часовыми 
стеклами и растворяю т навески при нагревании. Д алее  с содерж и
мым каж дого стакана поступают, как указано в п. 4.3, начиная со 
слов; «Раствор охлаж даю т, осторожно приливаю т 5 см3 серной кис
лоты и нагреваю т до выделения ее паров . . . ».

Из значений оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности раствора контрольного 
опыта. По найденным значениям оптической плотности и соответ
ствующим им значениям концентраций кобальта строят градуиро
вочный график.

4.3.1.2. Построение градуировочного графика при массовой до
ле кобальта в стали от 1,0 до 3,0 % .

В семь стаканов вместимостью 250— 300 см3 помещаю т по 0,1 г 
карбонильного ж елеза. В шесть стаканов приливаю т последова
тельно 10; 14; 18; 22; 26 и 30 см3 стандартного раствора хлористо
го кобальта, что соответствует 1,0; 1,4; 1,8; 2,2; 2,6 и 3,0 мг ко
бальта. Седьмой стакан вместимостью 250— 300 см3 служит д л я  
проведения контрольного опыта.

В стаканы приливаю т по 15 см3 соляной и по 5 см3 азотной кис
лот, накрываю т их часовыми стеклами и растворяю т навески при 
нагревании.

Д ал ее  с содержимым каж дого стакана поступают, как  указано 
в п. 4.3, начиная со слов: «Раствор охлаж даю т, осторожно прили
вают по 5 см3 серной кислоты и нагреваю т до выделения ее п а
ров . . . ».

Из значения оптической плотности анализируемых растворов 
вычитают значение оптической плотности раствора контрольного 
опыта. По найденным величинам оптической плотности и соответст
вующим им значениям концентраций кобальта строят градуировоч
ный график.

4.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4.4.1. М ассовую долю кобальта (X ) в процентах вычисляют по 

формуле

П?! - 100

где m— масса навески стали, соответствующая аликвотной части 
раствора, мг;

/7?2 —масса кобальта, найденная по градуировочному графику, 
мг.
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4.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения между крайними 
результатами трех параллельных определений при доверительной 
вероятности Р  =  0,95 не должны превышать значений, указанных 
в табл. 4.

5. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОБАЛЬТА (2,00^20,0%) МЕТОДОМ  
ПОТЕНЦИОМЕТРИЧЕСКОГО ТИТРОВАНИЯ

5.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Кобальт отделяют от марганца, хрома, никеля и других элемен

тов селективной сорбцией на анионите из солянокислого раствора. 
В элюате кобальт (II) титруют потенциометрически в аммиачной 
среде раствором железосинеродистого калия; при этом кобальт (II) 
окисляется до кобальта (III).

5.2. 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
Установка для потенциометрического титрования: пара элект

родов: индикаторный платиновый электрод и электрод сравнения 
— каломельный, хлорсеребряный или вольфрамовый;

магнитная мешалка;
милливольтметр постоянного тока или pH -метр, позволяющие 

четко фиксировать скачок потенциала в точке эквивалентности при 
титровании с выбранной парой электродов. При необходимости к 
прибору последовательно подключают переменное сопротивление, 
которое позволяет производить измерения в пределах шкалы при
бора.

Хроматографическая колонка диаметром 1,5—2 см, заполненная 
анионитом с высотой слоя 40—45 см.

Сильноосновной анионит типа АВ— 17—8чС по ГОСТ 20301—74.
Подготовка анионита к анализу, 100— 150 см3 товарного анио

нита (выпускается в виде взвеси в воде) промывают дважды во
дой способом декантации. Д ля отделения фракции смолы с разме
ром зерна менее 0,6 мм взвесь смолы в воде выливают на сито с 
сеткой № 063 по ГОСТ 6613—73 и промывают струей воды, соби
рая прошедшую сквозь сито фракцию анионита вместе с водой в 
сосуд вместимостью 2—3 дм 3. Оставшуюся на сите смолу отбрасы
вают. Фракцию анионита с размером зерна менее 0,6 мм дваж ды 
промывают декантацией соляной кислотой 1:30, затем соляной кис
лотой 1:1 до отсутствия ионов железа (проба роданистым аммони

т а  б л и ц а 4

А С с о потнее допускаемые 
расхождения, %

От 0,5 ДО 1 ,00 
Св.1,00 » 2,00 
> 2,03 »( 3,00

0,040
0,060
0,10
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ем) и водой 4—5 раз. Смолу обрабатывают 5%-ным раствором 
гидрата окиси натрия до отрицательной реакции на хлорид-ионы 
(проба азотнокислым серебром), а затем водой до нейтральной 
реакции по универсальному индикатору и переносят в колонку, в 
нижней части которой предварительно помещают тампон из стек
лянной ваты. Слой анионига в колонке должен быть ровным без 
пузырьков воздуха. После заполнения колонки через нее со скоро
стью примерно 1 мл/мин пропускают вначале 120—150 см3 соля
ной кислоты 1:30, затем 120—150 см3 соляной кислоты 1 2 и 100 см3 
воды.

Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 3.1; 1 1; 
1:2 и 1.30.

Кислота азотная по ГОСТ 4461-—77 и разбавленная 1 100.
Аммиак, водный раствор по ГОСТ 3760—79.
Аммоний хлористый по ГОСТ 3772—74.
Аммоний лимоннокислый по ГОСТ 9264—79.
Кобальт металлический, марки КО.
Кобальт хлористый, стандартный раствор, 0,5 г металлическо

го кобальта растворяют при нагревании в 20 см3 азотной кислоты 
1.1. Раствор выпаривают почти досуха, приливают 10—15 см3 со
ляной кислоты и вновь выпаривают почти досуха. Операцию выпа
ривания после прибавления соляной кислоты повторяют еще дваж
ды. Соли растворяют в 50 см3 соляной кислоты 1 1, переносят раст
вор в мерную колбу вместимостью 500 см3, доливают до метки во
дой и перемешивают. 1 см3 этого раствора содержит 0,001 г кобаль
та

Калий ж^лезосинеродистый по ГОСТ 4206—75, стандартный 
раствор 8,25 г железосинеродистого калия помещают в стакан вме
стимостью 600—800 см3 и растворяют в 400—500 см  ̂ воды Содер
жимое стакана переносят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, до
ливают водой до метки и перемешивают. Раствор переливают в 
склянку из темного стекла.

Массовою концентрацию раствора устанавливают кажд тч р^з 
перед использованием по стандартному раствору хлористого ко
бальта, пропущенному через колонку с анионитом.

15 см3 стандартного раствора хлористого кобальта помещают 
в стакан вместимостью 200—300 см3 и выпаривают почти досуха.

Дале^ поступают, как указано в п 5 3, начиная со слов «К ос
татку в стакане приливают 20 см3 соляной кислоты 3*1 и растворя
ют соли при умеренном нагревании».

Массовая концентрация раствора железосинеродистого калия, 
выраженная в граммах кобальта, (Г) вычисляют по формуле

V Сст
1 "  Уг ’
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где V—объем стандартного раствора хлористого кобальта, взятый 
для титрования, см3;

С\т —содержание кобальта в 1 см3 стандартного раствора хло
ристого кобальта, г;

Vi—объем раствора железосинеродистого калия, израсходован
ный на титрование, см3.

5.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
Навеску стали:
0.5 г при массовой доле кобальта от 2 до 5%
0,25 г » » » » от 5 до 10%
ОД г » » » » от 10 до 20%

помещают в стакан вместимостью 300 см3, приливают 40—50 см3 
соляной кислоты и 5— 10 см3 азотной кислоты. Стакан накрывают 
часовым стеклом и растворяют навеску при умеренном нагревании, 
осторожно приливают 5— 10 см3 азотной кислоты и выпаривают до 
объема 15—20 см3. Разбавляют горячей водой до 150—200 см3, наг
ревают до кипения и для полного выделения вольфрамовой кисло
ты выдерживают на теплой плите в течение 1,5—2 ч.

Осадок отфильтровывают на фильтр «синяя лента» с добавле
нием небольшого количества беззольной фильтробумажной массы 
и промывают 10— 12 раз горячей азотной кислотой 1:100. Фильтр 
с осадком отбрасывают.

Раствор выпаривают почти досуха, прибавляют 10 см3 соляной 
кислоты и вновь выпаривают почти досуха.

К остатку в стакане приливают 20 см3 соляной кислоты 3:1 и 
растворяют соли при умеренном нагревании. Раствор охлаждают 
до комнатной температуры и переносят в ионообменную колонку 
со смолой, предварительно промытой 100 см3 соляной кислоты 3:1.

Раствор пропускают через колонку со скоростью примерно 
1 мл/мин. Когда уровень раствора в колонке будет на 1—2 см выше 
слоя смолы, ополаскивают стакан 5—6 см3 соляной кислоты 3:1 и 
переносят промывную жидкость в колонку. Повторяют эту опера
цию еще трижды и смывают верхнюю часть колонки 2—3 раза 5— 
6 см3 соляной кислоты 3:1, каждый раз следя за тем, чтобы уро
вень раствора в колонке не опускался ниже 1—2 см над слоем смо
лы. Пропускают через колонку еще 120—150 см3 соляной кислоты 
3:1 и полученный фильтрат отбрасывают.

Кобальт десорбируют 200—250 см3 соляной кислоты 1:2 Со ско
ростью 1 — 1,5 мл/мин, собирая элюат в стакан вместимостью 400 
см3. Для подготовки смолы к последующим определениям хрома
тографическую колонку промывают 100 см3 0,5 н. соляной кислоты 
и 250—300 см3 воды до нейтральной реакции по универсальному 
индикатору. Промывную жидкость отбрасывают. К элюату прили
вают 30 см3 азотной кислоты, 15 см3 серной кислоты и выпаривают 
раствор до выделения паров серной кислоты. Раствор охлаждают, 
осторожно приливают 40 см3 воды и снова охлаждают. Добавляют
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раствор аммиака до начала выделения осадка гидроокисей метал
лов, который растворяют, прибавляя по каплям соляную кислоту 
1 :1 .

Раствор охлаждают до комнатной температуры, прибавляют 10 
г лимоннокислого аммония, 15 г хлористого аммония, 20—25 см3 
раствора аммиака, перемешивают раствор мешалкой до полного 
растворения солей и тут же титруют раствором железосинеродис
того калия. Вначале раствор железосинеродистого калия прилива
ют быстро, а вблизи точки эквивалентности—по каплям, записывая 
объем раствора в бюретке и показания прибора после прибавле
ния каждой капли. Объем раствора в бюретке, соответствующий 
максимальному изменению показаний прибора, принимают за объ
ем, пошедший на титрование.

5.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
5.4.1. Массовую долю кобальта (X) в процентах вычисляют по 

формуле
v  УГ-100

где V—объем раствора железосинеродистого калия, пошедший на 
титрование кобальта, см3;

Т—массовая концентрация раствора железосинеродистого ка
лия, выраженная в граммах кобальта; 

tn—масса навески, г.
5.4.2. Абсолютные допускаемые расхождения между крайними 

из трех параллельных результатов при доверительной вероятности 
Р = 0,95 не должны превышать значений, указанных в табл. 5.

Т а б л и ц а  5

Массовая доля кобальта, °> Абсолютные допускаемые 
расхождения, %

От 2,00 до 5,00 0,10
Св 5,00 » 10,0 0,15
» 10,0 » 20,0 0,20

6 АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОБАЛЬТА (0,005—25.0%)

6.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на измерении степени поглощения резонансно

го излучения свободными атомами кобальта, образующимися в ре
зультате распыления анализируемого раствора в пламени воздух— 
ацетилен или ацетилен—закись азота, при длине волны 240,7 нм 
или 252,1 нм.
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6.2. 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
Атомно-абсорбционный пламенный спектрофотометр.
Лампа с полым катодом для определения кобальта.
Баллон с ацетиленом.
Баллон с закисью азота.
Компрессор, обеспечивающий подачу сжатого воздуха, или бал

лон со сжатым воздухом.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77, разбавленная 1:1 и 1:40.
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 или ГОСТ 11125—84.
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552—80.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77 и разбавленная 1:1.
Смесь кислот: 150 см3 фосфорной кислоты и 300 см3 серной кис

лоты (1:1) смешивают, охлаждают и доливают водой до объема 
1 дм3.

Железо электролитическое или карбонильное с содержанием 
кобальта менее 0,005%.

Кобальт металлический, содержащий не менее 99,99% Со, мар
ки КО.

Стандартные растворы кобальта.
Раствор А: 1 г металлического кобальта растворяют в стакане 

вместимостью 200 см3 при нагревании в 20 см3 соляной кислоты с 
добавлением 2 см3 азотной кислоты. Раствор выпаривают досуха, 
остаток растворяют при нагревании в 20 см3 соляной кислоты 
(1:1). Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 500 см3, 
доливают до метки водой и перемешивают. 1 см3 раствора А содер
жит 2 мг кобальта.

Раствор Б: 50 см3 раствора А переносят в мерную колбу вмести
мостью 100 см3, доливают раствором соляной кислоты (1.40) до 
метки и перемешивают. 1 см3 раствора Б содержит 1 мг кобальта.

Раствор В: 25 см3 раствора А переносят в мерную колбу вмести
мостью 100 см3, доливают раствором соляной кислоты (1:40) до 
метки и перемешивают. 1 см3 раствора В содержит 0,5 хмг кобальта.

Раствор Г: 25 см3 раствора А переносят в мерную колбу вмести
мостью 500 см3, доливают раствором соляной кислоты (1:40) до 
метки и перемешивают 1 см3 раствора Г содержит 0,1 мг кобальта.

Раствор Д: 50 см3 раствора Г переносят в мерную колбу вмести
мостью 10Э см3, доливают раствором соляной кислоты (1 40) до 
метки и перемешивают. 1 см3 раствора А содержит 0,05 мг кобаль
та.

63 П о д г о т о в к а  п р и б о р а
Подготовку прибора проводят в соответствии с прилагаемой к 

нему инструкцией. Настраивают спектрофотометр на резонансную 
линию 240,7 нм или 252,1 нм После включения подачи газа и за
жигания горелки распыляют воду и устанавливают нуль прибора.

6.4. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
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6 4 i Определение кобальта (0,25—5 00%)
Навеску стали в зависимости от массовой доли кобальта (табл. 

6) помещают в стакан или колбу вместимостью 200—300 см3 и 
растворяют при нагревании в 20 см3 соляной и 5 см3 азотной кис
лот. Раствор выпаривают досуха Приливают 4 см3 соляной кисло
ты, 15 см3 воды и нагревают до растворения солей.

Т а б л и ц а  6

Массовая доля кобатма, % Масса навески, г Разбавление, см*

От 0,25 до 1,5 0,2 100
Св 1,5 » 3 0,1 10J

» 3 » 5 0,1 Разбавляют так, чтобы 
массовая доля кобальта бы
ла 0,005—0,03 мг/см3

Раствор переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доли
вают до метки водой и перемешивают. Часть раствора фильтруют 
через сухой фильтр «белая лен га» в коническую колбу, спо
лоснув ее первыми порциями фильтрата.

Д ля приготовления нулевого раствора в мерную колбу вмести
мостью 100 см3 помещают 4 см3 соляной кислоты, доливают до мет
ки и перемешивают Распыляют нулевой и испытуемые растворы 
в порядке увеличения абсорбции в пламени воздух—ацетилен при 
длине волны 252,1 нм до получения стабильных показаний для 
каждого раствора Перед распылением каждого раствора распыля
ют воду для промывания системы и проверки нулевой точки 

6 4 1 Построение градуировочного графика 
В мерные колбы вместимостью 100 см3 помещают 1, 2, 3, 4, 5 и 

6 см3 стандартного раствора В кобальта, что соответствует 0,5, 1;
1,5, 2,0, 2,5 и 3 мг кобальта, прибавляют по 4 см3 соляной кислоты, 
разбавляю т до метки водой и перемешивают.

Д ля приготовления нулевого раствора в мерную колбу вмести
мостью 100 см3 помещают 4 см3 соляной кислоты, доливают до мет
ки водой и перемешивают Растворы распыляют в порядке увели
чения абсорбции, начиная с нулевого раствора Перед распылением 
каждого раствора распыляют воду. Из среднего значения оптичес
кой плотности каждого раствора вычитают среднее значение опти
ческой плотности нулевого раствора. По найденным значениям оп
тической плотности и соответствующим им концентрациям кобаль
та строят градуировочный график.

6 4 2 Определение кобальта (0,005—25,0% )
Массу навески пробы в зависимости от массовой доли кобаль

та определяют по табл 7
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Т а б л и ц а  7

Массовая дотя кгбатьта, %
Масса 

навес ̂  я 
проб я, г

Объем
основного
раствора,

см3

Объем 
ачиквотнгн 
части, см®

Объём раз
бавленного 
раствора, см*

От 0,005 ДО 0,025 1,0 50 Весь
Св. 0,025 » 0,05 0,5 50 Весь —

» 0,05 0,5 0,25 250 Весь —

» 0,5 » 5,0 0,25 250 10 100
» 5,0 » 10,0 0,25 250 5 100
» 10,0 » 25,0 0,25 250 5 250

Пробу помещают в стакан вместимостью 250 см3 и растворяют 
в 20 см3 смеси кислот. После растворения раствор окисляют нес
колькими каплями азотной кислоты. При анализе высоколегирован
ных сталей пробу растворяют в 20 см3 раствора соляной кислоты 
(1:1) и 3 см3 азотной кислоты, выпаривают до небольшого объема 
и добавляют 20 см3 смеси кислот. Полученный раствор выпарива
ют до появления паров серной кислоты, при наличии нерастворив- 
шихся карбидов добавляют несколько капель азотной кислоты и 
сноза выпаривают до появления паров серной кислоты. После ох
лаждения добавляют 20 см3 воды и нагревают до растворения со
лей. Раствор перекосят в мерную колбу соответствующей вмести
мости (см. табл. 7), доливают водой до метки и перемешивают. 
Раствор фильтруют через сухой фильтр в сухой стакан, отбрасы
вая первую порцию фильтрата, и в случае необходимости разбав
ляют согласно табл. 7. Атомную абсорбцию кобальта измеряют 
при длине волны 240,7 км в пламени ацетилен—воздух или закись 
азота— ацетилен.

6.4.2.1. Построение градуировочного графика
При кассовой доле кобальта от 0,005 до 0,025% в шесть стака

нов вместимостью 250 см3 помещают по 1 г железа и в пять из них 
отмеряют 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 см3 стандартного раствора Д . 
Затем в каждый стакан добавляют по 20 см3 смеси кислот, после 
растворения растворы окисляют несколькими каплями азотной 
кислоты и выпаривают до появления паров серной кислоты. После 
охлаждения растворы переносят в мерные колбы вместимостью 
50 см3 и поступают далее так, как указано в п. 6.4.2.

При массовой доле кобальта от 0,025 до 0,05% в пять стака
нов вместимостью 250 см3 помещают по 0,5 г железа и в четыре из 
них отмеряют 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 см3 стандартного раствора Д . За
тем в каждый стакан добавляют по 20 см3 смеси кислот, после ра
створения растворы окисляют несколькими каплями азотной кис
лоты и выпаривают до появления паров серной ислоты. После ох-
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лаждения растворы переносят в мерные колбы вместимостью 
50 см3 и поступают далее так, как указано в п. 6.4.2.

При массовой доле кобальта свыше 0,05 до 0,5% в семь стака
нов вместимостью 250 см3 помещают по 0,1 г железа и в шесть из 
них отмеряют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 см3 стандартного раствора 
Г. Затем в каждый стакан добавляют по 20 см3 смеси кислот и пос
тупают далее по п. 6.4.2 (растворы переносят в колбу вместимостью 
100 см3). При массовой доле кобальта свыше 0,5 до 5,0% в семь 
стаканов вместимостью 250 см3 помещают по 0,1 г железа и в шесть 
из них отмеряют 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0 и 5,0 см3 стандартного раство
ра Б.

В каждый стакан добавляют по 20 см3 смеси кислот и раство
ряют, окисляют и выпаривают вышеизложенным способом. Раство
ры переносят в мерные колбы вместимостью 100 см3, доливают до 
метки водой и перемешивают. Из полученных растворов отмеряют 
по 10 см3 в мерные колбы вместимостью 100 см3, доливают водой 
до метки и перемешивают. Далее поступают так, как указано в 
п. 6.4.2.

При массовой доле кобальта свыше 5,0 до 10,0% в семь стака
нов вместимостью 250 см3 помещают по 0,1 г железа и в шесть из 
них отмеряют 2,5; 3,0; 3,5; 4,0 и 5,0 см3 стандартного раствора А. 
В каждый стакан добавляют по 20 см3 смеси кислот и растворяют, 
окисляют, выпаривают вышеизложенным способом. Растворы пере
носят в мерные колбы вместимостью 100 см3, доливают водой до 
метки и перемешивают. Из полученных растворов отмеряют по 5 
см3 в мерные колбы вместимостью 100 см3 и поступают далее так, 
как указано выше.

При массовой доле кобальта свыше 10,0 до 25,0% в восемь ста
канов вместимостью 250 см3 помещают по 0,1 г железа и в семь из 
них отмеряют 5,0; 6,0; 7,0; 8,0; 9,0; 10,0 и 12,5 см3 стандартного ра
створа А. Добавляют по 20 см3 смеси кислот и растворяют, окисля
ют и выпаривают вышеизложенным способом. Растворы переносят 
в мерные колбы вместимостью 100 см3, доливают водой до метки и 
перемешивают.

Из полученных растворов отмеряют по 5 см3 в мерные колбы 
вместимостью 250 см3 и поступают далее так, как указано выше.

6.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в

Определяют среднее значение оптической плотности нулевого 
раствора и вычитают это значение из среднего значения оптической 
плотности испытуемых растворов. По градуировочному графику 
находят содержание кобальта в испытуемом растворе.
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6.5.1. Массовую долю кобальта (X ) в процентах при выполне
нии определения по п. 6.4.1 вычисляют по формуле

v  mi-100
т ’

где т1—масса кобальта, найденная по градуировочному графику, 
мг;

т—масса навески стали, соответствующая аликвотной части 
раствора, мг.

6.5.2. Массовую долю кобальта {Х\) в процентах при выполне
нии определения по п. 6.4.2 вычисляют по формуле

v  С-1М00Л*— “  jт

где С—концентрация кобальта, найденная по градуировочному гра
фику, г/см3;

V— обьем конечного раствооа пробы (см. табл. 7), см3; 
т—масса навески пробы, соответствующая отобранной части 

раствора, г.
6 5.3. Абсолютные допускаемые расхождения между крайними 

значениями результатов трех параллельных определений при до
верительной вероятности Р = 0,95 не должны превышать значений, 
указанных в табл. 8.

Таблица 8

Массовая для кобальта, °0 Абсопотные допускаемые расхождения, %

От 0,005 до 0,01 0,001
Св. 0,01 » 0,05 0,003

» 0,05 » 0,20 0,005
» 0,20 » 0,50 0,03
» 0,50 » 2 ,5 0,05
* 2,5  » 5,0 0,1
» 5,0 » 10,0 0,2
» 10,0 » 20,0 0,3
» 20,0 » 25,0 0,4

6.5 4. Метод применяют при разногласии в оценке качества
сталей.

Разд. 6. (Измененная редакция, Изм. № 1).

7. ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КОБАЛЬТА (0,50—25,0%)

7.1. С у щн о с т ь  м е т о д а
Метод основан на растворении стали в соляной кислоте, отде

лении кобальта от остальных компонентов окисью цинка, осажде-
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нии его 1-нитрозо-2-нафталом, прокаливании осадка до закиси— 
окиси кобальта и переведении в сернокислый кобальт.

7.2. Р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Кислота азотная по ГОСТ 4461—77 и разбавленная 1:1.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1:1, 1:4.
Кислота соляная по ГОСТ 3118—77 и разбавленная 1:10, насы

щенная сероводородом.
Кислота хлорная, 60%-ный раствор.
Кислота уксусная, ледяная по ГОСТ 61—75.
Аммоний щавелевокислый, кристаллический по ГОСТ 5712—78.
Калий кислый сернокислый.
Перекись водорода 3%-ный раствор, свежеприготовленный.
Окись цинка по ГОСТ 10262—73 в виде водной суспензии 1:5,
1-нитрозо-2-нафтол по ГОСТ 7756—73 свежеприготовленный, 

2%-ный раствор.
2 г 1-нитрозо-2-нафтола помещают в коническую колбу вмести

мостью 250 см3 и смачивают 1—2 см3 уксусной кислоты. Содержи
мое колбы растворяют при перемешивании в 50 см3 уксусной кисло
ты, добавляют 50 см3 горячей воды, энергично взбалтывают в тече
ние 5 мин и фильтруют.

Железо сернокислое FeS04*7H20, 10%-ный раствор.
Сероводород.
7.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
7.3.1. Массу навески пробы и объем раствора соляной кислоты 

(1:1) для растворения пробы в зависимости от массовой доли ко
бальта определяют по табл. 9.

Т а б л и ц а  9

Массовая доля кобальта, % Масса навески пробы, г Объем раствора соляной кислоты (1*1), см3

От 0,5 до 5.0 2 35
Св. 5,0 » 10,0 1 30
» 10,0 » 25,0 0,5 25

Навеску пробы помещают в стакан вместимостью 250 см3 и рас
творяют при умеренном нагревании в растворе соляной кислоты 
( 1 : 1 ) .

После растворения, не прерывая нагревания, окисляют азотной 
кислотой, добавляя ее по каплям до прекращения вспенивания рас
твора, выпаривают раствор пробы до объема 10 см3, прибавляют 
25 см3 раствора соляной кислоты (1:1) и вновь выпаривают до объ
ема 10 см3. Затем раствор переносят в мерную колбу вместимостью
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500 см3, а стакан ополаскивают водой, которую присоединяют к 
раствору. Объем раствора в колбе не должен превышать 300 см3.

При анализе стали с массовой долей вольфрама 6—20% пробу 
растворяют в растворе соляной кислоты объемом на 20 см3 боль
ше указанного в табл. 10. После прибавления азотной кислоты 
раствор нагревают до кипения. При анализе стали с массовой до
лей хрома 10—25% и углерода 1—2% после неполного растворе
ния пробы в растворе соляной и азотной кислот прибавляют 20 см3 
раствора хлорной кислоты, выпаривают до появления ее паров, ох
лаждают, добавляют 5 см3 соляной кислоты и нагревают до восста
новления хрома. Затем добавляют около 120 см3 воды, 15 см3 раст
вора сернокислого железа и кипятят до растворения солей. Избы
ток сернокислого железа окисляют несколькими каплями азотной 
кислоты.

При анализе стали с массовой долей меди, алюминия и молиб
дена свыше 2% пробу растворяют в растворе азотной кислоты в 
количестве 10 см3 на 1 г навески пробы, добавляя 5 см3 соляной 
кислоты. После растворения пробы раствор выпаривают досуха, 
остаток растворяют в 25 см3 раствора соляной кислоты (1:1), раз
бавляют водой до 200 см3, кипятят и фильтруют через плотный 
фильтр с фильтробумажной массой выделившуюся кремниевую 
кислоту. Фильтр нагревают до 80°С и пропускают через него серо
водород. Выделившиеся сульфиды меди и молибдена фильтруют 
на фильтр средней плотности, уплотненной фильтробумажной мас
сой, и промывают раствором соляной кислоты (1:10), насыщенной 
сероводородом. К фильтрату прибавляют 10 см3 раствора перекиси 
водорода, выпаривают до объема 40 см3, переносят в мерную кол
бу вместимостью 500 см3 и разбавляют водой до объема 300 см3.

7.3.2. Раствор, полученный согласно п. 7.3.1, нагревают до тем
пературы 70—80°С и добавляют к нему небольшими порциями сус
пензию окиси цинка, каждый раз энергично взбалтывая раствор. 
Суспензию добавляют до тех пор, пока выпавший осадок избытка 
окиси цинка не соберется на дне колбы в виде слабозаметного бе
лого осадка. Затем раствор разбавляют горячей водой до объема 
около 350 см3, энергично перемешивают и оставляют до оседания 
осадка.

Содержимое колбы охлаждают, доливают водой до метки и пе
ремешивают. Раствор фильтруют через сухой фильтр в сухой ста
кан, отбрасывая первую порцию фильтрата, и отбирают 250 см3 
фильтрата в стакан вместимостью 800 см3. Раствор в стакане раз
бавляют водой до объема около 400 см3, добавляют 15 см3 соляной 
кислоты, нагревают до 70°С и осаждают кобальт раствором 1-нит- 
розо-2-нафтала, прибавляя его в количестве 20 см3 на каждые 0,01 
г кобальта.

89



Стр 24 ГОСТ 12353— 73

Раствор 1-нитрозо-2-нафтола прибавляют медленно, непрерыв
но перемешивая. Раствор с осадком кипятят 5 мин и оставляют на 
2 ч при температуре 60°С. Осадок фильтруют на двойной беззоль
ный фильтр, уплотненный фильтробумажной массой, и промывают 
его сначала от трех до шести раз холодным раствором соляной кис
лоты (1:4), а затем 3 раза водой.

Фильтр с осадком после удаления из него по возможности наи
большего количества влаги складывают таким образом, чтобы оса
док был хорошо прикрыт бумагой, помещают его в предварительно 
прокаленный до постоянного веса и взвешенный фарфоровый ти
гель, покрывают сверху щавелевокислым аммонием и осторожно 
высушивают в сушильном шкафу. Затем тигель прикрывают крыш
кой, осторожно избегая воспламенения, озоляют фильтр, снимают 
крышку, тигель помещают в муфельную печь и прокаливают оса
док 40 мин при 750—850°С.

Если осадок был выделен из пробы с массовой долей свыше 
10% никеля, прокаленный осадок растворяют, умеренно нагревая, 
в соляной кислоте или сплавляют с кислым сернокислым калием 
и выщелачивают плав водой Полученный раствор разбавляют во
дой до 250—300 см3, снова осаждают кобальт 1-нитрозо-2-нафто- 
лом и до стадии прокаливания поступают так, как описано выше.

Прокаленный осадок закиси—окиси кобальта смачивают в тиг
ле 5 см3 азотной кислоты, нагревают до удаления избытка кисло
ты, охлаждают, добавляют 0,5— 1 см3 серной кислоты и осторожно 
нагревают до полного удаления кислоты.

Сухой остаток прокаливают в течение нескольких минут при 
500°С. Содержимое тигля охлаждают, смачивают 1—2 каплями во
ды, снова выпаривают, прокаливают, как описано выше, до посто
янной массы и после охлаждения в эксикаторе взвешивают.

7.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
7 4.1. Массовую долю кобальта (X ) в процентах вычисляют по 

формуле

w ,-0,3804-юо 
~  т ’

где т х—масса осадка сернокислого кобальта, г;
0,3804—коэффициент пересчета сернокислого кобальта на кобальт; 

т—масса навески пробы, соответствующая отобранной части 
раствора, г.

7.4 2 Абсолютные допускаемые расхождения результатов па
раллельных определений при доверительной вероятности Р=0,95  
не должны превышать значений, указанных в табл. 8.

Разд. 7. (Введен дополнительно, Изм. № 1).
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