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Настоящий стандарт распространяется на железные руды, 
концентраты, агломераты н окатыши и устанавливает фотометри­
ческий метод определения окиси алюминия при массовой доле от 
0,1 до 10%, комплексоно.метрнческий метол — при массовой доле 
окиси алюминия от 1 до 25% и атомно-абсорбционный метод — 
при массовой доле окиси алюминия от 0.1 до 25%.

Стандарт соотнстстнует СТ СЭВ 1228—78.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

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

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

Метод основан на образовании окрашенного внутрнкомпдекс- 
ного соединения алюминия с алюминоном в присутствии буферно­
го раствора (pH 4,5—4,6) с последующим фотоыетрированием ок­
рашенного раствора.

При массовой доле титана до 0,5% влияние трехвалентного 
железа устраняют восстановлением его аскорбиновой кислотой до 
двухвалентного.

При массовой доле титана более 0,5% и суммы окисей каль­
ция и магния не более 5%, титан и другие сопутствующие эле-
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ГОСТ 2)581.17— S1 Стр. 2

менты (железо, хром и т. д.) отделяют от алюминия осаждением 
гидроокисью натрия.

При массовой доле титана более 0,5% и суммы окисей каль­
ция и магния более 5% алюминий вместе с титаном, железом, 
хромом отделяют уротропином от кальция и магния, затем желе­
зо, хром, титан отделяют от алюминия осаждением гидроокисью 
натрия.

2.1. 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
2.1.1. Для проведения анализа применяют: 
спектрофотометр или фотоэлектроколориметр;
печь муфельную с терморегулятором, обеспечивающую темпе­

ратуру нагрева не менее I000X;
тигли платиновые но ГОСТ 6563—75; 
натрий углекислый безводный по ГОСТ 83—79; 
натрий тетрабориокислын 10-водный по ГОСТ 4199—76, обез­

воженный следующим образом: кристаллический тетраборнокис- 
лый натрий нагревают постепенно до 350—400°С и прокаливают 
при указанной температуре в течение 1,5 ч;

смесь для сплавления: тщательно перемешивают 1 г измель­
ченного безводного тетраборнокнелого натрия и 4 г безводного уг­
лекислого натрпя. Смесь хранят в закрытой банке; 

натрий уксуснокислый 3-вод ни й по ГОСТ 199—78; 
алюминий первичный по ГОСТ 11069—74 (не менее 99,95%); 
кислоту соляную по ГОСТ 3118—77 н разбавленную 1 :1, 1:7; 
кислоту азотную по ГОСТ 4461—77; 
аммиак водный по ГОСТ 3760—79;
кислоту аскорбиновую по ГОСТ 4815—76. раствор 20 г/дм8, 

свежеприготовленный;
аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72, раствор 250 г/дм8; 
уротропин (гексаметилентетрамин), растворы 250 г/дм3 и

'0  г/дм8;
спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18:300—72;
фенолфталеин по ГОСТ 5850—72, индикатор, спиртовым раст­

вор 1 г/дм3;
натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, растворы 200 г/дм* и

45 г/дм3;
буферный раствор: 115 г уксуснокислого натрия растворяют в 

600 см3 воды, раствор фильтруют, прибавляют 75 см8 соляной кис­
лоты, разбавленной I : I, разбавляют водой до 1 дм3 и перемеши­
вают;

железо хлорное, раствор: 1,43 г окиси железа растворяют в 
25 см8 соляной кислоты, доливают водой до 1 дм3 и перемешива- 
ют;

алюминон по ГОСТ 9859—74, раствор 1 г/дм8: I г алюминона 
помещают в стакан вместимостью 250 см3 и растворяют в 50—
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Стр. 3 ГОСТ 23581Л7— SI

70 см3 воды при кипячении и течение 5—7 мин. Раствор охлажда­
ют, фильтруют и разбавляют водой, предварительно прокипячен- 
ной. до 1 дм3. Раствор пригоден а течение нескольких недель. Ес­
ли при хранении образуется осадок, раствор фильтруют через 
плотный фильтр;

водорода перекись по ГОСТ 10929—7G;
стандартные растворы алюминия:
раствор А: 0,5292 г алюминия растворяют при нагревании в 

50 см3 солянок кислоты, разбавленной 1 :1 , прибавляют несколь­
ко капель азотной кислоты до прекращения вспенивания раство­
ра и продолжают нагревание до удаления окислов азота. Охлаж­
дают раствор, переливают его в мерную колбу вместимостью 
1 дм*, доливают водой до метки и перемешивают. 1 см* раствора 
А соответствует 1 мг окиси алюминия;

раствор Б: 50 см3 стандартного раствора А помещают в мер­
ную колбу вместимостью 250 см*. прибавляют 1 см3 соляной кис­
лоты, разбавленной 1:1,  доливают водой до метки и перемешива­
ют. I см3 раствора Б соответствует 0,2 мг окиси алюминия;

бумагу универсальную индикаторную.
2.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.2.1. Масса навески железной руды, концентрата, агломерата 

или окатыша н аликвота анализируемого раствора в зависимости 
от массовой доли окиси алюминия указаны в табл. 1.

Т а б л и ц а  1

Массовая JO.it окне я 
алюмияня, *i К и. Г

Ajuyootj рас­
твора. см*

Масса окиси алюминия а 
ааииною. мг

О т 0,1 до 0,5 0.25 10 0 .0 1 -0 .0 5
Си. 0 .5  . 1 0.1 10 0 .0 2 -0 .0 1

. 1  . ю 0.1 5 0 .0 2 - 0 .2

2.2.2. Навеску помещают в платиновый тигель, прибавляют 2 г 
смеси для сплавления, перемешивают и сплавляют, накрыв крыш­
кой, в муфельной печи при температуре 950—1050°С в течение 
3—5 мин" с момента расплавления смеси. План охлаждают, поме­
щают в стакан вместимостью 300—400 ом3, содержащий 100 см* 
соляной кислоты, разбавленной 1 :7 и нагретой до 60—70‘>С. На­
крывают стакан часовым стеклом и нагревают до полного раство­
рения плава, не допуская при этом кипения раствора. После раст­
ворения плаца тигел.ь извлекают из стакана и обмывают его во­
дой.

При наличии н руде, концентрате, агломерате и окатыше мар­
ганца (плав окрашен в зеленый цвет) во избежание порчи плати­
нового тигля плав выщелачивают в 50—80 см3 воды, извлекают 
тигель и обмывают его водой. К раствору прибавляют 12 см* со-
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ГОСТ 23581.17— 81 Cip. 4

ляной кислоты, 1—2 капли перекиси водорода и нагревают до ки­
пения для разрушения избытка перекиси водорода.

Для определения окиси алюминия можно использовать раст­
вор, полученный в фотометрическом методе определения двуоки­
си кремния по ГОСТ 23581.15—81.

2.2.3. При массовой доле титана до 0,5% полученный раствор 
охлаждают, переливают в мерную колбу вместимостью 250 см4, 
доливают водой до метки и перемешивают. Затем раствор фильт­
руют в сухую колбу через сухой фильтр, отбрасывая первые пор­
ции фильтрата. После этого отбирают аликвоту (см. табл. 1) в 
коническую колбу вместимостью 100 см3.

Для установления pH-среды прибавляют 1—2 капли фенол­
фталеина и нейтрализуют раствором гидроокиси натрия (45 г/дм3) 
до изменения окраски индикатора. К нейтрализованному раство­
ру приливают I см3 соляной кислоты, разбавленной 1:7, энергич­
но перемешивают, приливают 3 см3 раствора аскорбиновой кисло­
ты и оставляют на 5—10 мин, затем приливают 20 см3 буферного 
раствора и при перемешивании добавляют 2 см3 раствора алюми­
нона при массовой доле окиси алюминия до 1% и 5 см3 — при 
массовой доле окиси алюминия более 1%.

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

Через 1 ч измеряют оптическую плотность раствора на спект­
рофотометре при длине волны 530 нм или на фотоэлектроколорн- 
метре, применяя светофильтр с областью светопропускания 500— 
540 нм в кювете с толщиной поглощающего снег слоя раствора 
10—20 мм.

В качестве раствора сравнения применяют воду.
2.2.4. При массовой доле титана более 0,5%, но не более 5% 

суммы окисей кальция и магния раствор, полученный в соответ­
ствии с п. 2.2.2, выпаривают до 50—60 см3, охлаждают, нейтрали­
зуют раствором гидроокиси натрия (200 г/дма) до начала выпаде­
ния гидроокиси железа и дают 50 см3 раствора гидроокиси натрия 
(200 г/дм3) в избыток, хорошо перемешивают, нагревают до кипе­
ния и кипятят в течение 2мин. Раствор вместе с осадком перели­
вают в мерную колбу вместимостью 250 см3, доводят водой до 
метки, тщательно перемешивают и дают осадку отстояться. Раст­
вор фильтруют в сухой стакан через сухой фильтр средней плот­
ности, отбрасывая первую порцию фильтрата. Отбирают аликво­
ту о мерную колбу вместимостью 100 см3 в соответствии с табл. 1, 
добавляют 1—2 капли фенолфталеина и нейтрализуют соляной 
кислотой, разбавленной I : 7, и дают 1 см3 ее в избыток. Прилива­
ют 3 см3 раствора аскорбиновой кислоты, оставляют на 5—10 мин 
и далее анализ проводят, как описано в п. 2 2.3.

2.2.5. При массовой доле титана более 0,5% и сумме окисей 
кальция и магния более 5% раствор, полученный в соответствии

37



Стр. 5 ГОСТ 2)511.17— 81

с п. 2.2.2, осторожно нейтрализуют аммиаком до появления незна­
чительного осадка гидроокисей. Нейтрализацию раствора конт­
рольного опыта до pH 2—3 проводят по универсальной индика­
торной бумаге. Затем приливают 40 см3 раствора хлористого ам­
мония, перемешивают, далее по каплям приливают 30 см3 раство­
ра уротропина (250 г/дм3). Нагревают раствор до 70—80°С и вы­
держивают при этой температуре в течение 10 мин. Выделивший­
ся осадок отфильтровывают на фильтр средней плотности, обмы­
вают 2—3 раза стенки стакана и 4—6 раз осадок на фильтре теп­
лым раствором уротропина (50 г/дм3). Осадок на фильтре раст­
воряют в 40 -50 см3 соляной кислоты, разбавленной 1 : 1, собирая 
фильтрат в тот же стакан, в котором проводили осаждение полу­
торных окислов. Фильтр промывают 10—12 раз горячей водой. 
Полученный фильтрат нейтрализуют раствором гидроокиси нат­
рия (200 г/дм3) до начала выпадения гидроокиси железа и далее 
анализ продолжают, как описано в п. 2.2.4.

2.2.6. Для внесения поправки на массу окиси алюминия в ре­
активах через все стадии анализа проводят контрольный опыт.

По найденному значению оптической плотности исследуемого 
раствора с учетом оптической плотности раствора контрольного 
опыта находят массу окиси алюминия по градуировочному гра­
фику.

2.2.7. Для построения градуировочного графика при массовой 
доле окиси алюминия от 0,1 до 1% в стаканы вместимостью 300— 
400 см3, содержащие по 100 см3 соляной кислоты, разбавленной 
1 :7 и нагретой до 60—70°С, помещают по 2 г смеси для сплавле­
ния. по 10 см3 раствора хлорного железа и 1; 2,5; 4; 5; 6,5 см* 
стандартного раствора алюминия (раствор Б), что соответствует 
0,2; 0,5; 0,8; 1; 1,3 мг окиси алюминия. Далее анализ проводят по 
пп. 2.2.3 или 2.2.4 и 2.2.5 в зависимости от состава анализируемо­
го образца. Для окрашивания отбирают аликвоту раствора 10см* 
в мерную колбу вместимостью 100 см3, добавляют 1—2 капли фе­
нолфталеина и нейтрализуют раствором гидроокиси натрия 
(45 г/дм3) или соляной кислотой, разбавленной 1:7, прибавляют 
по 1 см3 этой же соляной кислоты в избыток, добавляют 3 см* 
раствора аскорбиновой кислоты и оставляют на 5—10 мин. затем 
прибавляют по 20 см* буферного раствора и при перемешивании 
добавляют по 2 см3 раствора алюминона, доводят водой до метки 
и перемешивают.

Через 1 ч измеряют оптическую плотность раствора, как ука­
зано в п. 2.2.3.

2.2.8. Для построения градуировочного графика при массовой 
доле окиси алюминия от 1 до 10% в стаканы вместимостью 300— 
400 см3, содержащие по 100 см3 соляной кислоты, разбавленной 
1 :7  и нагретой до 60—70°С, помещают по 2 г смеси для сплавле­
ния. по 2.5 см3 раствора хлорного железа и 1, 2, 4, 6, 8, 10 см*
38
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стандартного раствора алюминия (раствор А), что соответствует 
1, 2, 4, 6, 8. 10 мг окиси алюминия. Далее поступают, как при по­
строении графика для массовой доли окиси алюминия от 0.1 до 
1%. Для окрашивания отбирают аликвоту анализируемого раст­
вора 5 см5 с добавлением 5 см8 раствора алюминона.

Контрольный опыт для градуировочного графика проводят, 
как указано выше, без добавления стандартного раствора алю­
миния.

По найденным значениям оптической плотности растворов для 
градуировочного графика за вычетом оптической плотности раст­
вора контрольного опыта и соответствующим нм массам окнен 
алюминия строят градуировочный график.

2.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.3.1. Массовую долю окнеи алюминия (X) в процентах вы­

числяют по формуле

где /л, — масса окнеи алюминия, найденная но градуировочному 
, графику, мг;

К — коэффициент пересчета массовой доли окиси алюминия 
на массовую долю ее в сухом материале, вычисленный 
по формуле

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

т — масса навески пробы, соответствующая аликвоте раст­
вора, г.

2.3.2. Расхождение между результатами двух определений при 
доверительной вероятности Р = 0,95 нс должно превышать вели­
чины, указанной в табл. 2.

Таблица 2

Массом* «о** окиси алоииииа. х Попускаемо* расхождение. X

О т 0,1 до 0.2 
Св. 0.2 .  0.5 

. 0,5 .  1 

. 1  . 2  

. 2  , 5

. 5  ,1 0

0.03
0.05
0.1
0.2
0.3
0.4
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Стр. 7 ГОСТ 31581.17— 11

3. КОМПЛЕКСОНОМЕТРИЧЕСКИЯ МЕТОД

Метод основан на образовании комплекса алюминия с трило- 
ном Б в кислой среде с последующим титрованием избытка три- 
лона Б раствором уксуснокислого цинка в присутствии индикато­
ра ксиленолового оранжевого при pH 5,5—5,8.

Алюминий отделяют от кальция и магния осаждением его уро­
тропином вместе с железом, хромом и титаном, которые затем от­
деляют осаждением гидроокисью натрия.

3.1. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  н р а с т в о р ы
3.1.1. Для проведения анализа применяют:
печь муфельную с терморегулятором, обеспечивающую темпе­

ратуру нагрева 1000— i 100°С;
тигли платиновые по ГОСТ 6563—75;
алюминий первичный по ГОСТ 11069—74 (не менее 99,95%); 
железо карбонильное (99,99%); 
калий хлористый по ГОСТ 4234—77; 
натрий углекислый по ГОСТ 83—79; 
натрий уксуснокислый Зводный ло ГОСТ 199—78; 
кислоту соляную по ГОСТ 3118—77 н разбавленную 1 :1; 1:20; 
кислоту азотную по ГОСТ 4461—77; 
кислоту серную по ГОСТ 4204—77, разбавленную 1:1 ; 
кислоту фтористоводородную по ГОСТ 10484—78; ,
кислоту усксусную по ГОСТ 61—75; <
аммиак водный но ГОСТ 3760—79 и разбавленный 1:1;  
аммоний хлористый по ГОСТ 3773—72, раствор 250 г/дм3; 
уротропин (гексаметилентетрамин), растворы 250 г/дм* и 

50 г/дм*;
натрия гидроокись по ГОСТ 4328—77, раствор 460 г/дм3; 
буферный раствор (pH 5,7—5,8): 300 г уксуснокислого натрия 

растворяют в воде, приливают 6 см3 уксусной кислоты, доливают 
водой до 1 дм3 и перемешивают;

соль динатриевую этилендиамин-N, N. N'N'-TeTpayKcycnofl кис­
лоты 2-водную (трнлон Б) по ГОСТ 10652—73, раствор с моляр­
ной концентрацией 0,025 моль/дм3: 9,3 г трнлона Б помещают в 
стакан вместимостью 300 см3 и растворяют при нагревании в 
100 см* воды. Раствор фильтруют через фильтр средней плотности 
в мерную колбу вместимостью 1 дм3, доводят водой до метки и 
перемешивают. Массовую концентрацию раствора трилона Б ус­
танавливают по стандартному раствору алюминия, проведенному 
через стадии анализа. Для этого в стакан вместимостью 300— 
400 см* помещают стандартный раствор алюминия и навеску кар­
бонильного железа в количествах, соответствующих их массовым 
долям в пробе, и проводят через все стадии анализа в соответст­
вии с п. 3.2.
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Массовую концентрацию (С) раствора трилона Б по окиси 
алюминия в граммах на кубический сантиметр вычисляют по фор* 
муле .< ■ „

/>
V-VXKX ’

где т — масса окиси алюминия в аликвоте стандартного раство­
ра, г;

, V — объем раствора трилона Б, взятый для установки массо­
вой концентрации. см3;

Vi — объем раствора цинка, израсходованный на титрование 
избытка раствора трилона Б, см3;

. — коэффициент, определяющий соотношение между объе­
мами растворов трилона Б и уксуснокислого цинка, уста­
новленный по п. 3.2.5;

цинк уксуснокислый 2-водиый по ГОСТ 5823—78, раствор с 
молярной концентрацией 0,025 моль/дм3, готовят следующим об­
разом: 5,5 г уксуснокислого цинка растворяют в 100 см5 воды, 
приливают 5 см5 уксусной кислоты, доливают водой до 1 дм3 и пе­
ремешивают;

стандартный раствор алюминия: 1,0584 г алюминия растворя­
ют в 50 см3 соляной кислоты, разбавленной 1: 1, прибавляют не­
сколько капель азотной кислоты до прекращения вспенивания 
раствора и кипятят до удаления окислов азота. Охлажденный 
раствор переливают в мерную колбу вместимостью 1 дм3, долива­
ют водой до метки и перемешивают. 1 см3 раствора соответствует 
2 мг окиси алюминия;

ксиленоловый оранжевый, индикатор; применяют в смеси с 
хлористым калием в массовом отношении 1 : 100;

метиловый оранжевый (пара-днметнламнноазобензолсульфо- 
кислый натрий) по ГОСТ 10816—64, индикатор, 1%-ный раствор;

бумагу универсальную индикаторную.
3.2. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.2.1. Масса навески железной руды, концентрата, агломерата 

или окатыша н объем аликвоты анализируемого раствора в зави­
симости от массозой доли окиси алюминия указаны в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

Массовая доле окиси«.1ЮМИЗМ4. Ч Масса навесим, г Л ,1 мне от а раствора, си*

От 1 до 3 1 100Си. 3 . 5 0,5 100. 5 . 23 0.5 50

3.2.2. Навеску помещают в стакан вместимостью 300—400 см3, 
смачивают водой, приливают 20—30 см3 соляной кислоты, накры-
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вают стакан часовым стеклом и медленно нагревают. После раст­
ворения основной массы навески приливают азотную кислоту до 
прекращения вспенивания раствора и 3—5 капель в избыток, ра­
створ выпаривают досуха. Приливают 10 см1 соляной кислоты и 
снова выпаривают досуха. Обработку соляной кислотой повторя­
ют дважды. К сухому остатку приливают 10—20 см3 соляной кис­
лоты, нагревают до растворения солей, приливают 30—50 см1 го­
рячей воды и отфильтровывают нерастворимый осадок на фильтр 
средней плотности, уплотненный небольшим количеством фильт­
робумажной массы. Осадок на фильтре промывают 3—5 раз го­
рячей соляной кислотой, разбавленной I :20, затем несколько раз 
горячей водой до исчезновения желтой окраски фильтра. Фильт­
рат сохраняют в качестве основного раствора.

Фильтр с осадком переносят в платиновый тигель, озоляют 
при температуре 500—600°С. охлаждают, увлажняют несколькими 
каплями воды, приливают 3—4 капли серной кислоты, разбавлен- 
ной 1:1,  и 10 см3 фтористоводородной кислоты. Медленно нагре­
вают до полного удаления паров серного ангидрида, прокаливают 
при 400—500°С. К остатку прибавляют 1 г углекислого натрия н 
сплавляют при 950— ККНгС в течение 20 мин. Охлажденный плав 
растворяют в основном растворе.

Полученный раствор выпаривают до 100 см3, нейтрализуют ам­
миаком до появления незначительного осадка гидроокисей. Ней­
трализацию раствора контрольного опыта pH 2—3 проводят по 
универсальной индикаторной бумаге. Затем приливают 40 смэ 
раствора хлористого аммония, перемешивают, далее медленно, по 
каплям приливают 30 мл раствора уротропина (250 г/дм3). Нагре­
вают раствор до 70—80°С и выдерживают при указанной темпе­
ратуре в течение 10 мин. Выделившийся осадок отфильтровывают 
на фильтр средней плотности. Промывают 2—3 раза стенки ста­
кана и 4—6 раз осадок на фильтре теплым раствором уротропина 
.(50 г/дм3). Осадок на фильтре растворяют в 40—50 см3 соляной 
кислоты, разбавленной 1:1,  собирая фильтрат в тот же стакан, в 
котором проводили осаждение полуторных окислов, фильтр про­
мывают Id—12 раз горячей водой.

Раствор упаривают до 100 см3, нейтрализуют раствором гндро- 
окиса натрия до начала выпадения гидроокиси железа и дают 
20 см3 в избыток, хорошо перемешивают, нагревают до кипения а 
кипятят в течение 1 мин. Раствор охлаждают, переливают с осад­
ком в мерную колбу вместимостью 250 см3, доливают водой до 
метки, перемешивают, дают осадку отстояться. Раствор фильтру­
ют через сухой фильтр средней плотности в сухую колбу, отбра* 
сывая первые порции фильтрата.

3.2.3. Отбирают аликвоту раствора в коническую колбу вмес­
тимостью 250 см3 в соответствии с табл. 3, разбавляют, если нуж­
но, до объема 100 см3, нейтрализуют соляной кислотой, разбав-
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ленной 1:1,  в присутствии метилового оранжевого и 3 см3 ее да­
ют в избыток, приливают из бюретки 25 см* раствора трилона Б, 
нагревают до кипения и кипятят 1 мин, медленно нейтрализуют 
аммиаком, разбавленным 1 :1, в присутствии 1—2 капель метило­
вого оранжевого до перехода окраски в желто-оранжевую. Затем 
приливают 20 см3 буферного раствора, охлаждают до комнатной 
температуры и титруют избыток трилона Б раствором уксусно­
кислого цинка в присутствии 30—40 мг кенленолового оранжевого 
до перехода окраски раствора из желтой в малиново-красную.

3.2.4. Для внесения поправки на массу окиси алюминия в ре­
активах через все стадии анализа проводят контрольный опыт.

3.2.5. Для определения соотношения между объемами раство­
ров уксуснокислого цинка и трилона Б с учетом контрольного 
опыта в коническую колбу вместимостью 250 см* помещают алик­
воту раствора контрольного опыта равную аликвоте раствора 
пробы (см. табл. 3). Если необходимо, разбавляют водой до 
100 см*, нейтрализуют соляной кислотой, разбавленной 1:1,  в 
присутствии метилового оранжевого н прибавляют 3 см3 ее в из­
быток. Затем приливают из бюретки 25 см* раствора трилона Б и 
продолжают определение в соответствии с п. 3.2.3.

Коэффициент /Си определяющий соотношение между объема­
ми растворов трилона Б и уксуснокислого цинка, вычисляют по 
формуле

где V — объем раствора трилона Б, взятый для определения ко­
эффициента, см3;

V , — объем раствора уксуснокислого цинка, израсходованный 
на титрование, см*.

3.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3.3.1. Массовую долю окиси алюминия (^i) в процентах вычис­

ляют по формуле
V (V—V./f^C/C-tOO
Л ‘ “  -----------т----------- *

где V — объем раствора трилона Б, взятый для связывания алю­
миния, см3;

V, — объем раствора уксуснокислого цинка, израсходованный 
на титрование избытка раствора трилона Б, см3;

К\ — коэффициент, определяющий соотношение между объе­
мами растворов трилона Б и уксуснокислого цинка;

С — массовая концентрация раствора трилона Б по окиси 
алюминия, г/см3;

К — коэффициент пересчета массовой доли окиси алюминия 
на массовую долю ее в сухом материале, вычисленный 

- по формуле п. 2.3.1;
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т — масса навески, соответствующая аликвоте анализируемо­
го раствора, г.

3.3.2. Расхождение между результатами двух определений при 
доверительной вероятности Я*= 0,95 не должно превышать вели­
чины, указанной в табл. 4.

Т а б л и ц а  4

Мягсоялв юля окиси алюминия. Ч Допусюсмое расхожаеиие, %

От 1 ДО 2 0.1
Си. 2 .  5 0 .2

.  5 .  .  10 0 .3

.  ю  .  25 0 ,5

4. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД

Метод основан на измерении поглощения излучения лампы с 
полым катодом атомами алюминия при длине волны 309.3 нм. 
Для атомизэцнн раствора используют пламя закись азота—ацети­
лен.

4.1. 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
4.1.1. Для проведения анализа применяют:
печь муфельную с терморегулятором, обеспечивающую темпе­

ратуру нагрева не менее 1000— 1Ю0°С;
спектрофотометр атомно-абсорбционный, снабженный горелкой 

для пламени закись азота—ацетилен и источником излучения для 
алюминия;

тигли платиновые по ГОСТ 6563—75; 
закись азота газообразную;

- ацетилен растворенный и газообразный технический по ГОСТ 
5457—75;

натрий углекислый безводный по ГОСТ 83—79; 
натрий тетраборнохислый 10-водный по ГОСТ 4199—76, обез­

воженный следующим образом: кристаллический тетраборнокис- 
лый натрий нагревают постепенно до температуры 350—400°С и 
прокаливают при указанной температуре в течение 1,5 ч; 

железо карбонильное (99,99%);
алюминий первичный по ГОСТ 11069—74 (не менее 99,95%); 
кислоту соляную по ГОСТ 3118—77 и разбавленную 1 :1 и 

1 :50;
кислоту азотную по ГОСТ 4461—77 и разбавленную 1 : 4; 
кислоту серную по ГОСТ 4204—77, разбавленную 1:1;  
кислоту фтористоводородную по ГОСТ 10484—78; 
калий хлористый по ГОСТ 4234—77, раствор 20 г/дм8;
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никель двухлористый 6-водный по ГОСТ 4038—79, раствор
20 г/дм3;

железо хлорное, раствор: 10 г железа карбонильного раство- 
duiot в стакане вместимостью 800 см3 в 300 см1 соляной кислоты, 
разбавленной 1 :1, и 25 см3 азотной кислоты, разбавленной 1 :4. 
После растворения раствор переливают в мерную колбу вмести­
мостью 1 дм3, доливают водой до метки и перемешивают. 1 см3 
раствора содержит 10 мг железа;

стандартные растворы алюминия:
раствор Л: 1,0584 г алюминия растворяют при нагревании в 

50 см3 соляной кислоты, разбавленной 1:1,  прибавляют не­
сколько капель азотной кислоты, продолжают нагревание до пре­
кращения вспенивания раствора и удаления окислов азота. Для 
ускорения растворения алюминия в соляной кислоте разложение 
ведут в присутствии платиновой спирали или 1 см3 раствора хло­
ристого никеля, как катализаторов. Охлаждают раствор, перели­
вают в мерную колбу вместимостью 1 дм8, доводят водой до мет­
ки и перемешивают. 1 см3 раствора А соответствует 2 мг окиси 
алюминия;

растзор Б: 100 см8 раствора А переносят в мерную колбу вме­
стимостью 1 дм3, доливают водой до метки и перемешивают. 1 см3 
раствора Б соответствует 0,2 мг окиси алюминия.

4.2. П р о в е д е  и ие а н а л и з а
4.2.1. Щелочное сплавление
Навеску руды, концентрата, агломерата или окатыша

массой 0.5 г помещают в платиновый тигель, добавляют 2 г тет- 
рабориокислого натрия и 1 г углекислого натрия, перемешивают, 
накрывают тигель крышхой и сплавл-яют в течение 15—20 мин 
при 950—1050°С. После охлаждения тигель с йлавом помещают 
в стакан вместимостью 250—300 см8, приливают 20 см3 соляной 
кислоты, разбавленной 1 :1, и нагревают до полного растворения 
плава.

Тигель извлекают из стакана, обмывают его водой. Раствор, 
если необходимо, упаривают до объема 50—60 см8.

4.2.2. Кислотное растворение с доплавлением нерастворимого 
остатка

Навеску руды, концентрата, агломерата и окатыша массой 
0.5 г помещают в стакан вместимостью 250 см3, смачивают водой, 
приливают 5—10 см3 соляной кислоты, накрывают стакан часовым 
стеклом и медленно нагревают до растворения навески. Добавля­
ют 2—3 капли азотной кислоты, кипятят до удаления окислов азо­
та. Снимают часовое стекло, обмывают его водой и выпаривают 
раствор досуха. Соли растворяют в 10 см3 соляной кислоты при 
нагревании, приливают 50 см3 воды, нагревают до кипения и 
фильтруют на фильтр средней плотности, уплотненный фнльтробу- 
мажиой массой.
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Осадок на фильтре промывают 8— 10 раз горячей соляной кис­
лотой. разбавленной 1 :50, затем горячей водой до исчезновения 
желтой окраски фильтра. Фильтрат сохраняют (основной раст­
вор).

Фильтр с осадком помещают в платиновый тигель, озоляют в 
прокаливают при 500—600°С. К остатку приливают 1—2 капли 
воды, 3—4 капли серной кислоты, разбавленной 1:1,  5—10 см* 
фтористоводородной кислоты и выпаривают досуха. Сухой оста­
ток сплавляют с 1 г углекислого натрия в муфельной печи при 
950—1000°С до получения однородного плава. После охлаждения 
плав выщелачивают в 20 см3 соляной кислоты, разбавленной 
1 :50, и полученный раствор присоединяют к основному раствору. 
Объединенный раствор, если необходимо, упаривают до объема 
5 0 -  60 сVIs.

4.2.3. Раствор, полученный по лп. 4.2.1 или 4.2.2, переливают в 
мерную колбу вместимостью 100 см5, доливают водой до метки н 
перемешивают.

Аликвоту' анализируемого раствора в соответствии с табл. 5 
помещают в мерную колбу вместимостью 100 см5, добавляют 
20 см3 раствора хлористого калия, соответствующее количество 
раствора железа (табл. 5), доводят водой до метки и перемеши­
вают.

Т а б л и ц а  5

Массона* дола окиси 
а.томиши, %

Ламият» рас­
твора. си1

•Масса окиси адюмиии* 
а адикаог*. иг Объем раствора 

железа, см*

О т 0,1 до 5 50 0 ,2 5 -1 2 .5
С в. 6  .  10 20 5— 10 5

10 .  25 10 5 - 1 2 ,5 8

4.2.4. Раствор распыляют в пламени закись азота—ацетилен я 
измеряют абсорбцию алюминия при длине волны 309.3 нм.

Каждый раствор фотометрируют дважды и для расчета берут 
среднее арифметическое из двух значений абсорбции.

После каждого фотометрирования пробы распыляют воду до 
получения нулевого показания шкалы прибора.

4.2.5. Для внесения поправки на массу окиси алюминия в ре­
активах одновременно через все стадии анализа проводят конт­
рольный опыт.

По найденным значениям абсорбции исследуемого раствора за 
вычетом абсорбции раствора контрольного опыта находят массу 
окиси алюминия по градуировочному графику.

4.2.6. Раствор, полученный в соответствии с пп. 4.2.1 или 4.2.2, 
может быть использован для определения кальция и магния атом­
но-абсорбционным методом по ГОСТ 23581.16—81.
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4.2.7. Для построения градуировочного графика в мерные колбы 
вместимостью 100 см* приливают 1. 2, 3. 4, 5 смя стандартного ра­
створа алюминия (раствор Б), что соответствует 0,2; 0,4; 0,6; 0,8;
1 мг окиси алюминия (при массовой доле окиси алюминия от 0,1 
до 0,4%) или 0.5; 1; 2,5; 5; 7.5 см» стандартного раствора алюми­
ния (раствор А), что соответствует 1, 2, 5, 10, 15 мг окиси алю­
миния (при массовой доле окиси алюминия от 0.4 до 25%), при­
ливают 20 см3 раствора хлористого калия, 10 см3 раствора железа 
доливают водой до метки и перемешивают.

Раствор фотометрнруют в соответствии с п. 4.2.4.
Контрольный опыт для градуировочного графика проводят, 

как указано выше, без добавления стандартного раствора алюми­
ния.

По найденным значениям абсорбции для растворов градуиро­
вочного графика за вычетом значения абсорбции раствора конт­
рольного опыта и соответствующим им массам окиси алюминия 
строят градуировочный график.

П р и м е ч а н и е .  Поскольку диапазон линейности градуировочных графиков 
зависит от чувствительности применяемых приборов, то предлагаемые массы 
элементов для определении и пробах (см. табл, б) и для градуировочных гра­
фиков (си. п. 4.2.7) необходимо считать рекомендуемыми.

4.3. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
4.3.1. Массовую долю окиси алюминия (Ха) в процентах вычис­

ляют по формуле, приведенной в п. 2.3.1.
4.3.2. Расхождение между результатами двух определений при 

доверительной вероятности Р = 0 ,95  ис должно превышать вели­
чины, указанной в табл. 6.

Т а б л и ц а  в

М а г с о о а а  д о л а  о « и с «  а л ю м и ч и » .  К Д о п у с к а е м о ?  р а с х о ж а *  и к * .  Н

От  0,1 до 0, 2 0,025
С в. 0 .2  .  0 .5 0.03

.  0 .5  .  1 0.05
. 1  . 2 0.1
. 2 . 5 0 . 2

. 5  . 1 0 0. 3

. 1 0  . 2 5 0 . 5

47
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74 3720 срои введения установлен

с 01.05.87

Под наименованием стандарта проставтнь код: ОКСТУ 0709 
Вводная час:ь Второй абзац дополнить словами: «в части раздела 4 н час­

тично в части раздела 3».
Раздел 2. Вводную часть дополнить абзацем (после четвертого): чСоо7но- 

спеине алюминия и ванадия не должно превышать 1:5».
Пункт 2.1.1. Девятый абзац. Зам ш еть значение: 99,95 на 99,9; 
дополнить абзацами (после девятого):
«железа окись по ГОСТ 4373—77; 
железо карбонильное (99,99 *>-);
никель двухлорнстый, 6-водный, по ГОСТ 4038—79, раствор 20 г/дм’»; 
десятый абзац после значения 1:1 дополнить значением: 1:5; 
тринадцатый абзац. Исключить ссылку: «н© ГОСТ 4815—76»; 
двадцатый абзац изложить в новой редакции: «железо хлорное, раствор: 

Л 43  :• окиси железа растворяют в 100 см3 соляной кислоты, доливают водой до 
1 дм ' и перемешивают или 10 г карбонильного железа растворяют в 100 см’ со- 

.явной кислоты, разбавленной 1:1, окисляют азотной кислотой, приливая ее по 
•каплям до прекращения вспенивания раствора и выпаривают раствор досуха. З а ­
тем прибавляют 20 см3 соляной кислоты и вновь выпаривают досуха. Сати раст­
воряют в 100 см1 соляной кислоты, разбавленной 1:1, переливают в мерную кол­
бу вместимостью 1 дм1, доливают до метка водой и перемешивают»;

двадцать первый абзац. Заменить слова- «Раствор пригоден в течение не­
скольких недель. Если при хранении образуется осадок, раствор фильтруют че­
рез плотный фильтр* на «Раствор можно использовать в лечение нескольких 
дней, если он остается прозрачным»;

двадцать четвертый абзац после слов «до удаления окислов азота» допол- 
•яигь словами; «Для ускорения растворения алюминия в соляной кислоте разло­
жение ведут в присутствии платиновой спирали, которую перед окислением изв­
лекают из раствора, или в присутствии 1 см1 раствора хлористого никеля, как 

«катализатора».
Пункт 2.2 1. Таблицу I изложить о новой редакции:

Т а б л и ц а  1

Массой.» доля 
м яса  ллюхникя, «;

Matct и*пески, 
г

Аликвота ^встлор». М^сса окве* аллии- 
имя о алвкаоге. иг

О т 0,1 до 0,5 ; 0,25 10 0.01—0,05
Се. 0,5 » 2.5 0,1 10 0,02-0,1

» 2,5 » 10 0.1 5 0 .05-0 .2

Пункт 22.2. Первый абзац. Заменить значение к слова: 2 г на 2-—2.5 г, «со­
держащий 100 см3 соляной кислоты, разбавленной 1:7 и нагретой до 60—70°* 
на «приливают 60 см3 горячей еоляной кислоты, разбавленной 1:5»;

второй абзац. Заменить значение: 12 см3 иа 10 см*;
третий абзац изложить в новой редзкцви: «Для определения окиси алюминия 

■можно использовать раствор, полученный во п, 2,2.3 ГОСТ 23581.15—81 (после 
выделения двуокиси кремния), подобрав соответствующее разбавление и алик­
воту. или раствор, полученный по п. 4.2.1. ГОСТ 23581.15—81».

Пункт 22.3. Второй абзац. Заменить слова: «Для установления рН-среды 
сарнбавляюг 1—2 капли фенолфталеина н нейтрализуют раствором гидроокиси 
«натрия (45 г/дм3) до изменения окраски индикатора* на «Стенки колбы обмы-

(Продолжение см. с. 48)
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(Продолжение нзмекения к ГОСТ 23331.17—31) 
вают водой и прибавляют по каплям раствор гидроокиси натрия (-15 г/дм>) до 
появления бурой окраски».

Пункт 2.2.4. Заменить слова: «н дают 50 см3 раствора гидроокиси натри* 
1200 г/дм3) в избыток, хорошо перемешивают, нагревают до кипения и кипятят 
в течение 2 мин» из «которую растворяют прибавлением по каплям соляной кис- 
лоти, разбавленной 1:1, и с избытком 1 см*. Полученный раствор осторожно при 
перемешивании вливают а колбу, содержащую 50 см* горячего раствора гидро­
окиси натрия (200 г/дм*) (при определении менее 1 % окиси алюминия пред- 
почтительно использование кварцевой посуды), нагревают до кипения н кипятят 
в течение 2 мин».

Пункт 2.2.6. Второй абзац дополнить словами: «или методом сравнения».
Пункт 2.2.7. Заменить значения: «от 0.1 до 1 *&» на «от 0.1 до 2,5% *; после 

значения 6.5 дополнить значением: 13; после значения 13 дополнить значением: 
2,6; после слов <1 - 2  капли фенолфталеина» дополнить словами: «(при необхо­
димости)».

Пункт 2.2.8. Первый абзац. Заменить значения: «от 1 до 10 %* па «от 2,5 
до 10 %>;

заменить значения и слова: <по 2.5 ом3 раствора хлорного железа и I; 2; 4; 
6; 8; 10 сма> на «по 5 см* хлорного железа а 2,5; 4; 6; 8; 10 см*»;

после слов «что соответствует» заменить значения: ( ;  2 иа 2,5;
второй абзац дополнить словами: «и раствора хлорного железа».
Пункт 2.2 дополнить пунктом — 2.2.9: «2.2.9. Д ля приготовления раствора 

сравнения в три стакана вместимостью 300—400 см* приливают по 60 см* соля­
ной кислоты, разбавленной 1:5, по 2 г сиесн для сплавления, раствор хлорного 
железа в соответствии с содержанием железа в пробе, стандартный раствор оки­
си алюминия Л или Б в количестве, соответствующем предполагаемому содер­
жанию окиси алюминия, и проводит через стадии анализа аналогично определе­
нию в испытуемых пробах».

Пункт 2.3.1 после слои «(X) п процентах» дополнить словами: «при исполь­
зовании градуировочного графика»;

Раздел 2 дополнить пунктом — 2.3.1а (после п. 23.1):
«2.3.1а Массовую долю окиск алюминия (А’) в процентах при использова­

нии метода сравнсиня вычисляют по формуле

X » m ,-D -100 
т-Ъх. 10б0 -/('

где /л, — масса окнен алюминия п растворе сравнения, мг;
О — оптическая плотность анализируемого раствора за вычетом оптической 

плотности раствора контрольного опыта; 
т — масса навески, соответствующая аликвоте анализируемого раствора, г; 
Я , — оптическая плотность раствора сравнения, за вычетом оптической 

плотности раствора контрольного опыта;
К  — коэффициент пересчета массовой доли окиси алюминия на массовую 

долю ее в сухом материале, вычисленный по п. 2.3.1».
Пункт 3.1.1. Четвертый абзац. Заменить значение: 99,95 иа 99,9; 
двадцать второй абзац после слов «до удзлення окислов азота» дополнить 

словами: «Для ускорения растворения алюминия в соляной кислоте разложение 
ведут в присутствии платиновой спирали, которую перед окислением извлекают 
из раствора или в присутствии I см* раствора хлористого никеля, как катализа­
торов»;

двадцать четвертый абзац. Исключить ссылку: «но ГОСТ 10816—64*
Пункт 3.3.1. Формула в экспликация. Заменить обозначение: V, на У* 
Раздел 4. Вводную часть изложить в новой редакции:
«Метод основан на измерении атомного поглощения алюминия при длине 

волны 3093 нм. Для атомизации раствора используют пламя закксь азота — 
ацетилен».

Пункт 4.1.1 дополнить абзацем (после шестнадцатого): «водорода перекись 
по ГОСТ 10929-76»;

(Продолжение см. е. 49)



(Продолжение изменения к ГОСТ 23581.17— 81)
девятнадцатый абзац после слов *в присутствии платиновой спирали* допил* 

нить словами- «которую перед окислением навлекают из раствора».
Пункт 4.2.1 дополнить абзацем: «Пря наличии в руде, концентрате, агломе­

рате или окатыше марганца {плав окрашен и зеленый цвет) во избежание пор­
чи платинового тигля плав выщелачивают в 5<4—60 см* воды, извлекают тигель 
и обминают его водой. К раствору прибавляют 10 см* соляной кислоты, 1—2 кап­
ли перекиси водорода и нагревают до кипении для разрушении избытка перекиси 
водорода».

Пункт 4.2.6 дополнить абзацем: «При использовании для определения окксп 
алюминия расгворов. подготовленных для определения окиси кальция и окиси 
магния по о. 4.2.3.1 ГОСТ 2358М б—81. необходимо подобрать соответствующую 
аликвоту и выравнять кислотность испытуемых растворов и растворов градуиро­
вочного графика*.

Раздел 4 дополнить пунктом — 4.2.8: «4.2.8. Допускается проведение опре­
деления по методу сравнения. Для приготовления раствора сравнения в трн мер­
ные колбы вместимостью 100 см* приливают стандартный раствор алюминия А 
или Б  в количестве, соответствующем предполагаемому содержанию окяся алю­
миния, прилипают по 20 см* раствора хлористого калия, по 10 см* раствора желе-

(Продо.икение см. с. 50)



(Продолжение изменения к ГОСТ 23591.17—61)
еа. доливают водой до метки и перемешивают. Растворы фотоыетрируют в соот­
ветствии с п, 4.2.4*.

Луякт 4.3.1 после слов «в процентах» дополнить словами: <прн нсподьзова- 
■иии градуировочного графика».

Раздел 4 дополнить пунктом — 4.3.1а (после п. 4 3.1):
«4.3.1а Массовую долю охкен алюминия (Х-1 в процентах при использова­

ния метода сравнения вычисляют по формуле
т ..Д-100
ЗПГЛЯЯГI 1

•К.
где >г., — масса окиси алюминия в растворе сравнения, мг;

Л — значение абсорбции анализируемого раствора за вычетом значения аб­
сорбции раствора контрольного опытз:

гг. — масса навески, соответствущего аликвоте анализируемого раствора, г,
.4s — значение абсорбции раствора сравнения зз вычетом значения абсорб­

ции раствора контрольного опыта;
К  — коэффициент пересчета массовой доли окиси алюминия на массовую 

долю сс в сухом материале, вычисленный по п, 2 3.1*.
(НУС № 2 1987 г.)
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