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FOCYAAPCTBEHH bl CTAHAAPT CcOlO3A CCP

CrJTABblI MANNAONEBO-CEPEBPAHO-KOBAJIBTOBBIE rOCT
MeToa onpegeneHus Kobanbta 1 cepebpa 12560.1-78
Palladium-silver-cobalt. Method of the determination
of cobalt and silver B3ameH

roCT 12560—67
B yactm pasg. 2 1 3

MNocraHoBNeHMeM [OCyAaPCTBEHHOTO KomuTeTa CTaHgapToB Coseta MuHwncTpos CCCP
«0T 24 mapTa 1978 r. Ne 794 cpoK AeyncTBuA ycTaHOB/EH

¢ 01.07. 1979 r.
po 01.07. 1984 .

HecobntogeHne ctaHgapTta npecnefyercs Mo 3akoHy

HacTosAwmi craHgapT ycTaHaBnvMBaeT KOMMIEKCOHOMETPUYECKNI
METOZ OMpefeneHns _ coAepXaHns  kKobanbta (Mpy MaccoBoii fone
KobanbTa OT 4,5 g0 5,5%), NOTEHUMOMETPUYECKUA MEeTO[ onpegene-
HUA cogepXXaHus cepebpa (nNpyv maccoBoW fone cepebpa ot 34,4 [0
00,b/0) C nNpumeHeHMem 6/10Ka aBTOMAaTMYeCKOro TUTPOBaHUA B Na-
nafneBo-cepebpsaHO-KO6aIbTOBbIX CrilaBax.

MeTo4 OCHOBaH Ha TUTPOBaHWM KobGanbTa pPacTBOPOM TpwuioHa b
B MPUCYTCTBMM MypeKcuaa B KayecTBe WHAMKATOpa C MOC/eLyowmm
MOTEHLMOMETPNYECKUM  TUTPOBaHWEM cepebpa B ammuadHon cpefe
pacTBOPOM WMOAMCTOr0 Kanug A0 3a4aHHOro  3HayeHWs  pPasHOCTU
noTeHUnanoB. B KayecTBe 3/1eKTPOAa CpaBHeHWUA Mpu MOTEHLMOMETPU-
YECKOM TUTPOBaHWM MNPUMEHSAIOT XNOPTa//IMEBbIA 3NEKTPOS, WHAMKA-
TOPHbIM 3M1EKTPOLOM CNYXUT cepebpsHas MnpoBoJoKa.

1. OBWWE TPEBOBAHUA

11. O6wue TpeboBaHMs K MeToay aHanusa—no MOCT 22864—77.

2. AMMAPATYPA, PEAKTUBbI N PACTBOPbI

Becbl nabopaTopHble pblvaxHble no FTOCT 19491—74.
pH-MeTp nabopatopHblin Tvna pH-340.
Mewanka marHutHaa MM-2.

BNok aBTOMAaTU4YecKoro TUTPOBaHWA nabopaTopHbld BAT-12-/IM.

N3paHne oduumanbHoe MepeneyaTtka BOCMpeLLIEHa

©WN3paTenbCTBO cTaHgaprtos, 1978
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ACTp. 2 FOCT 12560.1—78

BlOpeTkn € aBTOMATUYECKOM YCTAaHOBKOW Hyns  BMECTMMOCTbIO
50 mn.

Munetkn no MOCT 20292—74, BMECTUMOCTbIO 25 M.

CrakaHbl no NOCT 10394—72, BMecTUMOCTbIO 150 mn.

Cepebpo mapkun 999,9 no NOCT 6836—72.

Kucnota asotHasa no MOCT 4461—77, pa3baBneHHas 1:1.

AMMMaK BoAHbIi no MOCT 3760—64.

Kob6anbt mMapkn KO no MOCT 123—78.

CTaHAapTHbIN pacTBOp Kob6asbTa; rOTOBAT Clefytowmm 06pa3om:
0,5000 r kobanbTa pacTBOPAOT Npu HarpeBaHUM B 20 M a30THOM
KUCMOTbI, pasbasneHHoOW 1:1, KAMATAT A0 YyAaneHuUs OKWC/OB asoTa,,
OXNTOKAAOT, MEPEeBOAST B MEpHYK0 Kojby BMecTuMocTbio 500 mn, fo-
NINBAIOT [0 METKW BOLOW W MepemeLLnBatoT.

1 mn pacteopa cogepxut 0,001 r kobanbTa.

Mypexcui, CBeXenpuroToBieHHblit 0,3%-Hblil  pacTBOp; rOTOBAT
cnepyrowmm obpasom: 0,03 r MHAMKaTOpa PacTBOPAKOT MNpU Harpesa-
HAn B 10 mn BOAbI.

Hatpuii ykcycHokucnblii no FOCT 199—78. 20%-ublii  pacTBOp.

AMMOHWIA yKCyCHOKMCAbIA no FTOCT 3117—78. 20%-Hblli pacTBop.

JIMMOHHIAHO-aLeTaTHbIN  OyqepHbI PacTBOP; rOTOBAT CNefyoLWmnMm
obpasom: naTb 06bemoB 20%-KOro pacTBopa YKCYCHOKWC/IOTO amMMo-
HUA HeWTPasM3ytoT aMMMakom Mo nakMycy Ao pH7, cmewwmBaroT C
ogHUM 006beMoM 20%-HOro pacTBopa YKCYCHOKWCIOro Hatpus M Ha
Kaxgble 100 mn aToi cmecu, nNpubaBnatoT 3 M pacTBopa aMMuaka.

Conb pgHHaTpueBasa atuneHgmamuH-N, N, N', N'-TeTpaykcycHOM
Kucnotbl, 2-sogHas (tpunonm B) no MOCT 10652—73, 0,05 H. pac-
TBOP; FOTOBAT Chefylowmm obpasom: 9,3 r TpHioHa b pacTBopsloT B
500 MM ccaw NPU HarpeBaHWUW, MEPEHOCAT B MePHYHO Konby BMeCTu-
mocTbto 1000 M1, fONMBAKOT A0 METKM BOAON WM NepemeLurBatoT.

YcTaHoska TuTpa 0,05 H. pacTsopa TpuioHa b

25 Mn CTaHAapTHOro pacTeopa KobasibTa MOMELLAlOT B KOHWUYeC-
Kyt Konby BMeCTUMOCTbIO 250 M, pa3baBnstoT 25 MA BOAbl, HelTpa-
NU3YI0T aMMuakoM [0 cnaboro 3anaxa, BBogAaT 10 M aMMOHWIAHO-
auetaTHoro Oy@epHOro pacTeopa, NATb Kaneflb pacTBopa Mypekcuja
n tutpyrot 0,05 H. pacTBopom TpwunoHa B A0 nepexofa OpaHXeBoro
LIBETa pacTBopa B Ma/IMHOBBIN.

Tutp pactBopa TpunoHa B ('), BblpaXeHHbIA B /M KobasbTa,,
BbIYMCNAOT MO popmye

roe T — Mmacca KobGasnbTa, B3siTas Ha TUTPOBaHUE, T;
V—o06beM pacTBopa TpwunoHa b, M3PacXofl0BaHHbIN Ha TUTPOBA-

HUe, M.
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Hatpuun yrnekucnbliii 6e3sogHbii no FOCT 83—63.

Kannii oguetbii no FOCT 4232—74, 0,06 H. pacTBOp; roTOBAT
cnegyrowmm obpasom: 9,6 r oguctoro Kanmsa pacteopstoT B 500 mn
BoAbl, NpubasnaoT 1,06 r yrnekncnoro Hatpusi, NepeHoCcAT B MepHYH
Konby BmecTMMoCTbi0 1000 mMA, AONMBAKOT A0 METKM BOAOM M nepeme-
LLINBAIOT.

YcTaHoBka TvTpa 0,06 H. pacTBOpa MOANCTOrO Kanums

HaBecky cepebpa maccori 0,18—0,20 r, B3BELUEHHYO C MNOrpeLu-
HOCTbO He Gonee 0,0001 r, nMoOMeWAT B CTakaH BMECTUMOCTbIO
150 mn, pacTBOpStOT Mpu HarpeBaHunM B 10 M a30THOW  KWCNOThI,
pasbaBneHHon 1:1, HarpeBalOT [0 YAa/leHUs OKUC/OB asoTa, pas-
6aBnatoT Bogoin oo 30—5H0 M N HEWTPaNM3YyOT amMMMakoM [0 C/aboro
3anaxa. PacTtBop TUTPYIOT, Kak ykKasaHO B pasg. 4.

Tutp pactBopa ioguctoro kanua ('), BblpaXXeHHbIA B /Mn
cepebpa, BbIMUCAAOT MO (hopMmye

rae rm—macca cepebpa, T;
V—o06bemM pacTBopa WMOAUCTOrO Kanus, W3pacxXofoBaHHbIN Ha
TUTPOBaHWE, M.

3. NMOArOTOBKA K AHANN3Y

3.1. HaBecky cnnaBa Maccor 0,5 r nomewatoT B CTakaH BMeECTU-
MOCTbO 150 M1 1 pacTBOPSAKOT NpY HarpesaHWM B 50 M a30THOM KuUC-
NoTbl, pas3basneHHoi 1:1. PacTeop BbinapusatoT 40 10 mn, pa3baBnstoT
25 Mn BOfAbl WM HEWTPa/M3yHT amMMMakoM A0 06pa3oBaHWA KOMI/eKca
nannagms n Kkobasbta. PacTBOp AO/MKEH MMeTb Cnabblii 3anax ammMmua-

Ka, B C/llyyae M30bITKa amMmaka Npu6aBnsaldT MO Karnism asoTHYH
KACMOTY, & B Cnyyae M36blTKa a30THOW KMCNOTbl [06aBNSOT MO Kan-
NAM  aMMUaK.

4. NMPOBEAOEHNE AHAJIN3A

41. OnpepeneHne KobanbTa

B nogrotoeneHHbIn gnsi aHanm3a pacTtBop gobasnsiot 10 mn am-
MOHWINHO-aLeTaTHOro 6ydepHoro pacteopa, 4—b5 kanenb pacTBopa
MypekcHaa u TuTtpytoT 0,05 H. pactBopom TpwuioHa b Ao nepexopa
OpaH>XeBOro LBeTa pacTBopa B Ma/IVHOBBIA, NOC/e 4Yero B pacTBOpe
OnNpefensalT cofepXaHue cepebpa.

42. OnpepeneHne cepebpa

BknoyaloT B ceTb  nNuUTaHuA  npuoopbl pH-340, BAT-12-IM nu
MM-2. Tocne HarpeBa B TeyeHune 30 MWMH NPOM3BOAAT MPOBEPKY U

2~ 3
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NOACTPOVIKY Hynsi perynsitopa npubopa BAT-12-/IM, gnsi 4yero ycTa-
HaB/MMBalOT nepekstoyaTens «Pof paboTbl» npubopa pH-340 B nono-
XeHue «+ MB», nepekntoyatens «Pasmax» Ha 1500 MB, 3agatyumk
«/ImnynbcHas nopgaya» npuoopa BAT-12-JIM Ha 3HauveHune «0,2» W,
Bpallas OCb MOTEHUMOMETPA «YCT. Hyns», [0OMBAKOTCA MOMOXKEHMs,,
Mpy KOTOPOM CUrHa/lbHas famnoyvka «TUTpoBaHWE» 3aropuTca W,
HayHeT muratb. locne 4yero, Bpawas OCb MOTEHLMOMETPA «YCT. HYNA»
B 0OpaTHOM HanpasfeHUWn, LOOMBAKOTCA  MOMOXEHMWS, MPU KOTOPOM
CUTHaNIbHasA flaMnoyka «TUTPOBaHME» MOHOCTLIO MOracHer.

YcTaHaBMBalOT Ha 3agaTyumkax npubopa BAT-12-/IM: «3apaH-
Hasd TOYKa»—BeNUYMHY «7» K TOUYHO «0,3», 4YTo cooTBeTCTBYeT 750 MB,
«/IMnynbcHaa nogaya»—30HY MponopumoHansHoCcTh «2,0», «Bpems-
Bblaep>Xkn»—10 C.

MpucoeanHAOT 3nekTpodbl K npubopy pH-340. 3nekTpoj cpaBHe-
HAY® (XNOpTannmneBblin) npucoeanHsaT B Knemme «BCI», nMHAMKaTop-
HbIM 3/1EKTPOL, (CepebpsHas NPOBOIOKa) — K KieMMe «lA3m».

B aHanM3vpyemblii pacTBOp Mocne ornpefeneHns Kobasbta onyc-
KaloT MepeMelLnBaloLLmMiA CTepXeHb M yCTaHaBNMBAKT CTakaH C pac-
TBOPOM Ha MeLLaIKy.

Morpy)katoT B pacTBOp 3/1EKTPOAbl W [03MPYHOLLYI0 TPYOKY, KOTO-
pas [LO/DKHA ObITb pacnonoXeHa OAM3KO K WHAWKATOPHOMY 3/1€K-
Tpo4y, 4Tobbl M36exaTb NepeTUTPOBbLIBAHUA PACTBOPA.

MepeknoyaTens MarHUTHOW MeLLasiKM YCTaHaBIMBAKOT Ha JefeHue
«2», & B KOHLE TUTPOBaHUSA — Ha fefieHne «4».

[ob6aBneHneM aMmMuaka WM a30THOM KUCNOTbl B aHa/IM3MPYyeMblid
pacTBOp YyCTaHaBNMBalOT CTpenky npuoopa pH-340 Ha 1000 mB “(ecnn™
CTpenka nokasbiBaeT 6osnblie 1000 mB, f06aBNsSOT aMMuak).

3anonHAT 6topeTky 0,06 H. pacTBOPOM MOAMCTOrO Kanms U ycTa-

HaBNMBAKOT KPaHWK B MOMIOXEHWE, NP KOTOPOM PacTBOp M3 GHOPETKU
Oy[eT BbITEKATb.

YcTaHaBNMBaKOT  nepeknouatens  «Bugbl paboT»  npubopa-
BAT-12-/IM B nonoxeHwe «TUTPOBaHWe BHM3», MPU 3TOM 3aropaeTca
CUTHaNbHAg namnoyka «TuTpoBaHWe» W HaumHaetca nofadva 0,06 H-
pacTBopa MOAUCTOr0 Kains B CTaKaH.

[Mocne OKOHYaHWA TUTPOBaHWA 3aropaeTcA CUrHaabHas namMnoyka
«KoHeL, TUTpoBaHus» 1 npekpawaeTcs nogaya 0,06 H. pacTeopa WogH*
CTOro Kanus.

3aTteM ycTaHaBNMBAKOT Mepek/toyaTe/lb MarHATHOW MeLankn Ha Hy-
NneBoe [eneHve, nepekntoyvarens «Buabl pabot» npubopa BAT-12-7IM
B NONOXeHue «PyyHoe». [lanee BbIHUMAKOT 3MEKTPOAbl M3 pacTBopa,
NOAHAB [ep)XaTeNb 3/1eKTPOAOB B BEPXHee MOMOXEeHWe, U 00MbIBAKOT
NX BOLOMW.

CTtakaH CHMMaKT C MarHUTHOW MeLlanKK, BbIHUMAKOT U3 pacTBopa
nepeMeLLNBatOLLNIA CTEPXKEHb U 0OMbIBalOT ero BOAOMW,
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FOCT 12560.1—78 Ctp. 5

5. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

5.1. Maccosyto ponto kobanbTa (X) B MpOUEHTax BbIYMCAAOT M0
(hopmyse
y-r—0
T

roe V—ob6wem 0,05 H. pacTBopa TpwunoHa b, m3pacxofoBaHHbIA Ha
TUTPOBaHWe, M,
T—T1nTp pacTBOpa TpunoHa b no KobanbTy, r/mn;
LI — macca cnnasa, T.
5.2. Maccosyto gonto cepebpa (X\) B npoueHTax BbIYUCNAOT MO

thopmyne

roe Y—obbem 0,06 H. pacTBopa WOAMCTOrO Kanus, W3pacxofoBaH-
Hbl1 Ha TUTPOBaHWe, MJ;
[ —TuTp pacTeopa MoAUCTOro Kanus no cepebpy, r/mn;
m — macca crnnasa, T.
5.3. AGCONOTHbIe [0MYyCKaeMble PacXOXAeHUs MeXAy pesynbTa-
TamMu TpexX napanfnenbHbIX OnpeaeneHunin npu LOBEpUTENIbHOM BEpPOAT-
Hoctn P = 0,95 He go/mkHbl npesbiwatb 0,15%.



M3meHeH»: Jla 1 TOCT 12560.1—78 Cnnasbl NanfafneBo-ccpebpsiHO-Koba/ibTOBbIE.
.MeTog onpegeneHus kobanbTa u cepebpa

ygegm,qe"" ,» BBEAEHO B feiicTBMe llocTaHOBMeHWeM [TOCyAapCTBEHHOrO KomuTeTa
CCCP no ctaHfapTam oT 24.11.88  3&wm
[ata BBegeHns 01.0789

MNog HaumeHoBaHWeM cTaHfapTa npocTasuTb Kog. OKCTY 1709

| ° «ceMy TeKCTy CTaHAapTa 3aMeHUTb eAWHWULbI: MT Ha CwM».' r/mMn Ha r/cm*

Mytn 11 3ameHuTb cebinky: FTOCT 22864-77 Ha TOCT 22864 -83

Paagen 1 gononHuTb NyHKTOM - 1.2: «1.2. YucnoBoe 3HayeHue' pesynbraTta
.QHaM3a [AOMHKHO OKaH4MBATLCA LMGPON TOro e paspspa, uTo W [ONycKaemble pac-
Y\ pxncuns>

Pasfen 2. YeTbipHaguatblii ab3al, 3ameHuTb cnosa: *0.3 %-Hblii pacTsop» Ha
*pacTHoOp € maccoBoi goneli 0.3 %»;

nATHaAUaTbIi, WreTHaguaTblii absaubl. 3aMeHUTb cnosa: «20 %-Hblii pacTBOp»
Ta «pacTBOP C Maccosoii fonen 20 %*; n

ceMHaguaTbli ab63al. 3ameHWTb €NoBo: «20 % KOro pacTBopa» Ha «pacT3opa C
maccoBoii foneit 20 %» (2 pasa); H n

m\%ﬁﬁT%a@%%ﬂﬂ— nATHajuaTblii  ab3aubl  3aMeHWTb 3HayeHue: 0.05 H Ha

atoioll- ABajuatb TpeTwuii ab63aubl. 3amMeHUTb 3HayeHue: 0.06 H. Ha

(NpoponxeHue cm. c. 66)



(Mpogomkenne nsmeHenns k TOCT 12560.1—78)

fAeBATHaAUaTbI, ABajuaTb TpeTuii absaubl 3aMeHUTb CNOBa: «YCTaHOBKa TUrpa»
Ha «OnpefeneHne MaccoBON KOHLIEHTpaLUM»;

ABajuaTblii, ABaALuaTb 4YeTBepTbll ab3aubl. 3ameHUTb cnosa: «Tutp» Ha «Macco-
BYIO KOHLIEHTPALMIO», «BbIPKEHHbIV» Ha «BbIPaXKEHHYI0»;

3amMeHuUTb ccbikn: TOCT 19491-74 Ha OCT 24104-88. TOCT 10394-72 Ha
FOCT 25.WU-82. TOCT 6836-72 Ha FOCT 6036-80. ITOCT 83-63 Ha [OCT
83—79. TOCT 3760-64 Ha FOCT 3760-79

MyHKTbl 5.1, 5.2. 3aMeHUTb CMI0BO; «TUTP» Ha «MaccoBas KOHLEHTpauma».

MyHKT 5.3 M3N0XWUTb B HOBOW pefakuun. «5.3. Pa3HOCTb MexAy Haubonbwmm un
HalMeHbLUMM pe3ynbTaTaMu Tped nNapanfeNbHbiX ONpefeneHWii npu [0BepUTENbHOMN
BepoATHOCTN —0.95 He Ao/mKHa npeBbilaTb abCOMOTHOIO 3HAYeHWs [OMycKaemo-
ro pacxoxgeHus d —0,15 %.

PasHOCTb Mexfay fAuyms pesynbTaTam)! aHanusa OfHOM H Toi e npoBbl, nony-
UEeHHbIMKM B pasHbiX NnabopaTtopusx, He AO/KHA NpeBbilwaTb abCOMOTHOTO 3HaueHus
ponyckaemoro pacxoxpgeHus O =0,25 %>.

Pasfen 5 gononHUTL NyHKTOM — 5.4: «5.4. KOHTPONb NpaBuNbHOCTU pe3ynbTaTos
onpefienieHNs MaccoBoii oM KobanbTa U cepebpa MPOBOAWUTCA BOCMPOU3BEAEHNEM
MX MaccOBO [0NM B WCKYCCTBEHHO CMecM XMMUYECKOro cocTaBa, 6/1M3KOro cocTa-
BY aHaNM3Mpyemoro cnnaea, NPoBeAeHHOI Yepe3 BeCb X0/ aHanusa.

PesynbTaTbl aHanu3a Npob cuMTaloTCA NPaBMbHBIMU, eci abconoTHas pasHOCTb
MaKOoLWanbHOr0 U MUHUMaNbHOTO 3Ha4YeHWn MaccoBbiX [foneil kobanbTa U cepebpa B
MCKYCCTBEHHON CMecn He npeBbilwaeT 0.12 %».

(MYC Xt 2 1989 r.)
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