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Method for the determination of palladium B3aamen TOCT 12553—67
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flocranoBneknem locyfapcrseHHoro komurera craHgapros Cosera Muumcrpos CCCP

or 27 pexabps 1977 r. N2 3070 cpok geMcrBmMa YCTaHOBNEH
¢ 01.01.1979 r.

no 01.01.1984 r.

HecobniopeHue cranpgapra npecnefyercss no 3aKOHY

Hacrodaliuid cTaHZapT YyCTaHaBJAHUBAaeT THTPUMETPHYECKHH MeTOX
onpenesieHUs maasagua (IpH MaccoBoi poae naanaiuda or 10,0 mo
40% ).

MeTon OCHOBaH Ha CBA3BIBAHUM MaJJaflUd B KOMIIJIEKCHOE COeJlH-
HeHHe [By3aMellleHHOH HaTPHEeBOH COJbI0 3THJEHAHAMHHTETPayKCyC-
HOH KHCJAOTH (TpuJioH D) npu pH 5 u THTpOoBaHMH H30BITKa TPHJOHA
D pacTBOpoM YKCYCHOKHCJAOro UIHHKa ¢ HHIHKATOPOM KCHJIEHOBHIM

OPaHIKeBHIM.

1. OBLUME TPEBOBAHMUS

1.1. Obmue TpeboBanusa K merony aHamauza —no ['OCT 22864—77.

2. ATIMAPATYPA, PEAKTHUBbI U PACTBOPLI

Becnl sa6opatopHuie poiyaxunie no 'OCT 19491—74.

Koa6ul kKoHnueckre BMecTHMOCThIO 250 ma mo 'OCT 10394—72.
Kos16s Mepuble BMecTHMOocThIo 250 Ma no 'OCT 1770—74.
biopeTka ¢ aBTOMaTHUYEeCKOH YCTaHOBKOH HYJII BMECTUMOCThIO 50 M.
[Tunetku Bmectumoctsio 10, 20, 25 ma no 'OCT 20292—74.
Kucnora consuas no 'OCT 3118—67.

Kucaora aszorsHasg no 'OCT 4461—77.
CMech KHCJOT, COCTOSINAsA U3 OJHOro ob6beMa a30THOM KHUCJAOTHI H

TpeX 00BEMOB COJISHOH KHCJOTHL.

Mapnanue odmumanpHoe [lepeneyarka socnpelyeHa
©WzpatensctBo cranpapros, 1978
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Crp. 2 FOCT 12553.1—77

Hatpu# ykcycHokucanii mo FOCT 199—68, 509% -uriit pacTBop.

Conp nuHatpueBast 3THaeHAHaMHH-N, N, N’, N’-terpaykcycHo#
KHCJIOTH, 2-BoaHasa (tpuaoH b) nmo N'OCT 10652—73, 0,15 H. pacTBOD;
IrOTOBAT cJjedyioiuM obpa3soMm: 27,9 r coJiH pacTBOPAIOT IIPU HArpesa-
HHH B 500 MJa BOAH H HoBOAAT 00beM 0 1 a1 BOMNON.

Luuk ykcycHokucani nmo 'OCT 5823—69, 0,1 u. pacrtBop; roro-
BAT caeAyomuM obpasoM: 9,15 r cosn pacrBopsitor B 000 MJa BOAH H
DOBOOAT 06beM 10 1 J1 BOJOH.

KcuisieHosnoBbli opaHxXeBbiH, HHAHKATOD, 0,2%-HbIH BOAHBIA pacT-
BOD.
[lannaguin mapku Ilmg 99,9 mo I'OCT 13462—68, cranpapTHHHA
pacTBOp; roroBsAT caeaywuum obpasom: 5,0000 r mannaaus pacrtso-
pAOT npu HarpeBaHud B 30 MJ CMeCH KHCJOT, IIepeBOAAT B MEPHYIO
Kos10y BMecTUMOCThI0O D00 MJ, HOJAMBAIOT OO0 METKH BOJAOU H lepeme-
LLIHBAIOT.

1 ma pactBopa cogepxut 0,01 r mannanus.

3. NOATOTOBKA K AHAJIM3Y

IIBe HaBeckH crnJiaBa (B BHIE JIEHTH HJAH CTPYXKKH) Macco# 1no 2,51
[IOMellaloT B KOHHYeCKHe KoJiObl BMecTHMOCTbIO Imo 250 MJ, pacTBO-

pAT npu HarpeBaHuu B 100 MJa cMecu KHCJOT U BHIIAPUBAIOT 10O
o0 Mu1.

4. NMPOBEAEHMUE AHAJIM3A

4.1. ¥cTaHsoBKa COOTHOUIeHUA TPUJOHA b ¢ yKcyc-
HOKHUCJBLIM HHHKOM

IluneTkoit unn OGiopetkoi 6epytr 10 ma 0,15 H. pacTBOpa TpHJIOHA
b, noMemaoT B KoHHYECKYI0 K00y BMecTHMOCTbIO 250 MJI, NpHJIHBaA-
10T 20 Ma Boau, 5 ma 50Y%-Horo pacTBOopa YKCYCHOKHCJOrO HaTpHA,
10 kanenn 0,2%-HOro pacrtsopa HHAHKATOPa KCHJEHOJOBOI'O OpaH-
)XeBoro u THTPyIOT 0,1 H. pacTBOPOM YKCYCHOKHCJOro LlMHKaA A0 H3Me-
HeHHsI OKpaCKH pacTBOpa H3 XKeJTOH B MaJIHHOBYIO. Ilapasnensso npo-
BOAST TPH ONpeaeieHus.

CootHouienne (K) BBHIUHCAAIOT IO HopMyJe

v
K:'—_)
Uy

rie v—KkoJanyectBo 0,15 H. pacTBOpa TpHJOHA b, MJI;
vi—KoJsinuecTtBo 0,1 H. pacTBOpa YKCYCHOKHCJIOrO LIMHKA, MJI.

42. Onpenenenue tutpa 0,150 H. pacTtBopa TpuJaoHa b
NomaJaJamgHlo

20 MJ1 cTaBAapTHOTO pacTBOpA NaJyaJus MOMEUlaloT B KOHHYECKYIO
Koa0y BMecTHMOCTBIO 250 MJ, IPHJAHBAIOT NHINETKOH HJAU OIOpeTKOH
40 ma 0,15 H. pactBopa Tpusona b, 30 ma Boaw, 10 Ma 50% -noro pact-
BOpa YKCcycHOKucJhoro Hatpud, 10 xameap 0,2%-Horo pacrsopa HHAH-
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rOCT 12553.1—77 Cp. 3

KaTopa KCHJEHOJIOBOro opaHxeBoro H THTpyloT 0,1 H. pacTBOpOM YK-
CYCHOKHCJIOTO IIMHKA 10 H3MEHeHHSI OKPAacCKH pacTBOpa H3 XKeJToH B
sipKO-KpacCHYIO.

Tutp (T), BEIpaXKeHHHH B I/MJI NajJaiusi, BHIUHCIAAIOT N0 PopMmyJe

m
' = —— — ,
v—v-K
rape m— macca naJJjaanmus, cogepxkamascs 8 20 MJ cTaHLapTHOrO pacrt-

BOpa, T;

v—KkoJanuectBo 0,15 H. pacTBopa TpHysOHA B, MJI;

v;—KoJaudyectBo 0,1 H. pacTBOpa YKCYCHOKHCJOro IHMHKa, H3pa-
CXOLOBaHHOE HAa TUTPOBaHHE, MJ;

K— cooTHOLIEeHHe TPHJIOHA Db ¢ YKCYCHOKHCJABIM LHHKOM.

43. OnpenejieHHe NaJdAafgu4

[loaroToBjeHHBIH K aHAJH3y PACTBOP AHAJHU3HPYEMOro ClJjaBa Ie-
pPeBOLSIT B MEPHYIO KoJyiOy BMeCTHMOCTbIO 250 MJ, HOBOJAAT A0 MeTKH
BOAOH M TIlaTeJbHO IlepeMelIuBaloT.

M3 mepHO# KosaObl 6epyT NUNETKOH ABe aJUKBOTHHIE YAaCTH IO 20 MJ,
KOTOpble IOMEIal0T B KOHHYECKHe KOJObI BMECTHMOCTBIO IO 250 MJ.
3aTeM B aHAJH3HPYEMBLIHd PacTBOP IIPUJHBAIOT NHUNETKOH HUJAH OrOpeT-
ko 40 ma 0,15 u. pacrBopa Tpusona b, 20 ma Boagut u 20 ma 509%-
HOrO pacTBOpPa YKCYCHOKHCJIOro HaTpus aas co3panus pH S.

HN36biTOK TpHJAOHA b ortuTpoBHBaloT 0,1 H. pacTBOpOM YKCYyCHO-
KHcsaoro nuHkKa B npucytcTBuH 0,2%-HOro pacrsopa HHIHKATOpa KCH-
JeHosoBoro opanxkesoro (10 kameas) OO0 H3MeHEHHSI OKPackH pact-
BOPa H3 XeEJTOH B APKO-KpPacCHYIO.

5. OBPABOTKA PE3VIILTATOB

5.1. MaccoByio pousio naananus (X) B IpolleHTaX BBHIYHCJSIOT IO

dbopmyJie
X — (‘U-—'U]'K)'T']OO ’
m
rie v—KkoJaunuectso 0,15 H. pacTtBopa TpuJaoHa b, nmobamJasemoe 1.1
obpa3oBaHus KOMILJIeKca NmaJjiaaus, MJ;
v;—KoauuyectBo 0,1 H. pacrBopa YKCYCHOKHCJIOIO ILIHHKa, H3pac-
XO0JlOBaHHOE HAa THTPOBaHHe H30BITKAa pacTBOpa TPUJOHA b, MJ;
K— cooTHOWIeHHe TPUJOHA B ¢ YKCYCHOKHCJBIM LIHHKOM;
T'— tutp 0,15 H. pacTBOpa TpHuJoHa b no nanjaanuio, r/mi;
m— Macca CIJjaBa, COOTBETCTBYIOLlad aJUKBOTHOHM YacCTH, T.
0.2. AGCOJIIOTHHIE JONycKaeMble pAaCXOXIEHUSA MEXAy pe3yJbTaTa-
MU TlapajijieJibHbIX OIpejeseHud NMPH JOBEePUTEJbHOH BepOSATHOCTH P =

=0,95 nme mosxuu npesbiiats 0,20%.



I'pynna B59

Usmenenne Ne 1 TOCT 12553.1—77 Cnnasnl naaTuHo-nainaauespe. Meron onpenes
JEHHA naajaaamsn

YTBEPXKAEHO M BBeReHO B AeficTeHe IlocTaHOB/eHHeM [ocyaapcTBeHHOro KOMHTETa
CCCP no craunapram ot 23.05.88 Ne 1435,

Jdara sBenennna 01.01.89

Iloa HauMenoBanieMm cranaapra npoctasutb kKox: OKCTY 1709.

Ilo Bcemy TekcTy cranzapra 3ameHuTb eAMHHMUB: MA Ha cM3, r/MJ Ha r/cMd.

[Tynkr 1.1. 3amennts ccniiky: TOCT 22864—77 na 'OCT 22864—83.

Pasnen | aononsnuth nyHkToM — 1.2: «1.2. UncnoBoe 3HaueHHe pe3yJibTaTa aHa-
JIi32 AOJ/KHO OKaHYIIBAaThCA UNPPOH TOro Ke pas3psna, YTO M HOPMHPYeMBlli MOKa3a-
TeNb MAapPOYHOTrO COCTABA».

Paaﬂe;*l 2. HEBHTI:.:JFI absau. 3aMeHHTb cJ0Ba: «50 %-Hblli pacTBOp» Ha «pacTBOP
C MaccoBoil poJen 50 Y% »:

AecAThiM 263au. 3aMeHuTh 3nauexne: 0,15 H. ua 0,075 moab/ams3:
OAHHHaAUuaTLid ab3al. 3aMenHuTb 3Hauvente: ‘0,1 H. Ha 0,] MOJb/AM™:

ABEHAAUATHIH 203an. 3ameHuTs ciaoBa: «0,2 %-Huifi BOAHBIA pacTBOp» Ha <pacT-
BOp ¢ MaccoBoi poaefi 0,2 Y% »;

3aMcHUTh cculku: TTOCT 19419—74 na TOCT 24104—80, T'OCT 10394—72 Ha
TOCT 25336—82, IT'OCT 199—68 na I'OCT 199—78 TOCT 5823—69 na I'OCT

(ITpodosncenue usmenenus K F'OCT 125563.1—77)
5823—78, T'OCT 13462—68 na TIOCT 13462—79, TOCT 3118—67 na TOCT

3118—77.

Pasnennt 4, 5. ITo BceMy rekcty HCKIwouHTh 3Havenusa: 0,1 u. (6 pas), 0,15 H.
(7 pa3), 0,2 %-noro (3 pasa), 50 %-noro (3 pa3sa).

[Tyukr 4.1. dKcnaukauug x ¢popMmyse. 3aMEeHHTb CJOBO: «KOJIHYECTBO» HA «00BeM
(2 pa3sa).

[Tyskt 4.2. dxcnaukauus x popmysae. 3aMEeHHTb CJIOBO: «KOJHYECTBO» HA «0OBEM»
(2 pasa).

[TysxT 5.2 nocje CAOB «napajieibHHX onpeaefeHufi» NONOJHHTL cNoBaMH: «(d —

TI0Ka3aTeJb CXOJAHMOCTH) »;
JIONOJHHTD ab3aueM: «A6coJIOTHbE pacXOKAeHHS CPeJHHX De3yJbTaToB ONpeje-

JeHuNA, NOJYYEHHHX B ABYX pasJHuYHLIX JabGopaTopusax (D -— nokasaresib BOCHPOH3-
BOXZHMOCTH) He JOJXKHH npepbiiatsh 0,30 % ».
Pasznen 5 ponosHuth nyHkroM — 53: «5.3, KoHTpoJb ODPaBHJAbHOCTH

pe3yJbTaTOB aHAaJdH3a

KOHTpPOJb TNPaBHJALHOCTH pPE3YJbTATOB ONpeAeNIeHHd MAacCOBOH HOJH MNaJjyaiHd
NPOBOAHTCS BOCIPOM3BEJEHHEM €ro MacCoBOj AOJH B HCKYCCTBEHHOH CMECH XHMHYe-
CKOro cocrasa, OJH3KOro COCTaBy aHajJuH3upyeMoro cmnjasa, NpoBeneHHOW dCPE3 BECh

X0 dHA4dJHu3a4a.

PeayabTaTh anaausa Npo6 CUMTAIOTCS NPaBHAbHBIMH, €clH a0Co/I0THAS Pa3HOCTD
MaKCHMAaJIbHOrO0 H MHHHUMAJILHOTrO 3HaYyeHHH MAacCOBOH AOJH Naliailsa B HCKYCCTBEHHOH

cMecH He npepnimaer 0,11 %».
(UYC Ne 8 1988 r.)



