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Настоящий стандарт устана&ливаст фотометрический и атомно-абсорбционный (при массовой 
доле от 0,0005 до 0,5 %) методы определения никеля в меди марок н соответствии с ГОСТ 859. 

(Измененная редакция, Изм. № 4, 5).

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к методам анализа и требования безопасности при выполнении 
ГОСТ 13938.1.

анализов — по

Разд. 1. (Измененная редакция, Изм. № 4).

2. ФОТОМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ НИКЕЛЯ 
(при массовой доле никеля от 0,0005 до 0,5 %)

2.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на образовании окрашенного соединения никеля с димстилглиоксимом в среде 

аммиака или гидроксида натрия после отделения никеля в виде диметилглиоксимата экстракцией хлоро­
формом и реэкстракции никеля соляной кислотой. Оптическую плотность раствора измеряют при длине 
волны 434—450 нм. Медь связывают тиосульфатом натрия в бесцветный комплекс при pH 6,2—6,8. 

(Измененная редакция, Изм. №  4, 5).
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  
Фотоэлектроколориметр или спектрофотометр со всеми принадлежностями. 
pH-метр со всеми принадлежностями
Кислота азотная по ГОСТ 4461, разбааленная 1:1 и 3:2.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, 0,5 н. растпор и разбавленная 1:3.
Кислота серная по ГОСТ 4204, разбавленная 1:1.
Кислота уксусная по ГОСТ 61.
Кислота винная (виннокаменная кислота) по ГОСТ 5817.
Аммиак водный по ГОСТ 3760, разбавленный 1:1 и 1:49.
Бром по ГОСТ 4109, насыщенный водный раствор (бромная вода).
Диметилглиоксим по ГОСТ 5828, спиртовой свежеприготовленный раствор 5 г/дм3 и раствор 

10 г/лм3 в растворе гидроксида натрия 80 г/дм3.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328, растворы 80, 100 и 400 г/лм3.
Натрий углекислый безводный по ГОСТ 83, раствор 500 г/дм3 и раствор 10 г/дм3 в растворе 

гидроксида натрия с массовой концентрацией 400 г/дм3.
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Натрий НаТРИЯ) 5-,адНЫЙ П0 ГОСТ 27068■ 50 * "™ »  Р«™°Р-
Ацетатный буферный раствор; готовят следующим образом: 300 г уксуснокислою натпия

натрия. Раствор переводят в мерную колбу вместимостью I дм3. доливают водой и 'п с о е м е Г ,^  
Спирт этиловым ректификованный по ГОСТ 18300 перемешивают.
Хлороформ по ГОСТ 20015.
Иод по ГОСТ 4159, спиртовой раствор 10 г/дм3 
Никель по ГОСГ 849.
Никель сернокислый по ГОСТ 4465.
Растворы никеля стандартные

Z o ^ 0lГ Х Г ряю' соли и "срс,к*ет »« w  -л б у  Е й й Ж Я К Е

— г З 5
I см3 раствора Б содержит 0,1 мг никеля.

м ^ Ж :  ж ж й  „ 2п5ес̂ с = Б помешают ■ МСР11УЮ ■ » *  “
1 см3 раствора В содержит 0,01 мг никеля.
Растворы Б и В применяют свежеприготоаченными.
Водорода перекись (пергидроль) по ГОСТ 10929.
Медь по ГОСТ 859 (с массовой долей никеля меньше 0,0005 %)
Растворы меди. ’

a ^ ! S 5 s i S S ^ S S r f J ' - s = - , = s
1 см3 раствора содержит 0,1 г меди.

«оСТь Ж ;  S S S K B S i & . a S S B r А помещают “ мсрную колбу — »■
1 см раствора содержит 0.01 г меди. Раствор устойчив в течение 8 ч.
Калий-натрии виннокислый (ссгнетова соль) по ГОСТ 5845, раствор 200 г/дм3

— *
31 - ПРИМСНЯ,ОТ свсжепРиг°тбаленной.

(Измененная редакция, Изм. №  2, 4, 5).
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
13.1. Определение никеля при массовой доле его от 0,0005 до 0,005 %
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рения осадка. К раствору приливают 3 см5 тартратного буферного раствора, 3 см3 ацетатного буфер­
ного раствора и 25 см3 раствора серноватистокислого натрия. Величину pH раствора (6,5±б,3) 
контролируют при помощи pH-метра. Раствор переводят в делительную воронку вместимостью 
100 см3, приливают 2 см3 спиртового раствора диметнлглиоксима, перемешивают и раствор выдер­
живают 1—2 мин.

К содержимому воронки прибанляют 5 см3 (для анализа по п. 2.3.1) хлороформа или 10 см3 
(для анализа по п. 2.3.1а) и экстрагируют соединение никеля в течение 1 мин. Хлороформный 
экстракт отделяют и помешают в другую делительную воронку. К водному раствору в воронке 
прибавляют еще 5 см3 (для анализа по п. 2.3.1) или 10 см3 (для анализа по п. 2.3.1а) хлороформа и 
повторяют экстракцию. Сливают экстракты в стакан, в котором проводили разложение пробы, 
аммиачные растворы отбрасывают. Хлороформный экстракт присоединяют к объединенному хло­
роформному экстракту.

К объединенным хлороформным экстрактам прибавляют 5 см3 (для анализа по п. 2 3.1) или 
10 см3 (для анализа но и. 2.3.1а) 0,5 ыоль/дм3 раствора соляной кислоты и реэкстрагируют никель в 
течение 1 мин, хлороформ сливают в другую делительную воронку и повторяют еще два раза. 
Экстракты помешают в стакан вместимостью 100 см3.

При работе в среде аммиака рсэкстракты собирают в стакан вместимостью 100 см3, нагревают 
до кипения и упаривают до объема 7—10 см3, охлаждают, помешают в мерную колбу вместимостью 
25 или 50 см3 и последовательно приливают 2 см3 спиртового раствора диметнлглиоксима, 5 см3 
раствора надсернокислого аммония и 5 или 10 см3 аммиака, разбавленного 1:1.

При работе в среде гидроксила натрия рсэкстракты помешают в стакан вместимостью 
100 см3 и последовательно прибавляют 1 см3 раствора лимонной кислоты, 2 см3 раствора аммо­
ния надсернокислого, 10 см3 раствора гидроксида натрия (80 г/дм3) и 1 см3 раствора диметил- 
глиоксима в растворе гидроксида натрия. Раствор нагревают до 60 *С и оставляют при этой 
температуре на 5 мин. Затем охлаждают, помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3, 
разбавляют водой до метки и перемешивают. Оптическую плотность раствора измеряют, как 
описано выше.

Массу никеля определяют по градуировочному графику, построенному, как указано в п. 2.4.1.
Одновременно проводят два контрольных опыта, выполняя те же операции и приливая те же 

реактивы, что и при анализе пробы. Среднюю величину оптической плотности раствора контроль­
ного опыта вычитают из величины оптической плотности анализируемого раствора.

(Измененная редакция, Изм. № 4, 5).
2.3.1а. Для меди, содержащей труднорастворнмые соединения никеля, вскрытие навески осу­

ществляют следующим образом: навеску меди массой 1,0 г помещают в стакан вместимостью 
250 см3, приливают 20 см3 смеси соляной и азотной кислот и выпаривают при нагревании до 
влажных солей. Затем добавляют 10 см3 соляной кислоты и выпаривают досуха. Эту операцию 
повторяют сше два раза. После охлаждения сухой остаток смачивают 3 см3 соляной кислоты, 
приливают 10 см3 волы и нагревают до растворения солей. Раствор охлаждают, прибавляют аммиак, 
разбавленный 1:1, до появления осадка п и  роке идо в и затем по каплям раствор соляной кислоты 
0,5 моль/дм3 до растворения осадка. К полученному раствору приливают 3 см3 тартратного буфер­
ного раствора и 3—5 см3 ацетатного буферного раствора до растворения осадка. Добавляют 35 см3 
раствора тиосульфата натрия и затем еще по каплям до обесцвечивания раствора (до полного 
восстановления меди). Далее продолжают по п. 2.3.1.

(Введен дополнительно, Изм. №  5).
2.3.2. Определение никеля при массовой доле его от 0,005 до 0,05 %
Навеску меди массой 1,0 г помещают в стакан вместимостью 250 см3 и постучи ют далее, как 

указано в п. 2.3.1.
Для экстракции соединения никеля используют дважды по 10 см3 хлороформа и далее проводят 

анализ, как указано в п. 2.3.1.
Из объединенных хлороформных экстрактов дважды реэкстрагируют никель 0,5 г/дм3 раство­

ром соляной кислоты, применяя каждый раз по 10 см3 кислоты и встряхивая содержимое воронки 
в течение 1 мин. Солянокислые растворы сливают в стакан вместимостью 50 см3, нагревают до 
кипения, охлаждают и переливают з мерную колбу вместимостью 100 см3. Прибавляют последова­
тельно 2 см3 бромной воды или 2 см3 спиртового раствора йода, 2 см3 раствора диметнлглиоксима 
и 20 см3 раствора углекислого натрия, доливают раствор водой до метки и перемешивают. Через 
10 мин измеряют оптическую плотность раствора при длине волны 450 нм в кювете с оптимальной 
толщиной слоя.

Раствором сравнения при измерении оптической плотности раствора служит вода.
Одновременно проводят два контрольных опыта так, как указано в п. 2.3.1. Экстракцию, 

рсэкстракцню и измерение оптической плотности раствора выполняют так, как указано выше.
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Навеску меди массой 1,0 г растворяют и упаривают, как указано в п. 2.3 1 

ш п Я ! 1 Е Е 2 ! £ Ъ Ж £ 1  Мерную КОЛбУ BMec" ,M°c™  " »  см!, доливают водой до
бавляют раствор аммиака, разбавленной

^^pнш■oИ̂ c ^ p a ,3fiзa c^*laц ^ тн o ro Pб y ф c p м r ^ Д ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ ,
перемешивают и устанавливают величину пН (6 5+0 зт р,,,™„ Р оватиС10кисл°со натрия,
вмесгамостью 100 см> и далее проводят анализ, ^ ^ а з Г н о Т л  " „ Г * * 1 " дел,гт' лш >’ю »°Р°МК>Г

к  у к ' ^ н о ^ " Т НОСЯТ В делительн>"0 в°Р»нку вместимостью 100 см> и далее анализ провоет, 

оИ1и ч ^ Г П! ? ™ Г ^ м о ^ ^ ^ РВСгаОР* К° НТР™  — »  вычитают из величины

V b S ! ^ ^ ^ ^ X r m 0 m U O ’ty  фаФИКУ- n,XTVMHm^  « «  ̂ « о  = п. 2.4.3.
2.4 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
п ' /1оапРоени« градуировочного графика при массовой доле никеля от 0 0005 до О 005 %

- 5 , о ^ = : “ г вг
^ ™ о р а  никеляКрастворы

В п. 2.3.1 или 2.3.1а. К растворяют в 10 см3 воды и далее поступают так, как указано
(Измененная редакция, Изм. Л° 5).
2.4 2 Построение градуировочного графика при массовой доле никеля от 0 005 до О 04 %

и S ,o l ? “ T o T ^ ^  3,0; 4,0

воронку вместимостью 1001 смМ, далее проводит анализ т а к .Х  у о з а З ^ ^  “ ДМ‘Г1' ЛЬНуЮ 
П Построение градуировочного графика при массовой доле никеля от 0 05 до 0 5 %

4.0 и * *

раствор в делительную воронку вместимостью 100 см -и  далее поступают так же, как уГ зан о"

По значениям оптических плотностей растворов, найденным в пп 2 4 1 - 7 4  3 „  __
ющим им содержаниям нике;,я строят фад^Тровочные графики соотвстству-

(Измененная редакция, Изм. №  2, 4).

ГОСТ 13938Л°ПУСКаСТСЯ использованис электролита после выделения мели в соответствии с 

К охлажденному остатку приливают 30-50 см3 воды, кипятят в течение S -7  ми..

в м е с т а м ' Г ^  Ж  J T J Z ™  °  М*РВ»Ю ^
натрия „00 т/д«!,. ,0 см! раствора а м м о н и я " 2 5 5 Я К Й  5  в ^ т а о ^ Г к с Г ^ ™
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раствора димстилглиоксима, затем разбавляют водой до метки и перемешивают. Через 10—20 мин 
измеряют оптическую плотность раствора, как указано в п. 2.3.1.

Массу никеля определяют по градуировочному графику.
Для построения градуировочного графика в пять из шести мерных колб вместимостью по 50 см3 

помещают соответственно 0,5; 1,0; 2.0; 4.0; 5.0 и 10 см3 стандартного раствора Б или В и далее 
продолжают анализ, как описано выше. По полученным значениям оптических плотностей и 
соответствующим им концентрациям растворов строят график.

(Измененная редакция, Изм. № 4, 5).

3. АТОМНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ НИКЕЛЯ 
(при массовой доле никеля от 0,002 до 0,4 % и от 0,0005 до 0,004 %)

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на измерении атомного поглощения резонансных линий никеля при введении 

анализируемого раствора в пламя ацетилен-воздух или пропан-бутан-воздух. При содержании ни­
келя до 0,004 % предварительно проводят концентрирование экстракцией хлороформом комплекса 
никеля с диметилглиоксимом.

(Измененная редакция, Изм. №  5).
3.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Спектрофотометр атомно-абсорбционный, включающий лампу с никелевым полым катодом, 

горелки для пламени и распылительную систему.
Ацетилен по ГОСТ 5457 или пропан-бутан по ГОСТ 20448.
Компрессор воздушный.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
Кислота азотная по ГОСТ 4461. разбавленная 1:1 и 3:2.
Кислота соляная но ГОСТ 3118.
Медь, стандартный образец для спектрального анализа № 312, содержащий 2-10—4 % никеля 

или электролитная медь с установленным содержанием никеля, раствор меди 100 г/дм3. 10 г стан­
дартного образца меди помещают в коническую колбу вместимостью 250 см3 и растворяют при 
нагревании в 70 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1. Раствор упаривают для удаления основной 
массы кислоты, охлаждают и переносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, доливают до метки 
водой и перемешивают.

10 см3 раствора меди содержат 2 мкг никеля.
Никель по ГОСТ 849.
Растворы никеля стандартные.
Раствор А; готовят следующим образом: 0,100 г никеля растворяют в 10 см3 азотной кислоты, 

разбавленной 3:2, раствор переводят в мерную колбу вместимостью 1 дм3, доливают до метки водой 
и перемешивают.

1 см3 раствора содержит 0,1 мг никеля.
Раствор Б; готовят следующим образом: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу вмести­

мостью 100 см3, доливают до метки водой и перемешивают.
1 см3 раствора содержит 0,01 мг никеля.
(Измененная редакция, Изм. Лё 4, 5).
3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3.3.1. Навеску меди массой 1.0 г помещают в коническую колбу вместимостью 100 см3 и 

растворяют при нагревании в 10 см3 азотной кислоты, разбавленной 1:1. Если после растворения 
меди остается нерастворимый осадок черного цвета, к раствору приливают 1—2 см3 соляной кислоты 
и раствор упаривают до влажных солей. Содержимое колбы охлаждают, прибавляют 10 см3 воды и 
нагревают до растворения солей. Раствор охлаждают, переводят в мерную колбу вместимостью 
100 см3, доливают до метки водой и перемешивают. Полученный раствор меди распыляют в пламя 
ацетилен-воздух или пропан-бутан-воздух атомно-абсорбционного спектрофотометра и измеряют 
абсорбцию в пламени при длине волны 323,0 или 232,0 нм.

Одновременно проводят контрольный опыт со всеми применяемыми реактивами. Величину 
оптической плотности раствора контрольного опыта вычитают из величины оптической плотности 
анализируемого раствора.

Массу никеля в растворе определяют по градуировочным графикам.
Допускается для определения массовой доли никеля использовать метод добавок.
(Измененная редакция. Изм. № 2, 5).
3.3.2. П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  г р а ф и к о в
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; т гж г %
= ' ■ : !  : & ж г  • >— ~  r i s s r r

Полученные растворы содержат 2, 12, 22. 52. 82. 102, 202 и 502 мкг нике™
(Измененная редакция. Изм. №  2, 5). никеля.
д 3Л 2'. ПостР°е>ше градуировочного графика при массовой дом никем от 0 05 до 0 4 %
В мерные колбы вместимостью 100 см* помещают 2 5 10 УП и лп „ 3  ~  Z !  *  *

— и Z S X S Z & Z

НИЯ* РаСТВОрОВ И соотвстствуюшим нм содержа- 
(Измененняя редакция, Изм. № 5)

5 Z  в° - ™ Г с %„ ? Ж Г з Г ски'
" ж  и

РаСТХ М™ ™ ТРО',” 'ОГО 0ПЬ™  "  Рас™°Рами Л"Я п о с ^ м Г ^ ^ ^ Т ^ И " 0 °

Г п ^ { Г м е д = —
й  2 3 .а'0 -  «

с т р о ^ ^ “ ф а"ф иГ ИИ НИ1СеЛЯ ПРИ ДЛИ,,е В0ЛНЫ полученным данным

о.о, д в к в е т з  г а г а к г  о т ' ж ло °' ш  * > • <от
Д °П>скастся использование электролита после выделения меди по ГОСГ пота i т„0

£ £ £ S S m &  " ь ^ т Z ^ o ° ~ Z  а"'™* "ШеШЮТ 6 п так ан 'о ^к Г адпои длинах iuvih этэ о- а .... ^ Р п. амсни ацетилен-воздух или пропан-бугаи-воздух
р от кожкнч,аиии » » «  • а,[а;|изируемом p L r ^

4. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

формулам^*аСС° ВУ1°  Д°ЛЮ НИКМЯ (Х) “ Проши™  "Ри Ф°тометРичсском определении вычисляет по 
при массовой доле никеля от 0,0005 до 0,05 %

X  —
т,

т 10000 ’
где т — масса навески меди, п

т] — масса никеля, найденная по градуировочному графику мкг 
при массовой доле никеля от 0,05 до 0,4 %

у _  *. У
m Vx- 10000 '

где т — масса навески меди, г;
т , -  масса никеля, найденная по градуировочному графику, мкг 

V  объем анализируемого раствора, см ,
° ^ м аликвотной часта анализируемого раствора, см3 

« " " S S T  Л0ЛЮ НИКСЛЯ <Л) “ происнта,[ "Р" атомно-абсорбционном определении вычис-

т,Х  = т • 10000 ’

“  1 -  масса S S  мсш.!НгН1Я "° Т»Ф"яу. мкг;

n p eB l3m X ° ,S “ n S ^ S  а Т вл и ц Г "ЛЬН“ ‘ ° ПрСЯСЛеН" Й » ^  анализов не должны
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Массовая доля никеля, %
Абсолютное допускаемое расхождение результатов, %

параллельных определений анализов

Or 0,0005 до 0,0010 включ. 0,0002 0,0003
Св. 0,0010 до 0,0030 * 0,0004 0,0005
» 0,003 ► 0,010 » 0,001 0.002
» 0,010 ► 0,030 % 0,002 0,003
» 0,030 * 0,100 ь 0,004 0,006
» 0,100 ► 0,30 * 0,01 0,02
* 0,30 * 0,60 ь 0,04 0,06

(Измененная редакция, Изм. №  4).
4.4. При разногласиях в оценке массовой доли никеля применяют фотометрический метод. 
(Измененная редакция, Изм. №  4,5).

ПРИЛОЖЕНИЕ. (Исключено, Изм. №  4).
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