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Meronuka uamepenuit arrectopana u opopmiieHa B coorseTcTBuu ¢ 'OCT P 8.563, 'OCT
P CO 5725-1 -T'OCT P UCO 5725-4, TOCT P UCO 5725-6 ®I'Y «Camapckuit [{CM» o
pe3yJibTaTaM METPOJIOTHYECKOH SKCIIePTU3Bl MaTEPUAIOB IO pa3paboTKe METOIUKH (METO/a)
U3MEpEHUN.

CeunerensctBo 00 arrectarmu Ne 07/01.00181-2008/2011 ot 08.04.2011 .

Hacrosimass Metoguka (MeTOA) H3MEpPEHHH He MOXKeT OBITh IOJHOCTBIO MM YaCTHYHO
BOCIPOM3BEJEHA, THpPaKUpOBaHa W (W) pacmpocTpaHeHa Oe3 paspemenus OOO HT®
«BAKC».



Hacrtosmuit

JOKYMCHT

yCTaHaBJIUBACT

METOJIUKY

(meTon)

KOJIMYECTBECHHOI'O

XHMHYECKOTO aHaiu3a Mpo0 aMUHOBBIX aOCOpPOEHTOB sl OINpEAENIEHUs B HHUX MacCOBOMU
KoHIeHTparuu auokcuaa yriepoaa (COz u cepoBomopona (H,S) xpomarorpaduyeckum
METOJIOM C IETEKTOPOM I10 TEIUIOIPOBOJHOCTH.

AGcopOeHTBl Ha OCHOBE BOJHBIX PacTBOPOB 3TaHONIaMHHOB (JIDA, MJIDA) mupoko
IPUMEHSIOTCS JUISI OYMCTKH IPHPOJHOrO ra3a OT CEpHUCTBIX coeluHeHuiH. Mertonuka
npefHa3sHayeHa JUIs HeNpephIBHOIO KOHTpois coaepxkanus CO, um HS B aMuHOBBIX
abcopOenTax B auanazone ot 0,05 go 10 /.

EciiM KOHIEHTpalMs B aHAIM3MPYEMOM pPAacTBOPE MpPEBBINAET YKA3aHHYIO BEPXHIOK
IpaHMIly JHara3oHa, JOIMyCKaeTcsl YMEHbIIATh 00heM MpoObl aHAIU3UPYyEeMOro pacTBopa ¢ 1 10
0,25 M. COOTBETCTBEHHO U3MEHSTCS IPAHULIBI JUalla30Ha H3MEPEHHH.

Meroauka npeanasnadesa st ucnoias3zoBanus OO0 HT® «bBAKC».

1 MPUIIMCAHHBIE XAPAKTEPUCTUKH NOTPEMIHOCTH U3MEPEHUMN U
EE COCTABJISIOINX

Hacrosimas metoauka I/I3MepeHI/II7I obecrieyuBaeT IIOJIYYCHHE PE3YJIbTATOB aHaM3a C

IIOTPENIHOCTBIO, HE MPEBBIIIAIONIEH 3HaUeHUH, IPUBEAECHHBIX B Ta0aMLE 1.

I[I/IaHa3OH H3MCpCHHﬁ, 3HAYCHMUS ITOKa3aTeIe TOYHOCTH, IOBTOPSACMOCTH U
BOCIIPOU3BOAUMOCTU METOAHUKH

Tabnuna 1
IMToka3zarenb
IToka3zaTenb IMoka3areib TOYHOCTH
NOBTOPSIEMOCTH BOCHPOH3BOAMMOCTH (rpanuubl, B
Hana3oH cpeaHee cpeaHee KOTOPBIX HAXOAUTCS
Onpenensiemoe A N (cpen (cpen p
REIIEETRG H3MepeHHii, KBaJpaTH4YecKoe KBaJpaTHYecKoe NOrpemHocTh ¢
r/am’ OTKJIOHEHHE OTKJIOHEHHE NPHHSATOMN
NMOBTOPSIEMOCTH), BOCIIPOH3BOAHMOCTH) BEPOSITHOCTBIO
o, % og, %o P=0,95),
+3, %
CO, 0,05-10 7 13 26
H,S 0,05-10 6 12 24

3HayeHHUs MoKa3aTessi TOUHOCTH METOAMKH UCITOJIB3YKOT IIPH:

- odopmiieHHH pe3yJIbTaTOB aHaIn3a, BblaBaeMbIX 1abopaTopueit;
- OlIEHKE JIesTeIbHOCTH JJabopaTOpUM Ha KaueCTBO MPOBEAEHHs UCIIBITAHHIA;
- OLIEHKE BO3MOXXHOCTH MCITOJb30BaHHUs pe3yJbTaTOB aHAJIM3a MPH pealn3alii METOIUKU B J1abopaTopuH.

2 CPEJICTBA U3MEPEHH, BCIIOMOT' ATEJIBHBIE YCTPOMCTBA,
PEAKTUBBI U MATEPHAJIBI

2.1 Ilpu BRINOJTHEHUH U3MEPEHUM UCIIOIB3YIOTCS CIEAYIOLIUE CPEeICTBA U3MEPEHHH,
BCIIOMOTAaTeJIbHBIE YCTPONCTBA, peaKTHUBBI U MaTepHAJIbIL:
Xpomarorpad npoMbiuieHHbIH PGC 90.50 ¢ 1€TEKTOPOM 110 TEIUIOIPOBOIHOCTH,




Iporpamma yIpasjieHust 1 06paboTku xpomarorpaduueckoit ”HGOpMALMHU «AHATU3ATOPY
(Ceprudukar Ne ATI0-002-04 ot 26.04.04) nnu apyroit mpudop ¢ aHaJIOTAYHBIME
METPOJIOTMYECKIMH XapaKTepUCTUKAMHU
Biiok mpo6omoarotoBky, BKirovaromui [1OY
Kononka xpomarorpaduaeckas 1m 1/8 mopanax R umu N 80-100 mesh
[lepcoHanbHBIA KOMIIBIOTED
Tepmomerp tuma TJI-4, TOCT 28498-90, nena nenenus 0,1 °C, muana3on u3mepenus ot 0
o 55 °C ‘
BapomeTtp-anepoun merposorndeckuit BAMM-1, nena nenenus 0,1 klla, tnanason
u3mepenus ot 80 1o 106 xlla
[urpometp ncuxpomerpuueckuit Tuma BUT-2, TV 25-11.1645-84, nuana3on u3MepeHust
OTHOCUTENBHO# BiakHOCTH OT 30 10 90 %
Ko6861 mepubie 2-100-2;
2-1000-2, I'OCT 1770-74
Huwmuap mepueni 2-250-1, TOCT 1770-74
Apeometp, 'OCT 18481-81
IToBepounas razosas cmecb [ CO-III'C, 1-4 % CO, u H,S B renuun
Penyxrop 6amtonnsrii Tuma BKO-25-2 wmun BKO-50-2, 'OCT 13861-89
MBUIBHO-IIEHHBIM PacX0IOMep MK 3JIEKTPOHHBIM H3MEpHUTEIb pacxoa rasa
["enwmit razooOpa3uerid Mapku «Ay, TY 0271-135-31323949-2005
Boznyx, 'OCT 17433-80
Kucnora oprodpocdopnas, 'OCT 6552-80
Bona nquctrmimuposannast, [OCT 6709-72
Metunauatanonamud (MJIDA), TY 2423-005-11159873-2000
Jlustanonamud (JI9A), TY 2423-054-05807977-2000
Hartpwii cepructeiii 9-Boxneii, cranaapt-tutp 0,1 H, TV 2642-002-96994494-08
Harpuii yrinekucisiit 6e3Bonusiit, crangapT-tutp 0,1 H, TY 2642-002-96994494-08
Acxkaput, TY 6-09-4128-75

2.2 I[OHYCKaCTCH HCIIOJIB30BAHUEC OPYTHX BCIIOMOI'aTCJIBHBIX CPEIACTB I/ISMCpeHI/IfI,
YCTPOﬁCTB U MaT€pHaJIOB aHAJIOTHUYHOI'O Ha3HAYCHUS, TCXHHYCCKHUEC XapPAKTECPUCTUKHU KOTOPBIX
HC yCTyHaroT IMMPpHUBEACHHBIM BBIIIC.

3 IPUHOUII METOJA

3.1 Copmepxanne CO, m HS B pacTBOpe 3TaHOJAMHHOB OIIPEHENSETCS METOI0M
napodasHoro ananmza. [Ipoba aHamM3MpyeMOro pacTBOpa CMEIIMBAETCS C PacTBOPOM
opTodochOpHOI KHCIOTH M MOCTYIAeT B TepMocTaTHpyeMoe mapodasHoe ycrpoiictso (IIDY)
JUISL TOCTHXKCHHSI PaBHOBECHs. 30BITOK KHCIOTEI CIOCOOCTBYET Oo0jiee MOJHOMY BBIIEICHUIO
KHCJIBIX Ta30B U3 aHAJTH3UPYEeMOU )HUAKOCTH. [lociie yCTaHOBICHHs paBHOBECHS BBIJICIUBIIHECS
CO; u H,S onpenensrorest Ha xpomMatorpade ¢ AeTeKTOPOM I10 TEIJIONPOBOAHOCTH.

4 YCJIOBUS BE3OITACHOTI'O TIPOBEJAEHUS PABOT

4.1 Tlpm BBIMOTHEHUH HU3MEpPEHUH HeEoOXoAMMO CcoOMOnaTh TpPeOOBAaHUS TEXHHKU
6e3omacHoct mpu pabore ¢ xumudeckumu peaktuBamu mo 'OCT 12.4.007 u I1Ib 09-596-03
«[IpaBma 6e30maCHOCTH MPH UCIOIB30BAHUN HEOPTAHUYECKHUX XKUIKUX KUCIIOT U IIEJI0Ueii).




4.2 TlpenenbHO DOMyCTAMAsT KOHICHTPAIMS BPEIHEIX BENIECTB B BO3IyXe paboyei 30HbI ’
KJlacc ONMacHOCTH 3THX BemecTs ycranaauBarorcs mo ['OCT 12.1.005, 'OCT 12.1.007 u I'H
2.2.5.1313.

4.3 DexTpoOe30MacHOCTh MPH paboTe ¢ IEKTPOYCTaHOBKAMH 00€CIIEYUBAETCS TI0

I'OCT 12.1.019.
4.4 Opranu3zaiys o0yueHus paboTaromuX 0€30MacHOCTH TPY1a IPOBOJAUTCS

o ['OCT 12.0.004.
4.5 Tlpu paboTe C YHCTHIMH Ta3aMH U Ta30BEIMH CMECSMH JOJUKHBI BBIIIOTHSTHCS

«[IpaBmia ycTpoiicTBa B 6e30MacHON SKCILTyaTallH COCYHOB, paGOTAIOIIMX IO AaBICHHEM),
yTBepXKAeHHBIE PocTexHaa3opoMm.

5 TPEBOBAHMUS K KBAJINOUKAIIUU OIIEPATOPOB

5.1 K BHIIOJIHEHHIO H3MEpeHUH U 00paboTKe HX pe3yJbTaTOB JOIYCKAIOTCsS JIMIIA,
03HAKOMHUBIIIAECS C TEXHUUECKON JOKYMEHTALIUEH:

- «ITpomsimiennsiit xpomatorpad PGC 90.50. PykoBoACcTBO IO 3KCIITyaTallumy,

- «[IporpamMHoOe obecriedeHne «AHAIN3aTOP». PYKOBOJACTBO MONIB30BaTEN»;

- «[Ipomprmtennsnit xpomarorpag Dani PGC 90.50 ¢ I1®Y, Onucanue u PykoBoacTBo

oreparopa»
U IOJIyYUBINHE JOIMYCK K paboTe B COOTBETCTBHH C IPABIJIAMH TEXHHKHM O€30IaCHOCTH,

HCﬁCTBYIOHIHMH Ha MpEAIIpUATHHA.

6 YCJIOBMSI BBIIIOJIHEHUSI U3MEPEHUI

6.1 Ilpu BHINOTHEHHH U3MEPEHHH B Ta00OpaTOPUH JOKHBI OBITH COOJIIOAECHEI
CJIEYIOIUE YCIOBHSL:

TeMIlepaTypa OKpy’karoIero Bo3ayxa ot +5 g0 +40 °C;

atMocheproe napnenue (84,0-106,7) xI1a (630-800 MM pT.CT.);

OTHOCHTEJIbHAS BIIAYKHOCTH He 6oiiee 80 % mpu temneparype 25 °C;

HanpspkeHue cety (220 + 10) B;

yacToTa nepeMeHHoro toka (50 = 1) I'm.

6.2 MexaHn4yeckue BO3IEHCTBUS, BHEITHUE JIEKTPUUECKHAE U MATHUTHBIE OJIS,
BJIMSIIOIINE HA pab0OTOCIIOCOOHOCTH MPUOOPOB, JOIKHBI OBITH UCKJIFOUEHEI.

7 OTBOP ITPOB

7.1 O160p mpoO6HI BKIIIOYAIOT B ceOsl:
- 0T60p MpoOHI U3 TPyOOIPOBOIA C ITIOMOIIBIO 30H/A;
- TPAaHCHIOPTHPOBKA IPOOEI K XpoMaTorpady, copoc u30bITKa IPOOHI B APEHAKHYIO JIHHUIO;
- huIIBTpanys;
- CHHJKEHME JaBJieHus IpoOrl 1o Heobxoaumoro (1-1,5 6ap).

8 IIOJITOTOBKA K BBIIIOJIHEHHUIO U3MEPEHUI

8.1 IlonroroBka xpomartorpada




8.1.1 IlomroroBky xpomarorpada K paboTe MIpPOBOIAT COIJACHO PYKOBOJCTBY IIO
SKCIUTyaTalui. Y CIIOBHS aHaJIM3a IPUBE/ICHBI B IIPUIIOKEHHH b.

8.2 [IpuroroBieHne pacTBOPOB
8.2.1 IIpuroToBieHre KOHTPOJIBHOTO MM KATHOPOBOYHOTO pacTBOpa — B [Ipuoxenun B.

8.2.2 Ipurorosienue pactBopa oprodocdopHoit kucaoTH onucano B [punoxenun I

8.3 I'panyupoBka xpomarorpada

8.3.1 I'panyupoBKa IIPOBOAUTCS C MPHMEHEHHEM KATHOPOBOYHEIX PACTBOPOB (MeTO A)
WK TIOBEPOYHBIX Ta30BBIX cMecelt (MeTon b).

8.3.1.1 Meton A

[TpoBoasT xpomarorpaduyecKuii aHaau3 MATPUYHOrO pacTBOpa (BOJHOIO pacTBOpa
amuHa 0e3 100aBIeHHs CTaHIapTa), IPUTOTOBIEHHOro coriacHo 1. 2 [Ipunoxenus B. ITpoBoasar
HE MeHee TpeX IOCIIeN0BaTebHBIX onpeneneHuil. Onpenensercs cpeanss miomans mika CO,,
COZIEpXKAIIerocss B MaTPUYHOM pacTBOpe. 3aTeM B MATPUYHBEIA pacTBOp A00aBiAeTCs 3apaHee
IPUTOTOBJIEHHBIA PAacTBOp CTaHAapra, Kak omucaHo B IL.I. 3-4 Ilpunoxenus B. Ilposomsr
XpoMarorpaQuyecKuii aHaiu3 IOJTyYEeHHOTO pacTBopa. I'palynpoBOuYHBIH KO3(PUIHMEHT
PacCYUTHIBAETCS CIEAYIONUM 00pa3oM:

Kip = Cer /( Ser — So), (8.1)

rme S — cpenuss mwiomans nuka CO, MaTpHYHOrO pacTBOpa, Y€,
Ser — cpenuss mwomans nuka CO; noce no6aBieHus CTaHIapTa, ye;
C¢r — KOHIIEHTpAIMsI BHECEHHOTO CTaHIapTa, /o’

['pagyupoBky mpoBoasT 1o Touke 1. C yaeTom HavanbHOM KoHIEHTpanuu CO, B MaTpUYHOM
pacTBOpe, IPUTOTOBJICHHBIN pacTBOpP COAEPIKUT:
CnacnopT = Ser Krp-, (8.2)

rie  Cracnopr — ACTHHHAS KOHIIEHTPAIIMS IPHTOTOBJIEHHOIO KATHOPOBOYHOIO pacTBOPa, r/om’;

K;p — rpaxyupoBoynsiit ko3¢ duuent vyscTBuTeNbHOCTH 171 CO,.
DT0 3HaYEHHE 3aHOCUTCS B IPOrpaMMy KakK MMacnopT KaTHOpOBOYHON CMECH.
IIpumeuanne - Beuay 6sicTporo okucienus HyS B kannOpoBouHOM pacTBOpe sl pacueTa
COZIep)KaHMsI CEPOBOIOPOa PEKOMEHIYETCs HCIIOJIb30BaTh KaMuOpoBouHEbIA rpaduk st CO, ¢
y4ETOM HOMPaBOYHOro Ko3ddurmenta ais HyS.
Onpenesienne nonpaBo4Horo kodgppunuenta piasa H,S:
- 3aIIUCHIBAIOT HE MEHEE TPEX XpoMaTorpaMM KaJIuOpOBOYHOI'O pacTBOpa;
- onpenesistoT cpeauue miomanu nukoB CO; u HpS;
- ONPE eS0T KO3 YUIUEHTEl 1yBCTBUTENBHOCTH (K, o) 1t HaS:

KHZS=CHZS/SHZS > (8.3)

rae Cys - koHIeHTpaiust HyS B kanubpoBoYHOM pacTBOpE, r/am’;
Sy,s - cpeamsst mwiomans nuka HyS kanuOpoBOYHOro pacTBopa, ye.

- PaCCYUTHIBAIOT MONpPaBOYHbIH Koo duument (K g co, ) st HoS
Ky s/co, = Kis /Krp (8.4)

rae K15 - TPaIyHpOBOYHEIH KOIQPHUIMEHT 1yBCTBUTEIBHOCTHA Jist H)S.

1 3aHOCAT €ro B IIaCIIOPT aHaJInu3a.




8.3.1.2 Meton b

I'paxyuposka mpooxutcs no [II'C CO, u H,S B azore mmm remun. III'C nomaercst B
KpaH-103atop xpomatorpada. J[is pacueTa KOHIEHTPAIlMA KOMIIOHEHTOB B PaCTBOPE B MACIopT
aHanu3a BHOCAT mompaBouyHble KodpdumueHTl Ky 111 CO, m H,S, yuureBaromiuie
COOTHOIIIEHHE 00BEMOB JXHJIKOM U ra3oBoit ¢a3ml B [IOY u creneHp U3BIeYEHUs] KOMIIOHEHTOB
u3 pactBopa. IlompaBouHble KO3(QQHUIMEHTHl ONpPENEeNAIOTCS IpPH aHAIU3€ KOHTPOJBHOIO
pactBopa. Meton b mpeamouturenbHee [UIS TEXHOJOIMYECKOrO KOHTPOJS, TaK KaK CpOK
xpanenus [1I'C Oosnpine, yeM KaaTuOpPOBOYHOIO PacTBOPA.
Onpenesnenne NonNpaBo4YHOro Ko3pguunenTa s rpaayuposkn mo III'C
Onpenensiercst rpagyupoBodnbii koadoumuent ang I[MI'C (K;) mis xaxmoro ompenenseMoro
KOMIIOHEHTA!

Ke=Cr 185 (8.5)
rne  C;— KoHueHTpamnus onpeneasiemoro komnonenTa B I[1I'C, % 06.;
Sr — cpenHss mIonank muka onpenensemoro kommnonenTa [1I'C, ye.
OmpenensieTcst TpaTyupOBOYHBIN KO3 duImenT st KoHTposbHoro pactsopa (Kiy) s kaxaoro
OIpeeNsIeMOro KOMIIOHEHTA!

Ky = Cx / Sx (8.6)

3
rac C;K - KOHICHTpauA OIIpeacIae€MOoro KOMIIOHEHTa B KOHTPOJIbHOM pacTBOPE, F/,[[M 5
S;K - CpeaHsd IIoIanb IUKa OIIPEAEIIAEMOT0 KOMIIOHEHTAa KOHTPOJIBHOTO pacTBOpAa, ye.

OnpepersieTcst HOMPaBOYHBIA KOG GHUIHUEHT U pacueTa CoAep KaHusl KOMIIOHEHTAa B pacTBOPE
npu rpagyuposke 1o [I'C (Kyr):
K;K/r = K)K / Kr (8-7)

9 YCTPAHEHUE MEMIAIOIIUX BJIUSHUNA

9.1 Ha pe3ynpTaThl aHajHM3a OKa3bIBAIOT BIIMSHHUE CMOJIOOOpa3sHbIE IPOAYKTHI U
YIJIEKUCIIBIH Ta3.

9.2 CmonoobpasHble IpPOMYKTH, HaKallLIMBAIOIIUMECs B Ipouecce paboOTH B
TEXHOJIOTHYECKOH yCTaHOBKE, MOTYT 3aCOPSATh (QHIBTPHI U KOMMYHHMKAILIOHHBIE TPYOIIPOBOJEL.
JI1st IpeoTBpalleHus ONaJaHusl CMOJIOOOPa3HEIX MIPOAYKTOB B aHAJIM3UPYEMYIO IIPoOy 0TOOP
npo0 IOJDKEH IPOHM3BOAUTBCA M3 CpeJHed 30HBI TpyOOIpoBOJa M KOHCTPYKIMS (DUIIBTPOB
JIOJDKHA IIPENyCMaTpHBATh BU3YaJbHBIA MM MHOW KOHTPOJIb 34 COCTOSHHEM (UIBTPYIOMIHX
3JIEMEHTOB.

9.3 Jlng npenoTBpallleHus BIMSHUS YIJIEKHCIIOIO ra3a, KOTOPHIM MOXET COAEp)KaThCs B
KOHTPOJIbHOM HJIM KaJuOpOBOYHOM pacTBOpe, Iomanas M3 arMocdepsl, HeOOXOIUMO €MKOCTU
JUIsL pPACTBOPOB OCHACTHUTH (PUIBTPOM C aCKAPHTOM.

10 BBIIIOJIHEHUE U3MEPEHU

10.1 B nponecce nukiia ananuza 6J10K MpoOOMOITOTOBKH BBITOIHSET CJIIEAYIOIIHE
OIepaIuu:
- ¢wibTpanus, CHIKEHHE JaBJICHUS B IIOTOKE MPOOHL;




- otbop 3amanHOro oosemMa mpobsl 1t aHamm3a (1 M a1 quanazona 0,05-10 r/am);

- 0160p 331aHHOTO 0OBEMa KUCIOTHI JUIs HeUTpaTH3alluy IpoOsI (2 Min);

- mepeHoc 3aJaHHoro oobema npobsl U kucyoTs B [IDY, Beinepkka mpo6sl B IIDY s
YCTaHOBJICHHSI paBHOBECHS IIPH 3alaHHOU TemmiepaType (12 mun npu 70 OC).

10.2 B mnpomemmutenHoM Xpomarorpage c II®Y Bce mnepedmcieHHble onepanuu
BBINOJHAKOTCS aBTOMATHYECKH B 0JIoOKe MOAroToBKH mpoObl. V3 cooOpaxeHuil 6e30macHOCTH
yIpaBjeHHe BCEMH KJIallaHAMM M KpaHaMH OCYINECTBJIAETCS 4epe3 IITAaTHhIE IMHCBMATHYCCKUEC
ymuaEA xpoMarorpada. Cxema GioKka mOArOTOBKU NMpoOsl mpuseneHa B [Ipunoxenun A. Ot60p
po6 POM3BOIUTCS ABTOMATHYECKH Mepel KaKIBIM aHamm3oM. O0beM poObl, NPOIYIIEHHbIH
yepe3 OJIOK Iepes aHATM30M, IOJDKeH ObITh He MeHee 20-KpaTHOro o0beMa BCeX MOABOISIIUX
KOMMYHHKAIUH.

10.3 ITocJie BBIIOIHEHHS YKa3aHHBIX OIepalfii IpoOOnoArOTOBKY IPOBOJUTCS:

- otbop npo6sl raza u3 [1OY Ha anamus (0,5-1 mi);

- XxpoMmaTorpadu9ecKuii aHaiau3 NpooH rasa;

- 06paboTKa XpoMaTOrpaMMHl (IIOMCK U HUAEHTU(HKAIHS ITHKOB);

- ciuB ocTaTkoB mpoOs! u3 [1OY, nponyska [IOY uHEepTHBIM razom.

10.4 YciioBus aHaIM3a ¥ TUIIOBasi XpOMaTorpaMMa MpHUBEICHbI B IIPUIIOKEHHH b.
I'paxyupoBka xpomaTorpada IpOBOAUTCS COTTACHO 3aJaHHOMY rpaduky (0OBIYHO pa3 B CYTKH).
Ilpumeuanne - 3roToBUTENH OCTABJISIET 32 COOOM MPaBO BHOCUTh U3MEHEHHS B KOHCTPYKIIHIO
xpomarorpada, CHCTEMBI MOATOTOBKH MHpPOOB M IPOrpaMMHOE oOecHeueHHe, €ClIH 3TO He
IPUBOIUT K yXY/IIICHHIO METPOJIOTHYECKUX XapaKTEPUCTHK.

B ciydae, eciiu KOHIIEHTpaluss KOMIIOHEHTOB B aHAIM3HPYEeMOH Npobe IpeBhIIIaeT
BEPXHIOIO TPAHUILY 3asBJICHHOTO IUala3oHa, JOIyCKAaeTCsl 3aMEHa IMEeTJIH, TO3UPYIoIel mpoly
MeHbpliero oorema (HO He menee 0,25 M) TakuM 00pa3oM, YTOOBI Macca aHAJIU3UPYEMBIX
KOMITOHEHTOB B JI03¢ COOTBETCTBOBaJA periaMmeHTHpoBaHHOMY MBU nuanazony.

11 OBPABOTKA PE3YJBTATOB U3MEPEHUI

11.1 I'pagyupoBKa MOXeET MPOBOAUTECS 1O pacTBopy (Metox A) u mo [1I'C (meton b).
Meron A
Konuenrpamust CO; (C,, ) onmpeneinsercs:

CCOZ = SCOZ ’ (CnacnopT /SCT) (1 1. 1)

rae S - romaas nuka CO; B mpoOe, ye;

co,
Chracnopr - KoHIIeHTpanus CO; B KaJIMOpOBOYHOM pacTBOpe coraacHo (8.2), F/)1M3;
Ser - romaap nuka CO, B KamuOpOBOYHOM pacTBOpE, ye.

Tak kak pactBop H,S mioxo xparutest, KOHUeHTpanust Cy, ¢ ONPENEISIeTCs 10 COACPKAHHIO
COzI

CHZS = SHZS ’ I<HZS/CO2 ’ (CHaCHOpT/SCT ) (l 12)

9IS . . - iomaae nuka H,S, ye.




K - OTHOCHTEIbHBINA K09()(OUIIMEHT TyBCTBUTEIIBHOCTH, ONPENENISETCS COrTTaCHO

H,8/CO,

(8.4).

Meton b
I'pagyuposka ocymiectsisiercst o I[1I'C cormacuo m. 8.3.1.2. KonuenTpanuu pacCYUTHBACTCS IO

bopmye:
Ci: Si 'K;K/r'.CO/SO, (11.3)

rme  S; - cpeaHsis IUIOLIAAb ITHMKA OIPENEIIeMOro KOMIIOHEHTa, Y€,
K,or - IOIpaBOYHBIN K03 GUIMEHTa, YIUTHIBAIOIUH COOTHOIIEHHE 0O0BEMOB KUIKOH 1

ra3oBoi ¢a3el B [IOY u creneHp n3BieyeHHs: KOMIIOHEHTOB M3 PacTBOpA,
C, - KoHmeHTpanus onpeaensiemoro komnonenTa B III'C, % 06.;
So - cpemHsis IUIOIIAAb MUKa onpenenssemoro kommnonenTa B [1I'C, ye.

12 O®OPMJUIEHHUE PE3YJIBbTATOB AHAJIM3A

12.1 PesynpraT aHamus3a X¢p B JOKyMEHTaX, IPEAYCMAaTPHUBAIOUIMX €r0 MCIOJb30BaHHUe,
MOXeT OBITh NIPEJICTABJICH B BUJIE:

X+A,P=095 (12.1)

rae A - mokaszaresib TOYHOCTH METOIUKH.
3naueHue A paccuuThBaIOT 1o Gopmyie: A =0,01-5-X.
3HaveHue O mpuBeneHo B Tabiuue 1.
JlommycTHMO pe3ysIbTaT aHaju3a B JOKyMEHTaX, BBIaBaeMbIX JJa0opaTopueil, IpeICTaBIsTh B
BHJIE:
X=*A, ,P=0,95, npu yciosuu A; <A,

rae X - pe3yibTaT aHallu3a, IOIyYeHHBIH B COOTBETCTBUHU C METOAUKON U3MEPEHUH;
+A, - 3HaU€HHE XapaKTEPUCTUKH IIOIPEIIHOCTH Pe3yJIbTATOB aHAIN3a, YCTaHOBJICHHOE IIPH

pean3anuy METOAUKH B TabopaTopuu U obecrnednBaeMoe KOHTPOJIEM CTaOUIbHOCTH
pe3yJIbTaTOB aHAJIN3A.

12.2 Pe3ynprat onpeeaeHus 10DKEH OKaHYUBAThCS TEM K€ JECSITUYHBIM Pa3psiioM, 4To
U [IOTPENIHOCTh U3MEPEHUH.

12.3 PesynpraTel u3MepeHHA OQOPMILIOTCS 3allUChI0 B KypHaje. Pe3yabpTaTsl
HU3MEPEHHUH yIOCTOBEPSIIOTCS JTUI[OM, IPOBOAMBIIKM aHAIHN3, M PYKOBOAUTENEM JIAOOPATOPHUH.

13 KOHTPOJIb KAYECTBA PE3YJIbTATOB AHAJIN3A

13.1 PexomeHnnyeTcsi IpOBOAUTE KOHTPOJIb IIPABIJILHOCTH aHAIH3a TOCTIe:
- 3HAYUTEJIbHBIX PACXOXKIEHUN B IaHHBIX JIAOOPATOPHOTO aHAJIN3a;
- 3aMeHBl abcopOeHTa B TEXHOJIOTUYECKOH YCTaHOBKE;
- IIOCJIE PEMOHTA WJIU JUIUTEJIBHOTO IIPOCTOS TpHOO0pa;




- U3MEHEHHS YCJIIOBUH aHau3a.

13.1.1 AnropuT™ KOHTPOJI Ka4€CTBA BHIMOJHEHUS aHATIM3a

13.1.1.1 O6pasus ais korTposs (OK) H0mKHEL OBITE MPEACTABUTENIBHEI [0 OTHOIICHUIO
K aHaM3upyeMsM mpobam. IlorpemHocTs arrecToBanHOro 3Hadenus OK — me Oosnee OmHOMN
TPeTH OT XapaKTEPHCTUKH IOTPELIHOCTH Pe3yTbTaToB aHanusa. OOpasuamy JUls KOHTPOJL
ABJSIOTCS KOHTPOJNBHBIE PAacTBODHI, IPHTOTOBICHHBIE coracHo Ilpumoxenmio B. OK
aHATH3UPYIOT B TOYHOM COOTBETCTBHH C HACTOSIIEH METOIUKOH.

13.1.2 KoHTpois NpaBHIBHOCTH aHaIM3a MPOBOJAT IIyTEM CpaBHEHHS pesyibTata
aHAJM3a KOHTPOJBHOTO PAcTBOpAa C €ro aTTeCTOBAHHBIM 3HAaYeHHEM. Pesymbrar KOHTPOJIbHOH
npoueaypsl Ky pacc4uTHIBAIOT IO Gopmyie:

szfi—cl, (13.1)

rae X - pe3yibTaT aHalM3a KOHIEHTPAlMH KOMIIOHEHTa B o0pasiie Ml KOHTPOJ — cpeHee
apu(MeTHIECKOe IBYX Pe3yJIbTaTOB Hapa/UIeIbHbIX ONPEACTICHUM.
C - arrecToBaHHOE 3Ha4eHUE 00pa3a Jjsk KOHTPOJISL.

Hopmarus kouTpoJist K paccuuThIBaloT 10 popmyire:

K=A, (13.2)
rae +A, - 3HaYeHHE XapaKTEPUCTUKHU MOTPEMIHOCTH Pe3yIhTAaTOB aHAIM3a, COOTBETCTBYIOMICE
aTTeCTOBAHHOMY 3HAYCHHIO 00pa3la JJisi KOHTPOJISL.

Ipumeuanune: JIOMyCTHMO XapaKTEPUCTHKY IOIPEIIHOCTH pE3YJIbTaToOB U3MEpeHU IpU
BHEJIPEHHH METOAMKH B JaOOpaTOpHH YCTaHABIMBATH HA OCHOBE BBHIPAXCHUS: A; = 0,84:A, ¢
MOCICAYIONMM YTOYHEHHEM [0 Mepe HAaKOIUIEHHs HHGOpMAIuH B IPOIECCE KOHTPOJL
cTaOMJILHOCTH PE3YJIbTATOB H3MEPEHHUH.

13.1.3 INpouenypy aHam3a IPU3HAIOT yAOBJIETBOPUTEIBLHOM IPH BEIIIOJHCHUH YCIIOBHUSL:

Ki<K (13.3)
[Ipy HeBbImONHEHUH YycioBHs (13.3) KOHTPOJBHYIO MpPOHEAYpY MOBTOPSIOT. Ipu

[IOBTOPHOM  HEBBIIOJMHCHHH ycioBusi (13.3) BBUICHSIOT —HPUYMHBL, NPUBOISAIIMC K
HEYIOBJIETBOPHUTEILHBIM Pe3yIbTaTaM, ¥ IIPUHAMAIOT MEPHI 10 UX YCTPAHCHHIO.
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Ipuaoxenne b

YceiaoBua aHaam3a

O6BeM 10351 aHATU3UPYEMON KUIAKOCTH 1 M

O6BeM pacTBOpa KMCIIOTHI 2 M
Temmneparypa [IOA 70 °C
Temmeparypa TepMocTaTa KOJIOHOK 70 °C

Tok merekTopa ' 120 MA
JlaBjieHue ra3a-HOCHTEIS Ha MAHOMETPE 2 Gap
JlaBieHue raza ynpapJIiCHHs Ha MAaHOMETpe 5+0,5 6ap
Pacxoj ra3a-HOCHTeNs yepe3 cpaBHUTENbHBIH Kanan JITTI 30 + 3 Mi/MuH
Pacxoj1 ra3a-HocuTens uepe3 padbounit kanan J[TII 20 + 3 m1/MuH
Pacxoj raza-HocuTelns 1pu mpoayske IIOY 70 + 5 mu/MuH
Bpems BKJIIOYEHHUs OOpAaTHOM MPOAYBKH OT Havasa aHajlnsa 2 MUH

TunoBasi XxpoMaTorpaMmma

4‘ Mporpamma AHanu3arop

Komaia | pocies

T H2S5[001.57

e o
CTATHC MAK:
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Ipuiaoxenne B

IIpuroroB/ieHHe KOHTPOJIbHOI0 H KAJIHOPOBOYHOI0 pacTBopa

1 Haznauenune
KOHTpONBHBEI ~ pacTBOpP  MCHONB3YeTCs UL KOHTPOJS — TPAaBUJIBHOCTH — aHAJIM3A.

Kanm6poBOo4HEIH pPacTBOp HCMONB3yeTCs [ €KEJHEBHOH KadmOpoBKM XpomaTorpada.
MeToAUKH TIPUTOTOBJIEHHS PACTBOPOB UIEHTUYHEL

2 [IpurotoBieHne MaTPUYHOIO PacTBOPa
Marpuusblii  pacTBOp (BOIHBIH pacTBOpP 3TAHOJIAMUHOB 0e3 J00aBlIeHMs CTaHAapTa)

FOTOBHTCS TaKMM o0Opa3oM, 4TOOBI €ro coctaB OBUI IO BO3MOXKHOCTH OJIM30K K COCTaBy
aHaIM3upyeMoro amuHa. Hanpumep:

METHJIAUAITAHOJIaMUH 24 %
JOUAITAHOJIAMUH 16 %
BOJa 40 %

[IpuroToBJIE€HHBIA  MATPUYHBIH  pacTBOp  CIEAyeT IPOKHMIATHTH UL yAAJICHUS
pactBoperoro CO>, mepenuTh B €MKOCTh, CHAOKEHHYIO IIATPOHOM C aCKapuUTOM, OXJIAJHUTh H
IIPOBEPUTH Ha YHUCTOTY. [IpoBepka mpoBoauTes ¢ moMomsio xpomatorpada PGC 90.50 ¢ IIDY.
Cobmonass HeoOXoauMBle MepHI mpemocTopokHocTd OoT momanaHuss COo, 3aluCBHIBAIOTCA HE
MeHee IBYX XpOMarorpaMM MaTpudHOro pactBopa. Ilpum Hammumm muka COo ero miomais
3aIUCHIBAETCS U YUUTHIBACTCS IIPU pacyeTe KOHIEHTPAIUH [TOJy9eHHOT0 pacTBopa (cM. 11.6.3.3).
3 TlpuroToBicHHE MEPBHYHOT0 CTAHAAPTA OIPEAEIIEMBIX KOMIIOHEHTOB

B MaTpu4yHOM pacTBOpe PacTBOPSIOT coiepkumoe ammynsl 0,1 H cranmapT-TUTpa HaTpUs
yriaekucibii 6e3poanoro u 0,1H HaTpHil CEPHUCTHIN 9-BOTHBIH, U T0BOAAT 00BEM pacTBOpa JI0 1
1. Ionyyennsiit pactBop C; comepkut 2,2 r BHeceHHOro cragnapra CO, u 1,7 r/n H,S.

4 ITpurotoBienue paboyero craHaapra

W3 momy4eHHOro pactBopa mepBu4HOro cranmgapra C; roroBurcs paboumit cranmapr C
HY)XHOH KOHIIeHTpalu# (okoo 0,2 1/71) myTeM pa30aBiIeHHs IEPBUYHOIO CTAaHAApTa MaTPUYHBIM
pactBopoM. C momoIpo MepHO# kKonobsl otoéuparor 100 M pactBopa Cj, IEPEHOCAT B MEPHYIO
k0j0y Ha 1 1 u goBomsaT ob6beM 1o 1 1 MaTpu4yHBIM pacTBopoM Ilomydennsiii pactBop C
comepxkutr 0,22 r BHecernnoro cranmapra CO; u 0,17 r/nm H,S. IlpuroTtoBineHHBIH pacTBOp
HEepeIBAIOT B PabOYyl0 €MKOCTh, CHAaOXEHHYIO (HJIBTPOM C acKapuTOM [UId 3aIlUTBl OT
nonagauusg CO,.

5 Xpanenue

KOHTpONbHBI pacTBOp [MOJKEH XPAHHUTBCS B E€MKOCTH, CHa0)XEHHOH (QUIBTPOM-
MOTJIOTUTENIeM. MakCHMalbHBIH CpoK XpaHeHHs pacTBopa C; coCTaBisIeT 2 CYTOK.

B ciywae, ecnu [utst onpeiesIeHUs COAEPIKaHUsI CEPOBOIOPO/Ia HCIIONIB3YETCs IIOIIPaBOYHBIN
kosbdunment mus H,S, ompenenenubiii coriacHo 6.3.4, MakCUMaJbHBIH CPOK XpaHEHHS
pacTBOpa, UCIOIB3yEMOr0 Ul IpalyupoBKU XpoMaTorpada, coctanisiet 30 gHEl.

6 IlorpemHOCTh MPUTOTOBJIEHUS pacTBOpa
Ilorpemnocts npurotosienus pacteopa C; (A ) onpeznensercs 1o popmye:

A =C, -\/(ACI/C, )+ (A /) +(ay, V)

rne  C, - arTecTOBaHHOE 3HaYeHHE KOHIIEHTpAIUU pabovyero craHaapra, /i
C, - arTecToOBaHHOE 3HaYeHNE KOHIIEHTPAIUU IIEPBUYHOIO CTaHAapTa, I/JI;
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A

G

Vi, V, -orMmepsieMble 00BEMBI, MII;

A

Vi

JUTS IPUTOTOBJIEHUS pacTBopa Cy MII;

A

V2

- IIOTPEIHOCTD MPUrOTOBICHUS pacTBopa Cy I/
- IOIPENIHOCTh H3MepeHHs oobeMa pacTBopa Cy, B3ATOro

- IOrPENIHOCTD U3MepeHus: oorema pacTBopa Ca, MiL.

OtHocHTeNbHAs MOTPENHOCTh TpUroToBNeHHs pactBopa Ci (Ac /Cl) U3 CTaHIApT-

tutpoB cormacao TY  2642-002-96994494-08 cocrasiser

0,01

C JIOBEpUTEJIbHOH
BeposaTHOCTBIO P=0,95. TTorpemHoctu u3mMepeHust 00beMa npuseneHs! cornacao 'OCT 1770-74.
[TprMepHI OIIEHKH MMOTPEIIHOCTH IIPUBEICHBI B TaOIHIIAX.

Tabnuua B. 1
[IpuroToBIIeHHE PACTBOPOB C HCIOJIH30BAHHEM MEPHBIX KOJIO 2 KiIacca
PactBop | Konmen- | O6peM [Torpem- O6rem [Torpem- [Torpemuoctsb
TpaluH, pacTBOpa | HOCTb pacTBopa | HOCTb KOHIIEHTpAI[HH,
/1 Vi, MepHOH Vs, MepHOit /1
CO, | HS | Mo KOJIOBI MII KOJIOBI CO, H,S
2-100-2, 2-1000-2,
MIT MJI
Cl 22 | 1,7 |- - - - 0,022 |0,017
C2 0,22 0,17 | 100 0,2 1000 0,8 0,0022 | 0,0017
Tabnuna B. 2
[IpuroToBieHre pacTBOPOB ¢ HCHOJIB30BaHUEM MEPHOTO IMIHHApa 2-250-1
U MepHO#H KoJOBI 2-1000-2
PactBop | Konnen- O6pem ITorpem- Ob6peMm [Torpem- [TorpemnrHocTh
TpaIuH, pacTBOpa | HOCTh pacTBOpa | HOCTb KOHIICHTpAIHH,
r/n Vi, MEpPHOTO V. MepHOI r/n
CO; | HpS | Mo UATUHAPA | MI KOJIOBI CO, H,S
2-250-1, 2-1000-2,
MIT MJI
Cl 22 | 1,7 |- - - - 0,022 |0,017
C2 0,22 | 0,17 | 100 1,25 1000 0,8 0,0035 | 0,0027
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IIpunaoxenune I'

IIpuroroBiienue pacteopa opTodocopHOH KHCIOTHI

PCaKTI/IBI)I, MaT€puajbl U CPEACTBO U3MEPCHUS:

Bona mpuctumnnpoBaHHas I'OCT 6709-72
Kucnora oprodpocdopras X4 uiam 41a ['OCT 6552-80
[unuaap MepHBIi 1 71 ['OCT 1770-74

Heo6x0auM0 IpUrOTOBUTE OKOJIO 5 11 50 % opTodochopHON KUCIOTHI INIOTHOCTBIO 1,335 /v’
Tak Kak KuCjIOTa JUIs HEHTpalu3alii aMuHa Oepercss ¢ OONBIIMM H30BITKOM, OOJIBLIOH

TOYHOCTH IIPH [IPUTOTOBJICHUHU pacTBOpa He TpeOyeTcs.

[—

ApeoMeTpoM OIpeAesSIIOT INIOTHOCTh TOBapPHOH OPTOPOCHOPHOM KUCIOTHI

2. Ilo crmpaBOYHBIM TaOJMI@M ONpPEIEISIOT NPOLEHTHOE coAepxkaHue opTodochopHOM

KHCJIOTHI B TOBAPHOM IIPOAYKTE.
3. PaccuuThiBatOT HEOOXOIUMBINA 00BEM TOBAPHON KUCIIOTHI:

Vios = (Vs0 - pso * Cs0 ) / pros * Cross
rie  V so—o0nseM npurorosisiemoro 50 % pactBopa opToochOopHOH KHCIOTHI, M,
pso - IUIOTHOCTH ImpUrotosisemoro 50 % pactBopa, I/aM’;
C 50 - KOHIIEHTpAIHs IPUTOTOBIIIEMOIO pacTBopa, %o;
. . 3
Pros - IUNIOTHOCTH PacTBOpa TOBApHON 0pTOHOCHOPHOH KHCIIOTHI, I/IM”;

C 1o - KOHIIEHTPALHS TOBAPHO# 0pTOhOCHOPHOI KHCIOTEL, Yo.

4. PaccyMTHIBAIOT HEOOXOMUMEIi /I pa30aBiIeHUst 00BEM BOIBI

Vi,o = Vso pso (100 - Cso ) = Virog * Pros = (100 - Cron ) / pyy 0.

rae Py, — IIOTHOCTB BOJEL, r/m.

5. C mOMOIIB MEPHOTO IHIHHApa B pabouyld €MKOCTh BHOCST pacCUUTaHHBIE OOBEMEI
BOJBI M TOBapHOH opTo(ocdOopHON KHCIOTH. APEOMETPOM KOHTPOJIHPYIOT IUIOTHOCTh

IIOJIYYEHHOTI'O pacTBOpa.

6. IlomyueHHBIH pacTBOp HEOOXOAMMO  IPOKUISATHTH Ui  YAAJEHHs PacTBOPEHHOIO

YIJIEKHCIIOTO rasa.
Buumanue!

[Tpu paboTte ¢ KuciIoTaMu HeOOX0AUMO coOmoaTh TpedoBanus 6e3onacuocty [1b 09-596-
03 «IIpaBuma ©e30MacHOCTH IPH MCIOJIB30BAHUM HEOPraHUYECKHX IJKHIKHX KHUCIIOT H

HIEJIOYEeH ).
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