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ÓÃËÅÂÎÄÎÐÎÄÛ ÍÅÔÒßÍÛÅ ÑÂÅÒËÛÅ ÆÈÄÊÈÅ

Êîëè÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå ñëåäîâ ñåðû
ìåòîäîì îêèñëèòåëüíîé ìèêðîêóëîíîìåòðèè

Light liquid petroleum hydrocarbons. Determination of trace quantities of sulfur by oxidative microcoulometry

Äàòà ââåäåíèÿ — 2012—07—01

1 Îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ

1.1 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò óñòàíàâëèâàåò ìåòîä îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè ñåðû â ïðåäåëàõ îò 3,0
äî 1000 ìã/êã â ñâåòëûõ æèäêèõ óãëåâîäîðîäàõ è òîïëèâàõ, ñîäåðæàùèõ îêñèãåíàòû, êèïÿùèõ ïðè òåìïå-
ðàòóðå îò 26 °Ñ äî 274 °Ñ (îò 80 °F äî 525 °F).

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ïðåäâàðèòåëüíûå äàííûå ïîêàçàëè, ÷òî íàñòîÿùèé ìåòîä èñïûòàíèÿ òàêæå ïðèìåíèì
äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñåðû â äåíàòóðèðîâàííîì òîïëèâíîì ýòàíîëå (ÀÑÒÌ Ä 4806), ìîòîðíîì òîïëèâå äëÿ äâèãàòåëåé
ñ èñêðîâûì çàæèãàíèåì (ÀÑÒÌ Ä 4814), òîïëèâíîì ýòàíîëå (Ed 75-Ed 85) (ÀÑÒÌ Ä 5798) èëè òîïëèâíûõ áåíçèíîâûõ
ñìåñÿõ, ñîäåðæàùèõ îêñèãåíàòû, ñ êîíöåíòðàöèåé ýòàíîëà áîëåå 10 %. Îäíàêî ïðåöèçèîííîñòü äëÿ óêàçàííûõ ìà-
òåðèàëîâ íå îïðåäåëÿëàñü. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïîäêîìèòåò Ä 02.03 ðàçðàáàòûâàåò ôîðìóëèðîâêó ïðåöèçèîííîñòè
äëÿ óêàçàííûõ âûøå ìàòåðèàëîâ.

1.2 Äðóãèå ìàòåðèàëû, íàõîäÿùèåñÿ â ïðåäåëàõ òåìïåðàòóðû îòáîðà ôðàêöèé, óêàçàííûõ â 1.1,
íî ñ êîíöåíòðàöèåé ñåðû âûøå 1000 ìã/êã, ìîæíî èñïûòûâàòü, ðàçáàâëÿÿ èõ, ÷òîáû ââåñòè â ðàìêè óñòà-
íîâëåííîãî âûøå ïðåäåëà. Êðîìå òîãî, íàñòîÿùèì ìåòîäîì ìîãóò áûòü èñïûòàíû îáðàçöû òîïëèâ ñ
ïðåäåëàìè êèïåíèÿ, âûõîäÿùèìè çà óñòàíîâëåííûå ãðàíèöû, íàïðèìåð äèçåëüíûå è áèîäèçåëüíûå
òîïëèâà.

1.3 Çíà÷åíèÿ, ïðèâåäåííûå â åäèíèöàõ ñèñòåìû ÑÈ, ñëåäóåò ðàññìàòðèâàòü êàê ñòàíäàðòíûå.
Çíà÷åíèÿ, ïðèâåäåííûå â åäèíèöàõ ñèñòåìû äþéì-ôóíò, ïðèâåäåíû òîëüêî äëÿ èíôîðìàöèè. Ïðåäïî÷-
òèòåëüíûìè åäèíèöàìè ÿâëÿþòñÿ ìèëëèãðàììû íà êèëîãðàìì (ìã/êã).

1.4 Â íàñòîÿùåì ñòàíäàðòå íå ïðåäóñìîòðåíî ðàññìîòðåíèå âñåõ âîïðîñîâ îáåñïå÷åíèÿ áåçî-
ïàñíîñòè, ñâÿçàííûõ ñ åãî èñïîëüçîâàíèåì. Ïîëüçîâàòåëü íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà íåñåò îòâåòñòâåí-
íîñòü çà ïðèíÿòèå ñîîòâåòñòâóþùèõ ìåð áåçîïàñíîñòè è çà ñîõðàíåíèå çäîðîâüÿ ïåðñîíàëà, à òàêæå
îïðåäåëÿåò öåëåñîîáðàçíîñòü ïðèìåíåíèÿ çàêîíîäàòåëüíûõ îãðàíè÷åíèé ïåðåä åãî èñïîëüçîâàíèåì.
Ôîðìóëèðîâêè îñîáûõ ñëó÷àåâ îïàñíîñòè ïðèâåäåíû â ðàçäåëàõ 7—9.

2 Íîðìàòèâíûå ññûëêè

Â íàñòîÿùåì ñòàíäàðòå èñïîëüçîâàíû íîðìàòèâíûå ññûëêè íà ñëåäóþùèå ñòàíäàðòû:
ÀÑÒÌ Ä 1193 Ñïåöèôèêàöèÿ íà âîäó-ðåàêòèâ (ASTM D 1193, Specification for reagent water)
ÀÑÒÌ Ä 1298 Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ïëîòíîñòè, îòíîñèòåëüíîé ïëîòíîñòè (óäåëüíîãî âåñà) èëè

ïëîòíîñòè ïî API ñûðîé íåôòè è æèäêèõ íåôòåïðîäóêòîâ àðåîìåòðîì (ASTM D 1298, Test method for
density, relative density (specific gravity), or crude petroleum and liquid petroleum products by hydrometer
method)

ÀÑÒÌ Ä 4052 Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ïëîòíîñòè è îòíîñèòåëüíîé ïëîòíîñòè æèäêîñòåé öèôðîâûì
ïëîòíîìåðîì (ASTM D 4052, Test method for density and relative density of liquids by digital density meter)

ÀÑÒÌ Ä 4057 Ðóêîâîäñòâî ïî ðó÷íîìó îòáîðó ïðîá íåôòè è íåôòåïðîäóêòîâ (ASTM D 4057,
Practice for manual sampling of petroleum and petroleum products)

1

Èçäàíèå îôèöèàëüíîå

ÃÎÑÒ Ð 54288—2010



ÀÑÒÌ Ä 4177 Ðóêîâîäñòâî ïî àâòîìàòè÷åñêîìó îòáîðó ïðîá íåôòè è íåôòåïðîäóêòîâ
(ASTM D 4177, Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products)

ÀÑÒÌ Ä 4806 Ñïåöèôèêàöèÿ äåíàòóðèðîâàííîãî òîïëèâíîãî ýòàíîëà äëÿ ñìåøåíèÿ åãî ñ áåíçè-
íàìè, ïðèìåíÿåìûìè â ìîòîðíûõ òîïëèâàõ äëÿ äâèãàòåëåé ñ èñêðîâûì çàæèãàíèåì (ASTM D 4806,
Specification for denatured fuel ethanol for blending with gasolines for use as automotive spark-ignition engine
fuel)

ÀÑÒÌ Ä 4814 Ñïåöèôèêàöèÿ òîïëèâà äëÿ ìîòîðíûõ äâèãàòåëåé ñ èñêðîâûì çàæèãàíèåì
(ASTM D 4814, Specification for automotive spark-ignition engine fuel)

ÀÑÒÌ Ä 5798 Ñïåöèôèêàöèÿ òîïëèâíîãî ýòàíîëà (Ed75-Ed85) äëÿ ìîòîðíûõ äâèãàòåëåé ñ èñêðî-
âûì çàæèãàíèåì (ASTM D 5798, Specification for fuel ethanol (Ed75-Ed85) for automotive spark-ignition
engines)

ÀÑÒÌ Ä 6299 Ðóêîâîäñòâî ïî ïðèìåíåíèþ ñòàòèñòè÷åñêèõ ïðèåìîâ ãàðàíòèè êà÷åñòâà äëÿ îöåíêè
ðàáîòû ñèñòåì àíàëèòè÷åñêîãî èçìåðåíèÿ (ASTM D 6299, Practice for applying statistical quality assurance
and control charting techniques to evaluate analytical measurement system performancå)

Ïðàâèëà OSHA 29 ÑFR, ïàðàãðàôû 1910.1000 è 1910.1200 (OSHA Regulations 29 CFR, paragraphs
1910.1000 and 1910.1200)

3 Ñóùíîñòü ìåòîäà

3.1 Æèäêèé îáðàçåö ââîäÿò â òðóáêó äëÿ ïèðîëèçà, â êîòîðîé ïîääåðæèâàþò òåìïåðàòóðó
900 °Ñ—1200 °Ñ è ÷åðåç êîòîðóþ ïðîòåêàåò ïîòîê ãàçà, ñîäåðæàùèé 50 %—80 % êèñëîðîäà è
20 %—50 % èíåðòíîãî ãàçà (íàïðèìåð, àðãîíà, ãåëèÿ è ò. ä.). Ïðè îêèñëèòåëüíîì ïèðîëèçå ñåðà ïðåâðà-
ùàåòñÿ â äâóîêèñü ñåðû, êîòîðàÿ çàòåì ïîïàäàåò â òèòðîâàëüíóþ ÿ÷åéêó, ãäå îíà ðåàãèðóåò ñ èîíîì òðè-
èîäèäà, ïðèñóòñòâóþùèì â ýëåêòðîëèòå. Èçðàñõîäîâàííûé ïðè ýòîì òðèèîäèä êóëîíîìåòðè÷åñêè
âîññòàíàâëèâàåòñÿ, è ñóììàðíûé òîê (I � t), òðåáóåìûé äëÿ åãî âîcñòàíîâëåíèÿ, ÿâëÿåòñÿ ìåðîé ñîäåð-
æàíèÿ ñåðû, ïðèñóòñòâóþùåé â èñïûòóåìîì îáðàçöå.

3.2 Ïî ìåðå ïîñòóïëåíèÿ äâóîêèñè ñåðû â òèòðîâàëüíóþ ÿ÷åéêó â íåé ïðîèñõîäèò ñëåäóþùàÿ ðå-
àêöèÿ

I3
� + SO2 + H2O � SO3 + 3I– + 2H+. (1)

Èçðàñõîäîâàííûé â ïðèâåäåííîé âûøå ðåàêöèè èîí òðèèîäèäà ãåíåðèðóåòñÿ êóëîíîìåòðè÷åñêè â
ñîîòâåòñòâèè ñî ñëåäóþùåé ðåàêöèåé

3I– � I3

�
+ 2å– . (2)

3.3 Ýòè ìèêðîýêâèâàëåíòû èîíà òðèèîäèäà ðàâíû ÷èñëó ìèêðîýêâèâàëåíòîâ èîíà SO2 â òèòðóå-
ìîì îáðàçöå, ïîñòóïàþùèõ â òèòðîâàëüíóþ ÿ÷åéêó.

4 Çíà÷åíèå è ïðèìåíåíèå

4.1 Íàñòîÿùèé ìåòîä èñïûòàíèÿ èñïîëüçóþò äëÿ îïðåäåëåíèÿ êîíöåíòðàöèè ñåðû â ñâåòëûõ æèä-
êèõ óãëåâîäîðîäàõ, áåíçèíå è äèçåëüíûõ òîïëèâàõ è èõ ïðèñàäêàõ, ãäå òàêèå êîíöåíòðàöèè ñåðû ìîãóò
áûòü âðåäíû ïðè èõ ïðîèçâîäñòâå, ýêñïëóàòàöèè è èñïîëüçîâàíèè. Èçìåðåíèå êîíöåíòðàöèè ñåðû ïðè
ïðîèçâîäñòâå áåíçèíà è äèçåëüíîãî òîïëèâà è â îêîí÷àòåëüíîì ïðîäóêòå òðåáóåòñÿ êàê äëÿ óðåãóëèðî-
âàíèÿ, òàê è äëÿ îáåñïå÷åíèÿ âåðîÿòíîãî ìàêñèìàëüíîãî ñðîêà ñëóæáû êàòàëèòè÷åñêèõ êîíâåðòîðîâ,
èñïîëüçóåìûõ â àâòîìîáèëüíîé ïðîìûøëåííîñòè.

5 Ìåøàþùèå ôàêòîðû

5.1 Íàñòîÿùèé ìåòîä èñïûòàíèÿ ìîæíî ïðèìåíÿòü ïðè îáùåé êîíöåíòðàöèè ãàëîèäîâ, ïðåâûøà-
þùåé â 10 ðàç óðîâåíü ñåðû, è îáùåé êîíöåíòðàöèè àçîòà, ïðåâûøàþùåé â 1000 ðàç óðîâåíü ñåðû.

5.1.1 Äëÿ äîñòèæåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ ñåðû ïî íàñòîÿùåìó ìåòîäó íåîáõîäèìî
òî÷íî ñëåäîâàòü óêàçàíèÿì, è âñå âîçìîæíûå èñòî÷íèêè çàãðÿçíåíèÿ ñåðîé äîëæíû áûòü óñòðàíåíû.

5.2 Íàñòîÿùèé ìåòîä èñïûòàíèé íåïðèìåíèì ïðè îáùåì ñîäåðæàíèè â îáðàçöå òÿæåëûõ ìåòàë-
ëîâ (íàïðèìåð, Ni, V, Pb è ò. ä.) áîëåå 500 ìã/êã (ppm).
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6 Àïïàðàòóðà

6.1 Ìîæíî èñïîëüçîâàòü òðóáêó äëÿ ïèðîëèçà è ïå÷ü ëþáîé ôîðìû, íî îíè äîëæíû ñîîòâåòñòâî-
âàòü îïðåäåëåííûì ïàðàìåòðàì. Íà ðèñóíêå 1 ïðåäñòàâëåíà òèïè÷íàÿ àïïàðàòóðà, èñïîëüçóåìàÿ â íà-
ñòîÿùåå âðåìÿ.

6.2 Òèïè÷íûé êîìïëåêò êóëîíîìåòðè÷åñêîãî àïïàðàòà è ñõåìà ïîòîêà îêèñëèòåëüíîãî ãàçà ÷åðåç
íåãî äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâ ñåðû ïðåäñòàâëåíû íà ðèñóíêå 2.

6.3 Ïå÷ü, îáåñïå÷èâàþùàÿ òåìïåðàòóðó 900 °C—1200 °Ñ, äîñòàòî÷íóþ äëÿ ïîëíîãî òåðìè÷åñêîãî
ðàçëîæåíèÿ îðãàíè÷åñêîé ìàòðèöû è ïîëíîãî îêèñëåíèÿ îðãàíè÷åñêè ñâÿçàííîé ñåðû äî SO2. Íàëè÷èå
íåçàâèñèìî ðåãóëèðóåìûõ òåìïåðàòóðíûõ çîí íà âõîäå è âûõîäå íå ÿâëÿåòñÿ îáÿçàòåëüíûì. Ìîæíî èñ-
ïîëüçîâàòü ýëåêòðè÷åñêóþ ïå÷ü.

6.4 Òðóáêà äëÿ ïèðîëèçà, èçãîòîâëåííàÿ èç êâàðöà è ñêîíñòðóèðîâàííàÿ òàêèì îáðàçîì, ÷òî îáðà-
çåö èñïàðÿåòñÿ â íàãðåòîé çîíå ïåðåä ïå÷üþ è ïåðåíîñèòñÿ èíåðòíûì ãàçîì-íîñèòåëåì â çîíó îêèñëå-
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1 — ëåíòî÷íûé íàãðåâàòåëü (100 °Ñ); 2 — âûõîä; 3 — ïå÷ü; 4 — öåíòð; 5 — âõîä;
6 — ðåàãåíòíûé ãàç — êèñëîðîä; 7 — ãàç-íîñèòåëü — àðãîí

Ðèñóíîê 1 — Òèïè÷íàÿ òðóáêà äëÿ ïèðîëèçà

1 — êèñëîðîä; 2 — àðãîí; 3 — ìåìáðàíà äëÿ ââîäà îáðàçöà; 4 — âõîä; 5 — ïèðîëèçíàÿ ïå÷ü; 6 — çîíà ïèðîëèçà; 7 — âûõîä;
8 — òèòðàöèîííàÿ ÿ÷åéêà; 9 — ìèêðîêóëîíîìåòð; 10 — ïîòåíöèîìåòðè÷åñêèé ñàìîïèñåö

Ðèñóíîê 2 — Ñõåìà òèïè÷íîãî êóëîíîìåòðè÷åñêîãî àïïàðàòà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâ ñåðû



íèÿ, ãäå èñïàðèâøèéñÿ îáðàçåö ñìåøèâàåòñÿ ñ êèñëîðîäîì è òåðìè÷åñêè ðàçëàãàåòñÿ. Âõîäíîå
îòâåðñòèå äîëæíî áûòü äîñòàòî÷íî áîëüøèì, ÷òîáû ëîäî÷êà ñ îáðàçöîì ïîëíîñòüþ ïîìåùàëàñü â çîíå
îêèñëåíèÿ òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà èëè ìîæíî áûëî íåïîñðåäñòâåííî ââîäèòü îáðàçåö â íàãðåâàåìóþ çîíó
ïåðåä ïå÷üþ. Òðóáêà äëÿ ïèðîëèçà äîëæíà èìåòü áîêîâûå êîëåíà äëÿ ââîäà êèñëîðîäà è èíåðòíîãî
ãàçà-íîñèòåëÿ.

6.5 Òèòðîâàëüíàÿ ÿ÷åéêà ñîñòîèò èç ïàðû ýëåêòðîäîâ: èçìåðèòåëüíîãî ýëåêòðîäà è ýëåêòðîäà
ñðàâíåíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ èçìåíåíèé êîíöåíòðàöèè èîíà òðèèîäèäà; ïàðû ãåíåðàòîðíûõ ýëåêòðîäîâ:
àíîäíîãî è êàòîäíîãî ýëåêòðîäîâ äëÿ ïîääåðæàíèÿ ïîñòîÿííîé êîíöåíòðàöèè èîíà òðèèîäèäà; âõîäíîãî
îòâåðñòèÿ äëÿ ãàçîîáðàçíîãî îáðàçöà èç òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà; âûõîäíîãî îòâåðñòèÿ äëÿ âûõîäà èç
òèòðîâàëüíîé ÿ÷åéêè îòðàáîòàâøèõ ãàçîâ.

Ýëåêòðîä ñðàâíåíèÿ ìîæåò áûòü ýëåêòðîäîì, èçãîòîâëåííûì èç äâóõ ìàòåðèàëîâ — Ag/AgCl, èëè
â âèäå ïëàòèíîâîé ïðîâîëîêè â çàïîëíåííîé íàïîëîâèíó ÿ÷åéêå ñ íàñûùåííûì òðèèîäèäîì.

Èçìåðèòåëüíûé ýëåêòðîä, à òàêæå àíîäíûé è êàòîäíûé ýëåêòðîäû ãåíåðàòîðà èçãîòîâëÿþò èç ïëà-
òèíû. ß÷åéêà äëÿ òèòðîâàíèÿ äîëæíà áûòü òàêîé, ÷òîáû ïåðåìåøèâàíèå ìîæíî áûëî âûïîëíèòü ìàã-
íèòíîé ìåøàëêîé, ïîòîêîì ãàçà èëè äðóãèìè ïîäõîäÿùèìè ñïîñîáàìè. Ìîæíî èñïîëüçîâàòü äðóãèå
èçìåðèòåëüíûé ýëåêòðîä è ýëåêòðîä ñðàâíåíèÿ, åñëè îíè îòâå÷àþò òðåáîâàíèÿì íàñòîÿùåãî ìåòîäà
èñïûòàíèÿ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ñëåäóåò ñîáëþäàòü àêêóðàòíîñòü, ÷òîáû íå áûëî ÷ðåçìåðíîãî ïåðåìåøèâàíèÿ è ÷òîáû
íå ïîâðåäèòü ýëåêòðîäû ìåøàëêîé. Äîñòàòî÷íî ëåãêîãî çàâèõðåíèÿ ïðè ïåðåìåøèâàíèè.

6.6 Ìèêðîêóëîíîìåòð — àïïàðàò ñ ðåãóëèðîâêîé ïðîöåññîâ çàòóõàíèÿ è âîçðàñòàíèÿ, äîëæåí
îáåñïå÷èâàòü èçìåðåíèå ïîòåíöèàëà ïàðû «èçìåðèòåëüíûé ýëåêòðîä — ýëåêòðîä ñðàâíåíèÿ» è ñðàâ-
íåíèå ýòîãî ïîòåíöèàëà ñ ïîòåíöèàëîì ñìåùåíèÿ. Òèòðàíò âîññòàíàâëèâàåòñÿ ïóòåì óñèëåíèÿ ýòîé
ðàçíîñòè ïîòåíöèàëîâ è ïåðåäà÷è ýòîé ðàçíîñòè ê ïàðå ãåíåðàòîðíûõ ýëåêòðîäîâ «ðàáî÷èé ýëåê-
òðîä — âñïîìîãàòåëüíûé ýëåêòðîä». Ìèêðîêóëîíîìåòð ñóììèðóåò êîëè÷åñòâî èñïîëüçîâàííîãî òîêà,
ðàññ÷èòûâàåò ýêâèâàëåíòíóþ ìàññó òèòðóåìîé ñåðû è êîíöåíòðàöèþ ñåðû â îáðàçöå.

6.7 Ëåíòî÷íûé ñàìîïèñåö (ëþáîé), ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ ñáîðà äàííûõ è ïîñòðîåíèÿ ãðàôèêà çà-
âèñèìîñòè ïîòåíöèàëà (mV) îò îáúåìà ââîäèìîãî â ïðîöåññå àíàëèçà òèòðàíòà â ÿ÷åéêó äëÿ òèòðîâà-
íèÿ.

6.8 Êîíòðîëëåðû ïîòîêà. Àïïàðàò äîëæåí áûòü îáîðóäîâàí êîíòðîëëåðàìè ïîòîêà, îáåñïå÷èâàþ-
ùèìè ïîñòîÿííóþ ïîäà÷ó êèñëîðîäà è èíåðòíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ.

6.9 Òðóáêà ñ îñóøèòåëåì. Îêèñëåíèå îáðàçöà ñîïðîâîæäàåòñÿ îáðàçîâàíèåì âîäÿíîãî ïàðà, êî-
òîðûé, åñëè äîïóñòèòü åãî êîíäåíñàöèþ ìåæäó âõîäîì è âûõîäîì òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà è ÿ÷åéêîé äëÿ
òèòðîâàíèÿ, áóäåò àáñîðáèðîâàòü îáðàçîâàâøèéñÿ SO2. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò íèçêóþ ñòåïåíü ïðåâðà-
ùåíèÿ. Äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ ýòîãî ïîìåùàþò òðóáêó äëÿ äåãèäðàòàöèè ñ ôîñôîðíîé êèñëîòîé ìåæäó
ÿ÷åéêîé äëÿ òèòðîâàíèÿ è âûõîäîì òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà. Ìîæíî ïðèìåíÿòü äðóãèå ñïîñîáû, íàïðèìåð
èñïîëüçîâàòü ëåíòî÷íûé íàãðåâàòåëü èëè òðóáêè, îòâîäÿùèå âëàãó, åñëè ïðè ýòîì ïîêàçàòåëè
ïðåöèçèîííîñòè ñîîòâåòñòâóþò óñòàíîâëåííûì äëÿ äàííîãî ìåòîäà.

6.10 Øïðèöû äëÿ îòáîðà ïðîá. Íåîáõîäèì ìèêðîøïðèö, îáåñïå÷èâàþùèé òî÷íóþ ïîäà÷ó îò 5 äî
80 ñì3 îáðàçöà. Ââîäèìûé îáúåì íå äîëæåí ïðåâûøàòü 80 % âìåñòèìîñòè øïðèöà.

6.11 Ñèñòåìà ââîäà îáðàçöà. Ìîæíî èñïîëüçîâàòü ëþáîé òèï ñèñòåìû ââîäà îáðàçöà.
6.11.1 Ñèñòåìà ââîäà ëîäî÷êè. Âõîä òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà ãåðìåòè÷íî ñîåäèíÿåòñÿ (ïðèïàèâàåò-

ñÿ) ñ ñèñòåìîé ââîäà ëîäî÷êè. Ñèñòåìà îáåñïå÷èâàåò îõëàæäåííóþ çîíó ïåðåä ïå÷üþ äëÿ ëîäî÷êè ñ îá-
ðàçöîì äî êîëè÷åñòâåííîãî ââåäåíèÿ îáðàçöà â ëîäî÷êó è ïðîäóâàåòñÿ èíåðòíûì ãàçîì-íîñèòåëåì.
Çàòåì ìåõàíèçì, ïåðåìåùàþùèé ëîäî÷êó, ïîëíîñòüþ ââîäèò ëîäî÷êó â çîíó îêèñëåíèÿ ïå÷è.

Ìåõàíèçì ïåðåìåùåíèÿ äîëæåí ïðîäâèãàòü è âûâîäèòü ëîäî÷êó äëÿ îáðàçöà â çîíó è èç çîíû
îêèñëåíèÿ ïå÷è ñ ðåãóëèðóåìîé è ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ (ñì. ïðèìå÷àíèå ê 6.11.2).

6.11.1.1 Îõëàäèòåëü ââîäà ëîäî÷êè (ëþáîé). Ëåòó÷åñòü îáðàçöà è îáúåì âïðûñêà ìîæåò ïîòðåáî-
âàòü ïðèìåíåíèå óñòðîéñòâà, îáåñïå÷èâàþùåãî îõëàæäåíèå ëîäî÷êè äëÿ îáðàçöà äî ââåäåíèÿ îáðàç-
öà. Íàñòîÿòåëüíî ðåêîìåíäóþòñÿ òåðìîýëåêòðè÷åñêèå îõëàäèòåëè èëè óñòðîéñòâà ðåöèðêóëÿöèè
îõëàæäåííîé æèäêîñòè. Îõëàæäåíèå ëîäî÷åê ñ îáðàçöîì ìåæäó àíàëèçàìè ìîæåò îêàçàòüñÿ ýôôåêòèâ-
íûì ïðè óñëîâèè, ÷òî îáúåì îáðàçöà íå ñëèøêîì áîëüøîé.

6.11.1.2 Ëîäî÷êè äëÿ îáðàçöà èçãîòîâëåíû èç êâàðöà èëè èç äðóãîãî ïîäõîäÿùåãî ìàòåðèàëà, êî-
òîðûé íå áóäåò âñòóïàòü â ðåàêöèþ ñ àíàëèçèðóåìûì îáðàçöîì èëè ñîåäèíåíèÿìè ñåðû, è äîëæíû âû-
äåðæèâàòü âûñîêèå òåìïåðàòóðû â óñëîâèÿõ íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòàíèÿ.
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6.11.2 Ñèñòåìà ââîäà ìèêðîøïðèöà äîëæíà ïîäàâàòü îïðåäåëåííóþ ìàññó îáðàçöà èç íåãî â íà-
ãðåòóþ îáëàñòü ïåðåä çîíîé îêèñëåíèÿ òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà ñ ðåãóëèðóåìîé è ïîñòîÿííîé ñêîðîñòüþ.
Òàì îáðàçåö èñïàðÿåòñÿ, è ïîòîê èíåðòíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ, ïðîäóâàþùèé íàãðåâàåìóþ çîíó, ïåðåíîñèò
èñïàðèâøèéñÿ îáðàçåö â çîíó îêèñëåíèÿ ïèðîëèçíîé ïå÷è. Íåîáõîäèì ðåãóëèðóåìûé ìåõàíèçì ïåðå-
ìåùåíèÿ, îáåñïå÷èâàþùèé âïðûñêèâàíèå îáðàçöà èç ìèêðîøïðèöà ïðè ïîñòîÿííîé ñêîðîñòè îò 0,5 äî
1,0 ñì3/ñ (ñì. ïðèìå÷àíèå).

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ñëåäóåò ñîáëþäàòü îñòîðîæíîñòü, ÷òîáû íå ââîäèòü îáðàçåö ñëèøêîì áûñòðî â çîíó
îêèñëåíèÿ ïå÷è è íå óñêîðèòü åãî ñæèãàíèå â òðóáêå äëÿ ïèðîëèçà. Ïðîãðàììèðóþò ñèñòåìó ââîäà îáðàçöà äëÿ ïî-
äà÷è îáðàçöà ïðè äîñòàòî÷íî êîíòðîëèðóåìîé è îïðåäåëåííîé ñêîðîñòè, ÷òîáû ïðåäîòâðàòèòü ëþáîå íåïîëíîå
ñæèãàíèå ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ (êîêñ èëè ñàæà), îáðàçóþùèõñÿ íà âûõîäå èç òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà.

6.12 Âåñû ñ òî÷íîñòüþ âçâåøèâàíèÿ � 0,01 ìã.

7 Ðåàêòèâû è ìàòåðèàëû

7.1 ×èñòîòà ðåàêòèâîâ. Âî âñåõ èñïûòàíèÿõ äîëæíû áûòü èñïîëüçîâàíû ðåàêòèâû õ. ÷. Åñëè íå
óêàçàíî èíîå, òî âñå ðåàêòèâû äîëæíû ñîîòâåòñòâîâàòü ñïåöèôèêàöèÿì Êîìèòåòà ïî ðåàãåíòàì äëÿ
àíàëèòè÷åñêîé õèìèè Àìåðèêàíñêîãî õèìè÷åñêîãî îáùåñòâà, åñëè ñïåöèôèêàöèè äîñòóïíû1). Ðåàêòèâû
äðóãîé ñòåïåíè ÷èñòîòû ìîæíî èñïîëüçîâàòü, åñëè ïîäòâåðæäåíà ãàðàíòèÿ, ÷òî ðåàêòèâ èìååò ñòåïåíü
÷èñòîòû, ïîçâîëÿþùóþ åãî èñïîëüçîâàíèå áåç ñíèæåíèÿ òî÷íîñòè îïðåäåëåíèÿ.

7.2 ×èñòîòà âîäû. Åñëè íåò èíûõ óêàçàíèé, ññûëêè íà âîäó ñëåäóåò ïîíèìàòü êàê ññûëêè íà ðåàê-
òèâíóþ âîäó, ñîîòâåòñòâóþùóþ ÀÑÒÌ Ä 1193, òèïû II è III.

7.3 Êâàðöåâàÿ âàòà âûñîêîãî êëàññà êà÷åñòâà.
7.4 Óêñóñíàÿ êèñëîòà (CH3COOH). Ëåäÿíàÿ óêñóñíàÿ êèñëîòà ñ óäåëüíûì âåñîì, ðàâíûì 1,05 ã/ñì3

(Ïðåäóïðåæäåíèå — ßä. Êîððîçèîííî-àãðåññèâíà. Ãîðþ÷àÿ. Ïðè ïðèåìå âíóòðü ìîæåò ïðèâåñòè ê
ñìåðòåëüíîìó èñõîäó. Âîçìîæíû ñèëüíûå îæîãè. Âðåäíà ïðè âäûõàíèè).

7.5 Ôîñôîðíàÿ êèñëîòà (85 % ìàññ.). Îðòîôîñôîðíàÿ êèñëîòà (H3PO4) (Ïðåäóïðåæäåíèå — ßä.
Êîððîçèîííî-àãðåññèâíà. Ïðè ïðèåìå âíóòðü ìîæåò ïðèâåñòè ê ñìåðòåëüíîìó èñõîäó. Âûçûâàåò ñèëü-
íûå îæîãè).

7.6 Èíåðòíûé ãàç. Àðãîí èëè ãåëèé âûñîêîãî êëàññà ÷èñòîòû (HP) (íå ìåíåå 99,995 %), èñïîëüçóå-
ìûå â êà÷åñòâå ãàçîâ-íîñèòåëåé (Ïðåäóïðåæäåíèå — Ñæàòûé ãàç ïîä âûñîêèì äàâëåíèåì. Óìåíüøàåò
â àòìîñôåðå ñîäåðæàíèå êèñëîðîäà äëÿ äûõàíèÿ).

7.7 Êèñëîðîä. Ãàç âûñîêîãî êëàññà ÷èñòîòû (HP) (íå ìåíåå 99,995 %), èñïîëüçóåìûé â êà÷åñòâå
ãàçà-ðåàêòèâà (Ïðåäóïðåæäåíèå — Êèñëîðîä ñóùåñòâåííî óñêîðÿåò ñæèãàíèå).

7.8 Ãàçîâûå ðåãóëÿòîðû. Äëÿ êèñëîðîäà è èíåðòíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ äîëæíû áûòü èñïîëüçîâàíû
äâóõñòóïåí÷àòûå ãàçîâûå ðåãóëÿòîðû.

7.9 Ðàñòâîðû ýëåêòðîëèòà äëÿ ÿ÷åéêè. Ðàñòâîðÿþò â ìåðíîé êîëáå 0,5 ã éîäèäà êàëèÿ (KI) è 0,6 ã
àçèäà íàòðèÿ (NaN3) ïðèìåðíî â 500 ñì3 âîäû âûñîêîé ÷èñòîòû, äîáàâëÿþò 6 ñì3 ëåäÿíîé óêñóñíîé êèñ-
ëîòû (CH3COOH) è äîâîäÿò äî ìåòêè — 1000 ñì3 èëè ñëåäóþò ñïåöèôèêàöèÿì èçãîòîâèòåëÿ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ñëåäóåò ñîáëþäàòü îñòîðîæíîñòü è õðàíèòü áîëüøèå êîëè÷åñòâà ýëåêòðîëèòà â òåì-
íîì ìåñòå. Ðåêîìåíäóåòñÿ êàæäûå òðè ìåñÿöà ãîòîâèòü ñâåæèé ýëåêòðîëèò.

7.10 Àçèä íàòðèÿ (NaN3), ìåëêèå ãðàíóëû (Ïðåäóïðåæäåíèå — Òîêñè÷åí. Âûçûâàåò ðàçäðàæå-
íèå ãëàç è êîæè. Âçðûâîîïàñåí).

7.11 Éîäèä êàëèÿ (KI), ìåëêî ãðàíóëèðîâàííûé.
7.12 Õëîðèä êàëèÿ (KCl), ìåëêî ãðàíóëèðîâàííûé. Èñïîëüçóþò äëÿ ýëåêòðîäà ñðàâíåíèÿ èç äâóõ

ìàòåðèàëîâ, 1M Ag/AgCl.
7.13 Íèòðàò êàëèÿ (KNO3), ìåëêî ãðàíóëèðîâàííûé. Èñïîëüçóþò äëÿ ýëåêòðîäà ñðàâíåíèÿ èç äâóõ

ìàòåðèàëîâ, 1M Ag/AgCl.
7.14 Éîä (I) ðàçìåðîì ÷àñòèö 20 ìåø èëè ìåíåå äëÿ íàñûùåííîãî ýëåêòðîäà ñðàâíåíèÿ.

1) Õèìè÷åñêèå ðåàêòèâû, Ñïåöèôèêàöèè Àìåðèêàíñêîãî õèìè÷åñêîãî îáùåñòâà, American Chemical Society,
Washington DC. Äëÿ îöåíêè âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ ðåàãåíòîâ, íå ïåðå÷èñëåííûõ â ñïåöèôèêàöèè
Àìåðèêàíñêîãî õèìè÷åñêîãî îáùåñòâà, ñëåäóåò îáðàùàòüñÿ ê Annual Standards for Laboratory Chemicals, BDH Ltd.,
Poole, Dorset, U.K., è ê United States Pharmacopeia and National Formulary, U.S Pharmaceutical Convention, Inc.
(USPC), Rockville, MD.
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7.15 Òîëóîë, êñèëîëû, èçîîêòàí, õ. ÷. (ìîæíî ïðèìåíÿòü äðóãèå ðàñòâîðèòåëè, àíàëîãè÷íûå òåì,
êîòîðûå âñòðå÷àþòñÿ â àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöàõ). Òðåáóåòñÿ êîððåêòèðîâêà õîëîñòîãî îïûòà ïî ðàñòâî-
ðèòåëþ, îáóñëîâëåííàÿ ñåðîé, ïðèñóòñòâóþùåé â ðàñòâîðèòåëÿõ, ïðèìåíÿåìûõ äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ
ñòàíäàðòà è ðàçáàâëåíèÿ îáðàçöà (Ïðåäóïðåæäåíèå — Âîñïëàìåíÿþùèåñÿ ðàñòâîðèòåëè. Âðåäíû
ïðè âäûõàíèè. Ïàðû ìîãóò ÿâèòüñÿ ïðè÷èíîé ïîæàðà).

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ïðèìåíåíèå ðàñòâîðèòåëåé ñ íåäåòåêòèðóåìûì (íåîïðåäåëÿåìûì) óðîâíåì ñåðû
îòíîñèòåëüíî ñîäåðæàíèÿ ñåðû â îáðàçöå ìîæåò ñäåëàòü íåíóæíîé êîððåêòèðîâêó ðàñòâîðèòåëÿ ïî õîëîñòîìó
îïûòó.

7.16 Äèáåíçîòèîôåí — FW (ìîëåêóëÿðíûé âåñ) 184,26; 17,399 % ìàññ. ïî S.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ïðèìåíåíèå ðàñòâîðèòåëåé ñ íåäåòåêòèðóåìûì (íåîïðåäåëÿåìûì) óðîâíåì ñåðû
îòíîñèòåëüíî ñîäåðæàíèÿ ñåðû â îáðàçöå ìîæåò ñäåëàòü íåíóæíîé êîððåêòèðîâêó ðàñòâîðèòåëÿ ïî õîëîñòîìó
îïûòó.

7.17 í-Áóòèëñóëüôèä — FW 146,29; 21,92 % ìàññ. ïî S.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ïðèìåíåíèå ðàñòâîðèòåëåé ñ íåäåòåêòèðóåìûì (íåîïðåäåëÿåìûì) óðîâíåì ñåðû
îòíîñèòåëüíî ñîäåðæàíèÿ ñåðû â îáðàçöå ìîæåò ñäåëàòü íåíóæíîé êîððåêòèðîâêó ðàñòâîðèòåëÿ ïî õîëîñòîìó
îïûòó.

7.18 Òèîíàôòåí (áåíçîòèîôåí) — FW 134,20; 23,90 % ìàññ. ïî S.

Ï ð è ì å ÷ à í è ÿ
1 Ïðèìåíåíèå ðàñòâîðèòåëåé ñ íåäåòåêòèðóåìûì (íåîïðåäåëÿåìûì) óðîâíåì ñåðû îòíîñèòåëüíî ñîäåðæà-

íèÿ ñåðû â îáðàçöå ìîæåò ñäåëàòü íåíóæíîé êîððåêòèðîâêó ðàñòâîðèòåëÿ ïî õîëîñòîìó îïûòó.
2 Åñëè íåîáõîäèìî, òî ìîæíî ïðèìåíÿòü êîððåêòèðîâêó íà õèìè÷åñêèå ïðèìåñè.

7.19 Ñåðà, ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð (ïðèáëèçèòåëüíî 1000 ìã S/ñì3); ãîòîâÿò èñõîäíûé ðàñòâîð, àêêó-
ðàòíî âçâåøèâàÿ ïðèáëèçèòåëüíî 0,5748 ã äèáåíçîòèîôåíà èëè 0,4652 ã í-áóòèëñóëüôèäà èëè 0,4184 ã
òèîíàôòåíà â ìåðíóþ êîëáó òèïà À îáúåìîì 100 ñì3. Äîëèâàþò äî ìåòêè âûáðàííûì ðàñòâîðèòåëåì.
Ýòîò èñõîäíûé ðàñòâîð ïîòîì ìîæíî ðàçáàâëÿòü äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàáî÷èõ è êàëèáðîâî÷íûõ ñòàíäàðò-
íûõ îáðàçöîâ (ñòàíäàðòîâ) ñåðû, êàê óêàçàíî â òàáëèöàõ 1—3 (ñì. ïðèìå÷àíèÿ)

ìêã S/ñì3 =
AB C 10

100

6

3ñì
, (3)

ãäå À — êîëè÷åñòâî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà, ã;
Â — ìàññîâàÿ äîëÿ ñåðû S â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå;
Ñ — ìàññîâàÿ äîëÿ ÷èñòîãî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà â ðåàêòèâå (ñòåïåíü åãî ÷èñòîòû), % ìàññ.

Ï ð è ì å ÷ à í è ÿ
1 Ðàáî÷èå è êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, ïðèãîòîâëåííûå íà ðåãóëÿðíîé îñíîâå, ðåêîìåíäóþòñÿ â

çàâèñèìîñòè îò ÷àñòîòû ïðèìåíåíèÿ è ñðîêà ãîäíîñòè. Îáû÷íî ó èñõîäíûõ ðàñòâîðîâ ñðîê ãîäíîñòè ñîñòàâëÿåò îêî-
ëî 3 ìåñ.

2 Êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ìîæíî ïðèãîòîâèòü è ðàçáàâèòü ïî «ìàññà/ìàññà», åñëè ðåçóëüòàòû
ðàñ÷åòà òî÷íî óñòàíîâëåíû, ÷òîáû èõ ñîãëàñîâàòü.

3 Ìîæíî èñïîëüçîâàòü èñõîäíûå, ðàáî÷èå è êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû èç êîììåð÷åñêèõ èñòî÷íè-
êîâ, åñëè ïîñëå ïðîâåðêè íà òî÷íîñòü îíè ñîîòâåòñòâóþò õàðàêòåðèñòèêàì íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòàíèÿ.

Ò à á ë è ö à 1 — Ðåêîìåíäóåìîå ïðèãîòîâëåíèå ðàáî÷èõ ñòàíäàðòîâ

Êîíöåíòðàöèÿ ðàáî÷åãî
ñòàíäàðòà, ìêã S/ñì3

Êîíöåíòðàöèÿ èñõîäíîãî
ðàñòâîðà, ìêã S/ñì3

Îáúåì èñõîäíîãî
ñòàíäàðòà, ñì3

Îáùèé îáúåì ðàáî÷åãî
ñòàíäàðòà, ñì3

500 1000 25 50

50 1000 5 100

10 500À 2 100

À Ðàáî÷èé ñòàíäàðò.
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Ò à á ë è ö à 2 — Ðåêîìåíäóåìûå êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû â çàâèñèìîñòè îò æåëàåìîãî êàëèáðî-
âî÷íîãî äèàïàçîíà

Êàëèáðîâî÷íûé äèàïàçîí,
ìã S/êã

Êîíöåíòðàöèÿ êàëèáðîâî÷íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ìã S/ñì3

Êîíöåíòðàöèÿ 1 Êîíöåíòðàöèÿ 2 Êîíöåíòðàöèÿ 3

Ñëåäû — 2,5 0,2 1,0 2,5

0,5 — 50 0,2 5 50

1,0 — 250 0,5 10 250

2,5 — 500 1,0 25 500

5,0 — 1000 2,5 50 1000

Ò à á ë è ö à 3 — Ðåêîìåíäóåìîå ïðèãîòîâëåíèå êàëèáðîâî÷íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ

Êîíöåíòðàöèÿ ðàáî÷åãî
ñòàíäàðòà, ìêã S/ñì3

Îáúåì ðàáî÷åãî
ñòàíäàðòà, ñì3

Îáùèé îáúåì
êàëèáðîâî÷íîãî ñòàíäàðòà,

ñì3

Êîíöåíòðàöèÿ
êàëèáðîâî÷íîãî ñòàíäàðòà,

ìêã S/ñì3

10 2 100 0,2

10 5 100 0,5

50 2 100 1,0

50 5 100 2,5

50 10 100 5,0

500 5 100 25

500 10 100 50

1000A 25 100 250

500 — — 500

1000A — — 1000A

A Ñòàíäàðòíûé (èñõîäíûé) ðàñòâîð.

7.20 Ñåðà, ñòàíäàðòíûé ðàáî÷èé ðàñòâîð; ãîòîâÿò ðàáî÷èå ñòàíäàðòû, êàê óêàçàíî â òàáëèöå 1, èñ-
ïîëüçóÿ ñòàíäàðòíóþ ìåðíóþ ïèïåòêó òèïà À.

7.21 Îáðàçöû ãàðàíòèè êà÷åñòâà (QA). Îáðàçöû, ÿâëÿþùèåñÿ íåôòÿíûìè ìàòåðèàëàìè èëè ñòàí-
äàðòíûìè ïðîäóêòàìè ñ èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì ñåðû, êîòîðûå íå èñïîëüçîâàëèñü ïðè ïîëó÷åíèè êà-
ëèáðîâî÷íîé êðèâîé àïïàðàòóðû. Ýòè îáðàçöû (QA) äîëæíû èñïîëüçîâàòüñÿ äëÿ ïðîâåðêè
äîñòîâåðíîñòè ïðîöåññà èñïûòàíèÿ, êàê óêàçàíî â ðàçäåëå 11. Â íàëè÷èè äîëæíî áûòü äîñòàòî÷íîå êî-
ëè÷åñòâî îáðàçöà QA äëÿ ïðåäïîëàãàåìîãî ïåðèîäà ïðèìåíåíèÿ, îáðàçåö äîëæåí áûòü ãîìîãåííûì è
ñòàáèëüíûì ïðè õðàíåíèè è â îæèäàåìûõ óñëîâèÿõ.

8 Âîïðîñû áåçîïàñíîñòè

8.1 Èñïûòàíèå ïî íàñòîÿùåìó ìåòîäó ïðîâîäÿò ïðè âûñîêîé òåìïåðàòóðå. Íåîáõîäèìî ñîáëþ-
äàòü êðàéíþþ îñòîðîæíîñòü â ñëó÷àå ïðèìåíåíèÿ âîñïëàìåíÿþùèõñÿ ìàòåðèàëîâ âáëèçè ïå÷è.

8.2 Ñëåäóåò ñîáëþäàòü äåéñòâóþùèå â íàñòîÿùåå âðåìÿ ïðàâèëà è ïðîòîêîëû ïîñòàâùèêà äàí-
íûõ ïî áåçîïàñíîñòè ìàòåðèàëîâ, èñïîëüçóåìûõ â íàñòîÿùåì ìåòîäå èñïûòàíèÿ.
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9 Îòáîð ïðîá

9.1 Ïðîáó äëÿ èñïûòàíèÿ ïîëó÷àþò â ñîîòâåòñòâèè ñ ÀÑÒÌ Ä 4057 è ÀÑÒÌ Ä 4177. ×òîáû ñîõðà-
íèòü ëåòó÷èå êîìïîíåíòû, èìåþùèåñÿ â íåêîòîðûõ ïðîáàõ, èõ íå õðàíÿò îòêðûòûìè äîëüøå, ÷åì ýòî íå-
îáõîäèìî. Ïîñëå îòáîðà ïðîáû ñëåäóåò ïðîâîäèòü àíàëèç êàê ìîæíî áûñòðåå, ÷òîáû ïðåäîòâðàòèòü
çàãðÿçíåíèå èëè ïîòåðþ ñåðû â ðåçóëüòàòå íåçàùèùåííîñòè èëè êîíòàêòà ñ êîíòåéíåðîì.

9.1.1 (Ïðåäóïðåæäåíèå — Ïðîáû, îòîáðàííûå ïðè òåìïåðàòóðå íèæå êîìíàòíîé, ìîãóò óâåëè-
÷èòüñÿ â îáúåìå è ðàçîðâàòü êîíòåéíåð. Ïîýòîìó êîíòåéíåð íå ñëåäóåò çàïîëíÿòü ïðîáîé äîâåðõó, íå-
îáõîäèìî íàä ïðîáîé îñòàâèòü äîñòàòî÷íîå âîçäóøíîå ïðîñòðàíñòâî).

9.2 Åñëè ïðîáó íå èñïîëüçóþò ñðàçó, òî ïåðåä îòáîðîì îáðàçöà äëÿ èñïûòàíèÿ ñîäåðæèìîå êîí-
òåéíåðà òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàþò.

10 Ïîäãîòîâêà àïïàðàòóðû

10.1 Àêêóðàòíî âñòàâëÿþò êâàðöåâóþ òðóáêó äëÿ ïèðîëèçà â ïå÷ü è ïðèñîåäèíÿþò ëèíèè êèñëîðî-
äà è èíåðòíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ.

10.2 Ïðèñîåäèíÿþò ñèñòåìó ïåðåìåùåíèÿ ëîäî÷êè è ñèñòåìó, ïðèâîäÿùóþ â äâèæåíèå øïðèö, ê
òðóáêå äëÿ ïèðîëèçà.

10.3 Âûïîëíÿþò ïðîâåðêó íà óòå÷êó â ñîîòâåòñòâèè ñ èíñòðóêöèÿìè èçãîòîâèòåëÿ.
10.4 Â ñîîòâåòñòâèè ñ èíñòðóêöèÿìè èçãîòîâèòåëÿ ñîáèðàþò ÿ÷åéêó äëÿ òèòðîâàíèÿ è äîáàâëÿþò

âñå òðåáóåìûå ðàñòâîðû, âêëþ÷àÿ ýëåêòðîëèò äëÿ ÿ÷åéêè.
10.5 Ïðèñîåäèíÿþò ÿ÷åéêó äëÿ òèòðîâàíèÿ ê àïïàðàòó â ñîîòâåòñòâèè ñ èíñòðóêöèÿìè èçãîòîâèòåëÿ.
10.6 Ðåãóëèðóþò ïîòîê ãàçîâ è óñòàíàâëèâàþò òåìïåðàòóðó ïå÷è è èíñòðóìåíòàëüíûå ïàðàìåòðû

(òåõíè÷åñêèå) â ñîîòâåòñòâèè ñ èíñòðóêöèÿìè èçãîòîâèòåëÿ.
10.7 Ïðè èñïîëüçîâàíèè ñèñòåìû ââîäà ëîäî÷êè ëîäî÷êó äëÿ àíàëèçà ïðåäâàðèòåëüíî ïðîêàëè-

âàþò ñîãëàñíî èíñòðóêöèÿì èçãîòîâèòåëÿ.

11 Êàëèáðîâêà è ñòàíäàðòèçàöèÿ

11.1 Ñëåäóÿ ïðîöåäóðàì, ðåêîìåíäóåìûì èçãîòîâèòåëåì, óñòàíàâëèâàþò ðàáî÷èå ïàðàìåòðû
àïïàðàòóðû äëÿ âíóòðåííåé êàëèáðîâêè. Åñëè àïïàðàòóðà íå ñíàáæåíà âíóòðåííåé êàëèáðîâêîé, òî
àíàëèçèðóþò õîëîñòîé ðàñòâîð è êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, ðåãèñòðèðóþò èõ çíà÷åíèÿ â
ìèêðîãðàììàõ èëè íàíîãðàììàõ ñåðû è âðó÷íóþ ñòðîÿò êàëèáðîâî÷íóþ êðèâóþ.

11.2 Êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

Âûáèðàþò ïî òàáëèöå 2 íåîáõîäèìûé äèàïàçîí êàëèáðîâêè. Äëÿ âûáðàííîãî äèàïàçîíà ãîòîâÿò
ñîîòâåòñòâóþùèå êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, óêàçàííûå â òàáëèöå 3. Êîíöåíòðàöèè êàëèá-
ðîâî÷íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, ìêã S/ñì3 , ðàññ÷èòûâàþò ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå

Êîíöåíòðàöèÿ êàëèáðîâî÷íîãî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà =
A B

100
, (4)

ãäå À — êîíöåíòðàöèÿ ðàáî÷åãî èëè èñõîäíîãî ðàñòâîðà, ìêã S/ñì3;
Â — êîëè÷åñòâî ðàáî÷åãî èëè èñõîäíîãî ðàñòâîðà, ñì3.

Ï ð è ì å ÷ à í è ÿ
1 Ðåêîìåíäóåòñÿ êàëèáðîâî÷íàÿ êðèâàÿ ñ òðåìÿ ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè. Ðåêîìåíäóåòñÿ ïðèìåíÿòü ñòàí-

äàðòíûå îáðàçöû, îõâàòûâàþùèå ïðåäïîëàãàåìûé äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé ñåðû â àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöàõ. Ìîæ-
íî èñïîëüçîâàòü êàëèáðîâî÷íûå êðèâûå ñ îäíèì èëè äâóìÿ ñòàíäàðòíûìè îáðàçöàìè, à òàêæå áîëüøèå êîìïëåêòû
ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ, åñëè ïîíÿòíî, ÷òî êàëèáðîâî÷íàÿ êðèâàÿ ÿâëÿåòñÿ ëèíåéíîé ïî âñåìó èçìåðÿåìîìó äèàïà-
çîíó êîíöåíòðàöèè è ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ñîîòâåòñòâóþò çíà÷åíèÿì õàðàêòåðèñòèê íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòà-
íèÿ.

2 Èñïîëüçîâàíèå êàëèáðîâî÷íûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñ ðàçíûìè êîíöåíòðàöèÿìè âîçìîæíî ïðè óñëîâèè,
÷òî îíè îõâàòûâàþò ïðåäïîëàãàåìûé äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé àíàëèçèðóåìûõ îáðàçöîâ è ñîîòâåòñòâóþò çíà÷åíè-
ÿì õàðàêòåðèñòèê íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòàíèÿ.

11.3 Âûáèðàþò ñîîòâåòñòâóþùèé ìèêðîøïðèö, ó÷èòûâàÿ îáúåìû îáðàçöà êîíöåíòðàöèé ñåðû â
ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ, èñïîëüçóåìûõ äëÿ êàëèáðîâêè àïïàðàòóðû, â ñîîòâåòñòâèè ñ òàáëèöåé 4.
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11.4 Ïåðåä àíàëèçîì ìèêðîøïðèö ïðîìûâàþò íåñêîëüêî ðàç îáðàçöîì. Åñëè â æèäêîñòè åñòü ïó-
çûðüêè, òî ìèêðîøïðèö ñíîâà ïðîìûâàþò è îòáèðàþò íîâûé îáðàçåö.

11.5 Êîëè÷åñòâî îáðàçöà ìîæíî îïðåäåëèòü ñ èñïîëüçîâàíèåì ìèêðîøïðèöà ïî îáúåìó èëè ïî
ìàññå. Êîëè÷åñòâî îáðàçöà äîëæíî ñîñòàâëÿòü íå áîëåå 80 % âìåñòèìîñòè ìèêðîøïðèöà.

Ò à á ë è ö à 4 — Ðåêîìåíäóåìûå îáúåìû îáðàçöà äëÿ ïðåäïîëàãàåìûõ êîíöåíòðàöèé ñåðû

Êîíöåíòðàöèÿ ñåðû â îáðàçöå, ìã S/êã Ââåäåííûé îáúåì îáðàçöà, ìêë Ìàññà ñåðû, ìêã S

Ñëåäû — 5,0 80 Ñëåäû — 0,25

0,5 — 50 60 0,03 — 1,5

1,0 — 250 30 0,03 — 5,0

2,5 — 500 20 0,05 — 5,0

5,0 — 1000 10 0,05 — 10

11.5.1 Èçìåðåíèå îáðàçöà ïî îáúåìó
Îáúåì ââîäèìîãî îáðàçöà ïîëó÷àþò, çàïîëíÿÿ ìèêðîøïðèö äî âûáðàííîãî îáúåìà, îòâîäÿ ïîð-

øåíü òàê, ÷òîáû íèæíèé ìåíèñê îáðàçöà íàõîäèëñÿ íà 10%-íîé îòìåòêå øêàëû øïðèöà, è ðåãèñòðèðóþò
îáúåì æèäêîñòè â øïðèöå. Ïîñëå ââåäåíèÿ îáðàçöà îòâîäÿò ïîðøåíü ñíîâà, ÷òîáû íèæíèé ìåíèñê æèä-
êîñòè íàõîäèëñÿ íà 10%-íîé îòìåòêå øêàëû, è ñíîâà ðåãèñòðèðóþò îáúåì æèäêîñòè â øïðèöå. Ðàçíèöà
ìåæäó äâóìÿ ýòèìè ïîêàçàíèÿìè ñîñòàâëÿåò îáúåì ââåäåííîãî îáðàçöà.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ìîæíî èñïîëüçîâàòü óñòðîéñòâî àâòîìàòè÷åñêîãî îòáîðà ïðîá è âïðûñêà âìåñòî ïðîöå-
äóðû, îïèñàííîé äëÿ ðó÷íîãî ââîäà øïðèöåì.

11.5.2 Èçìåðåíèå îáðàçöà ïî ìàññå
Øïðèö äëÿ îáðàçöà âçâåøèâàþò äî è ïîñëå ââîäà äëÿ òîãî, ÷òîáû îïðåäåëèòü êîëè÷åñòâî ââåäåí-

íîãî îáðàçöà. Ýòîò ïðèåì îáåñïå÷èâàåò á 'îëüøóþ ïðåöèçèîííîñòü, ÷åì ìåòîä èçìåðåíèÿ îáúåìà, ïðè
óñëîâèè, ÷òî èñïîëüçóþò âåñû ñ ïðåöèçèîííîñòüþ � 0,01 ìã.

11.5.3 Êàê òîëüêî ìèêðîøïðèöåì áóäåò èçìåðåíî ñîîòâåòñòâóþùåå êîëè÷åñòâî îáðàçöà, îáðàçåö
íàäëåæàùèì îáðàçîì êîëè÷åñòâåííî ïåðåíîñÿò â àïïàðàò. Ñóùåñòâóþò äâà àëüòåðíàòèâíûõ òåõíè÷åñ-
êèõ ïðèåìà.

11.5.4 Ñèñòåìà ââîäà ëîäî÷êè: êîëè÷åñòâåííî ââîäÿò îáðàçåö, ìåäëåííî âûïóñêàÿ ñîäåðæèìîå
øïðèöà â ëîäî÷êó äëÿ îáðàçöà, ñîäåðæàùóþ êâàðöåâóþ âàòó, ÷òîáû ó÷åñòü ïîñëåäíþþ êàïëþ ñ êîí÷èêà
èãëû øïðèöà. Óäàëÿþò øïðèö è íåìåäëåííî íà÷èíàþò àíàëèç. Áàçîâàÿ ëèíèÿ àïïàðàòà äîëæíà îñòà-
âàòüñÿ ñòàáèëüíîé äî òåõ ïîð, ïîêà ëîäî÷êà íå äîñòèãíåò ïå÷è è íå íà÷íåòñÿ èñïàðåíèå îáðàçöà
(ñì. ïðèìå÷àíèå).

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ðåêîìåíäóåòñÿ, ïðè íåîáõîäèìîñòè, óìåíüøèòü ñêîðîñòü äâèæåíèÿ ëîäî÷êè èëè îñòà-
íîâèòü ëîäî÷êó íà êîðîòêîå âðåìÿ, ÷òîáû îáåñïå÷èòü ñãîðàíèå âñåãî îáðàçöà è èçáåæàòü ïåðåãðóçêè ñèñòåìû ñæè-
ãàíèÿ.

Ïðîãðàììà ñèñòåìû ââîäà äîëæíà ñîõðàíÿòü ëîäî÷êó ïîëíîñòüþ â çîíå îêèñëåíèÿ ïå÷è â òå÷åíèå
âðåìåíè (âðåìåíè ïðåáûâàíèÿ), äîñòàòî÷íîãî, ÷òîáû ïîëíîñòüþ îêèñëèòü îáðàçåö, ïðåæäå ÷åì óäàëèòü
ëîäî÷êó ñ îáðàçöîì èç ïå÷è. Ñëåäóþùèé ââîä îáðàçöà îñóùåñòâëÿþò íå ìåíåå ÷åì ÷åðåç 2 ìèí ïîñëå
îõëàæäåíèÿ ëîäî÷êè è äîñòèæåíèÿ åþ ïîçèöèè «ïîëíîãî îòâåäåíèÿ íàçàä» (ñì. ïðèìå÷àíèÿ).

Ï ð è ì å ÷ à í è ÿ
1 Âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ â ïå÷è, òðåáóþùååñÿ äëÿ ïîëíîãî îêèñëåíèÿ ëþáîãî îñòàâøåãîñÿ â ëîäî÷êå îñòàòêà, çà-

âèñèò îò ìàòðèöû îáðàçöà. Îáû÷íî äîñòàòî÷íîå âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ ñîñòàâëÿåò 120 ñ. ×òîáû îáåñïå÷èòü ïîëíîå
ñãîðàíèå îáðàçöà, óâåëè÷èâàþò âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ ëîäî÷êè â ïå÷è.

2 Ñòåïåíü òðåáóåìîãî îõëàæäåíèÿ ëîäî÷êè äî âïðûñêà îáðàçöà çàâèñèò íåïîñðåäñòâåííî îò ëåòó÷åñòè è
ðàçìåðà îáðàçöà. Óñòðîéñòâî äëÿ îõëàæäåíèÿ ëîäî÷êè, óâåëè÷åíèå âðåìåíè îõëàæäåíèÿ ëîäî÷êè èëè è òî, è äðó-
ãîå ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ êîíòðîëÿ èñïàðÿåìîñòè îáðàçöà äî òåõ ïîð, ïîêà ëîäî÷êà íå äîñòèãíåò ïå÷è.

11.5.4.1 Óìåíüøàþò ñêîðîñòü äâèæåíèÿ ëîäî÷êè, ðàçìåð îáðàçöà èëè è òî, è äðóãîå, åñëè íà âû-
õîäíîì êîíöå òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà íàáëþäàþò íàãàð èëè ñàæó.
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Óâåëè÷èâàþò âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ ëîäî÷êè â çîíå îêèñëåíèÿ ïå÷è, åñëè íà ëîäî÷êå íàáëþäàåòñÿ íà-
ãàð èëè ñàæà ïîñëå òîãî, êàê àíàëèç çàêîí÷åí.

11.5.5 Ñèñòåìà ââîäà øïðèöà
Äëÿ íåïîñðåäñòâåííîãî âïðûñêà àêêóðàòíî âñòàâëÿþò èãëó øïðèöà âî âõîäíîå îòâåðñòèå òðóáêè

äëÿ ñæèãàíèÿ è ïðèñîåäèíÿþò øïðèö ê ïåðåìåùàþùåìó ìåõàíèçìó. Äàþò âðåìÿ äëÿ èñïàðåíèÿ ñ èãëû
îñòàòêîâ îáðàçöà (õîëîñòîé îïûò èãëû). Êàê òîëüêî áàçîâàÿ ëèíèÿ áóäåò óñòàíîâëåíà, òîò÷àñ íà÷èíàþò
àíàëèç. Êàê òîëüêî îáðàçåö áóäåò íàáðàí â øïðèö è ïîëíîñòüþ ââåäåí, øïðèö ñðàçó óäàëÿþò, à àíàëèç
ñ÷èòàþò çàêîí÷åííûì.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — ×òîáû èçáåæàòü ïåðåçàãðóçêè ñèñòåìû ñæèãàíèÿ, ðåêîìåíäóåìûå ñêîðîñòè âïðûñêèâà-
íèÿ îáðàçöà íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíå îò 0,5 äî 1,0 ìêë/ñ.

11.5.5.1 Óìåíüøàþò ðàçìåð îáðàçöà, ñêîðîñòü âïðûñêèâàíèÿ èëè è òî, è äðóãîå âìåñòå ïðè íåïîñ-
ðåäñòâåííîì âïðûñêèâàíèè èñïûòóåìîãî îáðàçöà â ïå÷ü, åñëè íà âûõîäíîì êîíöå òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà
íàáëþäàþò íàãàð èëè ñàæó.

11.6 Îäíèì èç äâóõ ñëåäóþùèõ òåõíè÷åñêèõ ïðèåìîâ êàëèáðóþò ïðèáîð.
11.6.1 Àâòîìàòè÷åñêàÿ âíóòðåííÿÿ êàëèáðîâêà
Èçìåðÿþò êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû è õîëîñòîé ðàñòâîð ïî îäíîé èç ïðîöåäóð, îïè-

ñàííûõ â 11.3—11.5.5. Àíàëèçèðóþò õîëîñòîé ðàñòâîð è êàæäûé ñòàíäàðòíûé îáðàçåö íå ìåíåå òðåõ
ðàç. Ïðèáîð êàëèáðóþò ñîãëàñíî èíñòðóêöèÿì èçãîòîâèòåëÿ. ×òîáû îïðåäåëèòü êîëè÷åñòâî ñåðû â íåèç-
âåñòíîì îáðàçöå, èñïîëüçóþò ëèíåéíóþ ðåãðåññèþ ïåðâîãî èëè âòîðîãî ïîðÿäêà èëè êàëèáðîâî÷íóþ
êðèâóþ. Ðàáîòó ñèñòåìû ñëåäóåò ïðîâåðÿòü ïðè ïðèìåíåíèè êàæäûé äåíü (ðàçäåë 12).

11.6.2 Êàëèáðîâî÷íàÿ êðèâàÿ, ïîëó÷åííàÿ âðó÷íóþ
Èçìåðÿþò õîëîñòîé ðàñòâîð è êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû ïî îäíîé èç ïðîöåäóð, óêà-

çàííûõ â 11.3—11.5.5.
Íå ìåíåå òðåõ ðàç àíàëèçèðóþò õîëîñòîé ðàñòâîð è êàëèáðîâî÷íûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû è ðåãèñ-

òðèðóþò èõ àáñîëþòíûå çíà÷åíèÿ â ìèêðîãðàììàõ èëè íàíîãðàììàõ ñåðû. Âû÷èòàþò ñðåäíåå çíà÷åíèå
õîëîñòîãî ðàñòâîðà èç êàæäîãî êàëèáðîâî÷íîãî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà è ñòðîÿò êðèâóþ çàâèñèìîñòè
ìàññû ñåðû, èçìåðåííîé äëÿ êàæäîãî êàëèáðîâî÷íîãî ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà (îñü y), îò òåîðåòè÷åñêîé
ìàññû ââåäåííîé ñåðû (îñü x). Èñïîëüçóþò ëèíåéíóþ ðåãðåññèþ ïåðâîãî èëè âòîðîãî ïîðÿäêà è ñòðîÿò
êàëèáðîâî÷íóþ êðèâóþ, ÷òîáû îïðåäåëèòü êîëè÷åñòâî ñåðû â íåèçâåñòíîì îáðàçöå. Ðàáîòó ñèñòåìû
ñëåäóåò ïðîâåðÿòü êàæäûé äåíü ïðèìåíåíèÿ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Íå âñÿ ñåðà îáðàçöà, íàõîäÿùåãîñÿ â çîíå îêèñëåíèÿ ïå÷è, ìîæåò áûòü îòòèòðîâàíà â
âèäå SO2. Êðîìå òîãî, â óñëîâèÿõ ñèëüíîãî îêèñëåíèÿ â òðóáêå äëÿ ïèðîëèçà êàêîå-òî êîëè÷åñòâî ñåðû ïðåâðàùàåò-
ñÿ â SO3 è íå ðåàãèðóåò ñ òèòðàíòîì. Ñîîòâåòñòâåííî ñòàíäàðòû ñåðû, ñîîòâåòñòâóþùèå äèàïàçîíó êèïåíèÿ îáðàç-
öà è òèïó ñåðû, ðåêîìåíäóþòñÿ äëÿ ãàðàíòèè àäåêâàòíîé êàëèáðîâêè. Âîññòàíîâëåíèå ìåíåå 75 % äîëæíî
ðàññìàòðèâàòüñÿ êàê ñîìíèòåëüíîå. Åñëè íàáëþäàåòñÿ âîññòàíîâëåíèå ìåíåå 75 %, òî îïåðàòîðó ðåêîìåíäóåòñÿ
ïðîâåðèòü êóëîíîìåòðè÷åñêóþ ñèñòåìó, ïàðàìåòðû èçìåðåíèÿ è ðàáîòó àïïàðàòóðû, êîòîðûå äîëæíû áûòü â íàä-
ëåæàùåì ïîðÿäêå. Ïðè ïðàâèëüíîé ðàáîòå àïïàðàòóðû âîññòàíîâëåíèå äîëæíî áûòü îò 75 % äî 90 % (ðèñóíîê 3).

11.7 Åñëè äîëÿ ñåðû, ïðåâðàùàåìîé â SO2 (êîýôôèöèåíò ïðåâðàùåíèÿ), íèæå 75 % ñòàíäàðòíûõ
ðàñòâîðîâ, ñëåäóåò ïðèãîòîâèòü ñâåæèå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû, ÷òîáû ïðîâåðèòü, èçìåíèëèñü ëè ïðåäû-
äóùèå ñòàíäàðòíûå îðàçöû. Åñëè ñîõðàíÿþòñÿ íèçêèå êîýôôèöèåíòû ïðåâðàùåíèÿ, òî ñëåäóåò ïðîâå-
ðèòü äåòàëè ïðîöåäóðû èñïûòàíèÿ.

11.8 Î÷èñòêà è ïîâòîðíàÿ êàëèáðîâêà

Ïðîâîäÿò î÷èñòêó ëþáûõ ÷àñòåé îò íàãàðà è ñàæè ñîãëàñíî èíñòðóêöèÿì èçãîòîâèòåëÿ. Ïîñëå î÷èñ-
òêè è ðåãóëèðîâêè ñîãëàñíî èíñòðóêöèÿì èçãîòîâèòåëÿ àïïàðàò ñîáèðàþò è ïðîâåðÿþò. Êàëèáðîâêó ïðè-
áîðà ïîâòîðÿþò ïåðåä ïîâòîðíûì àíàëèçîì èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ.

12 Ãàðàíòèÿ êà÷åñòâà (QA)

12.1 Ïîäòâåðæäàþò ðàáî÷èå õàðàêòåðèñòèêè ïðèáîðà äëÿ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèÿ, àíàëèçèðóÿ îá-
ðàçåö êîíòðîëÿ êà÷åñòâà (QÑ) ïîñëå êàæäîé êàëèáðîâêè è äàëåå ïðè ïðèìåíåíèè íå ðåæå ÷åì êàæäûé
äåíü.

12.2 Åñëè ïðîòîêîëû êîíòðîëÿ êà÷åñòâà/ãàðàíòèè êà÷åñòâà (QÑ/QA) óæå óñòàíîâëåíû â óñëîâèÿõ
èñïûòàíèÿ, èõ ìîæíî ïðèìåíÿòü äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ íàäåæíîñòè ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ.

12.3 Ïðè îòñóòñòâèè ïðîòîêîëà êîíòðîëÿ êà÷åñòâà/ãàðàíòèè êà÷åñòâà (QÑ/QA), óñòàíîâëåííîãî â
óñëîâèÿõ èñïûòàíèÿ, êîíòðîëü êà÷åñòâà ìîæíî ïðîâîäèòü ïî ïðèëîæåíèþ Õ1.
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13 Ïðîâåäåíèå èñïûòàíèÿ

13.1 Ñîãëàñíî ïðîöåäóðå, ïðèâåäåííîé â ðàçäåëå 9, ïîëó÷àþò èñïûòóåìûé îáðàçåö. Êîíöåíòðà-
öèÿ ñåðû â íåì äîëæíà áûòü ìåíüøå êîíöåíòðàöèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñ ñàìûì âûñîêèì ñîäåðæàíè-
åì ñåðû è áîëüøå êîíöåíòðàöèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñ ñàìûì íèçêèì ñîäåðæàíèåì ñåðû,
èñïîëüçóåìûõ â êàëèáðîâêå. Ïðè íåîáõîäèìîñòè ñëåäóåò ïðîâîäèòü ðàçáàâëåíèå â ïåðåñ÷åòå íà ìàññó
èëè îáúåì.

13.1.1 Ãðàâèìåòðè÷åñêîå ðàçáàâëåíèå (ìàññà/ìàññà)
Ðåãèñòðèðóþò ìàññó èñïûòóåìîãî îáðàçöà è îáùóþ ìàññó èñïûòóåìîãî îáðàçöà è ðàñòâîðèòåëÿ.
13.1.2 Îáúåìíîå ðàçáàâëåíèå (ìàññà/îáúåì)
Ðåãèñòðèðóþò ìàññó èñïûòóåìîãî îáðàçöà è îáùèé îáúåì èñïûòóåìîãî îáðàçöà è ðàñòâîðèòåëÿ.
13.2 Ïðîìûâàþò øïðèö äëÿ îòáîðà ïðîá íåñêîëüêî ðàç íåèçâåñòíûì îáðàçöîì. Ïî îäíîé èç ïðî-

öåäóð ïî 11.3—11.5.5 îïðåäåëÿþò êîíöåíòðàöèþ ñåðû.
13.3 Äëÿ ïðîâåðêè ïîëíîòû îêèñëåíèÿ èñïûòóåìîãî îáðàçöà îñìàòðèâàþò òðóáêè äëÿ ñæèãàíèÿ è

äðóãèå ñîñòàâëÿþùèå ÷àñòè.
13.3.1 Ñèñòåìû ââîäà ëîäî÷êè
Óìåíüøàþò ñêîðîñòü ââåäåíèÿ ëîäî÷êè, ðàçìåð îáðàçöà èëè è òî, è äðóãîå, åñëè íàãàð èëè ñàæà

îòìå÷àþòñÿ íà âûõîäíîì êîíöå òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà. Óâåëè÷èâàþò âðåìÿ ïðåáûâàíèÿ ëîäî÷êè â çîíå
îêèñëåíèÿ ïå÷è, åñëè ïîñëå îêîí÷àíèÿ àíàëèçà íà ëîäî÷êå îòìå÷àþòñÿ íàãàð è ñàæà.

13.3.2 Ñèñòåìû ââîäà øïðèöà
Óìåíüøàþò ðàçìåð îáðàçöà, ñêîðîñòü ââîäà èëè è òî, è äðóãîå ïðè íåïîñðåäñòâåííîì ââåäå-

íèè èñïûòóåìîãî îáðàçöà â ïå÷ü, åñëè íà âûõîäíîì êîíöå òðóáêè äëÿ ïèðîëèçà íàáëþäàþòñÿ íàãàð
è ñàæà.

13.3.3 Î÷èñòêà è ïîâòîðíàÿ êàëèáðîâêà
×àñòè ñ ëþáûìè íàãàðîîòëîæåíèÿìè èëè ñàæåé î÷èùàþò ñîãëàñíî èíñòðóêöèÿì èçãîòîâèòåëÿ.

Ïîñëå î÷èñòêè è ðåãóëèðîâêè ñîãëàñíî èíñòðóêöèÿì èçãîòîâèòåëÿ àïïàðàò ñîáèðàþò è ïðîâåðÿþò íà
óòå÷êó. Ïåðåä ïîâòîðíûìè àíàëèçàìè èñïûòóåìûõ îáðàçöîâ ïîâòîðÿþò êàëèáðîâêó ïðèáîðà.

13.4 ×òîáû ïîëó÷èòü îäèí ðåçóëüòàò, ðàñòâîð êàæäîãî èñïûòóåìîãî îáðàçöà èçìåðÿþò òðè ðàçà è
çàòåì ðàññ÷èòûâàþò ñðåäíåå çíà÷åíèå.

13.5 Åñëè ðàçìåð îáðàçöà ðàññ÷èòûâàþò ïî îáúåìó, òî çíà÷åíèÿ ïëîòíîñòè, íåîáõîäèìûå äëÿ
ðàñ÷åòîâ, äîëæíû áûòü èçìåðåíû (ïî ìåòîäàì ÀÑÒÌ Ä 1298, ÀÑÒÌ Ä 4052 èëè àíàëîãè÷íûì ìåòîäàì)
ïðè òåìïåðàòóðå, ïðè êîòîðîé áûë èñïûòàí îáðàçåö.

Åñëè ðàçìåð îáðàçöà îïðåäåëåí ïî ìàññå, çíà÷åíèÿ ïëîòíîñòè íå òðåáóþòñÿ.

14 Ðàñ÷åòû

14.1 Êîíöåíòðàöèþ ñåðû â èñïûòóåìîì îáðàçöå, ìã/êã (ppm), ðàññ÷èòûâàþò ïî ñëåäóþùèì ôîð-
ìóëàì:

Ñåðà =
C

MK

1000
èëè (5)

Ñåðà =
C

VD

1000
, (6)

ãäå Ñ — ìàññà ñåðû, îáíàðóæåííàÿ â èñïûòóåìîì îáðàçöå (íåïîñðåäñòâåííî íà ïðèáîðå èëè ðàññ÷è-
òàííàÿ âðó÷íóþ ïî êðèâîé êàëèáðîâêè), ìêã;

Ì — ìàññà ââåäåííîãî ðàñòâîðà èñïûòóåìîãî îáðàçöà, èçìåðåííàÿ íåïîñðåäñòâåííî èëè ðàññ÷è-
òàííàÿ ïî èçìåðåííîìó ââåäåííîìó îáúåìó è ïëîòíîñòè, V � D, ìã;

Ê — êîýôôèöèåíò ãðàâèìåòðè÷åñêîãî ðàçáàâëåíèÿ. Ìàññà èñïûòóåìîãî îáðàçöà/ìàññà èñïûòóåìî-
ãî îáðàçöà è ðàñòâîðèòåëÿ, ã/ã;

V — îáúåì ââåäåííîãî ðàñòâîðà èñïûòóåìîãî îáðàçöà, èçìåðåííûé íåïîñðåäñòâåííî èëè ðàññ÷è-
òàííûé ïî ââåäåííîé ìàññå è ïëîòíîñòè, M/D, ìêë;

D — ïëîòíîñòü îáðàçöà, ã/ñì3;
1000 — êîýôôèöèåíò äëÿ ïåðåâîäà ìêã/ìã â ìã/êã (ppm).
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15 Ïðåöèçèîííîñòü è îòêëîíåíèå

15.1 Ïðåöèçèîííîñòü íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòàíèÿ îïðåäåëåíà ñòàòèñòè÷åñêèì èññëåäîâàíèåì
ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ, ïîëó÷åííûõ â äâóõ îòäåëüíûõ ëàáîðàòîðíûõ èññëåäîâàíèÿõ. Ïîäðîáíûå ñâå-
äåíèÿ ïåðâîãî ìåæëàáîðàòîðíîãî èññëåäîâàíèÿ (ñëó÷àé I) ìîæíî íàéòè â èññëåäîâàòåëüñêîì îò÷åòå
RR:D02-1036.

Âòîðîå ìåæëàáîðàòîðíîå èññëåäîâàíèå (ñëó÷àé II) âêëþ÷àëî 16 îáðàçöîâ áåíçèíà è äèçåëüíûõ
òîïëèâ, êàæäûé ñ íèçêèì ñîäåðæàíèåì ñåðû, êîòîðûå áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû 8 ëàáîðàòîðèÿìè. Ïðàê-
òè÷åñêèé ïðåäåë êîëè÷åñòâåííîãî îïðåäåëåíèÿ (PLOQ), ðàâíûé ïðèáëèçèòåëüíî 3 ìêã/ã S, áûë îïðåäå-
ëåí äëÿ îáðàçöîâ áåíçèíîâ è ðàâåí ïðèáëèçèòåëüíî 5 ìêã/ã S äëÿ îáðàçöîâ òèïà äèçåëüíûõ òîïëèâ
(ñì. èññëåäîâàòåëüñêèå îò÷åòû RR: D02-1546 è RR:D02-1547).

15.1.1 Ïîâòîðÿåìîñòü
15.1.1.1 Ñëó÷àé I. Ðàñõîæäåíèå ìåæäó äâóìÿ ðåçóëüòàòàìè èñïûòàíèé, ïîëó÷åííûìè îäíèì è

òåì æå îïåðàòîðîì íà îäíîì è òîì æå àïïàðàòå ïðè ïîñòîÿííûõ óñëîâèÿõ ðàáîòû íà èäåíòè÷íîì èñïû-
òóåìîì ìàòåðèàëå ïðè äëèòåëüíîì ïðîöåññå ðàáîòû ïðè íîðìàëüíîì è ïðàâèëüíîì âûïîëíåíèè ìåòî-
äà, ìîæåò ïðåâûøàòü ñëåäóþùèå çíà÷åíèÿ òîëüêî â îäíîì ñëó÷àå èç äâàäöàòè, ãäå X — ñðåäíå-
àðèôìåòè÷åñêîå çíà÷åíèå äâóõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ

r = 0,2802X(0,7901). (7)

15.1.1.2 Ñëó÷àé II. Áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû îáðàçöû áåíçèíà ñ ñîäåðæàíèåì ñåðû ïðèìåðíî îò
3 äî 100 ìêã/ã è îáðàçöû äèçåëüíûõ òîïëèâ ñ ñîäåðæàíèåì ñåðû ïðèìåðíî îò 5 äî 40 ìêã/ã.

Îïðåäåëåííûå çíà÷åíèÿ ïîâòîðÿåìîñòè áûëè ñëåäóþùèå:
Áåíçèí: 003194(X + 7,4502)1,3226;
Äèçåëüíîå òîïëèâî: 0,08520 (X + 0,65758),

ãäå X — ñðåäíåàðèôìåòè÷åñêîå çíà÷åíèå ïàðàëëåëüíûõ èñïûòàíèé, ìêã/ã.
15.1.2 Âîñïðîèçâîäèìîñòü
15.1.2.1 Ñëó÷àé I. Ðàñõîæäåíèå ìåæäó åäèíè÷íûìè è íåçàâèñèìûìè ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííû-

ìè ðàçíûìè îïåðàòîðàìè, ðàáîòàþùèìè â ðàçíûõ ëàáîðàòîðèÿõ, íà èäåíòè÷íîì èññëåäóåìîì ìàòåðè-
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Ðèñóíîê 3 — Ïðîöåíò âîññòàíîâëåíèÿ â çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû (°Ñ)



àëå â òå÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè ïðè íîðìàëüíîì è ïðàâèëüíîì âûïîëíåíèè ìåòîäà èñïûòàíèÿ,
ìîæåò ïðåâûøàòü ñëåäóþùåå çíà÷åíèå òîëüêî â îäíîì ñëó÷àå èç äâàäöàòè, ãäå X — ñðåäíåàðèôìåòè-
÷åñêîå çíà÷åíèå äâóõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ

R = 0,5793 X(0,7901). (8)

15.1.2.2 Ñëó÷àé II. Áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû îáðàçöû áåíçèíà ñ ñîäåðæàíèåì ñåðû ïðèìåðíî îò
3 äî 100 ìêã/ã è îáðàçöû äèçåëüíûõ òîïëèâ ñ ñîäåðæàíèåì ñåðû ïðèìåðíî îò 5 äî 40 ìêã/ã.

Îïðåäåëåííûå çíà÷åíèÿ âîñïðîèçâîäèìîñòè áûëè ñëåäóþùèå:
Áåíçèí: 0,1470 (X = 7,4502)1,3226;
Äèçåëüíîå òîïëèâî: 0,5152 (X + 0,65758),

ãäå Õ — ñðåäíåàðèôìåòè÷åñêîå çíà÷åíèå ïàðàëëåëüíûõ èñïûòàíèé, ìêã/ã.

15.2 Îòêëîíåíèå

Òðè ñòàíäàðòíûõ ýòàëîííûõ ìàòåðèàëà (SRM) Íàöèîíàëüíîãî èíñòèòóòà ñòàíäàðòîâ è òåõíîëîãèè
(NIST) áûëè ïðîàëèçèðîâàíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ îòêëîíåíèÿ. Îíè áûëè ïðåäñòàâëåíû îáðàçöàìè: SRM
áåíçèíà 2298 (4,6 ìêã/ã S) è 2299 (13,6 ìêã/ã S) è SRM äèçåëüíîãî òîïëèâà 2723à (10 ìêã/ã S). Äëÿ îáðàç-
öîâ SRM 2299 è 2723à íå áûëî çàðåãèñòðèðîâàíî çàìåòíîå îòêëîíåíèå. Îäíàêî äëÿ îáðàçöà SRM 2298
áûëî óñòàíîâëåíî îòêëîíåíèå, ðàâíîå 1,25.
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Ïðèëîæåíèå Õ1
(ñïðàâî÷íîå)

Êîíòðîëü êà÷åñòâà (QC)

Õ1.1 Ïîäòâåðæäàþò ðàáîòó ïðèáîðà èëè ïðîöåäóðó èñïûòàíèÿ, àíàëèçèðóÿ îáðàçåö êîíòðîëÿ êà÷åñòâà (QC).
Õ1.2 Ïåðåä ïðîâåäåíèåì êîíòðîëÿ êà÷åñòâà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ (ïðîöåññ èçìåðåíèÿ) ïîëüçîâàòåëü ìå-

òîäà äîëæåí ïðîâåðèòü ñðåäíåå çíà÷åíèå îïðåäåëÿåìîé âåëè÷èíû è ãðàíè÷íûå çíà÷åíèÿ êîíòðîëüíîãî îáðàçöà
äëÿ QC (ñì. ÀÑÒÌ Ä 6299 è ASTM MNL 71)).

Õ1.3 Äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ñòàòóñà ñòàòèñòè÷åñêîãî êîíòðîëÿ âñåãî ïðîöåññà èñïûòàíèÿ ðåãèñòðèðóþò ðåçóëüòà-
òû QC è àíàëèçèðóþò ñ ïîìîùüþ êîíòðîëüíûõ êàðò èëè äðóãîé ñòàòèñòè÷åñêè ðàâíîöåííîé ïðîöåäóðû
(ñì. ÀÑÒÌ Ä 6299 è ASTM MNL 71)). Ïðè÷èíû ïîÿâëåíèÿ ëþáûõ âûïàäàþùèõ äàííûõ äîëæíû áûòü èññëåäîâàíû.
Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ìîãóò, íî íå îáÿçàòåëüíî, óêàçàòü íà íåîáõîäèìîñòü ïîâòîðíîé ãðàäóèðîâêè ïðèáîðà.

Õ1.4 Ïðè îòñóòñòâèè êîíêðåòíûõ òðåáîâàíèé, ïðèâåäåííûõ â ìåòîäå èñïûòàíèÿ, ÷àñòîòà èñïûòàíèÿ QC
îïðåäåëÿåòñÿ çíà÷èìîñòüþ êà÷åñòâà ïðîâîäèìîãî èçìåðåíèÿ, à òàêæå ñòàáèëüíîñòüþ ïðîöåññà èñïûòàíèÿ è òðåáî-
âàíèÿìè ïîòðåáèòåëÿ.

Îáû÷íî êîíòðîëüíûé îáðàçåö äëÿ QC ñëåäóåò àíàëèçèðîâàòü ïåðåä êàæäûì èñïûòàíèåì îáðàçöîâ. ×àñòîòó
QC ñëåäóåò óâåëè÷èòü, åñëè ïîâñåäíåâíî àíàëèçèðóåòñÿ áîëüøîå êîëè÷åñòâî îáðàçöîâ. Îäíàêî, åñëè íàãëÿäíî
âèäíî, ÷òî èñïûòàíèå íàõîäèòñÿ ïîä ñòàòèñòè÷åñêèì êîíòðîëåì, ìîæíî óìåíüøèòü ÷àñòîòó èñïûòàíèÿ QC. Ïðåöè-
çèîííîñòü ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ êîíòðîëüíîãî îáðàçöà ïðè QC äîëæíà ïåðèîäè÷åñêè ïðîâåðÿòüñÿ ïî ïîêàçàòå-
ëÿì ïðåöèçèîííîñòè ìåòîäà ÀÑÒÌ, ÷òîáû óáåäèòüñÿ â êà÷åñòâå ïîëó÷àåìûõ äàííûõ.

Õ1.5 Ðåêîìåíäóåòñÿ ïî âîçìîæíîñòè âûáèðàòü òèï êîíòðîëüíîãî îáðàçöà, ïðåäñòàâèòåëüíîãî ïî îòíîøåíèþ
ê îáû÷íî àíàëèçèðóåìûì îáðàçöàì. Íà ïåðèîä ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé QC êîíòðîëüíûå îáðàçöû äîëæíû áûòü â
äîñòàòî÷íîì êîëè÷åñòâå è â óñëîâèÿõ õðàíåíèÿ äîëæíû ñîõðàíÿòü ãîìîãåííîñòü è ñòàáèëüíîñòü.

Îòíîñèòåëüíî äîïîëíèòåëüíûõ èíñòðóêöèé ïî ïðîöåäóðàì QC è äàííûõ àíàëèçà â âèäå êîíòðîëüíûõ äèàã-
ðàìì — ñì. ÀÑÒÌ Ä 6299 è ASTM MNL 71).

1) Manual on Presentation of Data Control Chart Analysis, 6th ed., äîñòóïåí â ASTM International,
W. Conshohocken, PA 19428.
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Ïðèëîæåíèå Õ2
(ñïðàâî÷íîå)

Âûâîä óðàâíåíèé äëÿ êóëîíîìåòðè÷åñêèõ ðàñ÷åòîâ, èñïîëüçîâàííûõ â ðàçäåëå 14

Õ2.1 Âûâîä óðàâíåíèé
Õ2.1.1 Âûâîä óðàâíåíèé, èñïîëüçóåìûõ â ðàçäåëå 14 «Ðàñ÷åòû», îñíîâûâàåòñÿ íà êóëîíîìåòðè÷åñêîé çàìåíå

èîíîâ òðèéîäèäà (éîäà), ïîòðåáëÿåìûõ â ðåàêöèè, ïðîõîäÿùåé â ìèêðîêóëîíîìåòðè÷åñêîé ÿ÷åéêå (I3
- + 2e � 3I-). Êî-

ëè÷åñòâî îáðàçîâàâøåãîñÿ ïðîäóêòà ðåàêöèè (èîíîâ òðèéîäèäà) ìåæäó íà÷àëîì è îêîí÷àíèåì ïðîòåêàíèÿ òîêà ïî
îêîí÷àíèè òèòðîâàíèÿ ïðîïîðöèîíàëüíî êîëè÷åñòâó ïðîòåêøåãî ðåçóëüòèðóþùåãî çàðÿäà Qt.

Õ2.1.2 Â áîëüøèíñòâå ïðèìåíåíèé èñïîëüçóþò ïîñòîÿííûé òîê òàê, ÷òî ïðîèçâåäåíèå òîêà i â àìïåðàõ (êóëî-
íàõ â ñåêóíäó) íà âðåìÿ Ò â ñåêóíäàõ, òðåáóåìîå äëÿ äîñòèæåíèÿ êîíå÷íîé òî÷êè, îáåñïå÷èâàåò âåëè÷èíà çàðÿäà Q

(êóëîíû), íåîáõîäèìàÿ äëÿ ïîëó÷åíèÿ éîäíîãî ýêâèâàëåíòà ðåàãèðóþùåãî âåùåñòâà, ò. e. Q = iT. Ïîýòîìó ÷èñëî ýê-
âèâàëåíòîâ ðåàãèðóþùåãî âåùåñòâà ðàâíî Q/F, ãäå F — ïîñòîÿííàÿ Ôàðàäåÿ, ðàâíàÿ 96500 êóëîíîâ íà ýêâèâàëåíò.

Õ2.1.3 Ïîýòîìó óðàâíåíèå äëÿ íàõîæäåíèÿ ìàññû ðåàãèðóþùåãî âåùåñòâà ñëåäóþùåå:

Êîíöåíòðàöèÿ ñåðû =
ìàññà ñåðû, ã

ìàññà îáðàçöà, ã

ã

ýêâ
ýêâ

ìàññà îáð
�

�
Q C

FC

( ) 16

àçöà
; (Õ2.1)

ìêã S = A äþéì2 �

� � � � �

�0,1ìÂ

äþéì

2 ìèí

äþéì

60 ñ

ìèí

10 Â

ìÂ

16 ã

ýêâ

10 ìêã

ã

3 6

R( )Îì
ýêâ

� �
�

�
96500 C A s

C
f

, (Õ2.2)

ãäå À — èçìåðåííàÿ ïëîùàäü ïèêà, äþéì2;
0,1 — ÷óâñòâèòåëüíîñòü äëÿ çàïèñè ñàìîïèñöà, ìÂ/äþéì;

2 — ñêîðîñòü ïðîòÿæêè ëåíòû ñàìîïèñöà, ìèí/äþéì;
60 — êîýôôèöèåíò ïåðåâîäà âðåìåíè èç ìèíóò â ñåêóíäû, ñ/ìèí;

10– 3 — êîýôôèöèåíò ïåðåâîäà íàïðÿæåíèÿ èç âîëüò â ìèëëèâîëüòû, Â/ìÂ;
16 — ãðàìì-ýêâèâàëåíò ñåðû, ã/ýêâ;
R — óñòàíîâêà ïåðåêëþ÷àòåëÿ äèàïàçîíà ìèêðîêóëîíîìåòðà, Îì, ïðè ïîäñòàíîâêå V/R = 1 (àìïåðû) ïîëó÷àåì:

Q(A � s) =
A

R Îì

äþéì
0,1ìÂ

äþéì

2 ìèí

äþéì

60 ñ

ìèí

10 Â

ìÂ

3
2

� � � �

�

( )
; (Õ2.3)

F — 96500 C/ýêâ, êîíñòàíòà Ôàðàäåÿ1) (ýëåêòðè÷åñêèé ýêâèâàëåíò ìàññû îäíîãî ãðàìì-ýêâèâàëåíòà ëþáîãî
âåùåñòâà);

À � s/ñ — ïåðåâîä êóëîíîâ â àìïåð-ñåêóíäû;
f — êîýôôèöèåíò ïðåâðàùåíèÿ (îòíîøåíèå ppm S, îïðåäåëåííîé äëÿ ñòàíäàðòà, ê èçâåñòíîìó ppm S â ñòàí-

äàðòå).
Ïîýòîìó

ìêã S =
A � � � � �

� �
�

�

12 10
16 ã

ýêâ

10 ìêã

ã

ýêâ

-3
6

A s

R
C A s

C
f

96500
. (Õ2.4)

Ñëåäîâàòåëüíî,

ìêã S =
A

R f

� � � �

� �

�12 10 16 10

96500

3 6ìêã
. (Õ2.5)

Ñëåäîâàòåëüíî,

ìêã S = (A � 1,99)/(R � f). (Õ2.6)

1) Çíà÷åíèå êîíñòàíòû Ôàðàäåÿ áûëî ïîâòîðíî îïðåäåëåíî â 1960 ã. Íàöèîíàëüíûì áþðî ñòàíäàðòîâ. Íîâîå
çíà÷åíèå = (96489 � 2) êóëîíà (õèìè÷åñêàÿ øêàëà).
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Ïîñêîëüêó ppm = ìêã/ã, òî

ppm S =
A

R f

�

� �

199,

îáúåì,ìêë
� 10– 3 ìë

ìêë
� ïëîòíîñòü,

ã

ìë
; (Õ2.7)

ppm S =
A

R f

� �

� � �

199 103,

îáúåì ïëîòíîñòü
. (Õ2.8)

Òàê êàê ìàññà = îáúåì � ïëîòíîñòü, òî

ppm S = (A � 1,99)/(R � f � ìàññ, ã). (Õ2.9)

Õ2.1.4 Âûâîä óðàâíåíèÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè äèñêîâîãî èíòåãðàòîðà À â óðàâíåíèè Õ2.6 âûðàæàåòñÿ â êâàä-
ðàòíûõ äþéìàõ. Îäíàêî ýòîò ïàðàìåòð ìîæåò áûòü âûðàæåí â åäèíèöàõ îòñ÷åòà. Ïîýòîìó À, äþéì2 = îòñ÷å-
òû � 10– 3, ïîñêîëüêó 1 äþéì2 = 1000 îòñ÷åòîâ. Ñëåäîâàòåëüíî, ïîäñòàíîâêà âìåñòî À â óðàâíåíèå Õ2.6 çíà÷åíèÿ îò-
ñ÷åòû � 10– 3 äàåò

ìêã S = (îòñ÷åòû � 1,99 � 10– 3)/(R � f) (Õ2.10)

è òîãäà

ppm S =
�

� � �

199,
,

R fîáúåì, ìêë ïëîòíîñòü, ã /ìë
(Õ2.11)

ppm S = (îòñ÷åòû � 1,99 � 10– 3)/(R � ìàññà, ã � f).

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Îòñ÷åòû = 100 � ïîêàçàíèå èíòåãðàòîðà ïðè îòêëîíåíèè íà ïîëíóþ øêàëó.

16

ÃÎÑÒ Ð 54288—2010

îòñ÷åòû



Ïðèëîæåíèå ÄÀ
(ñïðàâî÷íîå)

Ñâåäåíèÿ î ñîîòâåòñòâèè ññûëî÷íûõ ñòàíäàðòîâ ññûëî÷íûì íàöèîíàëüíûì ñòàíäàðòàì
Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè (è äåéñòâóþùèì â ýòîì êà÷åñòâå ìåæãîñóäàðñòâåííûì ñòàíäàðòàì)

Ò à á ë è ö à ÄÀ.1

Îáîçíà÷åíèå ññûëî÷íîãî
ñòàíäàðòà

Ñòåïåíü
ñîîòâåòñòâèÿ

Îáîçíà÷åíèå è íàèìåíîâàíèå ñîîòâåòñòâóþùåãî íàöèîíàëüíîãî ñòàíäàðòà

ÀÑÒÌ Ä 1193 — *

ÀÑÒÌ Ä 1298 MOD ÃÎÑÒ Ð 51069—97 «Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ
ïëîòíîñòè, îòíîñèòåëüíîé ïëîòíîñòè è ïëîòíîñòè â ãðàäóñàõ ÀPI àðåî-
ìåòðîì»

ÀÑÒÌ Ä 4052 — *

ÀÑÒÌ Ä 4057 MOD ÃÎÑÒ Ð 52659—2006 «Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîäû ðó÷íîãî îò-
áîðà ïðîá»

ÀÑÒÌ Ä 4177 — *

ÀÑÒÌ Ä 4806 — *

ÀÑÒÌ Ä 4814 — *

ÀÑÒÌ Ä 5798 — *

ÀÑÒÌ Ä 6299 — *

Ïðàâèëà OSHA 29 ÑFR,
ïàðàãðàôû 1910.1000 è
1910.1200

— *

* Ñîîòâåòñòâóþùèé íàöèîíàëüíûé ñòàíäàðò îòñóòñòâóåò. Äî åãî óòâåðæäåíèÿ ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü
ïåðåâîä íà ðóññêèé ÿçûê äàííîãî ñòàíäàðòà. Ïåðåâîä äàííîãî ñòàíäàðòà íàõîäèòñÿ â Ôåäåðàëüíîì èíôîðìàöè-
îííîì ôîíäå òåõíè÷åñêèõ ðåãëàìåíòîâ è ñòàíäàðòîâ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Â íàñòîÿùåé òàáëèöå èñïîëüçîâàíî ñëåäóþùåå óñëîâíîå îáîçíà÷åíèå ñòåïåíè ñîîòâå-
òñòâèÿ ñòàíäàðòîâ:

MOD — ìîäèôèöèðîâàííûå ñòàíäàðòû.
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ÓÄÊ 621.892:543:006.354 ÎÊÑ 75.080 Á19 ÎÊÑÒÓ 0209

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñâåòëûå íåôòÿíûå æèäêèå óãëåâîäîðîäû, ñåðà, ñëåäû, ìèêðîêóëîíîìåòðèÿ
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