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ÑÏÈÑÎÊ ÈÑÏÎËÜÇÎÂÀÍÍÛÕ ÎÁÎÇÍÀ×ÅÍÈÉ



høóì - âåëè÷èíà øóìà äåòåêòîðà, ñì;

�EMBED Equation.DSMT4��� – ïîïðàâêà, ó÷èòûâàþùàÿ ïîòåðþ i-îãî ãàçà â ãàçîâîì ïóçûðüêå, îáðàçîâàâøåìñÿ ïðè òðàíñïîðòèðîâêå è õðàíåíèè ïðîáû ìàñëà;

Vãï - îáúåì ãàçîâîãî ïóçûðüêà, îáðàçîâàâøåãîñÿ â øïðèöå ïðè òðàíñïîðòèðîâêå è õðàíåíèè ïðîáû ìàñëà, ìë;

Vìø - îáúåì ìàñëà â øïðèöå ïðè òðàíñïîðòèðîâêå è õðàíåíèè, ìë;

Âi - êîýôôèöèåíò ðàñòâîðèìîñòè i-îãî ãàçà â ìàñëå;

ñ - áîëüøèé (ïðîäîëüíûé) ðàçìåð ãàçîâîãî ïóçûðüêà, ñì;

d - ìåíüøèé (ïîïåðå÷íûé) ðàçìåð ãàçîâîãî ïóçûðüêà, ñì;

dêîë. - âíóòðåííèé äèàìåòð õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè, ñì;

d÷acò. - ðàçìåð ÷àñòèö ñîðáåíòà, ñì;

lêîë.. - äëèíà õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè, ñì;

Vñîðá. - îáúåì ñîðáåíòà â êîëîíêå, ìë;

tîòí. - îòíîñèòåëüíîå âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ;

tx - âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ êîìïîíåíòà õ, ñåê;

tcò. - âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ êîìïîíåíòà, âûáðàííîãî çà ñòàíäàðò, ñåê;

Si - ïëîùàäü ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå, ñì;

hi - âûñîòà ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå, ñì;

�EMBED Equation.DSMT4��� - øèðèíà ïèêà i-îãî ãàçà íà ïîëîâèíå åãî âûñîòû, ñì;

Aiãð - ãðàíè÷íàÿ êîíöåíòðàöèÿ i-îãî ãàçà â ìàñëå, % îá.;

à è b - øèðèíà íåïîëíîñòüþ ðàçäåëåííûõ ïèêîâ, èçìåðåííàÿ íà ïîëîâèíå âûñîòû êàæäîãî ïèêà, ñîîòâåòñòâåííî, ñ âíåøíåé ñòîðîíû ê îáëàñòè ïåðåêðûâàíèÿ, ñì;

aiã - êîíöåíòðàöèÿ i-îãî ãàçà â ãàçîâîé ôàçå, % îá.;

Vni - îáúåì i-îé ãðàäóèðîâî÷íîé ïåòëè, ìë;

Väîç. - âíóòðåííèé îáúåì êðàíà-äîçàòîðà, ìë;

Ai (1.2)ã - êîíöåíòðàöèÿ i-îãî ãàçà â ãðàäóèðîâî÷íîé ñìåñè â áàëëîíå (1 èëè 2 óðîâåíü), % îá.;

Vïð - îáúåì ðàáî÷åé ïåòëè êðàíà-äîçàòîðà, ìë;

Ò - òåìïåðàòóðà, ïðè êîòîðîé ïðîâîäèòñÿ ãðàäóèðîâêà, °Ñ;

Siã - ïëîùàäü ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì, ñì2;

ais(ã) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò ài äëÿ i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì è ïëîùàäè â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

bis(ã) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò bi äëÿ i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì è ïëîùàäè â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

hiã - âûñîòà ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì, ñì;

àih(ã) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò ài äëÿ i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì è âûñîòå â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

bih(ã) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò bi äëÿ i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì è âûñîòå â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

Viã - îáúåì ïðîáû i-îãî ãàçà, âçÿòûé äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ãàçîâîé ñìåñè, ìë;

Ð - àòìîñôåðíîå äàâëåíèå â ìîìåíò ïðèãîòîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé ñìåñè, ìì ðò.ñò.;

Àãi - êîíöåíòðàöèÿ îñíîâíîãî êîìïîíåíòà â i-îì ãàçå, âçÿòîì äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé ãàçîâîé ñìåñè, % îá.;

Vø - îáùèé îáúåì ãàçà â øïðèöå ïðè ïðèãîòîâëåíèè ãðàäóèðîâî÷íîé ñìåñè, ìë;

Ai(ãðàä)ì - êîíöåíòðàöèÿ i-îãî ãàçà â ãðàäóèðîâî÷íîì ìàñëÿíîì ðàñòâîðå, % îá.;

Väã- îáúåì ïðîáû ãàçîâîé ñìåñè, âçÿòîé äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâîðà ãàçîâ â ìàñëå, ìë;

Vã - îáúåì ãàçîâîé ôàçû â øïðèöå, ìë;

Vì - îáúåì ìàñëà â øïðèöå, ìë;

V0 - îáùèé îáúåì ñèñòåìû ãàç-ìàñëî â øïðèöå, ìë;

Siì- ïëîùàäü ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå, ñì2;

ais(ì) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò ai äëÿ i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå è ïëîùàäè â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

bis(ì) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò bi äëÿ i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå è ïëîùàäè â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

hiì- âûñîòà ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå, ñì;

aih(ì) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò ài äëÿ i-òîãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå è âûñîòå â êà÷åñòâå ïðîâåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

bih(ì ) - ãðàäóèðîâî÷íûé êîýôôèöèåíò bi äëÿ i-òîãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå è âûñîòå â êà÷åñòâå èçìåðÿåìîãî ïàðàìåòðà;

Aiì - êîíöåíòðàöèÿ i-òîãî ãàçà â ìàñëå, % îá.; Ài(íàñ)ì- êîíöåíòðàöèÿ i-òîãî ãàçà â íàñûùåííîì ãàçîì ìàñëå, % îá.;

Väì - îáúåì ïðîáû íàñûùåííîãî ãàçîì ìàñëà, âçÿòûé äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ðàñòâîðà ãàçà â ìàñëå, ìë;

Vìñ - îáúåì ìàñëà â ñîñóäå, â êîòîðîì ïîäãîòàâëèâàåòñÿ ðàñòâîð ãàçà â ìàñëå, ìë;

�EMBED Equation.DSMT4���- ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå çà ñ÷åò ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ êîíöåíòðàöèè i-òîãî ãàçà â ìàñëå;

L - ÷èñëî ïàðàëëåëüíûõ àíàëèçîâ îáðàçöà ìàñëà;

l - ÷èñëî êîíòðîëüíûõ òî÷åê íà ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêå;

m - ÷èñëî ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé â êàæäîé êîíòðîëüíîé òî÷êå íà ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêå;

Ói(àí) - âûñîòà èëè ïëîùàäü ïèêà i-îãî ãàçà ïðè àíàëèçå, ñì èëè ñì2, ñîîòâåòñòâåííî;

�EMBED Equation.DSMT4��� - ãåíåðàëüíîå ñðåäíåå çíà÷åíèå âûñîòû èëè ïëîùàäè i-îãî ãàçà ïðè ãðàäóèðîâêå, ñì èëè ñì2;

xi - êîíöåíòðàöèÿ i-îãî ãàçà â ãàçîâîé ñìåñè èëè ìàñëÿíîì ðàñòâîðå, % îá.;

�EMBED Equation.DSMT4���(îòí) - îòíîñèòåëüíàÿ íåó÷òåííàÿ ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü;

Yi - ïëîùàäü èëè âûñîòà ïèêà íà õðîìàòîãðàììå, ñì èëè ñì2, ñîîòâåòñòâåííî;

(Âi, (Vã, (Vì, (Yi - ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ êîýôôèöèåíòà ðàñòâîðèìîñòè i-oro ãàçà, ãàçîâîãî è ìàñëÿíîãî îáúåìîâ â øïðèöå, à òàêæå âûñîòû èëè ïëîùàäè ïèêà i-îãî ãàçà íà õðîìàòîãðàììå;

( - ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ;

�EMBED Equation.DSMT4���(àáñ) - àáñîëþòíàÿ íåó÷òåííàÿ ñèñòåìàòè÷åñêàÿ ïîãðåøíîñòü;

Ê - êîýôôèöèåíò äëÿ ðàñ÷åòà ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ;

tp, f- êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà;

S - ñóììàðíîå ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ.





Íàñòîÿùèå Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ñîñòàâëåíû íà îñíîâå íàêîïëåííîãî â Ðîññèè îïûòà ïðèìåíåíèÿ "Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèé ïî ïîäãîòîâêå è ïðîâåäåíèþ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ñèëîâûõ òðàíñôîðìàòîðîâ" ÐÄ 34.46.303-89 (Ì: ÑÏÎ Ñîþçòåõýíåðãî, 1990), ñ ó÷åòîì ðåêîìåíäàöèé ïóáëèêàöèè ÌÝÊ 567 è ââîäÿòñÿ âçàìåí "Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèé ïî îáíàðóæåíèþ ïîâðåæäåíèé â ñèëîâûõ òðàíñôîðìàòîðàõ ñ ïîìîùüþ àíàëèçà ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ãàçîâ" (Ì: ÑÏÎ Ñîþçòåõýíåðãî, 1979), óïîìÿíóòîãî âûøå ÐÄ 34.46.303-89, Ïðèëîæåíèÿ ¹1 ê ÐÄ 34.46.303-89, óòâåðæäåííîãî Äåïàðòàìåíòîì íàóêè è òåõíèêè ÐÀÎ "ÅÝÑ Ðîññèè" 29.12.1994 ã. è "Èíñòðóêöèè ïî êàëèáðîâêå õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà, ïðåäíàçíà÷åííîãî äëÿ èçìåðåíèÿ ðàñòâîðåííûõ â èçîëÿöèîííûõ ìàñëàõ ãàçîâ, ñ èñïîëüçîâàíèåì îòíîñèòåëüíûõ êîýôôèöèåíòîâ ÷óâñòâèòåëüíîñòè" ¹ 34-70-008-84 (Ì: ÑÏÎ Ñîþçòåõýíåðãî, 1985).

Â Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèÿõ èçëîæåíû: ñïîñîáû îòáîðà, òðàíñïîðòèðîâêè è õðàíåíèÿ ïðîá ìàñëà, èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà, ïðèãîòîâëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ãàçîâûõ ñìåñåé è ðàñòâîðîâ ãàçîâ â ìàñëå, ãðàäóèðîâêè õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà, îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ñ ó÷åòîì ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ, à òàêæå ðåêîìåíäóåìàÿ àïïàðàòóðà äëÿ ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ãàçîâ â ìàñëå ñèëîâûõ òðàíñôîðìàòîðîâ.

Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ðåêîìåíäóþòñÿ ê ïðèìåíåíèþ ïåðñîíàëó ýëåêòðè÷åñêèõ ñòàíöèé, ýëåêòðè÷åñêèõ ñåòåé, ïîäñòàíöèé, à òàêæå íàëàäî÷íûõ è ðåìîíòíûõ ïðåäïðèÿòèé.



1. Îáùèå òðåáîâàíèÿ.



1.1. Íàñòîÿùèå Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ïðåäíàçíà÷åíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàñòâîðåííûõ â òðàíñôîðìàòîðíûõ ìàñëàõ: âîäîðîäà - Í2, îêñèäà óãëåðîäà - ÑÎ, äèîêñèäà óãëåðîäà - ÑÎ2, ìåòàíà - ÑÍ4, àöåòèëåíà - Ñ2Í2, ýòèëåíà - Ñ2Í4, ýòàíà - Ñ2Í6.

1.2. Îïðåäåëåíèå óêàçàííûõ ãàçîâ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå ïðîâîäÿò ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäîâ àíàëèçà ðàâíîâåñíîãî ïàðà (ÀÐÏ) èëè "ïîëíîãî èçâëå÷åíèÿ" áåç âàêóóìà.

Ìåòîä ÀÐÏ ïðåäïîëàãàåò èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ïóòåì ðàâíîâåñíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ àíàëèçèðóåìûõ êîìïîíåíòîâ ìåæäó æèäêîé (ìàñëî) è ãàçîâîé ôàçàìè. Ìåòîä "ïîëíîãî èçâëå÷åíèÿ" áåç âàêóóìà ðåàëèçóåòñÿ â ïðèñòàâêå ÂÒÈ ñ èñïîëüçîâàíèåì áàðáîòàæà.

1.3. Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ íåîáõîäèìîãî ïðåäåëà îáíàðóæåíèÿ ïî âñåì àíàëèçèðóåìûì êîìïîíåíòàì â õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ óñòàíîâêàõ ìîæíî èñïîëüçîâàòü:

ïëàìåííî-èîíèçàöèîííûé äåòåêòîð (ÄÈÏ) äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìåòàíà, àöåòèëåíà, ýòèëåíà, ýòàíà, à òàêæå äëÿ îïðåäåëåíèÿ îêñèäà è äèîêñèäà óãëåðîäà â âèäå ìåòàíà ïðè èõ àíàëèçå íà õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ óñòàíîâêàõ, èìåþùèõ â ñâîåì ñîñòàâå óñòðîéñòâà, ïðåâðàùàþùèå èõ â ìåòàí (ìåòàíàòîðû) ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ãàçîâ-íîñèòåëåé ãåëèÿ èëè àðãîíà ;

äåòåêòîð ïî òåïëîïðîâîäíîñòè (ÄÒÏ) äëÿ ïðÿìîãî îïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ àðãîíà, à òàêæå îêñèäà è äèîêñèäà óãëåðîäà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ ãåëèÿ;

òåðìîõèìè÷åñêèé äåòåêòîð (ÄÒÕ) äëÿ îïðåäåëåíèÿ âîäîðîäà è îêñèäà óãëåðîäà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ ãåëèÿ.

1.4. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ îïðåäåëÿåìûõ â ìàñëå ãàçîâ äîëæåí áûòü íå âûøå:

äëÿ âîäîðîäà - 0,0005% îá.

äëÿ ìåòàíà, ýòèëåíà, ýòàíà - 0,0001% îá.

äëÿ àöåòèëåíà - 0,00005% îá.

äëÿ îêñèäà è äèîêñèäà óãëåðîäà - 0,002% îá.

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ãàçîâ â ìàñëå â çàâèñèìîñòè îò ìåòîäà ãðàäóèðîâêè îïðåäåëÿåòñÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì:

ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ãàçîâûì ñìåñÿì ïî ôîðìóëå

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ = �EMBED Equation.DSMT4���                                   (1)

ïðè ãðàäóèðîâêå ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå ïî ôîðìóëå

Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ = �EMBED Equation.DSMT4���                                                                (2)

Çäåñü è äàëåå áóêâåííûå îáîçíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ â ðàñ÷åòíûõ ôîðìóëàõ ïðèâåäåíû íà ñòð. 4-5.

1.5. Ãðàäóèðîâêó õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ óñòàíîâîê îñóùåñòâëÿþò ïî ðàñòâîðàì âñåõ àíàëèçèðóåìûõ ãàçîâ ñ èçâåñòíîé êîíöåíòðàöèåé â ãàçå-íîñèòåëå èëè â ìàñëå.

1.6. Òðåáîâàíèÿ ê ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé êîíöåíòðàöèé ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå, ïðèâåäåíû â òàáëèöå 1.



Òàáëèöà 1



Îáëàñòü èçìåðÿåìûõ êîíöåíòðàöèé, (% îá.)�Ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ, (% îòí.)��ìåíåå 0.001

0.001 - 0.005

0.005 - 0.05

áîëåå 0.05�áîëåå 50

íå áîëåå 50

íå áîëåå 20

íå áîëåå 10��

1.7. Ñõîäèìîñòü ðåçóëüòàòîâ äâóõ ïàðàëëåëüíûõ àíàëèçîâ îäíîãî è òîãî æå îáðàçöà ìàñëà ïðè êîíöåíòðàöèè àíàëèçèðóåìîãî ãàçà â íåì âûøå 0,001% íå äîëæíà ïðåâûøàòü 10% îòíîñèòåëüíî ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ.



2. Îòáîð, òðàíñïîðòèðîâêà è õðàíåíèå ïðîá ìàñëà.



2.1. Îòáîð ïðîá ìàñëà.

2.1.1. Îòáîð ïðîá ìàñëà èç òðàíñôîðìàòîðîâ îñóùåñòâëÿþò â ñòåêëÿííûå ìåäèöèíñêèå øïðèöû åìêîñòüþ 10 - 100 ìë.

Íåäîïóñòèì îòáîð ìàñëà â ïëàñòìàññîâûå øïðèöû!!!

Íåäîïóñòèì îòáîð ïðîá ìàñëà èç îòêðûòîé ñòðóè!!!

Íåäîïóñòèì êîíòàêò ìàñëà ñ àòìîñôåðíûì âîçäóõîì ïðè îòáîðå!!!

2.1.2. Øïðèö äîëæåí áûòü ïðîâåðåí íà ãåðìåòè÷íîñòü. Ïðîâåðêó øïðèöà íà ãåðìåòè÷íîñòü ïðîâîäÿò ñëåäóþùèì îáðàçîì: ïîðøåíü îòòÿãèâàþò äî ïðåäåëà, øïðèö ãåðìåòèçèðóþò çàãëóøêîé èëè èãëîé ñ ðåçèíîâîé ïðîáêîé è íàäàâëèâàþò íà ïîðøåíü ñ òàêèì óñèëèåì, ÷òîáû îí ñìåñòèëñÿ íå ìåíåå, ÷åì íà ïîëîâèíó îáúåìà. Â òàêîì ïîëîæåíèè îïóñêàþò âåñü øïðèö, âêëþ÷àÿ ÷àñòü, â êîòîðóþ âñòàâëåí ïîðøåíü, â ñîñóä ñ âîäîé è âûäåðæèâàþò ïîä âîäîé â ñæàòîì ñîñòîÿíèè â òå÷åíèå 20 - 30 ñåê. Â ñëó÷àå ãåðìåòè÷íîñòè øïðèöà íå äîëæíî íàáëþäàòüñÿ âûäåëåíèÿ ïóçûðüêîâ âîçäóõà.

2.1.3. Ñïåöèàëüíóþ (äîïîëíèòåëüíóþ) ïðîâåðêó øïðèöà íà ãåðìåòè÷íîñòü ïðîâîäÿò ïóòåì õðàíåíèÿ øïðèöà ñ ìàñëîì, ñîäåðæàùåì ðàñòâîðåííûé âîäîðîä â êîíöåíòðàöèè 0,05 - 0,1% îá., â òå÷åíèå äâóõ íåäåëü è ñðàâíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ âîäîðîäà â íà÷àëå è â êîíöå õðàíåíèÿ. Ãåðìåòè÷íî çàêðûòûé øïðèö äîëæåí õðàíèòüñÿ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â òåìíîì ìåñòå. Äîïóñêàåòñÿ ê ïðèìåíåíèþ øïðèö, â êîòîðîì èçìåíåíèå ñîäåðæàíèÿ âîäîðîäà â ìàñëå çà äâå íåäåëè íå ïðåâûøàåò 5% îòí.

2.1.4. Ïðè îòáîðå ïðîá ìàñëà èç òðàíñôîðìàòîðà (ðèñ.1) ìàñëîîòáîðíûé øòóöåð (6) äîëæåí áûòü î÷èùåí îò çàãðÿçíåíèé. Îòáîð ìàñëà èç øòóöåðà áàêà òðàíñôîðìàòîðà (6) îñóùåñòâëÿþò ñ ïîìîùüþ ìàñëîîòáîðíîãî óñòðîéñòâà, êîòîðîå ìîæåò ñîñòîÿòü, íàïðèìåð, èç ðåçèíîâîé òðóáêè (5) ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 4-6 ìì, ìåòàëëè÷åñêîãî èëè ñòåêëÿííîãî ïåðåõîäíèêà (4) è âàêóóìíîé èëè îáû÷íîé ðåçèíîâîé òðóáêè (3) ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 2-3 ìì. Îñíîâíûì òðåáîâàíèåì ê ìàñëîîòáîðíîìó óñòðîéñòâó ÿâëÿåòñÿ îáåñïå÷åíèå ãåðìåòè÷íîãî ñîåäèíåíèÿ øòóöåðà áàêà òðàíñôîðìàòîðà è øïðèöà-ïðîáîîòáîðíèêà, ïîýòîìó îäèí åãî êîíåö äîëæåí ïëîòíî íàäåâàòüñÿ íà øòóöåð (6), à äðóãîé íà øëèô (êîíþëþ) øïðèöà (2). Â äðóãîì âàðèàíòå óñòðîéñòâî ñîñòîèò èç ðåçèíîâîé òðóáêè è ìåòàëëè÷åñêîé òðóáêè ñ ïðèâàðåííûì íàêîíå÷íèêîì ìåäèöèíñêîé èãëû. Ðåçèíîâàÿ òðóáêà ïëîòíî íàäåâàåòñÿ íà ìàñëîîòáîðíûé øòóöåð, à íàêîíå÷íèê èãëû - íà øëèô øïðèöà.

Ïðè îòáîðå ìàñëà â øïðèöû íåîáõîäèìî ïîääåðæèâàòü òàêóþ ñêîðîñòü èñòå÷åíèÿ ìàñëà èç ìàñëîîòáîðíîãî óñòðîéñòâà, ÷òîáû èñêëþ÷èòü ïîïàäàíèå â øïðèö àòìîñôåðíîãî âîçäóõà è âûäåëåíèå ãàçîâ èç ìàñëà (îòñóòñòâèå âèäèìûõ ïóçûðåé è çàâèõðåíèé â ñòðóå ìàñëà).

Èç êàæäîãî òðàíñôîðìàòîðà öåëåñîîáðàçíî îòáèðàòü äâà øïðèöà ñ ìàñëîì. Ïðè èñïîëüçîâàíèè øïðèöåâ åìêîñòüþ áîëåå 20 ìë äîïóñêàåòñÿ îòáîð ìàñëà â îäèí øïðèö.

2.1.5. Äëÿ îòáîðà ïðîá ìàñëà ê ìàñëîîòáîðíîìó øòóöåðó (6) ïîäñîåäèíèòü ìàñëîîòáîðíîå óñòðîéñòâî (3-5). Îñòîðîæíî îòêðûòü âåíòèëü (7) íà áàêå òðàíñôîðìàòîðà (8) è ñëèòü 1-2 ë ìàñëà (äëÿ ïðîìûâêè îòâåðñòèÿ øòóöåðà è øëàíãà), ïðèïîäíÿâ ââåðõ ñâîáîäíûé êîíåö ìàñëîîòáîðíîãî óñòðîéñòâà äëÿ óäàëåíèÿ èç íåãî ïóçûðüêîâ âîçäóõà.

Ïåðåä çàïîëíåíèåì ìàñëîì øïðèö ïðîìûâàåòñÿ. Äëÿ ýòîãî â ñâîáîäíûé êîíåö ìàñëîîòáîðíîãî óñòðîéñòâà ââåñòè øïðèö øëèôîì â îòâåðñòèå øëàíãà è çàïîëíèòü åãî ìàñëîì. Ìàñëî èç øïðèöà ñëèòü. Ïðîöåäóðó ïðîìûâêè øïðèöà ïîâòîðèòü íå ìåíåå 3 ðàç. Ïîñëå ïðîìûâêè çàïîëíèòü øïðèö ìàñëîì, ïîâåðíóòü åãî øëèôîì âåðòèêàëüíî ââåðõ è çàãëóøèòü ëèáî çàãëóøêîé, âûïîëíåííîé èç îáðåçàííîé è çàïàÿííîé ìåäèöèíñêîé èãëû, ëèáî ìåäèöèíñêîé èãëîé, çàãëóøåííîé ðåçèíîâîé ïðîáêîé. Çàêðûòü âåíòèëü (7). Ïðè óñòàíîâêå çàãëóøêè íà øëèô øïðèöà íåîáõîäèìî ñëåäèòü çà òåì, ÷òîáû â øïðèö íå ïîïàë âîçäóõ, äëÿ ÷åãî ýòó îïåðàöèþ ïðîâîäÿò ñ îäíîâðåìåííûì íàäàâëèâàíèåì íà ïîðøåíü øïðèöà.

Íàñóõî îáòåðåòü øïðèö, ïðîâåñòè åãî ìàðêèðîâêó è ïîäãîòîâèòü ñîïðîâîäèòåëüíóþ äîêóìåíòàöèþ.

2.1.6. Â ñîïðîâîäèòåëüíîé äîêóìåíòàöèè äîëæíû áûòü óêàçàíû ñëåäóþùèå ñâåäåíèÿ: ìåñòî óñòàíîâêè òðàíñôîðìàòîðà, åãî òèï, ìîùíîñòü, êëàññ íàïðÿæåíèÿ, çàâîä èçãîòîâèòåëü, çàâîäñêîé íîìåð, ñòàíöèîííûé (ïîäñòàíöèîííûé) íîìåð, äàòà èçãîòîâëåíèÿ è ââîäà â ýêñïëóàòàöèþ, íàãðóçêà âî âðåìÿ îòáîðà ïðîáû, ìàðêà ìàñëà, òåìïåðàòóðà ìàñëà, âèä çàùèòû ìàñëà, ïðè÷èíà îòáîðà, äàòà îòáîðà, ôàìèëèÿ ëèöà, ïðîâîäèâøåãî îòáîð ïðîáû.

2.2. Òðàíñïîðòèðîâêà ïðîá ìàñëà.

2.2.1. Ïðîáû ìàñëà òðàíñïîðòèðóþò â ãåðìåòè÷íî çàêðûòûõ øïðèöàõ, ïîìåùåííûõ ëèáî ãîðèçîíòàëüíî, ëèáî âåðòèêàëüíî çàãëóøêàìè âíèç â ñïåöèàëüíûõ êîíòåéíåðàõ (ðèñ.2).

2.2.2. Ïðè òðàíñïîðòèðîâêå íåîáõîäèìî èçáåãàòü ñèëüíîé âèáðàöèè è òðÿñêè, ðåçêèõ ïåðåïàäîâ òåìïåðàòóð è ïîïàäàíèÿ ñâåòà íà ïðîáû ìàñëà.

2.3. Õðàíåíèå ïðîá ìàñëà.

2.3.1. Ïðîáû ìàñëà õðàíÿò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â çàùèùåííîì îò ñâåòà ìåñòå â ãåðìåòè÷íî çàêðûòûõ øïðèöàõ, ïðîâåðåííûõ ïî ï.2.1.2. íàñòîÿùèõ ÌÓ, äî ñåìè äíåé, ïðîâåðåííûõ ïî ï.2.1.3. - äî äâóõ íåäåëü.



3. Èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ïî ìåòîäàì ÀÐÏ è ÂÒÈ è ñïîñîáû èõ äîçèðîâàíèÿ â õðîìàòîãðàôè÷åñêèå óñòàíîâêè.



Åñëè â øïðèöå ñ îòîáðàííîé ïðîáîé ìàñëà èìååòñÿ ïóçûðåê ãàçà, åãî íåîáõîäèìî óäàëèòü èç øïðèöà, ïðè÷åì, â çàâèñèìîñòè îò åãî ðàçìåðà ïîòåðåé àíàëèçèðóåìîãî ãàçà â íåì ìîæíî ëèáî ïðåíåáðå÷ü, ëèáî ó÷èòûâàòü åå ïðè ðàñ÷åòàõ.

Åñëè îáúåì ïóçûðüêà ãàçà íå ïðåâûøàåò 0,25% îò îáúåìà ìàñëà, òî ïîòåðþ ãàçîâ â íåì ìîæíî íå ó÷èòûâàòü. Íàïðèìåð, äëÿ îáúåìà ìàñëà 20 ìë äîïóñòèì ïóçûðåê ãàçà äèàìåòðîì ìåíåå 5 ìì.

Åñëè îáúåì ïóçûðüêà ãàçà â øïðèöå ïðåâûøàåò 0,25% îò îáúåìà ìàñëà, òî â êîíå÷íûé ðåçóëüòàò ðàñ÷åòà ñîäåðæàíèÿ êàæäîãî ãàçà â ìàñëå (ï.6 íàñòîÿùèõ ÌÓ) íåîáõîäèìî âíåñòè ñîîòâåòñòâóþùóþ ïîïðàâêó. Â îáùåì âèäå ýòà ïîïðàâêà âûãëÿäèò ñëåäóþùèì îáðàçîì

�EMBED Equation.DSMT4���                                                      (3)

Îáúåì ïóçûðüêà ãàçà â øïðèöå, îáðàçîâàâøåãîñÿ ïðè òðàíñïîðòèðîâêå è õðàíåíèè, ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���                                                          (4)

Ðàçãåðìåòèçèðîâàííûå øïðèöû àíàëèçó íå ïîäâåðãàþòñÿ!!!

3.1. Èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ïî ìåòîäó ÀÐÏ.

Ìåòîä çàêëþ÷àåòñÿ â èçâëå÷åíèè èíåðòíûì ãàçîì ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ãàçîâûõ êîìïîíåíòîâ äî èõ ðàâíîâåñíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ìåæäó æèäêîé è ãàçîâîé ôàçàìè ãåðìåòè÷íîãî ñîñóäà ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå è àòìîñôåðíîì äàâëåíèè.

Âûäåëåíèå ãàçîâ èç ìàñëà ìîæåò ïðîâîäèòüñÿ êàê â øïðèöàõ-ïðîáîîòáîðíèêàõ ñ çàâîäñêîé ãðàäóèðîâêîé, òàê è â ñïåöèàëüíûõ ãðàäóèðîâàííûõ óñòðîéñòâàõ.

3.1.1. Âûäåëåíèå ãàçîâ èç ìàñëà â øïðèöàõ-ïðîáîîòáîðíèêàõ ñ çàâîäñêîé ãðàäóèðîâêîé.

Ïðè îòáîðå ìàñëà èç áàêà òðàíñôîðìàòîðà â îäèí øïðèö, ÷àñòü ìàñëà ïåðåâîäèòñÿ â äðóãîé øïðèö äëÿ ïàðàëëåëüíîãî àíàëèçà. Ïðè îòáîðå ìàñëà â äâà øïðèöà èçëèøêè ìàñëà èç íèõ ìîæíî ëèáî óäàëèòü, ëèáî ïåðåâåñòè â äðóãèå øïðèöû äëÿ ïîâòîðíîãî àíàëèçà.

Ïåðåâîä ìàñëà èç îäíîãî øïðèöà â äðóãîé ïðîèçâîäèòñÿ ñ ïîìîùüþ ïåðåõîäíèêà, íàäåòîãî íà øëèôû øïðèöåâ. Â êà÷åñòâå ïåðåõîäíèêà ìîæíî èñïîëüçîâàòü, íàïðèìåð, êóñîê õëîðâèíèëîâîé òðóáêè äëèíîé 1,5 - 2 ñì ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì îêîëî 3 ìì.

Øïðèö çàïîëíÿåòñÿ èíåðòíûì ãàçîì, îáúåì (Vã) êîòîðîãî ñîîòâåòñòâóåò îáúåìó â âûáðàííîì ñîîòíîøåíèè Vã/ Vì. Ïðè çàïîëíåíèè øïðèöà èíåðòíûì ãàçîì âîçìîæíî ïðèìåíåíèå óñòðîéñòâà, ïîêàçàííîãî íà ðèñ.3. Ïðè ýòîì èíåðòíûé ãàç ñ äàâëåíèåì íå áîëåå 0,05 ìÏà (0,5 êÃñ/ñì2) è ðàñõîäîì 20 - 30 ìë/ìèí. ïîäàåòñÿ â ìåäèöèíñêóþ èãëó (10) ÷åðåç ìåòàëëè÷åñêèé êàïèëëÿð (3) è ñîåäèíèòåëüíûé óçåë (4). Èãëà (10) ïðîäóâàåòñÿ èíåðòíûì ãàçîì â òå÷åíèå 1 ìèí., ïîñëå ÷åãî â íåå ââîäèòñÿ øëèô ìåäèöèíñêîãî øïðèöà (11) è øïðèö çàïîëíÿåòñÿ èíåðòíûì ãàçîì.

Øïðèö, ïðè çàïîëíåíèè åãî èíåðòíûì ãàçîì, ñëåäóåò ðàñïîëàãàòü øëèôîì ââåðõ, à øòîê ïîðøíÿ ïðèäåðæèâàòü, ÷òîáû èñêëþ÷èòü åãî ñàìîïðîèçâîëüíîå îïóñêàíèå è äëÿ ôèêñàöèè åãî â íóæíîì ïîëîæåíèè.

Øïðèö, ïîñëå çàïîëíåíèÿ ãàçîì, ãåðìåòèçèðóåòñÿ ïðè ïîìîùè çàãëóøêè. Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷àåòñÿ çàìêíóòûé îáúåì ñ çàäàííûì ñîîòíîøåíèåì ãàçà è ìàñëà (Vã /Vì).

Îòíîøåíèå îáúåìîâ ãàçà è ìàñëà â øïðèöå (Vã /Vì) âûáèðàåòñÿ òàê, ÷òîáû îáúåì àíàëèçèðóåìîé ãàçîâîé ôàçû îáåñïå÷èâàë ïðîäóâêó ïåòëè äîçàòîðà è ëèíèè, ñîåäèíÿþùåé øïðèö ñ äîçàòîðîì, òðåõêðàòíûì îáúåìîì ãàçà.

Êàê ïðàâèëî îòíîøåíèå Vã/Vì íàõîäèòñÿ â ïðåäåëàõ 1,0-3,0.

3.1.2. Âûäåëåíèå ãàçîâ èç ìàñëà â ñïåöèàëüíûõ ãðàäóèðîâàííûõ óñòðîéñòâàõ.

Ñïåöèàëüíûå ãðàäóèðîâàííûå óñòðîéñòâà èçãîòàâëèâàþòñÿ íà îñíîâå ñòåêëÿííûõ ìåäèöèíñêèõ øïðèöåâ 50-100 ìë ñî ñòåêëÿííûì ïîðøíåì (ðèñ.4).

Ýòî óñòðîéñòâî ìíîãîôóíêöèîíàëüíî è ìîæåò èñïîëüçîâàòüñÿ, êðîìå òîãî, äëÿ ñîñòàâëåíèÿ è ðàçáàâëåíèÿ ãàçîâûõ ñìåñåé, ïðèãîòîâëåíèÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ìàñëà ñ èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì ãàçîâ è îïðåäåëåíèÿ êîýôôèöèåíòà ðàñïðåäåëåíèÿ.

Ãðàäóèðîâêà òàêîãî øïðèöà ïðîâîäèòñÿ âåñîâûì ñïîñîáîì ïî ïÿòèêðàòíîìó çàïîëíåíèþ äèñòèëëèðîâàííîé âîäîé ñ ôèêñèðîâàíèåì ïîëîæåíèÿ ïîðøíÿ øàáëîíàìè ðàçíîé âûñîòû, îòâå÷àþùèìè îáúåìó äîçèðóåìîãî ìàñëà Vì è îáùåìó îáúåìó ãåòåðîãåííîé ñèñòåìû Vo.

3.1.2.1. Äîçèðîâàíèå ìàñëà.

Èç øïðèöà-ïðîáîîòáîðíèêà ñ ïîìîùüþ ñïåöèàëüíîé èãëû (ñ âíåøíèì äèàìåòðîì 2 ìì) â âåðòèêàëüíî çàêðåïëåííûé ñîñóä äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ââîäÿò ÷óòü áîëåå 20 ìë òðàíñôîðìàòîðíîãî ìàñëà. Çàòåì ê âûäâèíóòîé ÷àñòè ïîðøíÿ ïðèæèìàþò øàáëîí äëÿ äîçèðîâàíèÿ ìàñëà Vì (êàê ïîêàçàíî íà ðèñ.4) è äâèæåíèåì ïîðøíÿ ââåðõ âûòåñíÿþò èçáûòîê ìàñëà â øïðèö-ïðîáîîòáîðíèê, îñòàâëÿÿ â ñîñóäå äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ îáúåì ìàñëà, îïðåäåëåííûé ïðåäâàðèòåëüíîé ãðàäóèðîâêîé øïðèöà ñ ïðèìåíåíèåì øàáëîíà Vì.

3.1.2.2. Äîçèðîâàíèå èíåðòíîãî ãàçà.

Ïðè ôèêñèðîâàíèè ïîëîæåíèÿ ïîðøíÿ ñïåöèàëüíîãî óñòðîéñòâà ïî øàáëîíó Vì øïðèö-ïðîáîîòáîðíèê îòñîåäèíÿþò îò ýòîãî óñòðîéñòâà, ïîäñîåäèíÿþò ê íåìó èíåðòíûé ãàç (àðãîí èëè ãåëèé) ñ ðàñõîäîì äî 30 ìë/ìèí. è ââîäÿò ãàç äî ìàêñèìàëüíîãî ñîïðèêîñíîâåíèÿ ïîâåðõíîñòè ïîðøíÿ è øàáëîíà Vo, ñîîòâåòñòâóþùåãî îáùåìó îáúåìó ñèñòåìû ãàç-ìàñëî â óñòðîéñòâå. Çàòåì ïåðåêðûâàþò ïîäà÷ó ãàçà, îòñîåäèíÿþò ãàçîâóþ ëèíèþ, äâèæåíèåì ïîðøíÿ ââåðõ ôèêñèðóþò îáùèé îáúåì ãåòåðîãåííîé ñèñòåìû ïî øàáëîíó Vo è ãåðìåòèçèðóþò øïðèö çàãëóøêîé.

3.1.3. Óñòàíîâëåíèå ðàâíîâåñíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ãàçîâûõ êîìïîíåíòîâ ìåæäó æèäêîé è ãàçîâîé ôàçàìè.

Óñòðîéñòâî äëÿ èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà ïåðåâîäÿò â ãîðèçîíòàëüíîå ïîëîæåíèå è ïåðåìåøèâàþò ñîäåðæèìîå øïðèöà íà ìåõàíè÷åñêèõ óñòàíîâêàõ â òå÷åíèå âðåìåíè, îïðåäåëåííîãî íèæå îïèñàííûì ñïîñîáîì.

Ðàâíîâåñíîå ðàñïðåäåëåíèå ãàçîâûõ êîìïîíåíòîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå, ìåæäó æèäêîé è ãàçîâîé ôàçàìè õàðàêòåðèçóåòñÿ îòñóòñòâèåì çàâèñèìîñòè êîíöåíòðàöèé ãàçîâûõ êîìïîíåíòîâ â ãàçîâîé ôàçå îò âðåìåíè êîíòàêòà ôàç.

Âðåìÿ äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñèÿ, ãëàâíûì îáðàçîì, çàâèñèò îò ñïîñîáà ïåðåìåøèâàíèÿ è ñîîòíîøåíèÿ îáúåìîâ ôàç è óñòàíàâëèâàåòñÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî ïóòåì ïîñòðîåíèÿ ãðàôè÷åñêîé çàâèñèìîñòè ñèãíàëà äåòåêòîðà íàèáîëåå ðàñòâîðèìîãî â ìàñëå ãàçîâîãî êîìïîíåíòà îò âðåìåíè êîíòàêòà ôàç.

Äëÿ ýòîãî ïðè ïðî÷èõ ðàâíûõ óñëîâèÿõ (çàïîëíåíèå ñîñóäà äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ïðîâîäèòñÿ ïî ï.ï.3.1.1. è 3.1.2.) è óâåëè÷åíèè âðåìåíè êîíòàêòà ôàç íà 2-5 ìèí. ïðîâîäèòñÿ 6-7 àíàëèçîâ îäíîãî è òîãî æå ìàñëà. Íà îñè îðäèíàò îòêëàäûâàþòñÿ ïëîùàäè èëè âûñîòû ïèêîâ íà õðîìàòîãðàììå (ñèãíàëû äåòåêòîðîâ). Íà îñè àáñöèññ - âðåìÿ êîíòàêòà ôàç ãàçîâîé ôàçû è ìàñëà. Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ïðåäñòàâëÿþò â âèäå ëèíèè, ïðîõîäÿùåé ÷åðåç ýêñïåðèìåíòàëüíûå òî÷êè â óêàçàííîé ñèñòåìå êîîðäèíàò.

Çà ðàâíîâåñíûé ñèãíàë äåòåêòîðà ïðèíèìàþò ñðåäíåå çíà÷åíèå ñèãíàëîâ 2-3 ïîñëåäîâàòåëüíûõ àíàëèçîâ, ðàçëè÷èå ìåæäó êîòîðûìè íå ïðåâûøàåò 5 % îò ñðåäíåãî çíà÷åíèÿ. "Ðàâíîâåñíîå" çíà÷åíèå ñèãíàëà äåòåêòîðà îòêëàäûâàþò íà îñè îðäèíàò è ÷åðåç ýòó òî÷êó ïðîâîäÿò ïðÿìóþ ëèíèþ, ïàðàëëåëüíóþ îñè àáñöèññ. Èç òî÷êè ïåðåñå÷åíèÿ èëè êàñàíèÿ ïðÿìîé è êðèâîé ëèíèè îïóñêàþò ïåðïåíäèêóëÿð íà îñü àáñöèññ è îïðåäåëÿþò ìèíèìàëüíîå âðåìÿ êîíòàêòà ôàç, îáåñïå÷èâàþùåå ðàâíîâåñíîå ðàñïðåäåëåíèå ãàçîâîãî êîìïîíåíòà â ãåòåðîãåííîé ñèñòåìå (ðèñ.5).

Ïðè èçâëå÷åíèè ãàçîâ èç ìàñëà óñòàíîâëåííîå òàêèì îáðàçîì âðåìÿ êîíòàêòà ôàç ïî ýòàíó áóäåò ñïðàâåäëèâî è äëÿ âñåõ îñòàëüíûõ êîìïîíåíòîâ - Í2, ÑÎ, ÑÎ2, ÑÍ4, Ñ2Í4, Ñ2Í2.

Îïèñàííàÿ âûøå ïðîöåäóðà îïðåäåëåíèÿ âðåìåíè óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ïðîâîäèòñÿ îäèí ðàç íà ñòàäèè ðàçðàáîòêè íà îñíîâå äàííûõ ÌÓ êîíêðåòíîé ìåòîäèêè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé.

Äëÿ óñêîðåíèÿ ïðîöåññà óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàíèå ðàçëè÷íûõ ìåõàíè÷åñêèõ óñòàíîâîê, â ÷àñòíîñòè, ïðåäñòàâëåííîé íà ðèñ.6. Â òàêîé óñòàíîâêå ïðè âðàùåíèè óñòðîéñòâà äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ â íåé ñî ñêîðîñòüþ 30 îá/ìèí, è ñîîòíîøåíèè îáúåìîâ ôàç 1:1 ìèíèìàëüíîå âðåìÿ êîíòàêòà ôàç ñîñòàâëÿåò 10 ìèí.

Ïðè èçìåíåíèè ñïîñîáà ïåðåìåøèâàíèÿ è ñîîòíîøåíèÿ îáúåìîâ ôàç Vã/Vì âðåìÿ óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ îïðåäåëÿåòñÿ çàíîâî.

3.1.4. Äîçèðîâàíèå ãàçîâîé ôàçû â õðîìàòîãðàô.

Ïîñëå äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ ñîñóä äëÿ óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ â âåðòèêàëüíîì ïîëîæåíèè ïîäñîåäèíÿåòñÿ ê ïåòëåâîìó äîçàòîðó è ðàâíîâåñíàÿ ãàçîâàÿ ôàçà ïîäàåòñÿ â õðîìàòîãðàô ïóòåì ïðîäóâêè îáúåìà ïåòëè êðàíà-äîçàòîðà è ñòàëüíîãî êàïèëëÿðà íå ìåíåå ÷åì òðåõêðàòíûì îáúåìîì ãàçîâîé ôàçû.

3.2. Èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ïî ìåòîäó ÂÒÈ.

Èçâëå÷åíèå ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ãàçîâ ïî ìåòîäèêå ÂÒÈ ïðîâîäèòñÿ â äâóõ ïðèñòàâêàõ îáúåìîì 8.0 è 1.25 ìë áåç âàêóóìà, âñòðîåííûõ â ëèíèþ ãàçà-íîñèòåëÿ.

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÑÎ2, ÑÎ è Í2 ïðåäíàçíà÷åíà ïðèñòàâêà îáúåìîì 8.0 ìë, à äëÿ îïðåäåëåíèÿ ÑÍ4, Ñ2Í2, Ñ2Í4 è Ñ2Í6, à òàêæå ïðè îïðåäåëåíèè ÑÎ è ÑÎ2 ñ ïðèìåíåíèåì ìåòàíàöèè - ïðèñòàâêà îáúåìîì 1.25 ìë.

Ñõåìû ïðèñòàâîê ïðèâåäåíû íà ðèñ.7. Ïðèñòàâêà ñîñòîèò èç ðåàêöèîííîãî ñîñóäà (5) ñ âíåøíèì ýëåêòðîîáîãðåâîì (4), îáåñïå÷èâàþùèì íàãðåâ ìàñëà, ââåäåííîãî â ðåàêöèîííûé ñîñóä ïðèñòàâêè äëÿ àíàëèçà, óñòðîéñòâà äëÿ ââîäà ìàñëà (7) â ðåàêöèîííûé ñîñóä è ìåòàëëè÷åñêèõ êàïèëëÿðíûõ òðóáîê äëÿ ïîäêëþ÷åíèÿ ïðèñòàâêè ê ëèíèè ãàçà-íîñèòåëÿ. Êðîìå òîãî, ïðèñòàâêà îáúåìîì 8.0 ìë èìååò òðè îäíîõîäîâûõ ìåòàëëè÷åñêèõ êðàíà (1-3) .

Ïðèñòàâêó ïîäêëþ÷àþò ê õðîìàòîãðàôó â ëèíèþ ãàçà-íîñèòåëÿ ïåðåä êîëîíêîé.

Ïåðåä ðàáîòîé ïðèñòàâêó ïðîäóâàþò ãàçîì-íîñèòåëåì. Ïðè ïðîäóâêå ïðèñòàâêè îáúåìîì 8.0 ìë (ðèñ.7à) êðàíû (1) è (3) îòêðûòû, êðàí (2) çàêðûò.

Ïðèñòàâêó îáúåìîì 8.0 ìë ïðîâåðÿþò íà ãåðìåòè÷íîñòü. Äëÿ ýòîãî çàêðûâàþò êðàíû (1) è (3), îòêðûâàþò êðàí (2). Âûäåðæèâàþò ïðèñòàâêó â òàêîì ñîñòîÿíèè 3 ìèí. è îòêðûâàþò êðàíû (1) è (3), îäíîâðåìåííî çàêðûâàÿ êðàí (2). Îòñóòñòâèå ïèêîâ íà õðîìàòîãðàììå óêàçûâàåò íà ãåðìåòè÷íîñòü ïðèñòàâêè.

Ðàáî÷àÿ òåìïåðàòóðà ðåàêöèîííîãî ñîñóäà ïðèñòàâêè – 60 °Ñ.

Ïðè ðàáîòå ñ ïðèñòàâêîé îáúåìîì 1.25 ìë (ðèñ.7á) ïðîáà ìàñëà îáúåìîì 50 ìêë ââîäèòñÿ â ðåàêöèîííûé ñîñóä (5) ÷åðåç óñòðîéñòâî äëÿ ââîäà ìàñëà (7), à ïîñëå ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà îòðàáîòàííîå ìàñëî óäàëÿåòñÿ ÷åðåç êðàí äëÿ ñëèâà ìàñëà (6).

Ïðè ðàáîòå ñ ïðèñòàâêîé îáúåìîì 8.0 ìë (ðèñ.7à) ðàçëè÷àþò äâà ðåæèìà ðàáîòû â çàâèñèìîñòè îò ïðèìåíÿåìîãî ãàçà-íîñèòåëÿ (àðãîíà èëè ãåëèÿ).

Ïðè èñïîëüçîâàíèè ãåëèÿ ïðîáà ìàñëà îáúåìîì 1.0 ìë ââîäèòñÿ â ðåàêöèîííûé ñîñóä (5) ïðè îòêðûòûõ êðàíàõ (1) è (3) è çàêðûòîì êðàíå (2). Ïðè ýòèõ æå ïîëîæåíèÿõ êðàíîâ ïðîèñõîäèò è ñëèâ ìàñëà ÷åðåç êðàí (6).

Ïðè èñïîëüçîâàíèè àðãîíà êðàí (2) ïðîäóòîé ãàçîì-íîñèòåëåì ïðèñòàâêè îòêðûâàþò, à êðàíû (1) è (3) çàêðûâàþò. Ïîñëå ýòîãî ïðîáó ìàñëà îáúåìîì 1.0 ìë ââîäÿò â ðåàêöèîííûé ñîñóä (5) è âûäåðæèâàþò ïðîáó ìàñëà ïðè òàêîì ïîëîæåíèè êðàíîâ 3 ìèí. Ïîñëå ýòîãî îòêðûâàþò êðàí (1) è óðàâíèâàþò äàâëåíèå â ñèñòåìå. Êîãäà ïåðî ñàìîïèñöà âîçâðàùàåòñÿ â èñõîäíîå ïîëîæåíèå, îòêðûâàþò êðàí (3) è çàêðûâàþò êðàí (2).



4. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé ìåòîä àíàëèçà ãàçîâîé ñìåñè.



4.1. Ìåòîä îñíîâàí íà ãàçîàäñîðáöèîííîì õðîìàòîãðàôè÷åñêîì ðàçäåëåíèè ñìåñè ãàçîâ, âûäåëåííûõ èç òðàíñôîðìàòîðíîãî ìàñëà, ñ îïðåäåëåíèåì ðàçäåëåííûõ íà õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêå êîìïîíåíòîâ ñ ïîìîùüþ ðàçëè÷íûõ êîìáèíàöèé ÄÈÏ, ÄÒÏ è ÄÒÕ.

4.2. Àíàëèçèðóåìàÿ ãàçîâàÿ ñìåñü ïåðåìåùàþò ïî êîëîíêå ñ ïîìîùüþ ãàçà-íîñèòåëÿ (ïîäâèæíàÿ ôàçà). Â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ èñïîëüçóåòñÿ ãåëèé èëè àðãîí.

Ðàçäåëåíèå êîìïîíåíòîâ ñìåñè ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò èõ ðàçëè÷íîé àäñîðáöèè íà ïîâåðõíîñòè àäñîðáåíòà, çàïîëíÿþùåãî õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êîëîíêó (íåïîäâèæíàÿ ôàçà). Â ðåçóëüòàòå ýòîãî èç êîëîíêè êîìïîíåíòû âûõîäÿò èíäèâèäóàëüíî ðàçäåëåííûìè îäèí çà äðóãèì â ïîòîêå ãàçà-íîñèòåëÿ, ïîïàäàþò â äåòåêòîð è ðåãèñòðèðóþòñÿ êàêèì-ëèáî ïðèáîðîì, êîòîðûì ìîæåò áûòü ëèáî ýëåêòðîííûé ñàìîïèñåö, ëèáî èíòåãðàòîð, ëèáî ÏÝÂÌ, èìåþùàÿ óñòðîéñòâî ñîïðÿæåíèÿ ñ õðîìàòîãðàôîì. Êàæäûé ïðîõîäÿùèé ÷åðåç äåòåêòîð êîìïîíåíò ôèêñèðóåòñÿ ðåãèñòðàòîðîì â âèäå êðèâîé (ðèñ.8), íàçûâàåìîé õðîìàòîãðàììîé.



5. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé àíàëèç ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå.



5.1. Àïïàðàòóðà äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà.

5.1.1. Ñïåöèàëèçèðîâàííàÿ õðîìàòîãðàôè÷åñêàÿ àïïàðàòóðà.

Ðåêîìåíäóåìîé àïïàðàòóðîé äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå, ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ÀÐÏ ÿâëÿþòñÿ "Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé êîìïëåêñ äëÿ àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå", ïðîèçâîäèìûé ÎÎÎ ÍÏÔ "ÝËÅÊÒÐÀ" (ã. Ìîñêâà) èëè õðîìàòîãðàô "Öâåò 500-ÒÌ", ïðîèçâîäèìûé ÀÎ "ÖÂÅÒ" (ã. Äçåðæèíñê, Íèæåãîðîäñêîé îáë.), ïîçâîëÿþùèå ïðîâîäèòü àíàëèç ñ èñïîëüçîâàíèåì äëÿ àíàëèçà îäíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ.

5.1.2. Íåñïåöèàëèçèðîâàííàÿ õðîìàòîãðàôè÷åñêàÿ àïïàðàòóðà.

Ïðèìåíÿåòñÿ ïðè ñàìîñòîÿòåëüíîì èçãîòîâëåíèè êîìïëåêñîâ äëÿ àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå, ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ÀÐÏ èëè ìåòîäèêè ÂÒÈ äëÿ èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ.

Â êà÷åñòâå òàêîé àïïàðàòóðû ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü õðîìàòîãðàôû ìîäåëü 3700, Öâåò 500 è äðóãèå íå ñíÿòûå ñ ïðîèçâîäñòâà çàâîäàìè-èçãîòîâèòåëÿìè è óäîâëåòâîðÿþùèå ïî ñâîèì õàðàêòåðèñòèêàì ïï.1.3 è 1.4 íàñòîÿùèõ Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèé.

Íå ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü ïðè ñîçäàíèè õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ êîìïëåêñîâ õðîìàòîãðàôû ñåðèé ËÕÌ-8ÌÄ, ËÕÌ-80, Àãàò, Áèîõðîì, Öâåò-100 è äðóãèå õðîìàòîãðàôû, ñíÿòûå ñ ïðîèçâîäñòâà áîëåå 10 ëåò íàçàä.

5.1.3. Àïïàðàòóðà äëÿ îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà.

Äëÿ îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü, íàïðèìåð, ñèñòåìû "Äèàõðîì" (ÍÏÔ "ÈÍÔÎÕÐÎÌ", ã. Ìîñêâà) èëè "Ìóëüòèõðîì" (ÍÒÊ "ÀÌÏÅÐÑÅÍÄ", ã. Ìîñêâà), ïîçâîëÿþùèå ÷åðåç óñòðîéñòâà ñîïðÿæåíèÿ âåñòè ñ ïîìîùüþ ÏÝÂÌ îáðàáîòêó ïîñòóïàþùåé õðîìàòîãðàôè÷åñêîé èíôîðìàöèè îäíîâðåìåííî íå ìåíåå ÷åì ïî 4 êàíàëàì.

Ïðè îòñóòñòâèè óêàçàííûõ ñðåäñòâ àâòîìàòè÷åñêîé îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà äîïóñêàåòñÿ ïðèìåíåíèå ýëåêòðîííûõ èíòåãðàòîðîâ, à òàêæå òàêèõ ñðåäñòâ èçìåðåíèÿ, êàê ìåòàëëè÷åñêàÿ èçìåðèòåëüíàÿ ëèíåéêà è èçìåðèòåëüíàÿ ëóïà ñ äåëåíèÿìè.

5.2. Ïðèìåíÿåìûå êîëîíêè è ñîðáåíòû.

5.2.2. Â êà÷åñòâå ñîðáåíòîâ äëÿ ðàçäåëåíèÿ ÑÍ4, Ñ2Í2, Ñ2Í4, Ñ2Í6, à òàêæå ÑÎ è ÑÎ2 ñ ïðèìåíåíèåì è áåç ïðèìåíåíèÿ ìåòàíàöèè ìîæíî ïðèìåíÿòü, íàïðèìåð, ÏÀÓ-1 è Ïîðàïàê N.

Â êà÷åñòâå ñîðáåíòîâ äëÿ ðàçäåëåíèÿ Í2 è ÑÎ ìîæíî ïðèìåíÿòü, íàïðèìåð, öåîëèòû ÑàÀ, NaX è ÏÀÓ-1.

5.2.3. Äëÿ çàïîëíåíèÿ êîëîíîê ðàçìåð ÷àñòèö ñîðáåíòà âûáèðàåòñÿ òàêèì îáðàçîì, ÷òî dêîë./d÷acò. ñîñòàâëÿåò â ñðåäíåì âåëè÷èíó íå ìåíåå 8-10.

Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ êîëîíîê áåðóò ëèáî ãîòîâûå ñîðáåíòû ñ íåîáõîäèìûì ðàçìåðîì ÷àñòèö, ëèáî ðàçìåëü÷åííûå è ðàññåÿííûå íà ñèòàõ äëÿ ïîëó÷åíèÿ íóæíûõ ôðàêöèé (0.1-0.25 ìì äëÿ êîëîíîê ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 2 ìì è 0.25-0.5 ìì äëÿ êîëîíîê ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 3 ìì).

5.3. Çàïîëíåíèå õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ êîëîíîê.

5.3.1. Ïåðåä çàïîëíåíèåì êîëîíîê ñëåäóåò ñíÿòü çàóñåíöû è îñòðûå êðîìêè íà èõ êðàÿõ, à òàêæå î÷èñòèòü èõ îò ïûëè, îêàëèíû, ìàøèííîãî ìàñëà è ò.ï. Äëÿ ýòîãî íåîáõîäèìî ïîñëåäîâàòåëüíî ïðîìûòü êîëîíêó âîäîé, ýòèëîâûì ñïèðòîì, ãåêñàíîì (ãåïòàíîì, áåíçèíîì Á-70 è ò.ï.). Ïîñëå ýòîãî êîëîíêà ïîìåùàåòñÿ â ñóøèëüíûé øêàô èëè òåðìîñòàò êîëîíîê õðîìàòîãðàôà ãäå ñóøèòñÿ ïðè 70-80 °Ñ â òå÷åíèå 2-3 ÷àñîâ. Ñóøêó êîëîíîê â òåðìîñòàòå êîëîíîê õðîìàòîãðàôà ðåêîìåíäóåòñÿ ïðîâîäèòü â òîêå ãàçà-íîñèòåëÿ.

Çàïîëíåíèå êîëîíîê ìîæåò ïðîèçâîäèòüñÿ òðåìÿ ñïîñîáàìè: ïîä âàêóóìîì, áåç ïåðåïàäà äàâëåíèé è ïîä äàâëåíèåì.

5.3.1.1. Ïðîìûøëåííî âûïóñêàåìûå õðîìàòîãðàôè÷åñêèå êîëîíêè îáû÷íî ñâåðíóòû â ñïèðàëü. Ïðè çàïîëíåíèè êîëîíêè ïîä âàêóóìîì (êîëîíêà îñòàåòñÿ ñïèðàëüíîé) îäèí êîíåö ïðîìûòîé è âûñóøåííîé êîëîíêè çàêðûâàþò ñòåêëîâàòîé (ñòåêëîòêàíüþ) è ïîäñîåäèíÿþò åãî ê âàêóóìíîìó íàñîñó. Ïîäêëþ÷åíèå ê âàêóóìíîìó íàñîñó îñóùåñòâëÿþò òàê, ÷òîáû ñîðáåíò íå ïîïàë â íàñîñ.

Êîëîíêó çàêðåïëÿþò â øòàòèâå è íà åå ñâîáîäíûé êîíåö íàäåâàþò âîðîíêó äëÿ íàñûïàíèÿ ñîðáåíòà.

Ñîçäàâ ðàçðÿæåíèå â âàêóóìíîì íàñîñå, â âîðîíêó ìàëåíüêèìè ïîðöèÿìè (ïðèìåðíî 1 ìë) âñûïàþò ñîðáåíò. Äëÿ ðàâíîìåðíîãî çàïîëíåíèÿ êîëîíêè ñîðáåíòîì ïî íåé ïîñòóêèâàþò äåðåâÿííîé ïàëî÷êîé èëè èñïîëüçóþò ýëåêòðîìåõàíè÷åñêèé âèáðàòîð ñ ÷àñòîòîé êîëåáàíèé 20 Ãö.

Â êîëîíêó äîëæíî âîéòè ñîðáåíòà íå ìåíåå, ÷åì

�EMBED Equation.DSMT4���                                                     (5)

Ïîñëå çàïîëíåíèÿ êîëîíêè åå ñâîáîäíûé êîíåö çàïîëíÿþò ñòåêëîâàòîé (ñòåêëîòêàíüþ) è ïîäêëþ÷àþò åãî ê èñïàðèòåëþ õðîìàòîãðàôà.

5.3.1.2. Ïðè çàïîëíåíèè êîëîíêè áåç ïåðåïàäà äàâëåíèÿ â îòëè÷èå îò ï.5.3.1.1 êîëîíêó ïðåäâàðèòåëüíî ðàñïðÿìëÿþò è íå ïîäêëþ÷àþò ê âàêóóìíîìó íàñîñó. Çàïîëíåíèå êîëîíêè ñîðáåíòîì âåäóò ñâåðõó âíèç, ïîñòóêèâàÿ ïî íåé äåðåâÿííîé ïàëî÷êîé. Ïîñëå çàïîëíåíèÿ êîëîíêó ñâîðà÷èâàþò â ñïèðàëü. Êîíåö êîëîíêè, ÷åðåç êîòîðûé øëî åå çàïîëíåíèå, çàïîëíÿþò ñòåêëîâàòîé (ñòåêëîòêàíüþ) è ïîäêëþ÷àþò ê èñïàðèòåëþ õðîìàòîãðàôà.

5.3.1.3. Ïðè çàïîëíåíèè êîëîíêè ïîä äàâëåíèåì (êîëîíêà ìîæåò îñòàòüñÿ ñïèðàëüíîé) îäèí êîíåö êîëîíêè çàêðûâàþò ñòåêëîâàòîé (ñòåêëîòêàíüþ), à äðóãîé êîíåö êîëîíêè ñîåäèíÿþò ðåçèíîâîé òðóáêîé ñ êîëáîé, èìåþùåé äâà øòóöåðà è çàïîëíåííîé íåîáõîäèìûì êîëè÷åñòâîì ñîðáåíòà. Ñâîáîäíûé øòóöåð êîëáû ÷åðåç ðåäóêòîð ñîåäèíÿþò ñ ãàçîâûì áàëëîíîì. Ïîäàâàÿ èçáûòî÷íîå äàâëåíèå è ïîñòóêèâàÿ ïî êîëîíêå äåðåâÿííîé ïàëî÷êîé, äîáèâàþòñÿ ðàâíîìåðíîãî çàïîëíåíèÿ êîëîíêè ñîðáåíòîì. Ïîñëå çàïîëíåíèÿ êîëîíêè êîíåö, ÷åðåç êîòîðûé øëî åå çàïîëíåíèå, çàïîëíÿþò ñòåêëîâàòîé (ñòåêëîòêàíüþ) è ïîäêëþ÷àþò ê èñïàðèòåëþ õðîìàòîãðàôà.

5.4. Òåðìîîáðàáîòêà (êîíäèöèîíèðîâàíèå) çàïîëíåííûõ ñîðáåíòîì êîëîíîê.

5.4.1. Äëÿ óäàëåíèÿ âåùåñòâ, ñîðáèðîâàííûõ â çàïîëíåííîé êîëîíêå è ñòàáèëèçàöèè åå õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê êîëîíêó ïîäâåðãàþò òåðìîîáðàáîòêå â òîêå ãàçà-íîñèòåëÿ, êîòîðàÿ ïðîâîäèòñÿ íèæå ñëåäóþùèì îáðàçîì.

5.4.1.1. Çàïîëíåííóþ ñîðáåíòîì êîëîíêó ïîìåùàþò â òåðìîñòàò õðîìàòîãðàôà è êîíöîì, ÷åðåç êîòîðûé çàñûïàëñÿ ñîðáåíò, ïîäêëþ÷àþò ê èñïàðèòåëþ. Äðóãîé êîíåö êîëîíêè, êîòîðûé äîëæåí ïîäêëþ÷àòüñÿ ê äåòåêòîðó, îñòàåòñÿ ñâîáîäíûì.

5.4.1.2. ×åðåç êîëîíêó óñòàíàâëèâàåòñÿ ðàñõîä ãàçà-íîñèòåëÿ (ãåëèÿ èëè àðãîíà) ïðèìåðíî 20-30 ìë/ìèí.

Çàïðåùàåòñÿ èñïîëüçîâàòü âîäîðîä â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ!!!

5.4.1.3. Ïðîâîäÿò íàãðåâ êîëîíêè îò 50 °Ñ äî îïòèìàëüíîé òåìïåðàòóðû êîíäèöèîíèðîâàíèÿ ñîðáåíòà â òîêå ãàçà-íîñèòåëÿ â ðåæèìå ïðîãðàììèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû ñî ñêîðîñòüþ 1-2 °Ñ/ìèí, èëè â äðóãîì ðåæèìå, ðåêîìåíäîâàííîì äëÿ äàííîãî ñîðáåíòà.

Òàê, íàïðèìåð, äëÿ ÏÀÓ-1 ðåêîìåíäóåòñÿ ñòóïåí÷àòûé ïîäúåì òåìïåðàòóðû ñ äèñêðåòíûì åå èçìåíåíèåì íà 50 °Ñ ÷åðåç êàæäûå 30 ìèí.

Òàêîé æå ðåæèì ìîæåò áûòü ðåêîìåíäîâàí äëÿ õðîìàòîãðàôîâ, â êîòîðûõ îòñóòñòâóåò áëîê ïðîãðàììèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû.

Îïòèìàëüíîé òåìïåðàòóðîé êîíäèöèîíèðîâàíèÿ, äëÿ ðåêîìåíäîâàííûõ â íàñòîÿùèõ Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèÿõ ñîðáåíòîâ, ÿâëÿåòñÿ:

äëÿ Ïîðàïàêà N – 160 °Ñ

äëÿ ÏÀÓ-1 - 320 °Ñ

äëÿ NaX è ÑàÀ - 330 °Ñ

5.4.1.4. Äëÿ âñåõ ðåêîìåíäîâàííûõ ñîðáåíòîâ ïðîäîëæèòåëüíîñòü êîíäèöèîíèðîâàíèÿ ñîñòàâëÿåò 6-8 ÷àñîâ, âêëþ÷àÿ âðåìÿ ïîäúåìà òåìïåðàòóðû.

5.5. Îöåíêà õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê êîëîíîê.

5.5.1. Îöåíêà ðàáîòîñïîñîáíîñòè êîëîíêè ïðîèçâîäèòñÿ ïî åå ñïîñîáíîñòè ðàçäåëÿòü àíàëèçèðóåìûå êîìïîíåíòû.

5.5.1.1. Ïî îêîí÷àíèè ïðîöåññà êîíäèöèîíèðîâàíèÿ ñâîáîäíûé êîíåö êîëîíêè ïîäêëþ÷àþò ê äåòåêòîðó è ïðîâîäÿò ïðîâåðêó åå ðàçäåëÿþùåé ñïîñîáíîñòè ïî òåñòîâûì ãàçîâûì ñìåñÿì.

Â êà÷åñòâå òàêèõ ñìåñåé ìîæíî èñïîëüçîâàòü ãàçîâûå ñìåñè, ïðèìåíÿåìûå äëÿ ãðàäóèðîâêè õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ êîìïëåêñîâ (ñì.ï.5.7.1.1.).

5.5.1.2. Â ñëó÷àå ïîëíîãî ðàçäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ òåñòîâîé ñìåñè ïðè ðàáî÷èõ òåìïåðàòóðàõ è ðàñõîäàõ ãàçà-íîñèòåëÿ è âñïîìîãàòåëüíûõ ãàçîâ êîëîíêà ìîæåò ñ÷èòàòüñÿ ðàáîòîñïîñîáíîé.

5.5.1.3. Ïîñëå äëèòåëüíîé ðàáîòû ðàáîòîñïîñîáíîñòü êîëîíêè ìîæåò óõóäøèòüñÿ. Ýòî âûðàæàåòñÿ â èçìåíåíèè âðåìåí óäåðæèâàíèÿ è ôîðìû ïèêîâ êîìïîíåíòîâ òåñòîâîé ñìåñè ïðè íåèçìåííûõ òåìïåðàòóðå êîëîíêè è ðàñõîäå ãàçà-íîñèòåëÿ.

5.5.1.4. Ïðè ñèëüíîì èçìåíåíèè âðåìåí óäåðæèâàíèÿ íåîáõîäèìî ïðîâåñòè êîíäèöèîíèðîâàíèå êîëîíêè â ñîîòâåòñòâèè ñ ï.5.4. Åñëè êîíäèöèîíèðîâàíèå íå äàëî ðåçóëüòàòîâ, íåîáõîäèìî ëèáî èçìåíèòü ðåæèìíûå ïàðàìåòðû (òåìïåðàòóðà òåðìîñòàòà êîëîíîê è ðàñõîä ãàçà-íîñèòåëÿ), òàê ÷òîáû ïîëó÷èòü óäîâëåòâîðèòåëüíîå ðàçäåëåíèå òåñòîâîé ñìåñè, ëèáî çàìåíèòü åå íà íîâóþ.

Ïðè èçìåíåíèè ðåæèìíûõ ïàðàìåòðîâ íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü, ÷òî óâåëè÷åíèå ðàñõîäà ãàçà-íîñèòåëÿ è/èëè òåìïåðàòóðû òåðìîñòàòà êîëîíîê ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ âðåìåí óäåðæèâàíèÿ àíàëèçèðóåìûõ êîìïîíåíòîâ, à èõ óìåíüøåíèå - ê óâåëè÷åíèþ âðåìåí óäåðæèâàíèÿ.

5.5.1.5. Îäíèì èç êðèòåðèåâ íåîáõîäèìîñòè çàìåíû êîëîíêè íà íîâóþ ÿâëÿåòñÿ èçìåíåíèå îòíîñèòåëüíîãî âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ õîòÿ áû îäíîãî èç êîìïîíåíòîâ òåñòîâîé ñìåñè áîëåå ÷åì íà 30%.

Îòíîñèòåëüíîå âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ îïðåäåëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå

tîòí = tx / tñò.                                                                   (6)

Â êà÷åñòâå ñòàíäàðòíîãî ãàçà âûáèðàåòñÿ îäèí èç ãàçîâ òåñòîâîé ñìåñè è îòíîñèòåëüíî åãî âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ ñ÷èòàþòñÿ âðåìåíà óäåðæèâàíèÿ âñåõ êîìïîíåíòîâ òåñòîâîé ñìåñè íà õðîìàòîãðàììå.

5.6. Êîëè÷åñòâåííàÿ îáðàáîòêà õðîìàòîãðàìì.

5.6.1. Îñíîâíûì ñïîñîáîì îáðàáîòêè õðîìàòîãðàìì ÿâëÿåòñÿ àâòîìàòè÷åñêàÿ îáðàáîòêà ñ ïîìîùüþ àïïàðàòóðû äëÿ îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, ñîïðÿæåííîé ñ õðîìàòîãðàôè÷åñêèìè êîìïëåêñàìè (ñì.ï.5.1.3.). Ýòîò ñïîñîá äàåò ìèíèìàëüíóþ ïîãðåøíîñòü ïðè ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé.

5.6.2. Äðóãèì ñïîñîáîì îáðàáîòêè õðîìàòîãðàìì ÿâëÿåòñÿ ðó÷íàÿ îáðàáîòêà ñ ïîìîùüþ ìåòàëëè÷åñêîé èçìåðèòåëüíîé ëèíåéêè (ðàññòîÿíèÿ áîëåå 10 ìì) è ñïåöèàëüíîé ëóïû ñ äåëåíèÿìè (ðàññòîÿíèÿ äî 10 ìì).

5.6.3. Âûñîòà èëè ïëîùàäü ïèêà íà õðîìàòîãðàììå ïðîïîðöèîíàëüíû êîëè÷åñòâó àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà.

Õðîìàòîãðàììà ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé íàáîð ïèêîâ ïî ôîðìå, êàê ïðàâèëî, áëèçêèõ ê òðåóãîëüíèêó (ðèñ.8).

5.6.3.1. Â ñëó÷àå ïîëíîãî ðàçäåëåíèÿ ïèêîâ íà õðîìàòîãðàììå (ðèñ.8, ïèê 5) îäíèì èç ñïîñîáîâ îáðàáîòêè õðîìàòîãðàìì âðó÷íóþ ÿâëÿåòñÿ ðàñ÷åò ïëîùàäåé ïèêîâ ïî ìåòîäó òðåóãîëüíèêà

S5 = h5 · (0.52                                                                   (7)

5.6.3.2. Åñëè ïèêè íà õðîìàòîãðàììå ðàçäåëÿþòñÿ íåïîëíîñòüþ, òî ïðè âûõîäå ïèêà íà äðåéôå íóëåâîé ëèíèè èëè íà õâîñòå áîëüøîãî ïèêà (ðèñ.8, ïèê 2) ðàñ÷åò åãî ïëîùàäè âåäåòñÿ ïî ôîðìóëå

S5 = h2 · (0.52                                                                   (8)

Ïðè íåïîëíîì ðàçäåëåíèè äîñòàòî÷íî ñèììåòðè÷íûõ ïèêîâ (ðèñ.8, ïèêè 3 è 4) ðàñ÷åò èõ ïëîùàäåé âåäåòñÿ ïî ôîðìóëàì

S3 = 2·h3·à è S4 = 2·h4·b                                                     (9)

5.6.4. Ïðè ïðîâåäåíèè àíàëèçîâ íà ðåêîìåíäîâàííûõ â ï.5.1.1 õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ óñòàíîâêàõ ñ ïðèìåíåíèåì ñîðáåíòîâ, ðåêîìåíäîâàííûõ â ï.5.2.2, âîçìîæíà îáðàáîòêà õðîìàòîãðàìì ïî âûñîòàì ïèêîâ. Âî âñåõ äðóãèõ ñëó÷àÿõ îáðàáîòêà õðîìàòîãðàìì äîëæíà ïðîâîäèòüñÿ òîëüêî ïî ïëîùàäÿì ïèêîâ.

5.7. Ãðàäóèðîâêà õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà è îïåðàòèâíûé êîíòðîëü òî÷íîñòè âûïîëíÿåìûõ èçìåðåíèé.

Ãðàäóèðîâêà õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà ïðîâîäèòñÿ ïðè ââîäå åãî â ýêñïëóàòàöèþ èëè ïðè íåïîïàäàíèè ðåçóëüòàòîâ îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ òî÷íîñòè âûïîëíÿåìûõ èçìåðåíèé (ÂÈ) â äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè.

Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà çàêëþ÷àåòñÿ â óñòàíîâëåíèè ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê (çàâèñèìîñòåé ìåæäó ïëîùàäÿìè èëè âûñîòàìè ïèêîâ íà õðîìàòîãðàììàõ ãðàäóèðîâî÷íûõ ñìåñåé è êîíöåíòðàöèÿìè ãàçîâ â ýòèõ ñìåñÿõ) ñ îïðåäåëåíèåì èõ ìåòðîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ.

Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü òî÷íîñòè ÂÈ îñóùåñòâëÿåòñÿ êàæäûé ðàç ïåðåä íà÷àëîì ðàáî÷èõ èçìåðåíèé. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ ïðèìåíÿþòñÿ äâå ãðàäóèðîâî÷íûå ñìåñè èç ðàçíûõ äèàïàçîíîâ èçìåðÿåìûõ êîíöåíòðàöèé.

Ãðàäóèðîâêà õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà ïðîâîäèòñÿ â îáëàñòè êîíöåíòðàöèé îò 0.5 äî 10 Ai ãð.ì íå ìåíåå ÷åì â øåñòè òî÷êàõ äèàïàçîíà ïðè ïÿòè ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèÿõ â êàæäîé òî÷êå.

Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà è îïåðàòèâíûé êîíòðîëü òî÷íîñòè ÂÈ îñóùåñòâëÿþòñÿ ëèáî ñ ïðèìåíåíèåì ãàçîâûõ ñìåñåé âñåõ àíàëèçèðóåìûõ ãàçîâ, ïðèãîòîâëåííûõ â ãàçå-íîñèòåëå, ëèáî ñ ïðèìåíåíèåì ðàñòâîðîâ ãàçîâ â ìàñëå. Ïîãðåøíîñòü ïðèãîòîâëåíèÿ ñìåñåé è ðàñòâîðîâ íå äîëæíà ïðåâûøàòü 10 %.

5.7.1. Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ñ ïðèìåíåíèåì ãàçîâûõ ñìåñåé âñåõ àíàëèçèðóåìûõ ãàçîâ, ïðèãîòîâëåííûõ â ãàçå-íîñèòåëå.

Òàêàÿ ãðàäóèðîâêà îñóùåñòâëÿåòñÿ ëèáî ñ ïðèìåíåíèåì àòòåñòîâàííûõ ãàçîâûõ ñìåñåé â áàëëîíàõ, ëèáî ñ ïðèìåíåíèåì ãàçîâûõ ñìåñåé, ïðèãîòîâëåííûõ èç ÷èñòûõ ãàçîâ â ñïåöèàëüíîì óñòðîéñòâå.

5.7.1.1. Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ñ ïðèìåíåíèåì áàëëîíîâ ñ àòòåñòîâàííîé ãàçîâîé ñìåñüþ.

Â êà÷åñòâå ñìåñåé ìîæíî èñïîëüçîâàòü àòòåñòîâàííûå ãàçîâûå ñìåñè, âûïóñêàåìûå ÍÈÈ Õèìèè ïðè Íèæåãîðîäñêîì ãîñóäàðñòâåííîì óíèâåðñèòåòå (ã. Íèæíèé Íîâãîðîä), êèñëîðîäíûé çàâîä (ã. Áàëàøèõà, Ìîñêîâñêîé îáë.), ÂÍÈÈÌ (ã. Ñàíêò-Ïåòåðáóðã) è äð.

Äëÿ ãðàäóèðîâêè èñïîëüçóþò áàëëîíû ñ ãðàäóèðîâî÷íûìè ãàçîâûìè ñìåñÿìè, èìåþùèìè äâà óðîâíÿ êîíöåíòðàöèé. Ðåêîìåíäóåìûå óðîâíè êîíöåíòðàöèé ïðèâåäåíû â òàáëèöå 2.



Òàáëèöà 2.



Óðîâåíü �Ãàç è åãî êîíöåíòðàöèÿ â ñìåñè, % îá.��êîíöåíòðàöèé�Í2�ÑÎ�ÑÎ2�ÑÍ4�Ñ2Í2�Ñ2Í4�Ñ2Í6��1�0.01�0.02�0.05�0.005�0.002�0.005�0.005��2�0.1�0.1�1.0�0.1�0.1�0.1�0.1��

Óðîâíè êîíöåíòðàöèé ñîîòâåòñòâóþùèõ êîìïîíåíòîâ ñìåñåé 1 è 2 äîëæíû îòëè÷àòüñÿ äðóã îò äðóãà íå ìåíåå ÷åì â 5 ðàç. Ïðè ýòîì êîíöåíòðàöèè ìîãóò îòëè÷àòüñÿ îò ïðèâåäåííûõ â òàáëèöå 2 â 1,2-1,5 ðàçà.

Ãðàäóèðîâêó ïðîâîäÿò ñ ïðèìåíåíèåì ðåêîìåíäóåìûõ ãàçîâûõ ñìåñåé è íàáîðà ãðàäóèðîâàííûõ âåñîâûì ìåòîäîì äîçèðóþùèõ ïåòåëü îáúåìîì îò 0,1 äî 2 ìë. Îòíîñèòåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ãðàäóèðîâêè ïåòåëü íå äîëæíà ïðåâûøàòü 3 %.

Êîíöåíòðàöèþ ãàçà â òî÷êå íà ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêå ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå

Aiã=(Vïi+Väîç)·Ð·293,2·Ài(1.2)ã/[(Vïð+Väîç)·760·(273,2+Ò)]                            (10)

Âíóòðåííèé îáúåì ãàçîâîãî êðàíà-äîçàòîðà îïðåäåëÿåòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ Ïðèëîæåíèåì 3.

Ðåçóëüòàòîì ãðàäóèðîâêè ÿâëÿþòñÿ, ïîëó÷åííûå â äèàïàçîíå èçìåðÿåìûõ êîíöåíòðàöèé, âåëè÷èíû êîýôôèöèåíòîâ ài è bi çàâèñèìîñòåé âèäà

Siã = ais(r) + bis(ã)�EMBED Equation.DSMT4���Àiã                                                          (11)

èëè

hiã = àih(ã) + bh(ã)�EMBED Equation.DSMT4���àiã                                                          (12)

è âåëè÷èíû äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ ýòèõ êîýôôèöèåíòîâ äëÿ êàæäîãî ãàçà â äèàïàçîíå èçìåðÿåìûõ êîíöåíòðàöèé.

Ðàñ÷åò ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ïðîâîäÿò ñ ïðèìåíåíèåì ÏÝÂÌ èëè âðó÷íóþ.

Ñõåìà ðàñ÷åòà âðó÷íóþ ïðèâåäåíà â Ïðèëîæåíèè 1.

5.7.1.2. Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ñ ïðèìåíåíèåì ãàçîâûõ ñìåñåé, ïðèãîòîâëåííûõ èç ÷èñòûõ ãàçîâ â ñïåöèàëüíîì óñòðîéñòâå.

Ïðèãîòîâëåíèå ãàçîâûõ ñìåñåé â ãàçå-íîñèòåëå (ãåëèè èëè àðãîíå) ïðîâîäÿò â óñòðîéñòâå, ïðèâåäåííîì íà ðèñ.4.

Ïðèãîòîâëåíèå ãàçîâîé ñìåñè â òàêîì óñòðîéñòâå îñóùåñòâëÿåòñÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Ñïåöèàëüíîå ãðàäóèðîâî÷íîå óñòðîéñòâî (ðèñ.4) ÷åðåç øåñòèõîäîâîé êðàí (5) íåñêîëüêî ðàç ïðîäóâàåòñÿ ñîîòâåòñòâóþùèì ãàçîì-íîñèòåëåì (àðãîíîì èëè ãåëèåì), â êîòîðîì áóäåò ïðîõîäèòü ïðèãîòîâëåíèå ãàçîâîé ñìåñè. Øïðèö ïðîâåðÿåòñÿ íà ÷èñòîòó íà õðîìàòîãðàôå. Îáðàçåö ãàçà ïîäàåòñÿ â äîçèðóþùóþ ïåòëþ (6) øåñòèõîäîâîãî êðàíà (5) è ÷åðåç ñîîòâåòñòâóþùèé øòóöåð (5) ââîäèòñÿ ïîòîê ãàçà-íîñèòåëÿ èç ðåçèíîâîé êàìåðû ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè ñ îäíîâðåìåííûì ïåðåìåùåíèåì ïîðøíÿ âíèç. Îáúåì ãàçà-íîñèòåëÿ, êîòîðûì âûäóâàåòñÿ "ïðîáà ãàçà, äîëæåí ñîñòàâëÿòü íå ìåíåå 10 îáúåìîâ äîçèðóþùåé ïåòëè (6). Îáúåì ïåòëè (6) ñîñòàâëÿåò 0,25 - 0,5 ìë. Ïðîöåäóðà ââîäà îáðàçöà ãàçà ïîâòîðÿåòñÿ äëÿ âñåõ ãàçîâ. Ïðè ââîäå ïîñëåäíåãî ãàçà øïðèö (1) çàïîëíÿåòñÿ ãàçîì-íîñèòåëåì äî ôèêñèðîâàííîãî, íàïðèìåð, ñ ïîìîùüþ øàáëîíà (10) îáúåìà è ãåðìåòèçèðóåòñÿ.

Ïåðåä ïðèãîòîâëåíèåì ãàçîâîé ñìåñè øïðèö è äîçèðóþùèå ïåòëè ãðàäóèðóþòñÿ âåñîâûì ìåòîäîì.

Êîíöåíòðàöèÿ ãàçà â ãàçîâîé ñìåñè ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

Àiã = Viã·Ð·293,2·Àãi/[Vø·760·(273,2+Ò)]                                        (13)

Ïîñëå àíàëèçà èñõîäíîé ãðàäóèðîâî÷íîé ãàçîâîé ñìåñè îñòàâëÿþò ïî øàáëîíó ïðèìåðíî 2/5 îáúåìà è ðàçáàâëÿþò ýòó äîçó ãàçîì-íîñèòåëåì èç ðåçèíîâîé êàìåðû äî îáúåìà Vø. Ðàçáàâëåíèå ñ ïîìîùüþ ãðàäóèðîâàííûõ øàáëîíîâ ïðîâîäÿò íåñêîëüêî ðàç, ïîëó÷àÿ òåì ñàìûì ãðàäóèðîâî÷íûå ãàçîâûå ñìåñè äëÿ âñåãî ðåêîìåíäóåìîãî äèàïàçîíà êîíöåíòðàöèé. Ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèé â ðàçáàâëåííûõ ãàçîâûõ ñìåñÿõ ïðîâîäÿò ïî óðàâíåíèþ (13) áåç ó÷åòà ïîïðàâêè íà òåìïåðàòóðó è äàâëåíèå.

Âìåñòî ïðèãîòîâëåíèÿ èñõîäíîé ãðàäóèðîâàííîé êîíöåíòðàöèè ïî âûøåîïèñàííîé ïðîöåäóðå ìîæíî èñïîëüçîâàòü àòòåñòîâàííóþ ãàçîâóþ ñìåñü (òàáë.2) è ïðîâîäèòü ïðîöåäóðó ðàçáàâëåíèÿ ñ ïîìîùüþ ãðàäóèðîâàííûõ øàáëîíîâ.

Â çàâèñèìîñòè îò îïðåäåëÿåìîãî êîìïîíåíòà äëÿ ãðàäóèðîâêè õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà ãîòîâÿò ãàçîâûå ñìåñè ñ êîíöåíòðàöèÿìè îò 0,001 äî 1,0 % îá. Ïðè÷åì â êàæäîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé (0,001-0,01; 0,01-0,1; 0,1-1,0 % îá.) ãîòîâÿò íå ìåíåå äâóõ ñìåñåé ñ ðàçëè÷íûìè êîíöåíòðàöèÿìè ãàçîâ, êîòîðûå ââîäÿò â êîìïëåêñ ãàçîâûì êðàíîì-äîçàòîðîì ñ òîé æå äîçèðóþùåé ïåòëåé, ñ êîòîðîé áóäåò ïðîâîäèòüñÿ àíàëèç.

Ðåçóëüòàòîì ãðàäóèðîâêè ÿâëÿþòñÿ êîýôôèöèåíòû ai è bi óðàâíåíèé (11) è (12).

Ðàñ÷åò ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ïðîâîäÿò òàêæå, êàê â ï.5.7.1.1.

5.7.2. Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ñ ïðèìåíåíèåì ðàñòâîðîâ âñåõ àíàëèçèðóåìûõ ãàçîâ â ìàñëå.

Òàêàÿ ãðàäóèðîâêà îñóùåñòâëÿåòñÿ ñ ïðèìåíåíèåì ðàñòâîðîâ ãàçîâ â ìàñëå, ïðèãîòîâëåííûõ ëèáî ìåòîäîì ðàâíîâåñíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ãàçîâ ìåæäó ãàçîâîé ôàçîé è ìàñëîì â ãåðìåòè÷íîì ñîñóäå, ëèáî ìåòîäîì íàñûùåíèÿ ìàñëà ÷èñòûì ãàçîì.

5.7.2.1. Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ñ ïðèìåíåíèåì ðàñòâîðîâ ãàçîâ â ìàñëå, ïðèãîòîâëåííûõ ìåòîäîì ðàâíîâåñíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ ãàçîâ ìåæäó ãàçîâîé ôàçîé è ìàñëîì.

Ïðèãîòîâëåíèå ðàñòâîðîâ ãàçîâ â ìàñëå îñóùåñòâëÿåòñÿ â óñòðîéñòâå, ïðèâåäåííîì íà ðèñ.4, òàêæå êàê è âûäåëåíèå ãàçîâ èç ìàñëà (ñì.ï.3.1.2). Îòëè÷èå çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî â øïðèöå íàõîäèòñÿ èçâåñòíûé îáúåì ìàñëà (VM), ñîäåðæàíèå ãàçîâ â êîòîðîì íå âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû ãðàäóèðîâêè â âûáðàííîì äèàïàçîíå êîíöåíòðàöèé, à ïðîáà ãàçîâîé ñìåñè, ïðèãîòîâëåííàÿ â àíàëîãè÷íîì óñòðîéñòâå èëè èç áàëëîíà ñ ãðàäóèðîâî÷íîé ñìåñüþ ïîäàåòñÿ â øïðèö äî îïðåäåëåííîãî îáúåìà V0 ëèáî íàïðÿìóþ, ëèáî ÷åðåç ïåòëþ êðàíà-äîçàòîðà ñ ïîñëåäóþùèì çàïîëíåíèåì øïðèöà ãàçîì-íîñèòåëåì äî îáúåìà V0. Ïîñëå ýòîãî øïðèö ïîìåùàåòñÿ â óñòðîéñòâî óñêîðåíèÿ äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñèÿ. Âðåìÿ äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ïðè ðàñòâîðåíèè ãàçîâ â ìàñëå ðåêîìåíäóåòñÿ óñòàíàâëèâàòü âòðîå áîëüøå âðåìåíè èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà ïî ï.3.1.3 èëè óñòàíàâëèâàåòñÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî ïî ñïåöèàëüíîé ïðîöåäóðå.

Ïîñëå äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñèÿ ãàçîâàÿ ôàçà èç øïðèöà óäàëÿåòñÿ. Êîíöåíòðàöèè ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå

Ài(ãðàä)ì = Aiã�EMBED Equation.DSMT4���Väã�EMBED Equation.DSMT4���bi/[Vì�EMBED Equation.DSMT4���(Bi + Vã/Vì)]                                          (14)

Ñîäåðæàíèå ãàçîâ â ìàñëå, ïðèãîòîâëåííîì äëÿ ãðàäóèðîâêè êîìïëåêñà, êîíòðîëèðóþò ñ ïðèìåíåíèåì ãðàäóèðîâî÷íûõ ãàçîâûõ ñìåñåé.

Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ðàñòâîðèìîñòè Îñòâàëüäà íåêîòîðûõ ãàçîâ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå ïðè òåìïåðàòóðå 20 °Ñ è äàâëåíèè 760 ìì ðò. ñò. ïðèâåäåíû â òàáëèöå 3.



Òàáëèöà 3.



Ãàç�Êîýôôèöèåíò ðàñòâîðèìîñòè Bi��Âîäîðîä (Í2)�0.05��Êèñëîðîä (Î2)�0.17��Àçîò (N2)�0.09��Îêñèä óãëåðîäà (ÑÎ)�0.12��Äèîêñèä óãëåðîäà (Ñ02)�1.08��Ìåòàí (ÑÍ4)�0.43��Àöåòèëåí (Ñ2Í2)�1.20��Ýòèëåí (Ñ2Í4)�1.70��Ýòàí (Ñ2Í6)�2.40��

Èçìåíåíèå òåìïåðàòóðû â èíòåðâàëå îò 18 äî 25 °Ñ ïðèâîäèò ê èçìåíåíèþ êîýôôèöèåíòîâ ðàñòâîðèìîñòè äî 5 % îòí.

Ïðèãîòîâëåííûå ðàñòâîðû ãàçîâ â ìàñëå õðàíÿòñÿ â ãåðìåòè÷íî çàêðûòûõ øïðèöàõ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â òåìíîì ìåñòå è ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû äëÿ ãðàäóèðîâêè êîìïëåêñà â òå÷åíèå 5 äíåé.

Ïðèãîòîâëåííûìè ðàñòâîðàìè ãàçîâ â ìàñëå ìîæíî ïðîâîäèòü ãðàäóèðîâêó êîìïëåêñîâ, ïðèìåíÿþùèõ êàê ìåòîäèêó ÂÒÈ, òàê è ìåòîä ÀÐÏ.

Â ñëó÷àå ãðàäóèðîâêè êîìïëåêñà ïî ìåòîäó ÂÒÈ â ïðèñòàâêó ââîäÿò îäèíàêîâûå ïðîáû ìàñëà ñ ðàçëè÷íûì ñîäåðæàíèåì ãàçîâ. Ðåçóëüòàòîì ãðàäóèðîâêè ÿâëÿþòñÿ êîýôôèöèåíòû ài è bi çàâèñèìîñòåé âèäà

sim = ais(ì) + bis(ì) �EMBED Equation.DSMT4��� Aiì                                                           (15)

èëè

hiì = aih(ì) + bih(ì) �EMBED Equation.DSMT4��� Aiì                                                           (16)

Ðàñ÷åò ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ïðîâîäèòñÿ òàêæå, êàê â ï.5.7.1.1.

Â ñëó÷àå ãðàäóèðîâêè êîìïëåêñà ïî ìåòîäó ÀÐÏ ïðîâîäÿò âûäåëåíèå ãàçîâ èç ãðàäóèðîâî÷íîãî ìàñëÿíîãî ðàñòâîðà ïî ï.3.1 ïðè òåõ æå ñîîòíîøåíèÿõ Vã/Vì, ïðè êîòîðûõ áóäåò ïðîâîäèòüñÿ àíàëèç îáðàçöîâ ìàñëà èç îáîðóäîâàíèÿ è âûäåëåííûå ãàçû ââîäÿò â äîçèðóþùóþ ïåòëþ ãàçîâîãî êðàíà-äîçàòîðà êîìïëåêñà.

Ðåçóëüòàòîì òàêîé ãðàäóèðîâêè ÿâëÿþòñÿ âåëè÷èíû êîýôôèöèåíòîâ ài è bi óðàâíåíèé (15) èëè (16).

5.7.2.2. Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà íàñûùåíèÿ ìàñëà ÷èñòûì ãàçîì.

Ýòîò ìåòîä çàêëþ÷àåòñÿ â íàñûùåíèè ìàñëà àíàëèçèðóåìûì ãàçîì è ðàçáàâëåíèè åãî òåì æå ìàñëîì, íàñûùåííûì ãàçîì-íîñèòåëåì. Ïðèãîòîâëåíèå ãðàäóèðîâî÷íûõ ìàñåë ïðîèçâîäèòñÿ â óñòðîéñòâå, èçîáðàæåííîì íà ðèñ.9, ïðè 18-22 °Ñ.

Íàñûùåíèå ìàñëà ãàçàìè âåäóò â ïðèáîðå èç ìåòàëëà, ñîñòîÿùåì èç ñîñóäà (1) åìêîñòüþ 5 ìë, â êîòîðîì èìååòñÿ òðóáêà äëÿ ïîäâîäà ãàçà (2), òðóáêà äëÿ âûâîäà ãàçà (3) ÷åðåç ìàñëÿíûé çàòâîð (7) è ïðèñïîñîáëåíèå ñ ðåçèíîâîé ïðîêëàäêîé (4) äëÿ ââåäåíèÿ èãëû øïðèöà (6).

Íàñûùåíèå ìàñëà ãàçîì ïðîâîäÿò ïóòåì áàðáîòàæà. ×èñòûé ñóõîé ñîñóä (1) ñ ðàñøèðèòåëåì (5) çàïîëíÿþò ìàñëîì è ñîáèðàþò ïðèáîð ñîãëàñíî ðèñ.9. Ââîäÿò èãëó ïðåäâàðèòåëüíî îòãðàäóèðîâàííîãî øïðèöà ÷åðåç ðåçèíîâóþ ïðîêëàäêó, íàñûùàþò ìàñëî ãàçîì â òå÷åíèå 30 ìèí. ñ ðàñõîäîì 15 ìë/ìèí. ïðè ýòîì èçáûòîê ìàñëà ñëèâàåòñÿ ÷åðåç ìàñëÿíûé çàòâîð (7). Ïî îêîí÷àíèè íàñûùåíèÿ ïðèáîð âûäåðæèâàþò â òå÷åíèå 15 ìèí.

Â ïðîöåññå íàñûùåíèÿ ìàñëà ãàçîì øïðèö ñëåäóåò ïðîìûòü. Äëÿ ïðîìûâêè íàáèðàþò â øïðèö (6) ìàñëî, ñîäåðæèìîå øïðèöà ââîäÿò îáðàòíî â ñîñóä (1) è âíîâü íàáèðàþò ìàñëî. Îïåðàöèþ ïîâòîðÿþò òðèæäû. Ïîñëå îêîí÷àíèÿ ïðîöåäóðû íàñûùåíèÿ ÷åðåç 15 ìèí. çàïîëíÿþò øïðèö ìàñëîì, âûíèìàþò èãëó èç ïðèñïîñîáëåíèÿ (4) è ãåðìåòèçèðóþò åå ðåçèíîâîé ïðîáêîé.

Êîíöåíòðàöèþ ãàçà â ìàñëå îïðåäåëÿþò ñ ó÷åòîì åãî êîýôôèöèåíòà ðàñòâîðèìîñòè (òàáë.3) ñ ïîïðàâêîé íà àòìîñôåðíîå äàâëåíèå

Ài(íàñ)ì = Bi �EMBED Equation.DSMT4���Ð �EMBED Equation.DSMT4��� Àãi / 760                                                      (17)

Ðàçáàâëåíèå ìàñëà, íàñûùåííîãî ãàçîì, äî íåîáõîäèìîé êîíöåíòðàöèè ïðîâîäÿò â ïðèáîðå, èçîáðàæåííîì íà ðèñ 10.

Ïðèáîð ñîñòîèò èç ïðåäâàðèòåëüíî îòãðàäóèðîâàííîãî ñîñóäà (1) åìêîñòüþ 2 ë ñ íèæíèì òóáóñîì, ïðèñïîñîáëåíèÿ äëÿ ââîäà è îòáîðà ïðîá ìàñëà (2), ðåçèíîâîé ïðîêëàäêè (3), òðóáîê äëÿ ïîäâîäà ãàçà-íîñèòåëÿ (4) è äëÿ âûâîäà ãàçà-íîñèòåëÿ (5), ñíàáæåííûõ êðàíàìè (9, 10, 11), ìàãíèòà (6), ìàãíèòíîé ìåøàëêè (7) è ìàñëÿíîãî çàòâîðà (8).

Ñîáèðàþò ïðèáîð ñîãëàñíî ðèñ.10. Â òóáóñ ñîñóäà (1) ÷åðåç ïðîáêó âñòàâëÿþò ïðèñïîñîáëåíèå (2) ñ ðåçèíîâîé ïðîêëàäêîé (3). Â ñîñóä îïóñêàþò ìàãíèò (6). Çàëèâàþò ìàñëîì ñîñóä (1) è ìàñëÿíûé çàòâîð (8). Çàêðûâàþò ñîñóä ïðîáêîé ñ òðóáêàìè äëÿ ïîäâîäà è âûâîäà ãàçà-íîñèòåëÿ. Ñîåäèíÿþò ïðèáîð ñ òðóáêîé äëÿ ïîäâîäà ãàçà-íîñèòåëÿ (4), îòêðûâàþò êðàíû (9) è (11), çàêðûâàþò êðàí (10) è ïðîäóâàþò ãàç-íîñèòåëü ÷åðåç ìàñëî â òå÷åíèå 3 ÷àñ. Çàêðûâàþò êðàí (9). Øïðèö, ñîäåðæàùèé íàñûùåííîå ãðàäóèðîâî÷íûì ãàçîì ìàñëî, ïðèãîòîâëåííîå â ïðèáîðå, ïðèâåäåííîì íà ðèñ.9, âêàëûâàþò â ïðèñïîñîáëåíèå (2) è ââîäÿò èç íåãî çàäàííîå êîëè÷åñòâî ìàñëà â ñîñóä (1) ñ ìàñëîì, íàñûùåííûì ãàçîì-íîñèòåëåì. Ìàñëî ïåðåìåøèâàþò ñ ïîìîùüþ ìàãíèòíîé ìåøàëêè â òå÷åíèå 1 ÷àñà. Îòêðûâàþò êðàí (10) äëÿ ââîäà ãàçà-íîñèòåëÿ â ñîñóä (1) è ïîä åãî íàïîðîì îòáèðàþò ìàñëî ÷åðåç èãëû â íåñêîëüêî øïðèöåâ. Èãëû ãåðìåòèçèðóþò ðåçèíîâûìè ïðîáêàìè. Îïåðàöèÿ îòáîðà ïðîá ìàñëà â øïðèöû ïðîâîäèòñÿ áûñòðî (äî 10 ìèí).Èç ñîñóäà îòáèðàþò íå áîëåå ïîëîâèíû îáúåìà ìàñëà. Â ýòèõ óñëîâèÿõ ãàç èç íèæíåé ïîëîâèíû ìàñëà ïðàêòè÷åñêè íå óñïåâàåò ïåðåéòè â ãàçîâîå ïðîñòðàíñòâî.

Êîíöåíòðàöèÿ ãàçà â ìàñëå ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

Ài(ãðàä)ì = Ài(íàñ)ì �EMBED Equation.DSMT4��� Väì / Vìñ                                                  (18)

Ãðàäóèðîâêà êîìïëåêñà ïðîâîäèòñÿ òàêæå, êàê â ï.5.7.2.1. Ðåçóëüòàòîì ãðàäóèðîâêè ÿâëÿþòñÿ êîýôôèöèåíòû ai è bi óðàâíåíèé (15) è (16).

5.7.3. Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü òî÷íîñòè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé.

Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü òî÷íîñòè ÂÈ ïðîâîäèòñÿ ïåðåä ðàáî÷èìè èçìåðåíèÿìè íà ãðàäóèðîâàííîì êîìïëåêñå äëÿ ïîäòâåðæäåíèÿ ïîïàäàíèÿ ðàáî÷èõ èçìåðåíèé â äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ èñïîëüçóþò äâà ãðàäóèðîâî÷íûõ ðàñòâîðà (ñìåñè), êîòîðûå ñîäåðæàò ãàçû ñ êîíöåíòðàöèÿìè - èç íà÷àëüíîé è êîíå÷íîé îáëàñòè ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè. Ïðåäâàðèòåëüíî äëÿ ýòèõ ñìåñåé ïî ãðàäóèðîâî÷íûì õàðàêòåðèñòèêàì (11, 12) èëè (15, 16) ñ ó÷åòîì äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ ïàðàìåòðîâ ai è bi ðàññ÷èòûâàþò ìàêñèìàëüíóþ è ìèíèìàëüíóþ âåëè÷èíó ïëîùàäè èëè âûñîòû ïèêà, ñîîòâåòñòâóþùóþ êîíöåíòðàöèè ãàçà â ãðàäóèðîâî÷íîé ñìåñè.

Äàëåå â êîìïëåêñ ââîäÿò îáå ñìåñè ïî òðè ðàçà êàæäóþ, ðàññ÷èòûâàþò ñðåäíèå çíà÷åíèÿ âåëè÷èí ïëîùàäåé èëè âûñîò ïèêîâ äëÿ âñåõ êîìïîíåíòîâ ââåäåííûõ ñìåñåé è îïðåäåëÿþò ïîïàäàþò ëè îïðåäåëåííûå ïðè îïåðàòèâíîì êîíòðîëå ïëîùàäè èëè âûñîòû ïèêîâ â èíòåðâàë ìåæäó èõ ìàêñèìàëüíûì è ìèíèìàëüíûì çíà÷åíèÿìè, ðàññ÷èòàííûìè èç ãðàäóèðîâî÷íûõ õàðàêòåðèñòèê. Åñëè âåëè÷èíû ïëîùàäåé èëè âûñîò ïèêîâ ïîïàäàþò â ýòè èíòåðâàëû, òî êîìïëåêñ ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçîâ. Åñëè íåò, òî íåîáõîäèìî ëèáî óñòðàíèòü ïðè÷èíó íåñîîòâåòñòâèÿ (â îñíîâíîì ýòî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ íàðóøåíèåì ðåæèìíûõ ïàðàìåòðîâ), ëèáî ïðîâåñòè íîâóþ ãðàäóèðîâêó êîìïëåêñà.

5.8. Àíàëèç ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå.

Àíàëèç ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ãàçîâ, èçâëå÷åííûõ ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ÀÐÏ èëè ìåòîäèêè ÂÒÈ ïðîâîäèòñÿ â òåõ æå óñëîâèÿõ, ÷òî è ãðàäóèðîâêà.

Ïðîöåäóðà èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà îïèñàíà â ï.3. Âñå àíàëèçû ïðîâîäÿòñÿ íå ìåíåå äâóõ ðàç.

5.8.1. Àíàëèç ãàçîâ íà ñïåöèàëèçèðîâàííîé àïïàðàòóðå.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ðåêîìåíäóåòñÿ ïðèìåíÿòü îáîðóäîâàíèå, óêàçàííîå â ï.5.1.1. Ýòî îáîðóäîâàíèå ñíàáæåíî âñåìè íåîáõîäèìûìè óñòðîéñòâàìè (êîëîíêè, óñòðîéñòâà âûäåëåíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà è ò.ï.) äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà è ïîëíûì êîìïëåêòîì ìåòîäè÷åñêîé äîêóìåíòàöèè.

5.8.2. Àíàëèç ãàçîâ íà íåñïåöèàëèçèðîâàííîé àïïàðàòóðå.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà ðåêîìåíäóåòñÿ ïðèìåíÿòü îáîðóäîâàíèå, óêàçàííîå â ï.5.1.2, ñ ïîìîùüþ êîòîðîãî ìîãóò áûòü ðåàëèçîâàíû ðàçëè÷íûå ñõåìû ïðîâåäåíèÿ àíàëèçà.

Â êà÷åñòâå îñíîâíûõ ðåêîìåíäóþòñÿ äâå ñõåìû.

5.8.2.1. Àíàëèç èçâëå÷åííûõ èç ìàñëà ãàçîâ ñ ïðèìåíåíèåì äâóõ ãàçîâ-íîñèòåëåé - ãåëèÿ è àðãîíà.

Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé êîìïëåêñ ïðè ïðèìåíåíèè òàêîé ñõåìû ñîñòîèò èç äâóõ õðîìàòîãðàôîâ, îäèí èç êîòîðûõ èìååò äâà äåòåêòîðà (ÄÒÏ è ÄÈÏ), à âòîðîé ÄÒÏ. Â êà÷åñòâå òàêèõ õðîìàòîãðàôîâ ìîæíî èñïîëüçîâàòü, íàïðèìåð, õðîìàòîãðàôû ìîäåëü 3700 è Öâåò-500 ñ äâóìÿ äåòåêòîðàìè (ÄÒÏ è ÄÈÏ).

Õðîìàòîãðàô ñ äâóìÿ äåòåêòîðàìè (ÄÒÏ è ÄÈÏ), êîòîðûå ñîåäèíåíû ïîñëåäîâàòåëüíî, ïðåäíàçíà÷åí äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑO2, ÑÍ4, Ñ2Í2, Ñ2Í4 è Ñ2Í6, à õðîìàòîãðàô ñ ÄÒÏ - äëÿ àíàëèçà Í2.

Â õðîìàòîãðàô ñ äâóìÿ äåòåêòîðàìè ïîìåùàþò êîëîíêè ñ ÏÀÓ-1 äëÿ àíàëèçà ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ, à òàêæå äëÿ àíàëèçà ÑÎ. Â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ â ýòîì õðîìàòîãðàôå èñïîëüçóþò ãåëèé.

Â õðîìàòîãðàô ñ ÄÒÏ ïîìåùàþò êîëîíêó ñ ÏÀÓ-1 äëÿ àíàëèçà Í2. Â êà÷åñòâå ãàçà-íîñèòåëÿ â ýòîì õðîìàòîãðàôå èñïîëüçóþò àðãîí.

Ñõåìà õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà ïðèâåäåíà íà ðèñ.11. Èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ïðè ïðèìåíåíèè òàêîé ñõåìû àíàëèçà ìîæåò âåñòèñü êàê ìåòîäîì ÀÐÏ, òàê è ïî ìåòîäèêå ÂÒÈ. Ïðè ïðèìåíåíèè äëÿ èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà ìåòîäà ÀÐÏ â êà÷åñòâå äîçàòîðîâ (2,3,10) èñïîëüçóþò ãàçîâûå êðàíû-äîçàòîðû ñ îáúåìîì ðàáî÷èõ ïåòåëü 2 ìë.

Ïðè ïðèìåíåíèè äëÿ èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà ìåòîäèêè ÂÒÈ â êà÷åñòâå äîçàòîðîâ èñïîëüçóþò ïðèñòàâêè ÂÒÈ îáúåìîì 8,0 ìë (äîçàòîðû 2 è 10) è îáúåìîì 1,25 ìë (äîçàòîð 3).

Ïî ñõåìå, ïðèâåäåííîé íà ðèñ.11, àíàëèç ïðîâîäèòñÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Â õðîìàòîãðàôû ïîäàþòñÿ ãàçû-íîñèòåëè àðãîí è ãåëèé, à òàêæå âîäîðîä è âîçäóõ.

Òåìïåðàòóðû: òåðìîñòàòîâ êîëîíîê (8 è 14) ñîñòàâëÿþò 80-120 °Ñ, ÄÒÏ (6 è 13) è ÄÈÏ (7) - 150-250 °Ñ. Òîê ìîñòà ÄÒÏ (6) õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑO2 è óãëåâîäîðîäîâ ñîñòàâëÿåò 140-160 ìÀ, à ÄÒÏ (13) õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà Í2 - 80-90 ìÀ. Ðàñõîäû àðãîíà è ãåëèÿ ñîñòàâëÿþò 20-30 ìë/ìèí. Ðàñõîäû âñïîìîãàòåëüíûõ ãàçîâ ñîñòàâëÿþò: âîäîðîäà 15-25 ìë/ìèí, âîçäóõà 200-300 ìë/ìèí.

Ïîñëå âûõîäà õðîìàòîãðàôîâ íà ðàáî÷èé ðåæèì (ïðèìåðíî 2 ÷àñà) ñ ïîìîùüþ äîçàòîðà (3) â õðîìàòîãðàô äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑO2 è óãëåâîäîðîäîâ ââîäÿò ïðîáó äëÿ àíàëèçà ÑO2, ÑÍ4, Ñ2Í2 è Ñ2Í6. Èçâëå÷åííûå èç ìàñëà êîìïîíåíòû, ðàçäåëåííûå íà êîëîíêå (5), ïîïàäàþò â ÄÒÏ (6), êîòîðûé ðåãèñòðèðóåò ïèêè âîçäóõà è ÑO2, à çàòåì â ÄÈÏ (7), êîòîðûé ðåãèñòðèðóåò ÑÍ4, Ñ2Í2, Ñ2Í4 è Ñ2Í6.

Ïîñëå òîãî êàê èç êîëîíêè (5) âûéäóò âñå êîìïîíåíòû ñ ïîìîùüþ äîçàòîðà (2) òîãî æå õðîìàòîãðàôà â íåãî ââîäÿò ïðîáó äëÿ àíàëèçà ñî. Ðàçäåëåííûå íà êîëîíêå (4) êîìïîíåíòû ïîïàäàþò â ÄÒÏ (6), êîòîðûé ðåãèñòðèðóåò ïèêè âîçäóõà è ÑÎ.

Ïðè ðàáîòå ñ õðîìàòîãðàôîì äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ ñ èçâëå÷åíèåì ãàçîâ èç ìàñëà ìåòîäîì ÀÐÏ ãàçîâûé îáúåì â øïðèöå ñ ìàñëîì îðãàíèçóåòñÿ ãåëèåì.

Îäíîâðåìåííî ñ ïðîâåäåíèåì àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ â õðîìàòîãðàô äëÿ àíàëèçà Í2 ñ ïîìîùüþ äîçàòîðà (10) ââîäÿò ïðîáó äëÿ àíàëèçà Í2. Èçâëå÷åííûå èç ìàñëà êîìïîíåíòû, ðàçäåëåííûå íà êîëîíêå (11), ïîïàäàþò â ÄÒÏ (13), êîòîðûé ðåãèñòðèðóåò ïèêè âîäîðîäà è âîçäóõà.

Ïðè ðàáîòå ñ õðîìàòîãðàôîì äëÿ àíàëèçà Í2 ñ èçâëå÷åíèåì ãàçîâ èç ìàñëà ìåòîäîì ÀÐÏ ãàçîâûé îáúåì â øïðèöå ñ ìàñëîì îðãàíèçóåòñÿ àðãîíîì .

5.8.2.2. Àíàëèç èçâëå÷åííûõ èç ìàñëà ãàçîâ ïî ñõåìå ñ ïðèìåíåíèåì ìåòàíàòîðà è îäíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ àðãîíà.

Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé êîìïëåêñ ïðè ïðèìåíåíèè òàêîé ñõåìû ñîñòîèò èç îäíîãî õðîìàòîãðàôà ñ äâóìÿ äåòåêòîðàìè (ÄÒÏ è ÄÈÏ), â êîòîðûé âñòðîåí ìåòàíàòîð, ïîçâîëÿþùèé îïðåäåëÿòü ÑÎ è ÑÎ2 ïîñëå ïðåâðàùåíèÿ èõ â ìåòàí.

Â òåðìîñòàò õðîìàòîãðàôà ïîìåùàþò êîëîíêó äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ ñ Ïîðàïàêîì N è êîëîíêó ñ öåîëèòîì ÑàÀ èëè NaX.

Â îäíîì èç èñïàðèòåëåé õðîìàòîãðàôà ìîíòèðóåòñÿ ìåòàíàòîð, çàïîëíåííûé êàòàëèçàòîðîì. Ïðîöåäóðà ïðèãîòîâëåíèÿ êàòàëèçàòîðà îïèñàíà â Ïðèëîæåíèè 2.

Ñõåìà õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà ïðèâåäåíà íà ðèñ.12. Èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ìîæåò âåñòèñü ìåòîäàìè, îïèñàííûìè â ï.3. Â êà÷åñòâå äîçàòîðîâ (2 è 6) ìîæíî èñïîëüçîâàòü ëèáî ãàçîâûå êðàíû-äîçàòîðû ñ îáúåìîì ðàáî÷èõ ïåòåëü 1-2 ìë, ëèáî ïðèñòàâêè ÂÒÈ îáúåìîì 1,25 ìë (äîçàòîð 6) è 8,0 ìë (äîçàòîð 2).

Ïî ñõåìå, ïðèâåäåííîé íà ðèñ.12, àíàëèç ïðîâîäèòñÿ ñëåäóþùèì îáðàçîì.

Â õðîìàòîãðàô ïîäàåòñÿ ãàç-íîñèòåëü àðãîí, à òàêæå âîäîðîä è âîçäóõ, ïðè÷åì, âîäîðîä ÷åðåç òðîéíèê (9) ïîäàåòñÿ â ìåòàíàòîð (10).

Òåìïåðàòóðû: òåðìîñòàòà êîëîíîê (12) ñîñòàâëÿåò 60-80 °Ñ, ÄÒÏ (4) è ÄÈÏ (5) - 150-250 °Ñ, ìåòàíàòîðà - 375 °Ñ. Òîê ìîñòà ÄÒÏ (4) ñîñòàâëÿåò 70-90 ìÀ. Ðàñõîä àðãîíà ñîñòàâëÿåò 20-30 ìë/ìèí. Ðàñõîäû âñïîìîãàòåëüíûõ ãàçîâ ñîñòàâëÿþò: âîäîðîäà - 20-30 ìë/ìèí., âîçäóõà 200-300 ìë/ìèí.

Ïîñëå âûõîäà õðîìàòîãðàôà íà ðàáî÷èé ðåæèì (ïðèìåðíî 2 ÷àñà) ñ ïîìîùüþ äîçàòîðà (2) â êîëîíêó äëÿ àíàëèçà Í2 (3) ââîäÿò ïðîáó äëÿ àíàëèçà Í2. Èçâëå÷åííûå èç ìàñëà êîìïîíåíòû, ðàçäåëåííûå íà êîëîíêå (3), ïîïàäàþò â ÄÒÏ (4), êîòîðûé ðåãèñòðèðóåò ïèêè Í2, Î2 è N2.

Îäíîâðåìåííî ñ àíàëèçîì Í2 ñ ïîìîùüþ äîçàòîðà (6) â êîëîíêó äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑO2 è óãëåâîäîðîäîâ (7) ââîäÿò ïðîáó äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2, ÑÍ4, Ñ2Í4, Ñ2Í6 è Ñ2Í2. Èçâëå÷åííûå èç ìàñëà êîìïîíåíòû, ðàçäåëåííûå íà êîëîíêå (7), ïîïàäàþò ñíà÷àëà â ìåòàíàòîð (10), ãäå ÑÎ è ÑÎ2 ïðåâðàùàþòñÿ â ìåòàí, à çàòåì â ÄÈÏ (5), êîòîðûé ðåãèñòðèðóåò ÑÎ (â âèäå ÑÍ4), ÑÍ4, ÑO2 (â âèäå ÑÍ4), Ñ2Í4, Ñ2Í6 è Ñ2Í2.

Ïðè ïðîâåäåíèè àíàëèçà ãàçîâ, èçâëå÷åííûõ èç ìàñëà ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà ÀÐÏ, ãàçîâûé îáúåì â øïðèöå ñ ìàñëîì îðãàíèçóåòñÿ àðãîíîì.



6. Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå.



Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå, ñâÿçàíà ñ âèäîì ïðèìåíÿåìîé â àíàëèçå ìåòîäèêè èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà è ñâÿçàííîé ñ íåé ìåòîäèêîé ãðàäóèðîâêè êîìïëåêñà.

6.1. Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ïðè èçâëå÷åíèè ãàçîâ èç ìàñëà ïî ìåòîäó ÀÐÏ è ãðàäóèðîâêå êîìïëåêñà ïî ãàçîâûì ñìåñÿì (ï. 5.7.1).

Ïðè îáðàáîòêå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì òàêîé ìåòîäèêè ïðèìåíÿþòñÿ ôîðìóëû

Aiì = (Siã -ais(ã)) �EMBED Equation.DSMT4��� (Bi +Vã/Vì) �EMBED Equation.DSMT4��� (i / bis(ã)                                      (19) 

èëè

Aiì = (hiã - aih(ã)) �EMBED Equation.DSMT4��� (bi + Vã/Vì) �EMBED Equation.DSMT4��� (i / bih(r)                                      (20)

Â ýòèõ ôîðìóëàõ ó÷òåíû ïàðàìåòðû ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè è íàëè÷èå ïóçûðüêà â øïðèöå ïåðåä àíàëèçîì (ñì.ï.3).

Íåîáõîäèìî èìåòü â âèäó, ÷òî ïðè ïðîâåäåíèè ãðàäóèðîâêè êîìïëåêñà ïî ìåòîäèêå, îïèñàííîé â ï. 5.7.1.2, ãðàäóèðîâêà è àíàëèç äîëæíû ïðîâîäèòüñÿ ñ ïðèìåíåíèåì îäíîé è òîé æå äîçèðóþùåé ïåòëè.

6.2. Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ïðè ëþáîì ìåòîäå èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà è ãðàäóèðîâêå êîìïëåêñà ïî ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå (ï. 5.7.2).

Ïðè îáðàáîòêå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ñ èñïîëüçîâàíèåì òàêèõ ìåòîäèê, ïðèìåíÿþòñÿ ôîðìóëû

Aiì = (Siì - ais(ì)) �EMBED Equation.DSMT4��� (i / bis(ì)                                                  (21)

èëè

Aiì - (hiì – aih(ì)) �EMBED Equation.DSMT4��� (i / bih(ì)                                                  (22)

Íåîáõîäèìûì óñëîâèåì ïðè ïðèìåíåíèè ìåòîäà ÀÐÏ è ãðàäóèðîâêè ïî àòòåñòîâàííûì ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå ÿâëÿåòñÿ èñïîëüçîâàíèå îäíîé è òîé æå äîçèðóþùåé ïåòëè è îòíîøåíèÿ Vã/Vì ïðè ãðàäóèðîâêå è àíàëèçå.

Íåîáõîäèìûì óñëîâèåì ïðè ïðèìåíåíèè ìåòîäèêè ÂÒÈ è ãðàäóèðîâêè ïî àòòåñòîâàííûì ðàñòâîðàì ãàçîâ â ìàñëå ÿâëÿåòñÿ ââåäåíèå â êîìïëåêñ îäíîãî è òîãî æå îáúåìà ìàñëà ïðè ãðàäóèðîâêå è àíàëèçå.

6.3. Îöåíêà ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé êîíöåíòðàöèé ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå.

Ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ îöåíèâàåòñÿ â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 8.207-76 (ï.5) ñ ó÷åòîì ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ è îòíîñèòåëüíîé íåó÷òåííîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè îïðåäåëåíèÿ êîýôôèöèåíòà ðàñòâîðèìîñòè Âi, ïîãðåøíîñòè óñòàíîâêè Vã è Vì, à òàêæå âîçìîæíîé ïîòåðè ãàçîâ ïðè õðàíåíèè ïðîáû â òå÷åíèå íåäåëè.

Ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå çà ñ÷åò ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ Aiì ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���(23)

Îòíîñèòåëüíóþ íåó÷òåííóþ ñèñòåìàòè÷åñêóþ ïîãðåøíîñòü ïðè ïðèìåíåíèè ìåòîäà ÀÐÏ ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���                     (24)

Ïðè ïðèìåíåíèè ìåòîäèêè ÂÒÈ ÷ëåí (�EMBED Equation.DSMT4���Vã/Vã)2 íå ó÷èòûâàåòñÿ.

Àáñîëþòíóþ íåó÷òåííóþ ñèñòåìàòè÷åñêóþ ïîãðåøíîñòü ðàññ÷èòûâàþò ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���                                                       (25)

Ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ ( îöåíèâàåòñÿ â çàâèñèìîñòè îò âåëè÷èíû îòíîøåíèÿ �EMBED Equation.DSMT4���

Åñëè ýòî îòíîøåíèå ìåíüøå 0,8, òî ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü ( îöåíèâàåòñÿ ïî ôîðìóëå (23).

Åñëè ýòî îòíîøåíèå áîëüøå 8, òî ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü ( îöåíèâàåòñÿ ïî ôîðìóëå (24).

Åñëè ýòî îòíîøåíèå ïîïàäàåò â èíòåðâàë ìåæäó 0,8 è 8, òî ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü îöåíèâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

( = Ê �EMBED Equation.DSMT4��� S                                                                     (26)

Â ýòîì ñëó÷àå äëÿ îöåíêè ñóììàðíîãî ñðåäíåãî êâàäðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ èñïîëüçóþò ôîðìóëó

�EMBED Equation.DSMT4���                                                (27)

Êîýôôèöèåíò Ê âû÷èñëÿþò ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���                        (28)

Ðàñ÷åò ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ ìîæåò áûòü âûïîëíåí íà ÝÂÌ èëè âðó÷íóþ.

Ïðèìåð ðó÷íîãî ðàñ÷åòà ñóììàðíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ ïðèâåäåí â Ïðèëîæåíèè 4.

6.4. Çàïèñü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé.

Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé äîëæíû ïðåäñòàâëÿòüñÿ â âèäå

Aiì ± (                                                               (29)

Â ïðîòîêîëå àíàëèçîâ óêàçûâàåòñÿ âåðîÿòíîñòü, äëÿ êîòîðîé îïðåäåëåíà ñóììàðíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ.

×èñëîâîå çíà÷åíèå ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ äîëæíî îêàí÷èâàòüñÿ öèôðîé òîãî æå ðàçðÿäà, ÷òî è çíà÷åíèå ïîãðåøíîñòè (.





Ïðèëîæåíèå 1.



Ðàñ÷åò ëèíåéíîé ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè âèäà yi = ai · bi · õi è åå ìåòðîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ.



Ðàñ÷åò ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè çàêëþ÷àåòñÿ â ðàñ÷åòå êîýôôèöèåíòîâ ài è bi è ïðè îòñóòñòâèè ñðåäñòâ âû÷èñëèòåëüíîé òåõíèêè ïðîèçâîäèòñÿ âðó÷íóþ. Äëÿ ýòîãî ðåçóëüòàòû ãðàäóèðîâêè âíîñÿòñÿ â òàáëèöó Ï1.



Òàáëèöà Ï1.



¹ ï/ï�xi�ói�xi 2�yi2�xiyi�xi+yi�(xi+yi)2����n= l · m��EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�������

Â òàáëèöå Ï1 xi ñîîòâåòñòâóåò Àiã è Ài(ãðàä)ì �EMBED Equation.DSMT4���Ói ñîîòâåòñòâóåò Siã è hiã èëè Siì è hiì.

m - ÷èñëî ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèé êàæäîãî ãàçà â êîíòðîëüíîé òî÷êå l (m = 5);

l - ÷èñëî êîíòðîëüíûõ òî÷åê íà ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêå (l = 6);

n - ñóììàðíîå ÷èñëî èçìåðåíèé, ïðîèçâåäåííûõ ïðè ãðàäóèðîâêå (n = l �EMBED Equation.DSMT4��� m = 30).

Ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè âû÷èñëåíèé â òàáëèöå Ï1 ïðîèçâîäèòñÿ ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���                           (Ï1.1)

Ðàñ÷åò êîýôôèöèåíòîâ ai è bi âåäåòñÿ ïî ôîðìóëàì

�EMBED Equation.DSMT4���                    (Ï1.2)

�EMBED Equation.DSMT4���                  (Ï1.3)

Ðàñ÷åò îñòàòî÷íîé âåëè÷èíû ñðåäíåãî êâàäðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ Si0 âûõîäíîãî ñèãíàëà yi îò ðàñ÷åòíîé ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ïðîâîäèòñÿ ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���                          (Ï1.4)

Ñðåäíèå êâàäðàòè÷åñêèå îòêëîíåíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ai è bi ðàññ÷èòûâàþòñÿ ïî ôîðìóëàì

�EMBED Equation.DSMT4���                               (Ï1.5)

�EMBED Equation.DSMT4���                                      (Ï1.6)

Ðàñ÷åò äîâåðèòåëüíûõ èíòåðâàëîâ (ai è (bi äëÿ êîýôôèöèåíòîâ ai è bi ïðîâîäèòñÿ ïî ôîðìóëàì

�EMBED Equation.DSMT4���                                                     (Ï1.7)

�EMBED Equation.DSMT4���                                                     (Ï1.8)

ãäå tp,f - çíà÷åíèå êâàíòèëÿ t-ðàñïðåäåëåíèÿ ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè ð = 0,95 è ÷èñëå ñòåïåíåé ñâîáîäû f = n - 2. (Â ðàññìàòðèâàåìîì ñëó÷àå n = 30 - 2 = 28, a tp,f = 2,05).

×èñëî çíà÷èìûõ öèôð ïîñëå çàïÿòîé äëÿ êîýôôèöèåíòîâ ai è bi îïðåäåëÿåòñÿ èíòåðâàëüíûìè çíà÷åíèÿìè (ai è (bi.





Ïðèëîæåíèå 2.



Ñïîñîá ïðîâåäåíèÿ ìåòàíàöèè ÑÎ è ÑÎ2.



Îäíèì èç ñïîñîáîâ ïðîâåäåíèÿ ìåòàíàöèè ÿâëÿåòñÿ ñïîñîá, ïðåäëîæåííûé â Âûñîêîâîëüòíîé ñåòè ÀÎ Ëåíýíåðãî. Îí çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ðàçäåëåííàÿ â õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêå ñìåñü ãàçîâ ïðîïóñêàåòñÿ ÷åðåç íèêåëü-àëþìèíèåâûé êàòàëèçàòîð, ïîìåùåííûé â ðåàêòîð (ìåòàíàòîð), êîòîðûé ñìîíòèðîâàí â èñïàðèòåëå õðîìàòîãðàôà íàãðåòîì äî 375 °Ñ.

Êàòàëèçàòîð ãîòîâÿò ñëåäóþùèì îáðàçîì. Ê 44,1 ã àçîòíîêèñëîãî àëþìèíèÿ Al(NO3)3 �EMBED Equation.DSMT4��� 9Í2Î è 19,8 ã àçîòíîêèñëîãî íèêåëÿ Ni(NO3)2 �EMBED Equation.DSMT4��� 6Í2Î, ðàñòâîðåííûõ â 0,64 ë äèñòèëëèðîâàííîé âîäû, äîáàâëÿþò 285 ìë 8,9 %-íîãî ðàñòâîðà åäêîãî êàëèÿ. Ïîëó÷åííûå ãèäðîîêèñè ïåðåìåøèâàþò è îñòàâëÿþò íà 2-3 äíÿ. Çàòåì äâàæäû ïðîâîäÿò äåêàíòàöèþ, äîáàâëÿþò ê îñòàòêó 1 ë äèñòèëëèðîâàííîé âîäû è ñ ïîìîùüþ âàêóóìà îòôèëüòðîâûâàþò ðàñòâîð ÷åðåç ôèëüòð "ñèíÿÿ ëåíòà", ïðîìûâàÿ íåñêîëüêî ðàç âîäîé ñòóäíåîáðàçíóþ ìàññó ãèäðîîêèñåé. Ïîëó÷åííûé îñàäîê èçóìðóäíîãî öâåòà ïåðåíîñÿò ñ ôèëüòðà â ôàðôîðîâóþ èëè ñòåêëÿííóþ ÷àøêó è ñóøàò â òåðìîñòàòå ïðè 130 °Ñ â òå÷åíèå 48 ÷àñ. Çàòåì èçìåëü÷àþò åãî è ðàññåèâàþò íà ñèòàõ íà ôðàêöèè. Îòáèðàþò ôðàêöèþ 0,25-0,5 ìì è çàïîëíÿþò åé ñðåäíþþ ÷àñòü ðåàêòîðà ñëîåì 2 ñì ìåæäó ïðîáêàìè èç ñòåêëîâàòû. Ïîñëå ýòîãî ïîìåùàþò ðåàêòîð â èñïàðèòåëü õðîìàòîãðàôà è ñîåäèíÿþò ñ ëèíèåé âîäîðîäà. Ïðîèçâîäÿò ïîäúåì òåìïåðàòóðû â òå÷åíèå 2 ÷àñ îò 25 äî 425 °Ñ. Ïðè ðàñõîäå âîäîðîäà 30 ìë/ìèí è òåìïåðàòóðå 425 °Ñ âûäåðæèâàþò êàòàëèçàòîð â òå÷åíèå 10-20 ÷àñ. Ïðè ýòèõ óñëîâèÿõ ïðîèñõîäèò âîññòàíîâëåíèå îêèñè äî ìåòàëëè÷åñêîãî íèêåëÿ è êàòàëèçàòîð ïðèîáðåòàåò ÷åðíûé öâåò.

Ïðèìåíåíèå ìåòàíàòîðà ïîçâîëÿåò àíàëèçèðîâàòü ÑÎ è ÑO2 ñ ïðåäåëîì îáíàðóæåíèÿ 0,0001 % îá.





Ïðèëîæåíèå 3.



Îïðåäåëåíèå âíóòðåííåãî îáúåìà ãàçîâîãî êðàíà-äîçàòîðà.



Ïîñëåäîâàòåëüíî ïîäêëþ÷àþò ê êðàíó-äîçàòîðó ñìåííûå ïåòëè ñ ðàçëè÷íûì îáúåìîì (íàïðèìåð, ñì.ï.1 Ïðèëîæåíèÿ 4) è ñ èõ ïîìîùüþ ââîäÿò ãðàäóèðîâî÷íóþ ãàçîâóþ ñìåñü (íàïðèìåð, ñì.ï.5.7.1.1, òàáëèöà 2, ñìåñü 2). Ñìåñü ââîäÿò â êîìïëåêñ íå ìåíåå òðåõ ðàç è ðàññ÷èòûâàþò ñðåäíèå çíà÷åíèÿ âûñîò èëè ïëîùàäåé ïèêîâ, ñîîòâåòñòâóþùèõ îáúåìàì ïåòåëü. Ïî ïîëó÷åííûì çíà÷åíèÿì ñòðîÿò ãðàôèê çàâèñèìîñòè âûñîò èëè ïëîùàäåé ïèêîâ äëÿ ëþáîãî ãàçà èç ñìåñè îò îáúåìîâ ïåòåëü (ðèñ.13). Çàâèñèìîñòü èìååò ëèíåéíûé õàðàêòåð è íå ïðîõîäèò ÷åðåç íà÷àëî êîîðäèíàò.

Âíóòðåííèé îáúåì êðàíà-äîçàòîðà îïðåäåëÿåòñÿ êàê îòðåçîê, îòñåêàåìûé ïîëó÷åííîé ïðÿìîé íà îñè îáúåìîâ ñëåâà îò íà÷àëà êîîðäèíàò. Äàëåå ýòà âåëè÷èíà èñïîëüçóåòñÿ êàê ïîñòîÿííûé âíóòðåííèé îáúåì (Väîç) äàííîãî êðàíà-äîçàòîðà.





Ïðèëîæåíèå 4.



Ïðèìåð îïðåäåëåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî êîìïëåêñà è åå ìåòðîëîãè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ ïî Ñ2Í4.



1. Âñïîìîãàòåëüíûå óñòðîéñòâà, ïðèìåíÿåìûå äëÿ ãðàäóèðîâêè:

íàáîð ñìåííûõ ïåòåëü äîçàòîðà ñ îáúåìàìè (ìë): Vï1 = 0,1111; Vï2 = 0,3672; Vï3 = 0,7653;             Vï4 = l,7107; Vï5 = Vïp = 1,9630. Âíóòðåííèé îáúåì êðàíà-äîçàòîðà (Väîç) ñîñòàâëÿåò 0,1230 ìë. Ïðåäåëüíàÿ ïîãðåøíîñòü ãðàäóèðîâêè îáúåìîâ �EMBED Equation.DSMT4���Vi = 3 %.

íàáîð àòòåñòîâàííûõ ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ Ñ2Í4 ñ êîíöåíòðàöèÿìè Àiã ðàâíûìè 0,013 è 0,10 % îá. Ïàñïîðòíàÿ ïîãðåøíîñòü àòòåñòàöèè ñìåñè (A = 10 %.

2. Ïîäêëþ÷àåì ïåòëè ê ãàçîâîìó êðàíó äîçàòîðó êîìïëåêñà è â êàæäóþ ïåòëþ ââîäèì àòòåñòîâàííûå ãàçîâûå ñìåñè ïî 5 ðàç. Èçìåðÿåì âûñîòû ïèêîâ Ñ2Í4 íà õðîìàòîãðàììàõ ñ ó÷åòîì îñëàáëåíèÿ ñèãíàëà.

Ïî ôîðìóëå (10) ïðîâîäèì ðàñ÷åò êîíöåíòðàöèé Ñ2Í4 â êîíòðîëüíûõ òî÷êàõ ñ ó÷åòîì òåìïåðàòóðû è àòìîñôåðíîãî äàâëåíèÿ ïðè ïðîâåäåíèè ãðàäóèðîâêè, ïîñêîëüêó â ïðîöåññå ãðàäóèðîâêè òåìïåðàòóðà è àòìîñôåðíîå äàâëåíèå ìîãóò ìåíÿòüñÿ. Íàïðèìåð, â ïåðâîé ãðàäóèðîâî÷íîé òî÷êå äëÿ ðàñ÷åòà êîíöåíòðàöèè èñïîëüçóåì Vï1 = 0,1111 ìë, Väîç = 0,123 ìë, Vï5 = Vïp = l,9630 ìë, Àiã = 0,013% îá. Ïðè ïðîâåäåíèè ãðàäóèðîâêè â ïåðâîé ãðàäóèðîâî÷íîé òî÷êå äàâëåíèå ñîñòàâëÿëî 776 ìì ðò. ñò., à òåìïåðàòóðà - 18 °Ñ.

Àñ2í4ã = (0,1111+0,1230) �EMBED Equation.DSMT4���776 �EMBED Equation.DSMT4��� 293,2 �EMBED Equation.DSMT4��� 0,0113 /[(1,9630+0,1230) �EMBED Equation.DSMT4��� 760 �EMBED Equation.DSMT4��� 291,2] = 0,00150% îá.

Àíàëîãè÷íûì îáðàçîì ñ ó÷åòîì ñîîòâåòñòâóþùèõ îáúåìîâ ïåòåëü, êîíöåíòðàöèé ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ, à òàêæå òåìïåðàòóð è àòìîñôåðíîãî äàâëåíèÿ ïðè ãðàäóèðîâêå ðàññ÷èòûâàþòñÿ êîíöåíòðàöèè â îñòàëüíûõ ãðàäóèðîâî÷íûõ òî÷êàõ.

Ðåçóëüòàòû ãðàäóèðîâêè ïî ôîðìå òàáëèöû (Ï1) ñâîäèì â òàáëèöó (Òàáëèöà Ï4).

3. Ïðîâîäèì ïðîâåðêó ïðàâèëüíîñòè âû÷èñëåíèé â òàáëèöå ïî ôîðìóëå (Ï1.1)

�EMBED Equation.DSMT4��� = 0,096062 + 819196872,2 + 2 �EMBED Equation.DSMT4��� 8869,361074 = 819214611,0

4. Ïî ôîðìóëå (Ï1.2) ðàññ÷èòûâàåì êîýôôèöèåíò ài

ài = (0,096062 �EMBED Equation.DSMT4��� 119482,2 - 1,310750 �EMBED Equation.DSMT4��� 8869,361074) / (30 �EMBED Equation.DSMT4��� 0,096062 - 1,718066)= - 126,992622

5. Ïî ôîðìóëå (Ï1.3) ðàññ÷èòûâàåì êîýôôèöèåíò bi

bi = (30 �EMBED Equation.DSMT4��� 8869,361074 - 1,310750 �EMBED Equation.DSMT4��� 119482,2) / (30 �EMBED Equation.DSMT4��� 0,09606025 - 1,718066) = 94062,16187

6. Ïî ôîðìóëå (Ï1.4) ïðîâîäèì ðàñ÷åò ñðåäíåãî êâàäðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ Si0

�EMBED Equation.DSMT4���

7. Ïî ôîðìóëå (Ï1.5) ðàññ÷èòûâàåì ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå êîýôôèöèåíòà ai

�EMBED Equation.DSMT4���

8. Ïî ôîðìóëå (Ï1.6) ðàññ÷èòûâàåì ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå êîýôôèöèåíòà bi

�EMBED Equation.DSMT4���

9. Ïî ôîðìóëå (Ï1.7) ðàññ÷èòûâàåì äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë êîýôôèöèåíòà ai

�EMBED Equation.DSMT4���

10. Ïî ôîðìóëå (Ï1.8) ðàññ÷èòûâàåì äîâåðèòåëüíûé èíòåðâàë êîýôôèöèåíòà bi

�EMBED Equation.DSMT4���

11. Äåéñòâèòåëüíûå çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòîâ ài è bi ñîñòàâëÿþò

�EMBED Equation.DSMT4��� è �EMBED Equation.DSMT4���

12. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ â äàëüíåéøåì îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ ðàññ÷èòûâàåì äîâåðèòåëüíûå èíòåðâàëû âûñîò ïèêîâ Ñ2Í4 äëÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ ñìåñåé â áàëëîíàõ, ââåäåííûõ ñ ïîìîùüþ ðàáî÷åé ïåòëè (âòîðàÿ è øåñòàÿ òî÷êè ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè). Ðàñ÷åò âåäåòñÿ ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���

Â ýòîé ôîðìóëå �EMBED Equation.DSMT4��� - ãåíåðàëüíîå ñðåäíåå çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèé Ñ2Í4 âî âòîðîé è øåñòîé òî÷êàõ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè, êîòîðîå ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

�EMBED Equation.DSMT4���

Ðàññ÷èòûâàåì (hiã äëÿ âòîðîé òî÷êè

�EMBED Equation.DSMT4���

Âûñîòà ïèêà Ñ2Í2 íà õðîìàòîãðàììå ñìåñè 2 (hi)2 ðàâíà 1035 ñì.

Òàêèì îáðàçîì, åñëè ïðè ïðîâåäåíèè îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ òî÷íîñòè ÂÈ ïèê Ñ2Í2 ïðè ââîäå ñìåñè 2 íå âûõîäèò èç èíòåðâàëà 1035±16 ñì, òî îïåðàòèâíàÿ ãðàäóèðîâêà ïîäòâåðæäàåò âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ðàíåå ïîëó÷åííûõ ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ai è bi.

Òî÷íî òàêæå ðàññ÷èòûâàåòñÿ (hiã äëÿ øåñòîé òî÷êè

�EMBED Equation.DSMT4���

Âûñîòà ïèêà Ñ2Í2 íà õðîìàòîãðàììå ñìåñè 6 (hi)6 ðàâíà 9045 ñì.

Îòñþäà ñëåäóåò, ÷òî åñëè ïðè ïðîâåäåíèè îïåðàòèâíîãî êîíòðîëÿ òî÷íîñòè ÂÈ ïèê Ñ2Í2 ïðè ââîäå ñìåñè 6 íå âûõîäèò èç èíòåðâàëà 9045±68 ñì, òî îïåðàòèâíàÿ ãðàäóèðîâêà òàêæå ïîäòâåðæäàåò âîçìîæíîñòü ïðèìåíåíèÿ ðàíåå ïîëó÷åííûõ ïàðàìåòðîâ ãðàäóèðîâî÷íîé õàðàêòåðèñòèêè ài è bi.

Åñëè õîòÿ áû îäèí ðåçóëüòàò îïåðàòèâíîé ãðàäóèðîâêè íå ïîïàäàåò â èíòåðâàëüíûå çíà÷åíèÿ äëÿ hi , òî íåîáõîäèìî âûÿâèòü ïðè÷èíó íåñîâïàäåíèÿ è óñòðàíèòü åå, ëèáî ñäåëàòü ïîâòîðíóþ ïîëíóþ ãðàäóèðîâêó.



Òàáëèöà Ï 4.



l�m�xi�yi�xi2�yi2�xiyi�xi+yi�(xi+yi)2��1�1�0,00150�115,4�0,00000225�13317,16�0,173100�115,401500�13317,50620���2�0,00150�114,5�0,00000225�13110,25�0,171750�114,501500�13110,59350���3�0,00150�113,9�0,00000225�12973,21�0,170850�113,901500�12973,55170���4�0,00150�114,5�0,00000225�13110,25�0,171750�114,501500�13110,59350���5�0,00150�114,2�0,00000225�13041,64�0,171300�114,201500�13041,98260��2�1�0,01286�1038,1�0,00016538�1077651,61�13,349966�1038,112860�1077678,310���2�0,01286�1035,1�0,00016538�1071432,01�13,311586�1035,112860�1071458,633���3�0,01286�1036,2�0,00016538�1073710,44�13,325532�1036,212860�1073737,091���4�0,012860 X 1035,1�0,00016538�1071432,01�13,311386�1035,112860�1071458,633���5�0,01286�1031,0�0,00016538�1062961,00�13,258660�1031,012860�1062987,517��3�1�0,02355�2054,4�0,00055460�4220559,36�48,381120�2054,423550�4220656,123���2�0,02355�2049,7�0,00055460�4201270,09�48,270435�2049,723550�4201366,631���3�0,02355�2046,7�0,00055460�4188980,89�48,199785�2046,723550�4189077,290���4�0,02355�2049,7�0,00055460�4201270,09�48,270435�2049,723550�4201366,631���5�0,02355�2048,0�0,00055460�4194304,00�48,230400�2048,023550�4194400,461��4�1�0,04145�3737,6�0,00171810�13969653,76�154,923520�3737,641450�13969963,61���2�0,04145�3722,2�0,00171810�13854772,84�154,285190�3722,241450�13855081,41���3�0,04145�3717,1�0,00171810�13816832,40�154,073795�3717,141450�13817140,56���4�0,04145�3722,2�0,00171810�13854772,84�154,285190�3722,241450�13855081,41���5�0,04145�3712,0�0,00171810�13778944,00�153,862400�3712,041450�13779251,73��5�1�0,08565�7929,6�0,00733592�62878556,16�679,170240�7929,685650�62879927,99���2�0,08565�7929,4�0,00733592�62875384,36�679,153110�7929,485650�62876742,67���3�0,08565�7929,6�0,00733592�62878556,16�679,170240�7929,685650�62879927,99���4�0,08565�7929,8�0,00733592�62881728,04�679,187370�7929,885650�62883086,42���5�0,08565�7929,6�0,00733592�62878556,16�679,170240�7929,685660�62879927,99��6�1�0,09714�8960,0�0,00943618�80281600,00�870,374400�8960,097140�80283340,76���2�0,09714�9045,3�0,00943618�81817452,09�878,660442�9045,397140�81819209,42���3�0,09714�9088,0�0,00943618�82591744,00�882,808320�9088,097140�82593509,63���4�0,09714�9045,3�0,00943618�81817452,09�878,660442�9045,397140�81819209,42���5�0,09714�9088,0�0,00943618�82591744,00�882,808320�9088,097140�82593509,63��n = l·m��EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����EMBED Equation.DSMT4�����30�1,31075�119482,2�0,09606025�819196872,2�8869,361074�119483,5117�819214611,0��



Ïðèëîæåíèå 5.



Ïðèìåð îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ãàçîâ.



Äëÿ èçâëå÷åíèÿ Ñ2Í4 èç ìàñëà ïðèìåíåí ìåòîä ÀÐÏ â øïðèöå åìêîñòüþ 20 ìë ñ çàâîäñêîé ãðàäóèðîâêîé, â êîòîðîì ñîäåðæèòñÿ 12 ìë ãåëèÿ è 8 ìë ìàñëà (Vã/Vì = l,5). Äèàìåòð ïóçûðüêà ãàçà â ìàñëå ñîñòàâèë 3 ìì.

Ñðåäíåå àðèôìåòè÷åñêîå çíà÷åíèå âûñîòû ïèêà Ñ2Í4 ïðè äâóõ ïàðàëëåëüíûõ èçìåðåíèÿõ ñîñòàâèëî 814,0 ñì ñ îòíîñèòåëüíîé ïîãðåøíîñòüþ, âíîñèìîé äåëèòåëåì âûõîäíîãî ñèãíàëà.

1. Ïî ôîðìóëå (20) ðàññ÷èòûâàåì ñîäåðæàíèå Ñ2Í4 â ìàñëå

�EMBED Equation.DSMT4��� = (813,6 + 127)�EMBED Equation.DSMT4���(1,7 + 1,5)/94062 = 0,0320 % îá.

2. Ïî ôîðìóëå (23) ðàññ÷èòûâàåì ñðåäíåå êâàäðàòè÷åñêîå îòêëîíåíèå çà ñ÷åò ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè èçìåðåíèÿ �EMBED Equation.DSMT4���

�EMBED Equation.DSMT4���

3. Ïî ôîðìóëå (24) ðàññ÷èòûâàåì îòíîñèòåëüíóþ íåó÷òåííóþ ñèñòåìàòè÷åñêóþ ïîãðåøíîñòü

�EMBED Equation.DSMT4���

4. Ïî ôîðìóëå (25) ïðîâîäèì ðàñ÷åò àáñîëþòíîé âåëè÷èíû íåó÷òåííîé ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè

�EMBED Equation.DSMT4��� îá.

5. Ïî ï.6.3 ïðîâåðÿåì çíà÷èìîñòè ñëó÷àéíîé è ñèñòåìàòè÷åñêîé ïîãðåøíîñòè

�EMBED Equation.DSMT4���

Ïðè òàêîé âåëè÷èíå ñîîòíîøåíèÿ �EMBED Equation.DSMT4��� è �EMBED Equation.DSMT4��� o6e âåëè÷èíû îêàçûâàþòñÿ çíà÷èìûìè.

6. Ïî ôîðìóëå (27) ïðîâîäèì îöåíêó ñóììàðíîãî ñðåäíåãî êâàäðàòè÷åñêîãî îòêëîíåíèÿ ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ

�EMBED Equation.DSMT4��� îá.

7. Ïî òàáëèöàì îïðåäåëÿåì êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà äëÿ f = m�EMBED Equation.DSMT4��� l – 2 = 28 ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,95

tp.f = 2,05

8. Ïî ôîðìóëå (28) ðàññ÷èòûâàåì êîýôôèöèåíò Ê

Ê=(2,05 �EMBED Equation.DSMT4��� 0,0005 + 0,0032) / (0,0005+�EMBED Equation.DSMT4���) = 2,14

9. Ïî ôîðìóëå (26) îöåíèâàåì ñóììàðíóþ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ ñîäåðæàíèÿ Ñ2Í4 â ìàñëå

�EMBED Equation.DSMT4��� îá.

10. Â ñîîòâåòñòâèè ñ (29) ðåçóëüòàò èçìåðåíèÿ çàïèñûâàåì â âèäå

�EMBED Equation.DSMT4��� îá.





Ïðèëîæåíèå 6.



Îðãàíèçàöèè, ïðîèçâîäÿùèå õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ àïïàðàòóðó è àòòåñòîâàííûå ãàçîâûå ñìåñè, ðåêîìåíäîâàííûå â íàñòîÿùèõ ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèÿõ.



1. ÒÎÎ ÌÇ "Õðîìàòîãðàô" (109429,Ìîñêâà, óë. Âåðõíèå ïîëÿ,24) - ëàáîðàòîðíûå ãàçîâûå õðîìàòîãðàôû.

2. ÎÎÎ ÍÏÔ "ÝËÅÊÒÐÀ" (103009, Ìîñêâà, à/ÿ 153) - õðîìàòîãðàôè÷åñêèé êîìïëåêñ äëÿ àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå.

3. ÀÎ "ÖÂÅÒ" (606000, ã. Äçåðæèíñê, Íèæåãîðîäñêîé îáë.) - õðîìàòîãðàô äëÿ àíàëèçà òðàíñôîðìàòîðíîãî ìàñëà è ëàáîðàòîðíûå ãàçîâûå õðîìàòîãðàôû.

4. ÍÈÈ Õèìèè ïðè Íèæåãîðîäñêîì ãîñóäàðñòâåííîì óíèâåðñèòåòå (603600, Íèæíèé Íîâãîðîä, ïð. Ãàãàðèíà, ä.23, êîðï.5) - àòòåñòîâàííûå ãàçîâûå ñìåñè â áàëëîíàõ è ÷èñòûå ãàçû.

5. Êèñëîðîäíûé çàâîä (143900, ã. Áàëàøèõà, Ìîñêîâñêàÿ îáë.) - àòòåñòîâàííûå ãàçîâûå ñìåñè â áàëëîíàõ.

6. ÂÍÈÈÌ èì. Ä.È. Ìåíäåëååâà (198005, Ñàíêò-Ïåòåðáóðã, Ìîñêîâñêèé ïð.19) - àòòåñòîâàííûå ãàçîâûå ñìåñè è ÷èñòûå ãàçû.





Ñïèñîê äîïîëíèòåëüíîé ëèòåðàòóðû



1. Ïóáëèêàöèÿ ÌÝÊ 567.

2. ÐÄ 34.46.303-89. "Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ïî ïîäãîòîâêå è ïðîâåäåíèþ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ñèëîâûõ òðàíñôîðìàòîðîâ", Ì.: ÑÏÎ Ñîþçòåõýíåðãî, 1990.

3. Ïåöåâ Í., Êîöåâ Í. "Ñïðàâî÷íèê ïî ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè", Ì.: Ìèð, 1987.

4. Êîãàí Ë.À. "Êîëè÷åñòâåííàÿ ãàçîâàÿ õðîìàòîãðàôèÿ", Ì.: Õèìèÿ, 1975.

5. Âèòåíáåðã À.Ã., Èîôôå Á.Â. "Ãàçîâàÿ ýêñòðàêöèÿ â õðîìàòîãðàôè÷åñêîì àíàëèçå", Ë.: Õèìèÿ, 1982.

6. Ìîíàñòûðñêèé À.Å. è äð. "Ìåòîäû è ñðåäñòâà îöåíêè ñîñòîÿíèÿ ìàñëîíàïîëíåííîãî îáîðóäîâàíèÿ", Ó÷åáíîå ïîñîáèå, ÑÏá, 1996, ñ.29.

7. Áóçàåâ Â.Â. è äð. "Âëèÿíèå âðåìåíè êîíòàêòà ãàçîâîé ïðîáû ñ âîçäóõîì íà èñêàæåíèå ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà", Ýë. ñòàíöèè, ¹ 7, 1997, ñ.58.

8. ÃÎÑÒ Ð8.563-96 ÃÑÈ. Ìåòîäèêè âûïîëíåíèÿ èçìåðåíèé.

9. ÃÎÑÒ 8.207-86 ÃÑÈ. Ïðÿìûå èçìåðåíèÿ ñ ìíîãîêðàòíûìè íàáëþäåíèÿìè.

10. "Ôèçèêî-õèìè÷åñêèå ìåòîäû àíàëèçà. Ïðàêòè÷åñêîå ðóêîâîäñòâî". Ïîä ðåä. Àëåñêîâñêîãî Â.Á., Ë.: Õèìèÿ, 1988.

11. Ðó÷íîâ Â.È. "Ìåòðîëîãè÷åñêîå îáåñïå÷åíèå è ñòàíäàðòèçàöèÿ íåôòåãàçîïîèñêîâîé ãåîõèìèè", Ì.: Íåäðà, 1991.

12. Ëóðüå À.À. "Õðîìàòîãðàôè÷åñêèå ìàòåðèàëû (ñïðàâî÷íèê)", Ì.: Õèìèÿ, 1978.:



�



Ðèñ.1. Îòáîð ïðîá ìàñëà èç áàêà òðàíñôîðìàòîðà.

1) Ìåäèöèíñêèé øïðèö; 2) Øëèô øïðèöà; 3) Ðåçèíîâàÿ òðóáêà ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 2-3 ìì; 4) Ïåðåõîäíèê; 5) Òðóáêà ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 4-6 ìì; 6) Øòóöåð; 7) Âåíòèëü; 8) Áàê òðàíñôîðìàòîðà.



�



Ðèñ.2. Êîíòåéíåð äëÿ òðàíñïîðòèðîâêè øïðèöåâ ñ ìàñëîì.

1) Êîðïóñ êîíòåéíåðà; 2) Ðó÷êà; 3) Ãíåçäî äëÿ øïðèöà;

4) Ïðèæèìíàÿ ïëàíêà; 5) Âèíò; 6) Áàðàøåê.



�



Ðèñ.3. Óñòðîéñòâî äëÿ çàïîëíåíèÿ øïðèöà èíåðòíûì ãàçîì.

1) Çàïîðíûé êëàïàí; 2) Âåíòèëü òîíêîé ðåãóëèðîâêè; 3) Ñòàëüíîé êàïèëëÿð ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 1 ìì; 4) Ñîåäèíèòåëüíûé óçåë; 5, 9) Ðåçèíîâàÿ ïðîêëàäêà; 6, 8) Íàêèäíàÿ ãàéêà;

7) Ïðîõîäíèê; 10) Ìåäèöèíñêàÿ èãëà; 11) Ñòåêëÿííûé øïðèö.

�



Ðèñ.4. Óñòðîéñòâî äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ãàçîâûõ ñìåñåé è ðàñòâîðîâ ãàçîâ â ìàñëå.

1) Øïðèö; 2) Ðóáàøêà øïðèöà; 3) Ðåçèíîâûå óïëîòíåíèÿ; 4) Ýïîêñèäíàÿ ñìîëà; 

5) Øåñòèõîäîâîé êðàí; 6) Äîçèðóþùàÿ ïåòëÿ; 7, 9) Óçëû ãåðìòèçàöèè; 8) Ãàéêà; 10) Øàáëîí.



�



Ðèñ.5. Çàâèñèìîñòü ñèãíàëà äåòåêòîðà îò âðåìåíè êîíòàêòà ôàç.



�



Ðèñ.6. Óñòðîéñòâî óñêîðåíèÿ äîñòèæåíèÿ ðàâíîâåñèÿ.

1) Áàðàáàí; 2) ß÷åéêà äëÿ øïðèöà; 3) Ñòîéêà ñ ýëåêòðîïðèâîäîì áàðàáàíà.



�

Ðèñ.7. Ñõåìà ïðèñòàâîê ÂÒÈ äëÿ èçâëå÷åíèÿ ãàçîâ èç ìàñëà.

à) Ïðèñòàâêà îáúåìîì 8,0 ìë; á) Ïðèñòàâêà îáúåìîì 1,25 ìë.

1-3) Ìåòàëëè÷åñêèå îäíîõîäîâûå êðàíû; 4) Âíåøíèé îáîãðåâàòåëü; 5) Ðåàêöèîííûé ñîñóä; 

6) Êðàí äëÿ ñëèâà ìàñëà; 7) Óñòðîéñòâî äëÿ ââîäà ìàñëà â ðåàêöèîííûé ñîñóä; 8) Øïðèö äëÿ ââîäà ìàñëà â ïðèñòàâêó,



�



Ðèñ.8. Õðîìàòîãðàììà ãàçîâîé ñìåñè.



�



Ðèñ.9. Ïðèáîð äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ ìàñëà, íàñûùåííîãî ãàçîì.

1) Ñîñóä ñ ìàñëîì; 2) Òðóáêà ïîäâîäà ãàçà; 3) Òðóáêà âûâîäà ãàçà; 4) Ïðèñïîñîáëåíèå ñ ðåçèíîâîé ïðîêëàäêîé; 5) Ðàñøèðèòåëü; 6) Øïðèö; 7) Ìàñëÿíûé çàòâîð.



�



Ðèñ.10. Ïðèáîð äëÿ ðàçáàâëåíèÿ ìàñëà, íàñûùåííîãî ãàçîì.

1) Ñîñóä; 2) Ïðèñïîñîáëåíèå äëÿ ââîäà è îòáîðà ïðîáû ìàñëà; 3) Ðåçèíîâàÿ ïðîêëàäêà; 

4) Òðóáêà ïîäâîäà ãàçà-íîñèòåëÿ; 5) Òðóáêà âûâîäà ãàçà-íîñèòåëÿ 6) Ìàãíèò; 7) Ìàãíèòíàÿ ìåøàëêà; 8) Ìàñëÿíûé çàòâîð; 9-11) Êðàíû.



�



Ðèñ.11. Ñõåìà êîìïëåêñà äëÿ ïðîâåäåíèÿ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, èçâëå÷åííûõ èç ìàñëà, ñ ïðèìåíåíèåì äâóõ ãàçîâ-íîñèòåëåé.

1) Áëîê ïîäãîòîâêè ãàçîâ õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ; 2) Äîçàòîð äëÿ àíàëèçà ÑÎ; 3) Äîçàòîð äëÿ àíàëèçà ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ; 4) Êîëîíêà äëÿ àíàëèçà ÑÎ; 

5) Êîëîíêà äëÿ àíàëèçà ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ; 6) ÄÒÏ õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ; 7) ÄÈÏ òîãî æå õðîìàòîãðàôà; 8) Òåðìîñòàò òîãî æå õðîìàòîãðàôà; 9) Áëîê ïîäãîòîâêè ãàçîâ õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà Í2; 10) Äîçàòîð äëÿ àíàëèçà Í2; 11) Êîëîíêà äëÿ àíàëèçà Í2; 12) Êîëîíêà ñðàâíåíèÿ äëÿ àíàëèçà Í2; 13) ÄÒÏ õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà Í2;

14) Òåðìîñòàò õðîìàòîãðàôà äëÿ àíàëèçà Í2.



�



Ðèñ.12. Ñõåìå êîìïëåêñà äëÿ ïðîâåäåíèÿ õðîìàòîãâàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, èçâëå÷åííûõ èç ìàñëà, ñ ïðèìåíåíèåì îäíîãî ãàçà-íîñèòåëÿ (àðãîíà) è ìåòàíàòîðà.

1) Áëîê ïîäãîòîâêè ãàçîâ õðîìàòîãðàôà; 2) Äîçàòîð äëÿ àíàëèçà Í2; 3) Êîëîíêà äëÿ àíàëèçà Í2; 4) ÄÒÏ; 5) ÄÈÏ; 6) Äîçàòîð äëÿ àíàëèçå ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ; 7) Êîëîíêà äëÿ àíàëèçà ÑÎ, ÑÎ2 è óãëåâîäîðîäîâ; 8) Êîëîíêà ñðàâíåíèÿ ïðè àíàëèçå Í2; 9) Òðîéíèê; 10) Ìåòàíàòîãã; 

11) Òåðìîñòàò ìåòàíàòîðà; 12) Òåðìîñòàò õðîìàòîãðàôà.
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Ðèñ.13. Îïðåäåëåíèå âíóòðåííåãî îáúåìà ãàçîâîãî êðàíà-äîçàòîðà.

�ÑÎÄÅÐÆÀÍÈÅ



Ñïèñîê èñïîëüçîâàííûõ îáîçíà÷åíèé

1. Îáùèå òðåáîâàíèÿ.

2. Îòáîð, òðàíñïîðòèðîâêà è õðàíåíèå ïðîá ìàñëà.

3. Èçâëå÷åíèå ãàçîâ èç ìàñëà ïî ìåòîäàì ÀÐÏ è ÂÒÈ è ñïîñîáû èõ äîçèðîâàíèÿ â õðîìàòîãðàôè÷åñêèå óñòàíîâêè.

4. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé ìåòîä àíàëèçà ãàçîâîé ñìåñè.

5. Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé àíàëèç ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå.

6. Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå.

Ïðèëîæåíèå 1.

Ïðèëîæåíèå 2.

Ïðèëîæåíèå 3.

Ïðèëîæåíèå 4.

Ïðèëîæåíèå 5.

Ïðèëîæåíèå 6.

Ñïèñîê äîïîëíèòåëüíîé ëèòåðàòóðû


