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1 О Б Л А С Т Ь  П Р И М Е Н Е Н И Я

Н а с т о я щ и й  станд арт р а с п р о стр а н я е тся  на  буры е и  ка м е н н ы е  у гл и , 
а н тр а ц и т , лит н и ш .  торф , к о к с  и твердые п р о д у кт ы  о б о га щ е н и я  
(далее — т о п л и в о )  и  у стан авл ивает три  метода опред ел ени я  к и с л о р о ­
да: р а с ч е тн ы й  и  два э кс п е р и м е н та л ь н ы х  — м а к р о -  и п о л у м и кр о м е т о -  
ды .

П р и  в о з н и к н о в е н и и  р а зн о гл а с и й  м а с со в у ю  д о л ю  ки сл о р о д а  о п р е ­
д е л я ю т о д н и м  и з  п р я м ы х  м етодов

Д о п о л н е н и я  и  и зм е н е н и я , о тр а ж а ю щ и е  п о тр е б н о с ти  э к о н о м и к и  
с тр а н ы , вы делены  ку р с и в о м

2 Н О Р М А Т И В Н Ы Е  С С Ы Л К И

В на сто ящ е м  станд арте  и с п о л ь зо в а н ы  с с ы л к и  на сл е д ую щ и е  с т а н ­
дарты :

Г О С Т  6 1 — 75 К и с л о та  у кс у с н а я . Т е х н и ч е с к и е  усл ови я  
Г О С Т  1277— 75 С еребро  а зо тн о ки с л о е . Т е х н и ч е с к и е  усл ови я  
Г О С Т  2408 .1— 95 Т о п л и в о  твердое. М е то д ы  опр е д е л е ни я  у гл е р о ­

да и  водорода
Г О С Т  3044— 84 П реобразовател и  те р м о э л е ктр и ч е с ки е . Н о м и ­

н а л ьн ы е  с та ти ч е с ки е  х а р а кте р и с ти ки  пре о б р а зо ва ни я  
Г О С Т  3118— 77 К и с л о т а  соляная . Т е х н и ч е с к и е  усл о ви я  
Г О С Т  37 6 0 — 79 А м м и а к  в о д н ы й . Т е х н и ч е с к и е  усл ови я  
Г О С Т  4204— 77 К и с л о т а  серная. Т е х н и ч е с к и е  усл о ви я  
Г О С Т  4461— 77 К и с л о та  азотн ая . Т е х н и ч е с к и е  усл ови я

Иглямие официальное
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Г О С Т  4919 1— 77 Р еактивы  и о с о б о  чи сты е  вещ ества М е то д ы  
п р и го то в л е н и я  р а створов  и н д и ка то р о в

Г О С Т  5496—  78 Т р у б к и  р е зи н о вы е  те х н и ч е с ки е . Т е х н и ч е с к и е  у с ­
ловия

Г О С Т  5556— 81 Вата м е д и ц и н с ка я  ги гр о с к о п и ч е с к а я . Т е х н и ч е с ­
ки е  усл ови я

Г О С Т  6 7 0 9 — 72 Вола д и с ти л л и р о в а н н а я . Т е х н и ч е с к и е  усл ови я  
Г О С Т  7885— 86 У гл ерод  т е х н и ч е с к и й  дли пр о и зв о д ств а  р е зи н ы . 

Т е х н и ч е с к и е  усл ови я
Г О С Т  7995— 80 К р а н ы  с о е д и н и те л ьн ы е  с те кл я н н ы е . Т е х н и ч е с ­

ки е  усл ови я
Г О С Т  86Г>6 —93 Т о п л и в о  тверлос. М е то л ы  онрел елен ии  серы  
Г О С Т  9147— 80 П осула  и о б оруд овани е  л а б ораторны е  <|*ap<J>opt>- 

вы с. Т е х н и ч е с к и е  усл овия
Г О С Т  9932— 75 Р еом етры  с те кл я н н ы е  лаб ораторны е . Т е х н и ч е с ­

ки е  усл ови я
Г О С Т  10157— 79 А р го н  га зо о б р а зн ы й  и  ж и д к и й . Т е х н и ч е с к и е

условия
Г О С Т  J0538— 87 Т о п л и в о  твердое. М е то л ы  опр е д е л е ни я  х и м и ­

ч е с к о го  состава золы
Г О С Т  10742— 7J У гл и  буры е, ка м е н н ы е , а н тр а ц и т , го р ю ч и е  с л а н ­

ц ы  и у гол ьн ы е  б р и ке ты . М е то л ы  отбора  и  п о д го т о в к и  п р о б  для 
лабчзрагорны х и с п ы та н и й

[ О С Т  11022— 90 Т о п л и п о  твердое м и неральное . М е то л ы  о п р е д е ­
л е н и я  зол ьности

Г О С Т  11303— 75 Т о р ф  и п р о д у кт ы  сто  п е р е р а б о тки . М е то д  п р и ­
го то в л е н и я  а н а л и т и ч е с ки х  пр о б

Г О С Т  11305—83 Т о р ф . М е то л ы  определ ени я  влаги 
Г О С Т  11306— 83 Т о р ф  и п р о д у кт ы  е го  пе р е р а б о тки . М е то д ы  о п ­

ределения ю л ь н о с ги
Г О С Т  13455 —9 1 ( И С О  925— 80) Т о п л и в о  твердое м и не р а л ь но е . 

М е то д ы  определ ени я  д и о кс и д а  углерода кар б о н а то в
Г О С Т  14837— 79 П л а ти н а  в п о р о ш ке . Т е х н и ч е с к и е  усл ови я  
Г О С Т  16539— 79 М е д и  ( I I )  о кс и д . Т е х н и ч е с к и е  усл овия 
Г О С Т  23083— 78 К о к с  ка м е н н о у го л ь н ы й , п е ко в ы й  и  те р м о а н тр а ­

ц и т  М е то д ы  отбора  и  п о д го т о в ки  п р о б  дл я  и с п ы та н и й
Г О С Т  2 5 3 3 6 -  82 П осула  и обо р уд о ва н и е  лаб ораторны е  с т е к л я н ­

ны е Т и п ы , о с н о в н ы е  парам етры  и разм еры
Г О С Т  27313— 89 Т о п л и в о  твердое. О б озн ачени е  а н а л и ти ч е с ки х  

по ка за тел е й  и  ф орм ул ы  пересчета результатов анализа для р а зл и ч н ы х  
с о с т о я н и й  топл ива
2
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Г О С Т  27314— 91 ( И С О  5 8 9 - 8 1 )  Т о п л и в о  твердое м и нерал ьное  
М е то д ы  опред ел ени и  влаги

Г О С Т  27589— 91 ( И С О  687— 74) К о к с  М е то д  опр е д е л е ни я  влаги  
и а н а л и ти ч е с ко й  пробе

Г О С Т  29086— 91 (И С О  6 0 2 —8 3 ) У го л ь  М е то д  опред ел ени и  м и ­
н е р а л ь н о го  вещ ества

Г О С Т  28743— 90 Т о п л и в о  твердое м и не р а л ь но е  М е го л ы  о п р е д е ­
л е н и и  а ю га

з р а с ч е т н ы й  м е т о л  о п р е д е л е н и я  к и с л о р о д а

М е то л  о с н о в а н  на в ы ч и с л е н и и  м ассовой  до л и  ки сл о р о д а  в о р га ­
н и ч е с ко м  массе т о п л и в , исходи  и з  п р е д ста вл е н и я , ч то  сум м а  м а с с о ­
вы х д о л е й  в л а ги , м и н е р а л ь н о й  и  о р га н и ч е с к о й  масс то п л и в а  с о с т а в ­
ляет 100%

3 I М а с с о в у ю  д о л ю  ки сл о р о д а  в о р га н и ч е с ко й  массе а н а л и ти ч е с ­
ко м  п р о б ы  то п л и в а  ( О " , )  в п р о ц е н та х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф орм уле

0 " , =  1 0 0 - ( » "  +  М М ° + С $  + H $  +  N a +S% |), ( I )

где W  — м ассовая дол я  м а г и  в а н а л и ти ч е с ко м  пробе  то п л и в а , о п ­
ределенная п о  Г О С Т  11305. Г О С Т  27314 и л и  Г О С Т  27589. 
%.

C g — массовая дол я  о р га н и ч е с к о го  углерода в а н а л и ти ч е с ко й  
пробе  то п л и в а , опред ел енн ая  п о  Г О С Т  2408 I .  % :

/ /  g — массовая 'д оля  о р га н и ч е с к о го  водорода в а н а л и ти ч е с ко й  
пробе  то п л и в а , опред ел енн ая  п о  Г О С Т  2408.1. % :

Л ”  — м ассовая дол я  азота в а н а л и ти ч е с ко й  пр о б е  то п л и в а , о п ­
ределенная п о  Г О С Т  2408 2, %:

5 g — м ассовая доля о р га н и ч е с к о й  серы  в а н а л и ти ч е с ко м  пробе  
то п л и в а , опред ел енн ая  н о  Г О С Т  8606. %\

М М "  — массовая д ол я  м и н е р а л ь н о м  м ассы  в а н а л и ти ч е с ко й  пробе  
то п л и в а , опред ел енн ая  п о  Г О С Т  29086 ил и  р а с сч и та н н а я  
п о  ф орм уле

М М в * Л 1 "  + < C 0 2) " W + I V " U + 0 .625  S “  -  2 .5  ( S 3  -  S f o ) ,  (2 )

где / f  —  зо л ь н о с ть  а н а л и ти ч е с ко м  п р о б ы  то п л и в а , определ енная  
п о  Г О С Т  11306 пл и  Г О С Т  11022. %:

( С 0 2)« м — массовая дол я  д и о кс и д а  углерода и з  ка р б о н а то в  в а н а ­
л и т и ч е с к о й  п роб е  то п л и в а , определ енная  п о  Г О С Т  
13455. %{

з
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массовая доля л и р и т н о и  и  с ул ьф а тн о й  р а зн о в и д н о с те й  
серы  в а н а л и ти че с ко м  пробе то п л и в а , о пр е д е л е н н ы х  по  
Г О С Т  8606. %,
массовая доля серы  н ю л е  то п л и в а , опред ел енн ая  по  
Г О С Т  10538 и  пе р е счи та н на я  на а н а л и ти ч е с ко е  с о с т о я ­
н и е  то п л и в а . %.
массовая доля ги л р а гн о и  влаги в а н а л и ти ч е с ко й  пробе 
то п л и в а , %  в ы ч и сл е н н а я  п о  ф орм уле

" ' i . - W l j O A '  ° ' 553 ? * ■
где (А120 ?) — массовая доля о кс и д а  а л ю м и н и я  в ю л е  то п л и в а , о п р е ­

д ел енная  по  Г О С Т  10538. %
3 2 М а с с о в у ю  д о л ю  ки сл о р о д а  в о р га н и ч е с ко й  массе а н а л и ти ч е с ­

к о й  проб ы  топл ива  ( 0 $) в п р о ц е н та х  п р и б л и ж е н н о  в ы ч и с л я ю т  п о  
ф орм уле

6>3 = m - { W a + A a + S 4 +  С ?  + /А ? +  N \  ( * )

где S ' !  — м ассовая доля о б ш е й  серы  в а н а л и ти че с ко м  пробе  т о п л и в а , 
опред ел енн ая  п о  Г О С Т  8606. %\

С "  - - м ассовая доля о б щ е ю  y iлсрола в а н а л и ти ч е с ко м  пробе  
то п л и в а , определ енная  н о  Г О С Т  2408 I ,  % ,

И Ч  — массовая дол я  о б щ е ю  водорода в а н а л и ти ч е с ко м  пробе  
то п л и в а , определ енная  н о  Г О С Т  2408 I ,  %

П р и  м ассовой  дол е  д и о кс и д а  углерода и з  ка р б о н а то в  в а н а л и т и ­
ч е с ко й  пробе  (С 0 2) ^ „  более 2 ,0%

0 3 = 1 0 0  ( W n + A a *  (C O jC  + J ?  + C g  +  / / , ♦  N %  (5 )

3 3 Пе ресчет pc  зультатов на д р у ги е  с о с то я н и я  том лива п р о и зв о д я т  
п о  Г О С Т  27313

4 'З К С Н К Р И  М Е Н Т А Л Ь Н Ы  К М Е Т О Д Ы  О Н Р Е Д И 1 1 Е И И Я  К И С Л О Р О Д А

4 .1 С ущ ность  методов
П р и  терм и ческом  р а зл о ж е н и и  н а в е с ки  с у х о ю  то п л и в а  в п о то ке  

и н е р т н о ю  la w  Capi о н а . а ю га )  ки сл о р о д  топл ива  ко л и ч е с тв е н н о  
вы деляется в виде С 0 2. С О  и Н 20  -)ти о кс и д н ы е  с о е д и н е н и я  
и о сс га п а вл и ва ю тся  нал  р а с ка л е н н о й  |р а н у л и р о н а н н о и  ч не  го и  ил и  
н л а 1И11И)Ю1м н н о и  (с  н а н с с с н п о и  п л а ги н о м ) саж ей  л о  С О  и  М 2. 
п р е вр а и м я  та ки м  об разом  в е й . ки сл о р о д  то п л и в а  в о к с и д  углс|>ода

с  ч со  
S  Г  ■ * * > , -

\v° —,т МУ

I
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Температ ура восст ановления на  чист ой с а ж е  составляет от  1100 
до 1170“С. а  на плат инированной  — от  900 до  Ю 20 ‘С.

О к с и д  углерода ко л и ч е с тв е н н о  о к и с л я ю т  д о  о кс и д а  и  по с л е д н и й  
о пр е д е л яю т гр а в и м е тр и ч е с ки  (5 .6 .5 .1 .2 .6  5 .2 .2 ) и л и  т и т р и м с т р и ч с с к и  
(6 .5 .1 .1 . 6 .5 .2  1).

П р и  п и р о л и з е  т о п л и в а  в у с л о в и я х  п р я м о го  м е то д а  к и с л о р о д  
м и н е р а л ь н ы х  в е щ е с т в , с о д е р ж а щ и х с я  в т о п л и в е , в ы д е л я е тс я  
т а к ж е  в в ид е  д и о к с и д а  у гл е р о д а  и в о л ы , ч т о  в н о с и т  о ш и б к у  в 
р е зу л ь т а т  о п р е д е л е н и я . Д л я  с н и ж е н и я  п о г р е ш н о с т и  п р я м о го  
о п р е д е л е н и и  к и с л о р о д а  в о р г а н и ч е с к о й  м ассе  т о п л и в  з о л ь н о с т ь  
п р о б ы  н с  д о л ж н а  п р е в ы ш а т ь  5% п р и  о п р е д е л е н и и  п о л у м и к р о м с -  
т о д о м  и  10%  — м а кр о м е т о д о м . П р и  бол ее  в ы с о к о й  з о л ь н о с т и  
т о п л и в о  п о д в е р га ю т  ч а с т и ч н о й  д е м и н е р а л и з а ц и и  п о  Г О С Т  290S6  
или  обогащ ению .

М асса навески  при  о п р е с н е н и и  кислорода полу.иикро.иепннкз.и со ­
ставляет 20— 5 0  м г, макром ет одом  — 200— 500  мг.

П ри  прямом  оп/>еде1ении ки с ю р о д а  из воздуш но-сухой пробы до 
иаччга  пиролиза происходит  част ичная неконт ролируемая пот еря влаги 
из навески  зпочш ва , чт о вносит  о ш ибку  в  резулыпат ш и и т а . Д ля  
предот вращ ения этого пиролизу подвергают сухую  пробу, причем навес­
к у  вы суш иваю т  до (4 .2 )  или в  ходе ансииза. нагревая пробу на  первой  
ст адии оиредезения при 105— 110‘С  объемным на гр е ва т е л и  для вы су­
ш ивания (5 .2  2  I).

4 .2  П риготовлени е  пробы
Д л я  прямого определения кислорода полум икро- и  макро.методо.м  

используют  а м чш т и че скую  пробу т оплива с  крупност ью  зерен менее 0 .2  
м м  (2 0 0  лисп) в  воздуш но-сухом  или сухом сост оянии.

А налит ическую  пробу т о ч ш в о  готовят в зависимост и от  вида  
т о ч ш в а  по Г О С Т  10742. Г О С Т  11303 ч ш  Г О С Т  23083.

П робу  вы держ иваю т  в т онком  слое м ииим азьно необходимое вре мя 
для д ост иж ения  приблизит елыюго равновесия м е ж д у  влагой пробы и 
в лаж ност ью  лабораторного помещения.

Я з я  приготовления сухой пробы т очзиво  в  а н чт т и че ско м  измельче­
нии  вы суш иваю т  при  105— 1 1 0 'С  до  пост оянной м ассы  и  хранят  в 
эксикат оре  над  осуш акнцчм  веществом.

Перед выполнением определения аналит ическую  пробу пере.мешива- 
юзп не менее I  мин.

В  а н а л и т и ч е с ко й  пробе  определяю т  м а с со в ую  дол ю  влаги  по  
Г О С Т  2 7 3 1 4 , Г О С Т  11305  или  Т О С Т  2 7 5 8 9  д и о к с и д  углерода из  
ка р б о н а т о в  т опл и в а  п о  Г О С Т  13455 и  зольност ь п о  Г О С Т  11022  
или  Г О С Т  11306.
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5 М А КРО М ЕТО Д  ОПРЕДЕЛЕНИЯ КИСЛОРОДА

5.1 Р еактивы
5.1.1 Все р е а кти в ы  д о л ж н ы  б ы ть  к в а л и ф и к а ц и и  ч  д .а .; для анал иза  

п р и м е н я ю т  д и с т и л л и р о в а н н у ю  воду п о  Г О С Т  6709.
5 .1 .2  А р го н , га з  в бал лоне , п о  Г О С Т  10157.
5 .1 .3  П л а ти н а  м етал лическая  в п о р о ш к е  п о  Г О С Т  14837 ил и  

п л атино ,хл ористовод ород н ая  ки сл о та .
5 .1 .4  А с к а р и т , ча с ти ц ы  разм ером  2— 3 м м .
П о  мере о тр а б о т к и  ивет а с ка р и та  и зм е няе тся  о т  с в е т л о -к о р и ч н е ­

в о ю  д о  б ел ого .
5.1.5 П ерхл орат м а гн и я  б е зв о д н ы й  M g  ( C l0 4)2, а н ги д р о н . с  р а з­

м ерам и зерен 2— 3 м м .
П о  мере о тр а б о тки  а н ги л р о н  опл авл яется .
Н е разреш ается р е ге н е р и ро ва ть  а н ги д р о н  и з-за  е го  п о ж а р о -  и 

в зр ы в о о п а с н о с ти .
5 .1 .6  С еребро  а зо тн о ки с л о е  п о  Г О С Т  1277 и  3 % -н ы й  р аствор , 

п о д ки с л е н н ы й  а зо тн о й  ки с л о то й .
5 1.7 Ц и н к  м е та л л и че с ки й  гр а н у л и р о в а н н ы й .

j . i . i i  n n w iv ia  w im n w  im u in u v io iv  i , i u  l /с м  п и  I w i  .>118 И 
раствор  1:3 (п о  объ ем у).

5.1.12 К и с л о та  у кс у с н а я  п о  Г О С Т  61 и  раствор  1:9 (п о  об ъ ем у).
5 .1 .13  М е ти л о в ы й  о р а н ж е в ы й , и н д и ка т о р , 0 ,1 % -н ы й  в о д н ы й  р а с ­

твор  п о  Г О С Т  4919 I
5 .1 .14 А м м о н и я  ги д р о кс и д , раствор  п о  Г О С Т  3760.
5.1.15 М ел и  о к с и д  в п р о в о л о ке  и л и  гр а н у л и р о в а н н ы й  н о  Г О С Т

О к с и д  меди обрабаты ваю т го р я ч и м  раствором  у к с у с н о й  ки с л о ты  
(5 .1 .1 2 ), п р о м ы в а ю т  в од ой , с уш а т  и п р о ка л и в а ю т  п р и  800*С  в т е ч е н и е  
30 м и н .

5 .1 .16 П ем за  посеребренная .
40  г  а зо т н о к и с л о го  серебра р а с тв о р я ю т  в 200 с м 3 воды. Н а с ы щ е н ­

н ы й  раствор у гл е ки сл о го  натри я  пр и л и в а ю т в раствор а зо тн о ки с л о го  
серебра л о  п о л н о го  о саж д ени я  у гл е ки сл о го  серебра. О садок о тф и л ьтр о ­
вы ваю т на в о р о н ке  с  отсосом  через п л о тн ы й  ф ильтр, п р о м ы ва ю т водой 
и ра ство р яю т в растворе ги д роксид а  а м м он ии  (5.1 .14). К у с о ч к и  пемзы  
обрабаты ваю т п о л ученны м  раствором , суш а т  и пр о ка л и в а ю т п р и  300 'С .

5 .1 .17 С аж а  п о  Г О С Т  7885, гр а н у л и р о ва н н а я , с  зо л ь н о с ть ю  не 
более 0 ,03% .

16539
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О ч и с т к а  с а ж и  Д л я  о ч и с т к и  с а ж и  о т  о р га н и ч е с ки х  п р и м сс е и  
(м асел ) ее п р о ка л и в а ю т  в и н е р тн о м  атм осф ере п р и  те м н о -к р а с н о м  
ка л е н и и

Д л я  обезб о л и ва ни я  с а ж у  к и п я т я т  в с о л я н о й  ки с л о те  (5  1 I I )  в 
те че н и е  I ч . н е с к о л ь к о  раз п р о м ы в а ю т  го р я че й  в од ой  с д е ка н та ц и е й  
и  о тф и л ьтр о в ы ва ю т через в о р о н к у  с  о тс о со м  на п л о тн о м  ф и л ьтр е  с 
с и п с и  л е н то й  С а ж у  на ф ильтре п р о м ы в а ю т  го р я че й  в од ой  д о  и с ч е з ­
н о в е н и я  в п р о м ы в н ы х  волах и о н о в  хлора п о  р е а кц и и  с раствором  
а з о т н о к и с л о го  серебра (5  I 6 )

Е сл и  зо л ьн о сть  с а ж и  превы ш ает 0 ,03% . о б р а б о тку  п о в то р я ю т
Г р а н у л и р о в а н и е  с а ж и  К  о ч и щ е н н о й  саж е  д о б а вл я ю т волу  и  при  

п е р е м е ш и в а н и и  п о л уч а ю т о д н о р о д н у ю  пасту  Е сл и  паста  получается  
ж и д к а я , ее у п а р и в а ю т  П а с гу  i ранул  и р у ю т  с  п о м о щ ь ю  л а б о р а то р н о ю  
пресса , прод авл ивая ее через о тв е р сти я  в кл ад ы ш а (5  2 16) П о л у ч е н ­
н ы е  н и т и  р е ж ут  на гр а н ул ы  д л и н о й  2 —4 м м  и  суш ат п р и  тем пературе 
105 'С  в течен ие  2 ч В ы с уш е н н ы е  гр а н ул ы  п о м е ш а ю т  в кв а р ц е в ую  
т р у б к у , н а х о д я щ ую ся  в п е ч и , через т р у б ку  п р о п у с к а ю т  т о к  а р го н а  в 
те че н и е  30 м и н . затем , не  п р е кр а щ а я  то ка  а р го н а , п о с т е п е н н о  в 
те че н и е  2— 3 ч на гр е ва ю т п е ч ь  д о  (1150± 20)*С  С а ж у  п р о д ув а ю т 
а р го н о м  п р и  э то й  тем пературе  в те ч е н и е  8— 10 ч П е ч ь  в ы к л ю ч а ю т  и 
п р о д о л ж а ю т  п р о д у в ку  д о  о х л а ж д е н и я  п е чи  д о  350—400 ’ С  Ч ас ти ц ы  
м енее 0 .7  м м  о тс е и в а ю т

П о л у ч е н н ы е  гр а н ул ы  х р а н я т  в б а н ке  с  п р и т е р т о й  п р о б к о й  в 
э кс и к а т о р е

5 1 18 С а ж а  п л а ти н и р о в а н н а я , гр а н у л и р о в а н н а я , п р и го то в л е н а  из 
с а ж и  п о  5 I 17 С о д е р ж а н и е  п л а ти н ы  50%

5 1 п л а ти н ы  р а ство р я ю т в "ц а р с к о й  во д ке " (т р и  ча сти  с о л я н о й  
ки с л о т ы  и од н а  а з о т н о й ) , н е с ко л ь к о  раз у п а р и в а ю т  раствор  п о ч т и  
досуха , добавляя ка ж д ы й  раз 5— 10 с м 5 к о н ц е н т р и р о в а н н о й  с о л я н о к  
ки с л о т ы  д о  тех п о р . п о к а  нс  п р е кр а ти тся  вы деление о к с и д о в  азота 
Р аствор в ы п а р и в а ю т  досуха , с м а ч и в а ю т  о с та то к  2 с м 3 к о н ц е н т р и р о ­
в а н н о й  с о л я н о й  ки с л о т ы  и п р и л и в а ю т  го р я ч у ю  воду д о  раство р е н и я  
хлорид а  пл а ти н ы

К  р а ство р у  д о б а вл яю т 5 г  о ч и щ е н н о м  с а ж и  п о  5 I 17 и . если 
н е о б х о д и м о , воду для п о л уч е н и я  после т щ а т е л ь н о ю  пе р е м е ш и ва н и я  
о д н о р о д н о й  пасты

Е сли паста  пол учается  ж и д ка я , ее у п а р и в а ю т  П а сту  гр а н у л и р у ю т  
п о  5 I 17 Гр а н ул ы  с у ш а т  п р и  150°С в те че н и е  2 ч . затем  п о м е щ а ю т  в 
кв а р ц е в у ю  т р у б ку , через к о т о р у ю  для в ы те с н е н и я  воздуха п р о п у с к а ю т  
т о к  а р го н а  Т р у б к у  п о м е щ а ю т  в п е чь  и  п о с т е п е н н о  н а гр е в а ю т  д о  800*С  
в те че н и е  6  ч Затем п е чь  в ы к л ю ч а ю т , пр о д ол ж а я  п р о п у с к а т ь  а р го н

7
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Д ля восстановления хлорида пл а ти н ы  вм есто  ар гона  через с а ж у  п р о п у с ­
ка ю т т о к  волорола, по л уч е н н ы й  в аппарате для пол учения  газа (5 .2 .15). 
п о с те п е н н о  нагреваю т печь л о  850*С  и п род ол ж аю т продувать д о  
п р е кр а щ е н и я  вы деления хл о р и сто го  волорола. на что  указы вает н е й ­
трал ьность газа п о  м ети ловом у о р анж евом у С а ж у  п род уваю т водородом 
п р и  850*С в течение 16 ч. П е чь  в ы кл ю ч а ю т  и п^ю д ол ж аю т п р о л ув ку  
водородом. После охлаж дения  тр у б ки  водород вы тесняю т а р го н о м .

Ч а с ти п ы  м енее 0 ,7  м м  отсе и ва ю т.
П р и м е ч а н и и
1 Измельченную в процессе работы сажу (чистую или платинированную)

смачивают «одой ло образовании пасты и вновь гранулируют
2 Для получения платинированной сажи вместо пллшим можно использовать

платииохлористояодоридмую кислоту, сохраняя соотношение сажи и платины 1:1.
5.1.19 Ф е н о л ф та л е и н . В ы с у ш и в а ю т  п р и  105— П 0 °С  д о  п о с т о я н ­

н о й  м ассы  и х р а н я т  в э кс и к а то р е  над о с у ш а ю щ и м  вещ еством .
5 .2  А ппаратура
С хем а  у с т а н о в к и  для п р я м о го  опред ел ени я  ки сл о р о д а  м а кр о м е то - 

д о м  привед ена  на  р и с у н ке  I.
5.2.1 О ч и сти те л ь н а я  си сте м а . Д л я  о ч и с т к и  а р го н а  о т  во д я н ы х  

паров  и  д и о к с и д а  углерода с о б и р а ю т  с и с те м у , с о с т о я щ у ю  и з  сосуд ов , 
н а п о л н е н н ы х  с л е д ую щ и м и  р еа гентам и  н о  ходу а р го на :

1) серная  ки с л о та  (5 .1 .9 ) ил и  а н ги д р о н  (5 .1 .5 ) для п о гл о щ е н и я  
волы , с од ерж ащ ейся  в ар гоне :

2) а с ка р и т  ( 5 -1 4 ) для п о гл о щ е н и я  д и о кс и д а  у глерода, со д е р ж а щ е ­
го ся  в а р го не ;

3) а н ги д р о н  (5 .1 .5 ) дл я  п о гл о щ е н и я  волы , в ы д ел яю щ ейся  п о  
р е а кц и и  м еж ду  д и о кс и д о м  углерода и ас ка р и  том .

В качестве  со суд о в  о ч и с ти те л ь н о й  си сте м ы  п р и м е н я ю т  т р у б к и  
с те кл я н н ы е  т и п а  T X  - U — 2 — 200 п о  Г О С Т  25336, с к л я н к и  т и п а  С П Т  
и  С П Ж  п о  Г О С Т  25336.

В м е сти м о с ть  со суд о в  д о л ж н а  б ы ть  д о с та то ч н о й  для т о го , что б ы  
с м е н у  реа гентов  п р о и зв о д и ть  нс  ча щ е , чем  через 100 о п р е д е л е н и й .

5 2 2 А п п а р а тур а  для п и р о л и за  н а в е с ки  и  о ки с л е н и я  С О  в С 0 2,
Н агреваю т сл ои  с а ж и  и  н а в е с ки  в л о д о чке  с о гл а с н о  р и с у н к у  1А 

ил и  I Г>.
В п ервом  случае у с та н о вка  для п и р о л и за  с о с то и т  и з  двух  пе че й , 

из ко то р ы х  од н а  — н е п о д в и ж н а я , распо л о ж е н а  над  слоем  с а ж и  в 
тр у б ке , а вторая — п о д в и ж н а я  (э л е кт р о го р е л ка ), перем еш ается  над 
л о д о ч ко й  с н а в е с ко й . В о втором  случае у с та н о вка  с о с то и т  и з  о д н о й  
н е п о д в и ж н о й  п е ч и , д л и н а  к о т о р о й  д о статочна  для нагрева  слоя с а ж и  
и  л о д о ч к и  с  н а в е с ко й ; в э то м  случае л о д о ч ка  перем ещ ается  с 
п о м о щ ь ю  м а гн и т н о го  то л ка те л я  (5 .2 .2 .4 ). 
х
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У с та н о в ка  для о ки с л е н и я  С О  в С 0 2 с о с то и т  и.» в е р ти ка л ьн о м  п е ч и , 
в к о т о р у ю  по м е ш ен а  тр у б ка  с  о кс и д о м  м ели (5  1 15»

5 2 2 1 П е чи
П е ч и  трубчаты е  э л е ктр и ч е с ки е  го р и зо н та л ь н ы е  в н у т р е н н и м  д и а ­

м етром  15 м м  и д л и н о й  рабочей зо н ы  20 с м . 6  ил и  11 см  (С У О Л  
0 .15  2 /1 2 М Р , С У О Л  0 .15  0 .6 /1 2 - М Р  ил и  С У О Л  0 ,15  Ч .1 /1 2 М Р ) , 
о б е с п е чи ва ю щ и е  у с то й ч и в ы й  н а гр е в  д о  те м пературы  1200*С

П е чь  труб чатая  эл е ктр и ч е с ка я  вертикал ьн ая  в н у тр е н н и м  д и а м е т ­
ром  25 мм  и  д л и н о й  рабочей  з о н ы  нс  м енее 150 м м . о б е с п е чи ва ю щ а я  
тем пературу  нагрева  (300±10)*С

С ъ е м н ы й  нагреватель дл я  в ы с у ш и в а н и я  п р о б ы  пред ставл яю т 
со б о й  тр у б ч а ту ю  го р и зо н та л ь н у ю  пе чь  с  д л и н о й  рабочей  зо н ы  о ко л о  
10 с м . о б е с п е ч и ва ю щ и м  те м пературу  нагрева  105— 110’ С

5 2 2 2 Т р у б ка  р е а кц и о н н а я  (р и с у н о к  2 ) из п л а в л е н н о го  кв а р ц е ­
в о го  сте кл а  д л и н о й  700 м м  и  н а р у ж н ы м  диам етром  12— 13 мм

5 2 2 3 Л о д о ч ка  кварцевая ил и  ф арф оровая ти н а  Л С 1  н о  Г О С Т

Л о д о ч к и  п р о ка л и в а ю т  д о  п о с т о я н н о й  м ассы  и  хранят в э кс и к а то р е  
нал  о с у ш а ю щ и м  всш сством

5 2 2 4 М а гн и т н ы й  то л кател ь  (р и с у н о к  3 ), представляет со б о й  
кв а р ц е в ую  т р у б ку , в н у тр ь  к о то р о й  впаян  ж е л е зн ы й  сте р ж е н ь

9147

Рисунок 2 — Рсикииошми Kiwpuciux трубка

I «(кшми.крмш 2 H fiitiu ii i ^ « .

Рисунок 3 — М и  нитями толки гель
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Зн р е а к ц и о н н о й  т р у б к о й  п о  ходу а р го н а  р а с ­
п о л о ж е н ы

5 2 2 5 Ф и л ь т р  для о ч и с т к и  газов  ра зл ож е н и я  
o r  м е х а н и ч е с ки х  з а гр я зн е н и и , за п о л н е н н ы й  
ватой ( 5 ) 8 ) .  в ы с у ш е н н о й  д о  п о с т о я н н о й  м ассы  
Ф и л ь т р  и зготовлен и з  т е р м о с т о й ко го  стекл а  д и а ­
м етром  22— 24 м м  д л и н о й  80 м м . к о н ц ы  о ття н у ты  
д о  д и ам етра  5 мм

5 2 2 6  С т е кл я н н а я  тр у б ка  т и п а  Т Х — U — 2—
100 (и л и  150) н о  Г О С Т  25336 дл я  о ч и с т к и  газов  
р а зл о ж е н и я  от к и с л ы х  п р и м е се и  ( Н О .  H>S и  д р  ). 
напол нен ная  на 2/3 аскаритом  (5.1 4 ) и  на 1/3 а н т -  
д р о н о м  (5  1 5 ) А н ш д р о н  п о гл о т а е т  воду, выделяю­
щ ую ся при  р еакц и и  аскарита с  ки сл ы м и  газами 

5 2 2 ? П р и  анал изе  то п л и в  с  содерж анием  
серы  более 4%  м еж ду  ф ил ьтром  (5  2 2 .5 ) и  тр уб ко й  
(5  2 2 6 ) п о м е щ и ки  «рубку ти п а  Т Х — U — 2— 100 
(и л и  150) п о  Г О С Т  25336. н а п о л н е н н у ю  посереб­
р е н н о й  пе м зо й  (5  1 16) для о ч и с т к и  газов от 
ки с л ы х  прим есеи

5 2 2 S Т р у б ка  с  о к с и д о м  м еди (р и с у н о к  4 ) Т р у б к у  за п о л н я ю т  
о к с и д о м  м еди в п р о в о л о ке  (5  1 15) через н е з а п а я н н у ю  в е р х н ю ю  часть  
д о  в ы х о д н о го  о тв е р сти я  в н у тр е н н е й  т р у б к и  П осл е  это го  в е р х н ю ю  
ч а с ть  т р у б к и  за п а и в а ю т У  в ы х о д н о го  к о н ц а  п о м е ш а ю т  с л о й  в ы с у ­
ш е н н о й  на гы

5 2 2 9  Т р у б к а  ти п а  T X - U - 2 - 1 5 0  (и л и  200) п о  Г О С Т  25336 
з а п о л н е н н а я  а н ги д р о н о м  (5  1 5 ) дли за щ и ты  п о гл о ти те л ь н ы х  сосудов  
(5  2 3 ) о т  воды , в ы д ел яю щ ейся  п р и  вза и м о д е й ств и й  газов  ра зл ож е н и я  
с  н а гр е ты м  о к с и д о м  м еди в т р у б ке  (5  2 2 8 )

5 2 3 П о гл о ти те л ь н а я  с и с те м а  с о с то и т  и з  двух  тр у б о к  ти п а  Т Х — 
U — 2 — 150 (и л и  200) п о  Г О С Т  25336 для к о л и ч е с т в е н н о го  п о гл о щ е н и я  
л и о кс и л а  углерода Т р у б к и  за п о л н я ю т  н а  2 /3  а с ка р и то м  (5 .1 .4 ) и на 
1 /3 а н ги д р о н о м  (5  I 5) для п о гл о щ е н и я  волы , в ы д ел яю щ ейся  п р и  
в за и м о д е й ств и и  д и о кс и д а  у«лерода с  а с ка р и то м

М а сса  п о гл о ти те л ь н ы х  т р у б о к  не д о л ж н а  пр е в ы ш а ть  П О  г  П о л ­
н о та  п о гл о щ е н и я  д и о кс и д а  углерода ко н тр о л и р у е тс я  м а ссо й  привеса  
в то р о й  ( к о н т р о л ь н о й )  т р у б к и , к о т о р ы й  не д о л ж е н  пр е вы ш а ть  I м г  

5 2 4  Р егулятор  с к о р о с т и  п о т о к а  а р го н а  с о с то и т  из р ед уктора  на 
бал лоне  и  и го л ь ч а т о ю  кл а п а н а  н е п о с р е д ств е н н о  перед о ч и с т и т е л ь ­
н о й  с и с те м о й , к о т о р ы й  о б е сп е чи ва е т  т о н к у ю  р е гу л и р о в ку  под ачи  
газа

Рисунок 4 - -  Тр>т>ка 
или окси.и мели

I I
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5 .2 .5  Л а б о р а то р н ы й  р е ом етр  л ю б о го  т и п а  для и зм е р е н и я  расхода 
газа в пределах о т  40  д о  60  с м Т/м и н  п о  Г О С Т  9932. гр а д у и р о в а н н ы й  
п о  в ы т е к а н и ю  ж и д к о с т и .

5 .2 .6  Т р е хход овы е  с т е кл я н н ы е  кр а н ы  п о  Г О С Т  7995.
5 2.7 П -о б р а з н а я  с т е кл я н н а я  тр у б ка  ди а м е тр о м  5— 6 мм  дл и  о б ­

р а т н о го  хода а р го н а . Размеры  тр у б ки  о пр е д е л яю т п р и  с б о р ке  у с та ­
н о в к и .

5 .2 .8  Д л я  п р е д о твр а щ е н и я  п о п а д а н и я  воздуха в с и с те м у  и с п о л ь ­
зу ю т  с о су л ы -б а р б о тс р ы  т и п а  С Н - 1 — 25. С Н - 2 — 25 и л и  С П Ж -5 0  п о  
Г О С Т  25336. за п о л н е н н ы е  с е р н о й  ки с л о т о й  (5.1 9 ) т а к . что б ы  к о н е й  
в н у тр е н н е й  т р у б к и  бы л п о гр у ж е н  в к и с л о т у  на  20 - 2 5  м м .

5.2 9 В есы  а н а л и ти ч е с ки е  с  п о гр е ш н о с т ь ю  в зве ш и в а н и я  не более 
0 .2  м г.

5 2 .10 П р о б и р к а  с т е кл я н н а я  с  п р и ш л и ф о в а н н о й  п р о б к о й  для 
х р а н е н и я  л о д о ч к и  с  н а в е с ко й .

5.2.11 П реобразовател ь те р м о э л е кт р и ч е с к и й  п о  Г О С Т  3044 (т е р ­
м о п а р а ) д л я  и зм е р е н и я  те м пе р а тур ы  д о  1200 'С  с и зм е р и те л ь н ы м  
у с тр о й с тв о м .

5.2 .12  В о р о н ка  Б ю хн ер а  2 и л и  3 п о  Г О С Т  9147.
5 .2 .13  К о л б а  для ф и л ь тр о в а н и я  и о л  в а ку ум о м  т и п а  1— 250 ( 500) 

п о  Г О С Т  25336.
5 .2 .14  Н а со с  с т е к л я н н ы й  в о д о с тр у й н ы й  н о  Г О С Т  25336.
5.2 15 А п п а р а т  с т е к л я н н ы й  для п о л у ч е н и я  газа ти п а  "А п п а р а т -500 

(1 0 0 0 )"  п о  Г О С Т  25336.
5 .2 .16  П ресс  л а б о р а то р н ы й  дл я  гр а н у л и р о в а н и я  с а ж и  с  о тв е р с т и я ­

м и  во  в кл ад ы ш е  д и а м е тр о м  2 м м .
5 .2 .17 С к л я н к а  4  и л и  5— 20 (га зо м е тр ) п о  Г О С Т  25336.
5 2 .18 К р ю ч о к  и з  ж а р о у п о р н о й  п р о в о л о к и , с  п о м о щ ь ю  к о т о р о го  

п о м е ш а ю т  и  и зв л е ка ю т л о д о ч к у  и з  р е а к ц и о н н о й  тр у б ки .
5 .2 .1 9  Т р у б к и  р е зи н о вы е  в н у т р е н н и м  ди а м е тр о м  2— 3 м м  по  

Г О С Т  5496.
5 .2 .20 П а л о ч к и  с те кл я н н ы е  с  о п л а в л е н н ы м и  к о н ц а м и  д л и н о й  

20— 30 м м  и д и а м е тр о м  4 — 5 м м .
5 .3  П о д го то в ка  к  анализу
5.3.1 П о д г о т о в к а  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и  д л я  

п и р о л и з а
Р е а к ц и о н н у ю  т р у б к у  (5 .2 .2 .2 ) п р о ка л и в а ю т  п р и  тем пературе  

1000’ С .
З а п о л н е н и е  т р у б к и  н а ч и н а ю т  с ко н ц а , о б р а щ е н н о го  к  п о гл о т и ­

те л ь н о й  си сте м е . В о т т я н у т ы й  к о н е й  т р у б к и  п о м е щ а ю т  т а м п о н  из 
п р о к а л е н н о го  асбеста д л и н о й  2— 3 м м . с л о й  б и т о го  кв а р ц е в о го  с те кл а
12
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(р а зм е р  к у с к о в  2— 3 м м )  д л и н о й  4 0 — 50 м м , с л о й  гр а н у л и р о в а н н о й  
с а ж и  (5 .1 .1 7 ) ил и  (5 .1 .1 8 ) т о л щ и н о й  130— 150 мм  и  с л о й  п р о к а л е н н о го  
асбеста  д л и н о й  5 — 10 м м  К о н е ц  т р у б к и  за кр ы в а ю т  р е зи н о в о й  п р о б ­
к о й  со  вста вл е н н ы м  в нес п р я м ы м  д в у хх о д ов ы м  кр а н о м  Н а  о т т я н у ­
ты й  к о н е ц  и о т р о с т о к  над еваю т р е зи н о вы е  т р у б ки  (5 .2 .1 9 ) для п р и ­
с о е д и н е н и я  ф ил ьтра  (5 .2 .2 .5 ) и  П -о б р а з н о й  т р у б к и  (5 .2 .7 ) и  
за кр ы в а ю т  и х  о п л а в л е н н ы м и  на  к о н ц а х  с т е к л я н н ы м и  п а л о ч ка м и  
(5 .2 .2 0 ).

5 .3 .2  С б о р к а  у с т а н о в к и
У с т а н о в к у  для опред ел ени я  ки сл о р о д а  м а кр о м е то л о м  с о б и р а ю т  в 

с о о тв е тс тв и и  с о  с хе м о й , п р и в е д е н н о й  на  р и с у н к е  1.
П р и  с б о р ке  у с т а н о в к и  вес с о е д и н е н и я  в ы п о л н я ю т  в с ты к  "с те кл о  

к  с те кл у "  п р и  п о м о щ и  р е зи н о в ы х  т р у б о к  п о  5 .2.19. Б о ко вы е  о твод ы  
всех а п п а р а то в , т р у б о к  и  со суд о в  д о л ж н ы  и м еть  о д и н а к о в ы й  н а р у ж ­
н ы й  ди ам етр .

П о д а ч у  а р го н а  о с у щ е с тв л я ю т  не п о с р е д ств е н н о  и з  баллона через 
з а п о р н о -р е гу л и р о в о ч н ы й  в е н ти л ь  с  и го л ь ч а ты м  кл а п а н о м , о б е с п е ч и ­
в а ю щ и й  т о н к у ю  р е гу л и р о в ку  по д а чи  а р го н а  (5 .2 .4 ).

У с та н а в л и в а ю т  п е ч и  т а к , ч то б ы  н е п о д в и ж н ы е  п е чи  ( I I  и  26) 
н а х о д и л и с ь  нал  слоем  са ж и . П о д в и ж н у ю  п е ч ь  (э л е к гр о го р е л к у )  (10 ) 
п о м е щ а ю т  в п л о т н у ю  к  н е п о д в и ж н о й  над с во б о д н ы м  п р о с тр а н с тво м  
т р у б к и . Э та  п е ч ь  м о ж е т  с в о б о д н о  перем ещ аться  вдоль р е а к ц и о н н о й  
т р у б к и .

Р е а к ц и о н н у ю  т р у б к у  р а с п о л а га ю т в н е п о д в и ж н о й  п е чи  т а к . чтоб ы  
се в ы х о д н о й  к о н е ц  (б ез учета  о т т я н у то й  ч а с т и )  находи лся  на  р а с с то ­
я н и и  50 мм  о т  кр а я  э л е ктр о п е ч и .

Т р у б к и  5, 16, 20 и  21 з а п о л н я ю т  на  2 /3  а с ка р и то м  (5 .1 .4 ) и на  1/3 
а н ги л р о н о м  (5 .1 .5 ). М е ж д у  а с ка р и то м  и  а н ги д р о и о м  и  перед с о е д и ­
н и те л ь н ы м и  о т р о с т ка м и  п о м е щ а ю т  сл ои  ( ги р о с к о п и ч е с к о й  ваты , 
в ы с у ш е н н о й  п р и  105*С. Т р у б к и  за кр ы в а ю т  р е зи н о в ы м и  п р о б к а м и .

Н а  с о е д и н и те л ь н ы е  о т р о с т к и  п о гл о ти те л ь н ы х  т р у б о к  (2 0  и  21) 
над еваю т р е зи н о вы е  т р у б к и  (5 .2 .19 ) и за кр ы в а ю т  их  о п л а в л е н н ы м и  
на  к о н ц а х  с т е к л я н н ы м и  п а л о ч ка м и  (5 .2 .20 ).

5 .3 .3  П р о в е р к а  у с т а н о в к и  н а  г е р м е т и ч н о с т ь
Д л я  п р о в е р ки  на  ге р м е ти ч н о с ть  к  у с та н о вке  п р и с о е д и н я ю т  п о гл о ­

ти те л ь н ы е  сосуд ы  и  п р о п у с к а ю т  сл аб ы й  т о к  а р го н а  ( 1— 2 п у зы р ь ка  в 
с е к у н д у )  и з  газом етра  (5 .2 .1 7 ) и л и  н е п о с р е д ств е н н о  и з  баллона. 
О б о гр е в  пе че й  не в кл ю ч а ю т . К р а н  23 за кр ы т . О т к р ы т ы й  к о н е ц  
п о с л е д н е го  п о  хо д у  а р го н а  аппа р а та  за кр ы в а ю т  п р и  п о м о щ и  р е з и н о ­
вой  т р у б к и  с о  в ста вл е н н о й  в нее с т е к л я н н о й  п а л о ч ко й . П р о в е р я ю т  
ге р м е ти ч н о с ть  у с т а н о в к и  п р и  п р я м о м  холе а р го н а  и  п р и  о б р а тн о м

13
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через П -о б р а з н у ю  т р у б к у , для ч е го  м е н я ю т  п о л о ж е н и е  тр ехход овы х 
кр а н о в  (6  и  15).

В ге р м е т и ч н о й  си сте м е  через 3—4 м и н  т о к  а р го н а  через у с т а н о в к у  
д о л ж е н  п р е кр а ти ть с я . Е сл и  э т о  у сл ови е  не об е спе чи ва е тся , у с т а н о в к у  
п р о в е р я ю т  на ге р м е ти ч н о с ть  п о  ча стя м , н а ч и н а я  с  п о гл о ти те л ь н о й  
с и с те м ы , о тс о е д и н я я  сосуд ы  о д и н  за д р у ги м . Н е и с п р а в н о с ти  у с тр а ­
н я ю т , д о б и в а я с ь  ге р м е ти ч н о с ти  си с те м ы .

5.3.4 П р о к а л и в а н и е  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и
П р о ка л и в а н и е  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и  п р о в о д я т  дл я  у д ал ения  влаги

и о ч и с т к и  ре а ге нто в  о т  за ф и зн е н м й .
П о гл о ти т е л ь н ы е  п р и б о р ы  не п р и с о е д и н я ю т .
У с та н а в л и в а ю т  с к о р о с т ь  а р го н а  п о  реом етру  4 0 —60 с м ’ /м и н .  В 

течение  1,5— 2 ч через р е а к ц и о н н у ю  т р у б ку  п р о д ув а ю т а р го н , не 
в кл ю ч а я  п е ч е й . Затем в кл ю ч а ю т  н а гр е в  печей  и  в те ч е н и е  2— 3 ч 
п о д н и м а ю т  те м п е р а тур у  го р и зо н та л ь н ы х  печей  (1 1 .2 6 )  л о  ( 1 0 0 0 г2 0 )‘ С  
п р и  и с п о л ь зо в а н и и  п л а т и н и р о в а н н о й  с а ж и  и л и  д о  ( 1 1 5 0 *2 0 ) 'С  — п р и  
и с п о л ь зо в а н и и  ч и с то й  гр а н у л и р о в а н н о й  с а ж и , в е р ти ка л ь н о й  п е чи  
( 1 8 ) - д о  ( 3 0 0 i l0 ) ‘ C . П о д в и ж н у ю  п е чь  (10 ) не в кл ю ч а ю т . П осл е  
д о с т и ж е н и я  у ка з а н н ы х  те м п е р а тур  п р о д о л ж а ю т  п р о д у в ку  у с та н о в к и  
2 - 3  ч .

Н е  п р е кр а щ а я  п о д а чу  а р го н а , п е чи  в ы к л ю ч а ю т . К о гд а  го р и з о н ­
тал ьная пе чь  охлад ится  д о  350—4 0 0 'С , о тс о е д и н я ю т  р е ом етр , на 
с в о б о д н ы й  к о н е ц  U -о б р а зн о й  т р у б к и  с  а н ги л р о н о м  (1 9 ) над еваю т 
р е з и н о в у ю  т р у б ку  с о  вста в л е н н о й  в нее с т е к л я н н о й  п а л о ч ко й , за кр ы - 
н а кл  трехход овы е  кр а н ы  (6  и  15), ве н ти л ь  (3 )  и  р е д у кто р  (2 ). Т а к о й  
п о р я д о к  о т к л ю ч е н и я  п о д а ч и  а р го н а  об е спе чи ва е т с о хр а н е н и е  у ста ­
н о в к и  п о л  д а вл ением  и н е р т н о го  газа.

Д л я  т о го , что б ы  о ц е н и т ь  ч и с то ту  т р у б к и  после  п р о ка л и в а н и я , 
п р о в о д я т  ко н т р о л ь н о е  определ ение .

П р и с о е д и н я ю т  п о гл о т и т е л ь н ы е  п р и б о р ы , п о д го т о в л е н н ы е  и 
в з в е ш е н н ы е  н о  5 .3 .5 , к  у с т а н о в к е  и  п р о п у с к а ю т  т о к  а р го н а  
(4 0 — 6 0  с м / м и н ) в  т е ч е н и е  2 ч п р и  р а б о ч и х  т е м п е р а т у р а х  п е ч е й .

И зм е н е н и е  м ассы  со суд о в  не д о л ж н о  п р е в ы ш а ть  5 м г.
5 .3 .5  П о д г о т о в к а  и в з в е ш и в а н и е  п о г л о т и ­

т е л ь н ы х  с о с у д о в
П осл е  н а п о л н е н и я  п о гл о ти те л ь н ы х  т р у б о к  с в е ж и м и  р еа гентам и  

их  п р и с о е д и н я ю т  к  у с та н о в ке , на хо д я щ е йся  в рабочем  с о с т о я н и и , и 
п р о д у в а ю т  а р го н о м  в те че н и е  20 м и н . С к о р о с т ь  п о то ка  ар го на  д о л ж н а  
б ы ть  т а к о й  ж е . к а к  п р и  п р о в е д е н и и  опред ел ени я . Затем на к о н ц ы  
с о е д и н и те л ь н ы х  о т р о с т к о в  п о гл о ти те л ь н ы х  п р и б о р о в  над еваю т о т ­
р е зки  р е зи н о в ы х  т р у б о к , за кр ы ты х  о п л а в л е н н ы м и  с т е к л я н н ы м и  па - 
14
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л и ч к а м и , и п о м е ш а ю т  о к о л о  весов. П о гл о ти те л ь н ы е  п р и б о р ы  н а х о ­
д я тс я  н рабочем  с о с т о я н и и  (н а п о л н е н ы  а р го н о м  и  о тс о е д и н е н ы  от 
а тм осф еры ). П еред  взве ш и в а н и е м  по гл о ти те л ь н ы е  п р и б о р ы  д о л ж н ы  
н а хо д и ться  о ко л о  весов в течен ие  20 м и н . Затем  ка ж д у ю  т р у б ку  
в ы ти р а ю т  ч и с т о й  т к а н ь ю  и  б ы стр о  в зве ш и в а ю т, с н я в  н а  время 
в зве ш и в а н и я  р е зи н о вы е  т р у б к и  со  с т е к л я н н ы м и  п а л о ч ка м и . П осле 
в зве ш и в а н и я  п р и б о р ы  б ы стр о  за кр ы в а ю т  с д в у х  с то р о н  р е зи н о вы м и  
т р у б ка м и  с о  в ста в л е н н ы м и  в н и х  с т е кл я н н ы м и  п а л о ч ка м и .

П о р я д о к  в зв е ш и в а н и я  п о гл о ти те л ь н ы х  п р и б о р о в  д о  и  после  а н а ­
л и за  д о л ж е н  б ы ть  о д и н а ко в ы м .

5 .3 .6  Д л я  п р о в е р ки  го то в н о с ти  у с т а н о в к и  а н а л и зи р у ю т  х и м и ч е с ­
ки  ч и с то е  вещ ество  и зв е с тн о го  состава , н а п р и м е р , ф енол ф талеин  
(5 .1 .1 9 ).

С о д е р ж а н и е  ки с л о р о д а  не д о л ж н о  о тл ичаться  о т  те о р е ти ч е с ко го  
более, чем  на  0 ,3% .

5.4 П роведение анализа
5.4 I У с т а н о в к у  дл я  опр е д е л е ни я  ки сл ород а  п р и в о д я т  в рабочее 

с о сто я н и е :
в систем е  у ста н а вл и в а ю т с ко р о с т ь  п о т о к а  а р го н а  4 0 —60 см  ' /м и н ;  

в те ч е н и е  анал иза  с ко р о с т ь  п о то ка  а р го н а  с о х р а н я ю т  н е и з м е н н о й ;
в к л ю ч а ю т  н а гр е в  пе че й , у ста н а вл и в а ю т те м пературу  н е п о д в и ж н о й  

п е ч и  в за в и с и м о с ти  о т  и с п о л ь зу е м о го  с а ж е в о го  ко н т а кт а : для п л а т и ­
н и р о в а н н о й  с а ж и  — (!0 0 0 ± 2 0 ) ‘С , для ч и с то й  гр а н у л и р о в а н н о й  са ж и  
— ( 1 150±20)*С ; п р и  работе с д в у м я  п е ч а м и  (р и с у н о к  1а) п о д в и ж н у ю  
п е чь  (э л е к гр о го р е л к у )  в п л о тн у ю  п р и д в и га ю т  к  н е п о д в и ж н о й , у ста ­
н а в л и в а ю т  ее те м п е р а тур у  (1000±20)*С ;

в в е р ти ка л ь н о й  п е чи  у ста н а вл и в а ю т те м пературу  (300± 10)*С :
в съ е м н о м  нагревателе для в ы с у ш и в а н и я  п р о б ы  у ста н а вл и в а ю т 

те м п е р а тур у  105— 110‘ С .
5.4 .2  Д л я  у ста н о вл е н и я  п р я м о го  п о то ка  а р го н а  за кр ы в а ю т  кр а н  

(23 ). о т к р ы в а ю т  тр е ххо д о во й  кр а н  (6 ). направл яя  п о т о к  газа  в р е а к­
ц и о н н у ю  т р у б к у  ( 8 ), ф и л ьтр  (1 4 ) и  через трехход овой  кр а н  (1 5 )  в 
U -о б р а з н у ю  тр > б ку  с  а с ка р и то м  (16 ) и  далее

Д л я  со зд а н и я  о б р а тн о го  п о т о к а  а р го н а  о т к р ы в а ю т  кр а н  (2 3 ). 
тр е х хо д о во й  кр а н  (6 ) у ста н а вл и в а ю т т а ки м  о б р а зо м , ч то б ы  а р го н  
по ступа л  в П -о б р а з н у ю  т р у б к у , затем  через тр ехход овой  к р а н  (1 5 ) в 
р е а к ц и о н н у ю  т р у б ку  (8 ) и  через барбатер (2 4 ) в атм осф еру.

5 .4 .3  П е кл е  пр и в е д е н и я  у с та н о в к и  в рабочее с о с то я н и е  (5 .4 .1 ) при  
п р я м о м  п о т о к е  а р го н а  (5 .4 .2 ) п р и с о е д и н я ю т  по гл о ти те л ь н ы е  п р и б о ­
ры  (5 .3 .5 ). пр о д ува ю т и х  а р го н о м  в течение  20 м и н , о тс о е д и н я ю т  и 
в зве ш и в а ю т.
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5 4.4 У с та н а в л и в а ю т  о б р а тн ы й  п о т о к  а р го н а  (5 .4 .2 ).
5 .4 .5  Н авеску  топл ива  м ассой 0 .2 —0,5  г  в зависим ости  о т  м ассовой 

доли кисл орода , взятую  и з  тщ ател ьно  перем еш анной  сухой  ил и  воздуш ­
н о -с ух о й  а н а л и ти че с ко й  проб ы  (4  1, 4 .2 ). по м е ш аю т во в зве ш е нную  
л о д о ч ку  (5 .2 .2 .3). Т о п л и в о  р а вном ерн о  распределяю т п о  д н у  л о д о чки . 
Д о  начала анализа л од очка  с  н а в е с ко й  зф анигся в п р о б и р ке  (5.2.10).

5 4 .6  О т к р ы в а ю т  вход ное  отверсти е  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и  (5 .2 .2 .2 ) 
(за кр ы то е  р е зи н о в о й  п р о б к о й  с  п р я м ы м  д вухход овы м  к р а н о м ) , в н о ­
с я т  в нее л о д о ч к у  с  н а в е с ко й  (5 .4 .5 ) и  п р и  работе  с  о д н о й  и е ч ь ю  — 
м а гн и т н ы й  то л ка те л ь  (5 .2 .2 .4 ) и  за кр ы в а ю т  тр у б ку  то й  ж е  п р о б к о й .

Л о д о ч к у  п о м е ш а ю т  на р а с с то я н и и  1— 2 см  о т  кр а я  пе чи .
Д а л ь н е й ш и й  хо д  анал иза  за в и с и т  о т  вл а ж н о с ти  н а в е с ки .
5.4.7 П р и  работе  с с у х о й  н а в е с ко й  п р о д ув а ю т у с та н о в к у  о б р а тн ы м  

п о т о к о м  а р го н а  в те ч е н и е  2 м и н .
У с та н а в л и в а ю т  п р я м о й  п о т о к  а р го н а  и  п р о д ув а ю т у с т а н о в к у  сш с  

2 м и н .
П р и с о е д и н я ю т  взве ш е н н ы е  п о гл о ти те л ь н ы е  п р и б о р ы  (5 .2 .3 : 

5.4.4).
П р и  работе с  д в у м я  пе ча м и  (р и с у н о к  1а) п е р е д ви га ю т э л е к т р о го -  

р е л ку  ( 10) на в с тр е чу  п о т о к у  а р го н а  с  т а ко й  с к о р о с т ь ю , что б ы  через 
10— 15 м и н  после  начала д в и ж е н и я  л о д о ч ка  наход и л ась  в центре  
рабочей зо н ы  п е ч и . П р о д о л ж и те л ь н о с ть  н а х о ж д е н и я  п е чи  в э то т  
п о л о ж е н и и  10— 15 м и м . Затем  в течен ие  1— 2 м и н  п е р е д ви га ю т 
э л е к тр о го р е л ку  на в с тр е чу  п о т о к у  а р го н а  д о  начала тр у б ки . Д л я  то го , 
чтоб ы  п о л н о с т ь ю  в ы те с н и ть  газы  пи р о л и за  и з  т р у б к и , п е р е л е т а ю т  
э л е ктр о ! о р е л к у  п о  ходу п о т о ка  ар го на  за 2— 3 м и н  д о  и с х о д н о го  
п о л о ж е н и я  (в п л о т н у ю  к  н е п о д в и ж н о й  п е ч и ). О бщ ая  п р о д о л ж и те л ь ­
н о с ть  п и р о л и за  составляет о к о л о  30 м и н .

П р и  работе с  о д н о й  п е ч ь ю  (р и с у н о к  16) п р и  п о м о щ и  м а гн и т н о го  
то л ка те л я  и м а гн и та  пе р е м е щ а ю т л о д о ч к у  с  н а в е с ко й  в р е а кц и о н н о й  
т р у б ке  п о  сл е д ую щ ей  схем е: 2 — 5 м и н  вы д е р ж и ва ю т л о д о ч к у  у  входа 
в пе чь , в те ч е н и е  10 м и н  п е р е д ви га ю т ее в р а с ка л е н н у ю  ча сть  мечи и 
в ы д е р ж и ва ю т  в э то м  п о л о ж е н и и  15 м и н .

5 .4 .8  О т с о е д и н я ю т  п о гл о ти те л ь н ы е  сосуд ы , за кр ы в а ю т  б о ко в ы е  
отвод ы  р е зи н о в ы м и  тр у б ка м и  с о  вста в л е н н ы м и  в н и х  о п л а в л е н н ы м и  
с т е к л я н н ы м и  п а л о ч ка м и  и в зве ш и в а ю т  их п о  5.3.5.

5 .4 .9  У с та н а в л и в а ю т о б р а тн ы й  п о т о к  ар гона .
О т к р ы в а ю т  вход ное  отверсти е  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и  и с  п о м о щ ь ю  

м а гн и та  и  к р ю ч к а  и з  ж а р о п р о ч н о й  п р о в о л о ки  (5 .2 .1 8 ) о с т о р о ж н о  
в ы н и м а ю т  м а гн и т н ы й  то л ка те л ь  и л о д о ч ку . З а кр ы в а ю т  вход ное  о т ­
верстие р е а к ц и о н н о й  т р у б к и .
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Л о д о ч к у  о с во б о ж д а ю т  о т  о с т а т ко в  п р о б ы  и  п р о ка л и в а ю т  в муфеле
5.4.10 П р и  работе с  в о зд у ш н о -с у х о й  н а в е с ко й  с ъ е м н ы й  н а гр е ва ­

тел ь дли в ы с у ш и в а н и я  п р о б ы , н а гр е ты й  д о  105— 110 'С  (5  2 .2 .1 ), 
п о м е ш а ю т  нал  л о д о ч к о й  с н а в е с ко й  и п р о д ува ю т у с та н о в к у  о б р а тн ы м  
п о т о к о м  apt о н а  в течен ие  20 м и н .

С н и м а ю т  нагреватель для в ы с у ш и в а н и я  п р о б ы , уста н а вл и ва ю т 
п р я м о й  п о т о к  а р го н а  и  п р о д ув а ю т у с т а н о в к у  2 м и н .

П р и с о е д и н я ю т  взве ш е н н ы е  п о гл о ти те л ь н ы е  п р и б о р ы  и  далее 
веду т п и р о л и з  н о  5 .4 7 — 5.4.9.

5 .4 .1 1 П р и  п р о в е д е н и и  се р и и  а н а л и зо в  после о к о н ч а н и я  о п р е д е ­
л е н и я  п е ч и  и  п о т о к  а р го н а  на  в ы к л ю ч а ю т : п о д в и ж н у ю  п е ч ь  о с та вл я ­
ю т  п р и  д в и н у т о й  к  н е п о д в и ж н о й . У с та н о в ка  н а х о д и тс я  в рабочем  
с о с т о я н и и  и  п о л н о с т ь ю  готова  к  п р о в е д е н и ю  сл е д ую щ его  определ е­
н и я .

5 4 12 Д л я  в ы к л ю ч е н и я  у с т а н о в к и  после  о к о н ч а н и я  опред ел ени я  
у ста н а вл и в а ю т  п р я м о й  п о т о к  а р го н а  и в ы к л ю ч а ю т  э л е ктр о п е ч и . 
П р о д у в а ю т  с и с те м у  д о  тех п о р . п о ка  тем пература  в печах  не с н и з и т с я  
д о  3 5 0 —4 0 0 ’ С . Б о ко в о й  о тво д  т р у б ки  с  а н ги л р о н о м  (1 9 ) закры ваю т 
р е зи н о в о й  т р у б к о й  с о  в ставл енной  в нес с т е к л я н н о й  п а л о ч ко й . 
П осл е д о ва те л ь но  за кр ы в а ю т кр а н ы  15 и  6  и  п р е кр а щ а ю т  п о д а чу  
а р го н а  и з  баллона.

5 .4 .13 Е ж е д н е в н о  через все ста д и и  анал иза , н о  без н а в е с ки  т о п - 
дина п р о в о д я т  холосты е  о п ы т ы  для внесения  п о п р а в к и  в результат 
и с п ы т а н и и . М асса  п ривеса  п о гл о ти те л ь н ы х  т р у б о к  с а с к а р и ю м  д о ­
п у ска е тся  н с  более 5 м г. Х ол осты е  о п ы ты  п о в то р я ю т  д о  тех п о р . п о ка  
р а зн о с ть  п р и ве са  п о гл о ти те л ь н ы х  тр у б о к  п р и  паралл ельны х о п р е д е ­
л е н и я х  будет не более 0 .6  м г.

5 .5  О б р а б о тка  результатов
5.5 I М а с с о в у ю  д о л ю  ки сл о р о д а  в а н а л и ти ч е с ко й  пробе  то п л и в а  

( O ' )  в п р о ц е н та х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф орм уле

О « =  - too  -  • (С О , ) "  , ( 6 )

где т — м асса н а в е с ки  в о зд у ш н о -с у х о го  то п л и в а , г;
» || — с ум м а р н о е  у ве л и че н и е  м ассы  п о гл о ти те л ь н ы х  со су д о в  для 

д и о кс и д а  у глерода  м ри п р о в е д е н и и  о п р е д е л е н и я , г: 
т 2 —  с ум м а р н о е  у ве л и че н и е  м ассы  п о гл о ти те л ь н ы х  со су д о в  для 

д и о кс и д а  углерода п р и  пр о в е д е н и и  х о л о с то го  о п ы та , г: 
0 ,3 6 3 6  — ко э ф ф и ц и е н т  пересчета  м ассы  д и о кс и д а  углерода на  к и с ­

лород;
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( С О , ) "  — м ассовая доля д и о кс и д а  углерода и з  ка р б о н а то в  в а н а л и ­
ти ч е с к о й  пробе  то п л и в а , опред ел енн ая  п о  Г О С Т  13455. %.

5.5.2  М а с с о в у ю  д о л ю  ки сл о р о д а  в с у х о й  п роб е  то п л и в а  в 
п р о ц е н та х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф орм уле

Q , =  0.3636 i t ,  j B L u w . r n . t c o ^ . (7)

где т \  -  м асса н а в е с ки  с у х о ю  то п л и в а , г.
5 .5 .3  Р езультаты , п р е д п о ч ти те л ь н о  среднее а р и ф м ети че с ко е  ре ­

зул ьтатов  двух  о п р е д е л е н и й , о к р у гл я ю т  д о  0 . 1%.
5 .5 .4  П е р е сч е т  р езультатов  опр е д е л е ни я  м ассовой  д о л и  ки сл о р о д а  

н а  д р у ги е  с о с т о я н и я  то п л и в а  п р о и зв о д я т  п о  Г О С Т  27313.
5 .6  Т о ч н о с ть  метода

Массоны « Ш  кислорода. %

Максимально допускаемые расхождения между полученными 
роультатамп. ft абс

1-  ..........  —---- » - I

Д о 5.0 
Он 5.0

(схолммостъ)
в одной Лаборатории 

(сходимость)

0.2
0,3

и рамшх ла6орат«|>ия> 
(1ЮС1ПН.Ч1 inv.THMmrih)

|

5 6 . 1 С х о д и м о с т ь
Р езультаты  паралл ельны х о п р е д е л е н и й , в ы п о л н е н н ы х  в ра зн о с  

врем я в о д н о й  и  то й  ж е  л а б о р а то р и и  о д н и м  и  тем ж е  л аб о р а н то м  п р и  
и с п о л ь з о в а н и и  о д н о й  и  то й  ж е а п п а р а тур ы  и з  о д н о й  и  то й  ж е 
а н а л и т и ч е с ко й  п р о б ы  не д о л ж н ы  о тл и ча ть ся  более, чем  на  в е л и ч и н у , 
у к а з а н н у ю  вы ш е.

5.6 .2  В о с п р о и з в о д и м о с т ь
С р е д н и е  результаты  паралл ельны х о п р е д е л е н и й , в ы п о л н е н н ы х  в 

лвух  р а зн ы х  л а б о р а то р и я х  на  пр е д ста ви те л ьн ы х  п о р ц и я х , взяты х  и з  
о д н о й  и  т о й  ж е п р о б ы  п осл ед ней  с та д и и  ее п о д го т о в к и , не д о л ж н ы  
о тл и ч а ть ся  более, чем  на  в е л и ч и н у , у к а з а н н у ю  вы ш е.

5 .6 .3  Е сл и  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е зу л ь та та м и  д в у х  о п р е д е л е н и й  
п р е в ы ш а е т  з н а ч е н и я , п р и в е д е н н ы е  в та б л и ц е , т о  п р о в о д я т  третье  
о п р е д е л е н и е . За р е зу л ьта т  п р и н и м а ю т  сред нее  а р и ф м е т и ч е с ко е  
д в у х  н а и б о л е е  б л и з к и х  р е зу л ь та то в  в пределах д о п у с к а е м ы х  р а с ­
х о ж д е н и й .

Е сли результат тр е тье го  опр е д е л е ни я  н а хо д и тся  в пределах д о п у с ­
ка е м ы х  р а с х о ж д е н и й  п о  о т н о ш е н и ю  к  ка ж д о м у  и з  двух  пр е д ы д ущ и х  
резул ьтатов , т о  за результат анал иза  п р и н и м а ю т  среднее  а р и ф м е ти ­
ч е с ко е  резул ьтатов  трех  о п р е д е л е н и й .
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6 ИОЛУМИКРОМБТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ КИСЛОРОДА

6.1 Реактивы
6.1.1 А зо т . А з о т , п р и м е н я е м ы й  п р и  п и р о л и зе , д о л ж е н  сод ерж ать  

не более 10 p p m  ки с л о р о д а . П р и  о т с у тс тв и и  азота  т а к о й  ч и с то ты  в 
п р о д аж е  п р о и зв о д я т  о ч и с т к у  газа (6 .2 .1 ). О ч и с т к у  не п р о и зв о д я т , 
если п о п р а в ка  на  х о л о с то й  о п ы т  н а х о д и тс я  в пределах, у с та н о в л е н ­
н ы х  в 6.4.

6 . 1.2 А л ьте р н а ти в н ы е  р е а кти вы  д л я  п р е в р а щ е н и я  лету ч и х  п р о д у к ­
то в  п и р о л и за  в о к с и д  углерода.

6 .1.2.1 Ч и ста я  саж а . Ч а с ти ц ы  разм ером  0 .7 — 2.0  мм  с  зо л ь н о с ть ю  
нс  более 0 .0 1 %  (п р и м е ч а н и е ).

О ч и с т к а  с а ж и  — см . 5 .1.17.
О ч и с т к у  п р о и зв о д я т  д о  зо л ь н о с ти  0 ,01% . О ч и щ е н н у ю  с а ж у  в ы с у ­

ш и в а ю т  п р и  120‘ С . С у х о й  о с т а т о к  о с т о р о ж н о  и зм е л ьч а ю т и п р о с е и ­
в а ю т. вы деляя ча с ти ц ы  разм ером  0 .7 — 2,0  м м .

О п р е д е л я ю т  зо л ь н о с ть  с а ж и .
6 .1 .2 .2  С а ж а  п л а ти н и р о в а н н а я . Ч а с ти ц ы  разм ером  0 .7 — 2.0  м м . 

сод е р ж а щ и е  50%  п л а ти н ы  (п р и м е ч а н и е ).
М е то д  п р и го т о в л е н и я  п л а т и н и р о в а н н о й  с а ж и  — п о  5.1.18.

П |> и м с ч J II и с
Чтобы шбсжать Гххлмного сопроттисния потоку ш м . частицы МСНСС 0.7 мм

отсежиют. При повышенном сопротивлении потоку газа максимальный размер
частиц увеличивают ло 3 мм
6  1.3 М е д н а я  сетка .
6 .1 .4  С м е сь  ги д р о кс и л а  л и т и я  разм ером  ч а с т и ц  0 .7 ^ -2 .0  м м  (9  

частей  п о  об ъ ем у) и  а с кл р н та  (5 .1 .4 ) разм ером  ч а с т и ц  0 .7 — 2 .0  м м . (1 
ч а с ть  п о  объ ем у).

6 .1 .5  П е р хл о р а т  м а гн и я  п о  5 .1 .5  с  разм ерам и зерен 0 .7 — 2 .0  м м .
6 .1 .6  С т е кл я н н а я  нага.
6 .1 .7  Х л о п ко в а я  вата, п р о п и т а н н а я  м олилом  ка л и я . 160 г  пол ила  

ка л и я  р а ство р я ю т в воде и  разбавляю т д о  250 с м 5. 100 г  х л о п к о в о й  
ваты  п р о п и т ы в а ю т  п о л у ч е н н ы м  ра ство р о м  и  с у ш а т  п р и  8 0 'С  в го кс  
азота.

Х р а н я т  в с к л я н к е  и з  т е м н о го  стекл а.
6 .1 .8 А л ь те р н а ти в н ы е  р е а кти вы  для п р е в р а щ е н и я  о кс и д а  у глерода 

в д и о к с и д  углерода.
6 .1.8.1 Р еагент Ш ю т ц е .
30 г  ч и с т о го  гр а н у л и р о в а н н о го  с и л и ка ге л я  (ч а с т и ц ы  р а зм е р о м  

1— 2 м м )  с у ш а т  I ч  п о и  200*С  и п о м е ш а ю т  в к р у гл о д о н н у ю  к о л б у  
в м е с т и м о с т ь ю  250 с м 5 с к о н и ч е с к о й  в о р о н к о й  на  ш л и ф е , и м е ю щ е й  
просвет 25 м м . М ед л е н н о  п р и л и п а ю т при  частом  встряхиван ии  25 с м ' 
се р но й  ки сл о ты  п л о тн о с ть ю  1.84 г /с м 5. П о р ц и я м и , п р и б л и зи те л ь н о  п о

14
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1 г . п р и б а в л я ю т  30 г  т о н к о и з м е л ь ч е н н о ю  п е н т о кс и д а  иод а  (120 $ ) . 
П осл е  п р и б а в л е н и я  ка ж д о й  п о р ц и и  с о д е р ж и м о е  ко л б ы  встр я х и в а ю т . 
К о л б у  за кр ы в а ю т  п р о б к о й  с  о тв о д н о й  т р у б к о й , через к о т о р у ю  колба 
м о ж е т  б ы ть  в а ку ум и р о ва н а . К о л б у  п о гр у ж а ю т  д о  ш л иф а в м а с л я н у ю  
б а н ю  с  те м п е р а ту р о й  200*С  и  в а ку у м и р у ю т  ко л б у  д о  д а в л е н и я  менее 
5 к П а  в те че н и е  2 ч . П осл е  т о го , к а к  с о д е р ж и м о е  ко л б ы  о с ты н е т  под  
в а ку у м о м , р е а ге н т  пе р е л и ва ю т в с у х у ю  с т е к л я н н у ю  с к л я н к у  с  х о р о ш о  
п р и т е р т о й  с т е к л я н н о й  к р ы ш к о й  С к л я н к у  х р а н я т  в э кс и к а т о р е , 
ч то б ы  пр е д отвр а ти ть  п о гл о щ е н и е  влаги  р е а гентом .

И л и
6 .1 .8 .2  А н гм д р о и л н о в а та я  ки с л о та  ( H I 30 8) ( Н Ю 3 • I 2O 5).
И з б ы т о к  й о д н о в а т о й  ки с л о т ы  ил и  п е н т о кс и д а  иола п р и б а в л я ю т  к

к и п я ш е й  с м е си  3 объ ем ов  а зо тн о й  ки с л о т ы  п л о т н о с т ь ю  1,4 г / с м 3 и 
2 объ ем ов  воды . Р аствор  с  н е р а с тв о р и в ш н м ся  и з б ы т к о м  всш сства  
к и п я т я т  в те че н и е  1 ч , что б ы  п о л у ч и т ь  н а с ы щ е н н о й  раствор . Г о р я ч и й  
р а ство р  н е м е д л е н н о  ф и л ь тр у ю т  п о л  в а ку ум о м  через с т е к л я н н ы й  
п о р и с т ы й  ф и л ь тр  (разм ер  п о р  15—40 м к м ) . Ф и л ь т р а т  о ста вл я ю т 
кр и ста л л и зо ва ть ся  в те ч е н и е  I д н я . К р и ста л л ы  о тф и л ь тр о в ы ва ю т  
через в о р о н к у  Б ю х н е р а  с о  с т е к л я н н ы м  п о р и с ты м  ф и л ьтр о м  и  п р о ­
м ы в а ю т х о л о д н о й  а зо тн о й  ки с л о т о й  п л о тн о с ть ю  1,4 г / с м 3. К р и ста л л ы  
с уш а т  п р и  к о м н а т н о й  тем пературе , прод увая  н ад  н и м и  ч и с т ы й  воздух 
в те че н и е  I ч , а затем  в э кс и к а т о р е  н ад  ч а ш ка м и  с  ги д р о кс и д о м  н а тр и я  
и  и е н т о кс и д о м  ф осф ора (V ) .

И л и
6 .1.8 .3  К р а с н ы й  о к с и д  р ту ти  ( I I ) .  Т а б л е тки  д и а м е тр о м  2 м м  и 

т о л щ и н о й  I м м , п р и го т о в л е н н ы е  и з  п р о д а ж н о го  реа гента  с о  сл е д ую ­
щ и м и  х а р а кт е р и с т и к а м и :

Содержание основного всшсства.
Потери при высушивании . 
Соли ртути (I)
Хлориды
Нитраты
Нелетучий остаток

нс менее 99,3%
(мл с у» ОС ПСШССТВО) 

нс более 0.3% при 150*С 
следы
нс более 0.25% 
отсутствие редкими 
нс более 0.1 %

К р а с н ы й  о к с и д  р ту ти  ( I I )  м о ж е т  б ы ть  п р и го т о в л е н  сл е д ую щ и м  
о б р а зо м :

140 г  р т у т и  р а с т в о р я ю т  в 100 с м 3 а з о т н о й  к и с л о т ы  п л о т н о с т ь ю  
1,4 г / с м 3. Р ас тв о р  в ы п а р и в а ю т  д о с у х а  в ф а р ф о р о во й  ч а ш к е . Ч а ш к у  
н а гр е в а ю т  в в ы т я ж н о м  ш к а ф у  п р и  4 0 0 ’ С  д о  п о л н о ю  р а з л о ж е н и я  
ж е л ты х  к р и с т а л л о в  н и т р а т а  р т у т и  ( I I )  ( H g ( N 0 3) 2).

6 .1 .9  С е р е б р я н а я  п р о в о л о ка , д и а м е тр о м  0 ,1 —0,2  м м .
6 .1 .10  П и р и д и н . П р и го д е н  п и р и д и н  с о  с л е д ую щ и м и  х а р а кте р и с ­

т и к а м и :
20
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CjHjN
Плотность при 20'С

нс менее 99.0% , 
0,981-0.983 г/см1 
1,5090—1.5100

Н с  м енее 95%  п е р е го н я е тс я  в  пределах 114— 117 'С . 
М а к с и м а л ь н о  д о п у с ти м ы е  ко л и ч е с тв а  п р и м е се й :
Вс шестой, нерастворимые в воде отсутствуют
Нелетучие вещества 0.002%
Хлориды 0,0005%
Медь 0,0002%
Аммиак 0,002%
Вода 0 ,1 %
Е сл и  п р о д а ж н ы й  п и р и д и н  не  о тв е ча е т  т а к и м  т р е б о в а н и я м , 

р е а ге н т  п е р е го н я ю т  н а  р е а к т м ф и к а ц и о н н ы й  к о л о н н е  с 15— 20 т е о ­
р е т и ч е с к и м и  т а р е л к а м и  И с п о л ь з у я  к о э ф ф и ц и е н т  о р о ш е н и я , р а в ­
н ы й  100, о т г о н я ю т  и о тб р а с ы в а ю т  п е р вы е  10% д и с т и л л я та  Затем  
с н и ж а ю т  к о э ф ф и ц и е н т  д о  !0 ,  о т г о н я ю т  и  с о б и р а ю т  с л е д у ю щ и е  75%  
д и с ги л л а т а

6  111 Э та н о л а м и н
6  1 1 2  Т и м о л о в ы й  с и н и й , и н д и к а т о р , 0 .4 % -н ы й  раствор  в п и р и ­

д и н е
6  1 1 3  Н а тр и я  м е то кс и д , 0 ,05  м о л ь /л м 3 с та н д а р тн ы й  р аствор  для 

т и т р и м е т р и ч е с к о го  опред ел ени я .
6  1.13 I Пригот овление раст вора
1,15 г  н а тр и я  р а с тв о р я ю т  в 500 с м 3 м етанола и  разбавляю т ч и с ты м  

п и р и д и н о м  (6  1.10) д о  1000 с м 3. Р аствор п р е д о х р а н я ю т  о т  д и о кс и д а  
углерода

6 .1 .1 3  2 У с т а н о в л е н и е  к о н ц е н т р а ц и и  ра ство р а . В зв е ш и в а ю т  
о к о л о  50 м г  б е н з о й н о й  к и с л о т ы  с  п о гр е ш н о с т ь ю  в з в е ш и в а н и я  не 
более 0,1 м г . В к о н и ч е с к у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3 п о м е щ а ю т  
15 с м 3 п и р и д и н а  (6  1 .10) и  д о б а в л я ю т  2 к а п л и  и н д и к а т о р а  т и м о л о ­
в о го  с и н е г о  (6 .1  12). П р о п у с к а я  че р е з ко л б у  п о т о к  азо та , в ы т е с н я ­
ю т  в о зд у х  и  н е й т р а л и з у ю т  с о д е р ж и м о е  ко л б ы  р а с тв о р о м  м с т о кс и д а  
н а т р и я . В  с о д е р ж и м о м  ко л б ы  р а с т в о р я ю т  н а в е с к у  б е н з о й н о й  к и с ­
л о ты  и  т и т р у ю т  р а с тво р о м  м с т о к с и д а  н а тр и я  д о  п о я в л е н и я  с и н е й  
о к р а с к и

К о н ц е н т р а ц и ю  раствора м с то кс и д а  н а тр и я  ( О  м о л ь /д м 3 в ы ч и с ­
л я ю т  п о  ф орм уле

С  = " 4
122,1 V '

(8 )

где т А -  
V -

масса н а в е с ки  б е н з о й н о й  ки с л о ты , г;
объем  раствора м с то кс и д а  н а тр и я , и зр а с х о д о в а н н ы й  на
т и т р о в а н и е , с м 3.
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6 .2  .Аппаратура
П р и н ц и п и а л ь н а я  схем а  у с т а н о в к и  для опред ел ени я  ки сл о р о д а  

п о л у м и кр о м е т о д о м  привед ена  на  р и с у н ке  5. В ся аппаратура  в у с та ­
н о в ке  д о л ж н а  со е д и н я ть с я  с п о м о щ ь ю  ш л и ф о в  кр о м е  п р и б о р о в  дли 
п о гл о щ е н и я  д и о кс и д а  углерода.

6.2.1 У с т р о й с т в о  дл я  о ч и с т к и  азота. Т и п и ч н о е  у с тр о й с тв о  для 
о ч и с т к и  азота  (р и с у н о к  6 ) с о с то и т  и з  с л е д ую щ и х  частей .

6 .2 I I Регулятор давления, содержащ ий вазелиновое масло м ед иц и н ­
с ко й  чи стоты  П ригоден  ци л и н д р  высотой 300 мм  и диаметром 50 мм.

6 .2 .1 .2  В е р ти ка л ь н а я  тр у б ка  вы со то й  120 м м  и в н у т р е н н и м  д и а ­
м етром  30 м м . н а п о л н е н н а я  перхл оратом  м а гн и я  (6 .1 .5 ).

6 .2 .1 .3  В е р ти ка л ьн а я  кварцевая  тр у б ка  д л и н о й  300 м м  и в н у т р е н ­
н и м  д и а м е тр о м  15 м м . н а п о л н е н а  п о р и с то й  м ел ью , н а греваем ой  до 
5 0 0 'С .

П о р и с т у ю  медь п о л уч а ю т  п р и  в о сс та н о в л е н и и  о кс и д а  м еди в 
п р о в о л о ке  в о д о р о д о м , р а зб а вл е н н ы м  азотом  п р и  м и н и м а л ь н о  в о з ­
м о ж н о й  те м п е р а тур е , о б ы ч н о  200— 2 5 0 'С .

6 .2 .1 .4  С к л я н к а  дл я  под счета  п у зы р ь ко в  (б а р б о тс р ), н а п о л н е н н а я  
ва зе л и н о вы м  м аслом  для в и зу а л ь н о го  опред ел ени я  с к о р о с т и  п о т о ка  
азота.

6 .2 .1 .5  U -о б р а зн а я  тр у б ка  в ы с о то й  о к о л о  150 м м  с  в н у т р е н н и м  
д и а м е тр о м  15 м м . первая треть  к о т о р о й  за п о л н е н а  с м е сь ю  ги д р о кс и л а  
л и т и я  с  а с ка р и т о м  (6 . / .4 ) .  вторая гр е ть  — пер хл о р а то м  м а гн и я  (6  1.5) 
и  п о с л е д н я я  тр е ть  — с м е сь ю  2 частей  (н о  об ъ ем у) п о р о ш к о о б р а з н о го  
п с н т о к с и д а  ф осф ора  ( V )  и  I ча сть  (п о  объ ем у ) о с к о л к о в  сте кл а  с 
разм ерам и к у с к о в  0 ,7 — 2 ,0  м м .

/ — а ют шкоппоыю мстуштм чистоты: ^ -  мима очистки а юта. t  -  rjr/fmt 
лт пирата > сПор*с. *  — п*)*»» an очистки окапи jturw i: f  -  трЯЬл 

д »  окисмииш «си ла  >тпсрзд». 6 -  опрс.илгмиг « м я в
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Рисунок 5 — Принципиальна» схема установки для определении 
кислорода полумикрометодом
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Рисунок 6 — Устройство для очистки jjotu

6 .2 .2  Т р у б к а  дл я  пи р о л и за .
Т р у б ка  для пирол иза  в н у тр е н н и м  диам етром  (10+1) мм  изготовлена  

и з  ч и с то го , п р о зр а ч н о го  кварца без пол ос и  д р у ги х  ви д и м ы х  деф ектов
Н а р и с у н к е  7 представлены  две т и п и ч н ы е  к о н с т р у к ц и и  А  и Б 

в х о д н о го  к о н ц а  т р у б к и  для пи р о л и за .
В к о н с т р у к ц и и  А  пред усм о тр е на  вспо м о га тел ьн а я  тр у б ка , ко то р а я  

пред отвр а щ а е т по п а д а н и е  воздуха п р и  вн е с е н и и  в т р у б ку  л о д о ч к и  с 
н а в е с ко й . В ы с уш и в а н и е  и  п и р о л и з  н а в е с ки  п р о и с х о д и т  м еж ду  п а т ­
р у б ко м  для п о д а ч и  азота  и  слоем  с а ж и  Э та ча сть  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и  
д о л ж н а  и м е ть  д л и н у , д о с та то ч н у ю  для р а зм е щ е н и я  на гревателей , 
ко то р ы е  и с п о л ь зу ю тс я  дл я  в ы с у ш и в а н и я  и  п и р о л и за  п р о б ы .

С ъ е м н ы й  нагреватель для в ы с у ш и в а н и я  п р о б ы  п ривед ен  на  р и ­
с у н к е  Н.

В к о н с т р у к ц и и  Б  воздух, п о п а д а ю щ и й  п р и  за гр у зке  п р о б ы , удаля­
ю т  вместе с  вл а го й  д о  пи р о л и за  п р о б ы . Р асстояни е  м еж ду  п а тр у б ко м  
для п о д а ч и  азота и  ко л п а ч к о м  р е а к ц и о н н о й  т р у б к и  д о л ж н о  бы ть  
д о с та то ч н ы м  для р а зм ещ ен ия  с ъ е м н о го  нагревателя дли в ы с у ш и в а ­
н и я  п р о б ы , а р а ссто я н и е  м е ж д у  тем  ж е п а тр у б ко м  и  сл оем  с а ж и  — 
для р а зм е щ е н и я  на гревателя , и с п о л ь зу е м о го  для п и р о л и за  н а в е с ки .
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Рисунок 7 — Типичные конструкции входного отверстии 
трубки дли ииролнн

/  »  p r i o t i u  m i i ( M N i« M f > T M M lu  N J ic p A x u , 2  -  цг-.ми1 юн*1>увмнеf  im p M ia c ,  
f  w.iTtpHJil ы и вм и и и и . 4  h /р м ж  лл* »vji л * т  к ь е ь  Т|хм«лгрстд1С.«м

Рисунок 8 — Съемный нагреватель для высушивания пробы
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П и р о л и з  п р о б ы  о с ущ е с тв л я ю т  с  п о м о щ ь ю  га зо во й  ил и  эл е ктр о - 
го р е л к и . а н а гр е в  с а ж е в о го  ко н т а к т а  — т о л ь ко  эл е ктр о п е ч ь ю .

П р е вр а щ е н и е  ки сл о р о д а  л е туч и х  п р о д у кт о в  п и р о л и за  в о к с и д  
у глерода  п р о и с х о д и т  на ч и с т о й  (6 . 1.2 . 1) и л и  п л а т и н и р о в а н н о й  
(6 .1 .2 .2 ) са ж с . В  п е р в о м  случае д л и н а  слоя с а ж и  составляет 190— 200 
м м . Д л и  ф и к с а ц и и  слоя с а ж и  и с п о л ь зу ю т  п р о б к и  и з  п л а ти н о в о й  с е тки  
д л и н о й  5 м м . П е чь  д о л ж н а  на гревать  с а ж у  д о  (1125±25)*С .

П р и  и с п о л ь зо в а н и и  п л а т и н и р о в а н н о й  с а ж и  н а б и в ка  д о л ж н а  с о ­
с то я ть  и з  д в у х  с е к ц и й  д л и н о й  п о  4 5 — 50 м м . разделенны х п р о б к а м и  
и з  п л а ти н о в о й  с е т ки  д л и н о й  5 м м . П е ч ь  д о л ж н а  на гревать  п л а т и н и ­
р о в а н н у ю  с а ж у  д о  9 4 0 'С . о б ы ч н о  рабочая тем пература  составляет 
(910±10)*С .

За в о сс та н а в л и в а ю щ и м  р е а гентом  (с а ж е й ) в о б о и х  сл учаях  п о м е ­
щ а ю т  п р о б к у  и з  м е д н о й  с е т ки  (6  1.3) д л и н о й  5 0 —60 м м . на греваем ую  
п о д хо д я щ е й  п е ч ь ю  д о  900*С .

6 .2 .3  Т р у б к а  для о ч и с т к и  о кс и д а  углерода.
Т р у б к а  д л и н о й  190— 210 мм  и  в н у т р е н н и м  ди а м е тр о м  10— 15 мм. 

130— 140 м м  ее д л и н ы  н а п о л н я ю т  с м е сь ю  ги д р о кс и д а  л и т и я  с  а с ка - 
р и то м  (6.1 4 ) дл я  п о гл о щ е н и я  ки с л ы х  газов  (Н С 1 . H>S и  д р  ) . сл е д ую ­
щ и е  6 0 — 70 м м  — перхл оратом  м а гн и я  (6 .1 .5 ) для п о гл о щ е н и я  воды , 
вы д е л яю щ е й ся  п р и  р е а кц и и  ки с л ы х  газов  с а с ка р и то м .

6 .2 .4  Т р у б к а  для о ки с л е н и я  о кс и д а  углерода.
Т р у б ка  .длиной 220— 250 м м  (в  за в и с и м о с ти  о т  т о го , к а к о й  из 

а л ь те р н а ти вн ы х  р е а ге н то в  и с п о л ь зу ю т ) , в н у т р е н н и м  д и а м е тр о м  ( 10± 1) 
м м . Т р у б к у  за п о л н я ю т  о д н о й  из с л е д ую щ и х  гр у п п  р е а ге н то в  н след у­
ю щ е м  п о ряд ке -

а) 15—20 мм  х л о п к о в о й  ваты , п р о п и т а н н о й  й о д и д о м  ка л и я  (6 .1 .7 );
100— 110 м м  реа гента  Ш ю т ц а  (6 .1 .8 .1 );
3 5 — 50 м м  х л о п к о в о й  ваты , п р о п и т а н н о й  йод и д ом  ка з н я  (6 .1 .7 );
4 5 — 50 м м  перхлората  м а гн и я  (6 .1 .5 ).
Р еагенты  о тд е л я ю т  д р у г  о т  д р у га  слоем  с т е к л я н н о й  ваты  (6 .1 .6 ) 

д л и н о й  5 м м ;
б ) 13 0 — 140 м м  а н ги д р о и о д н о в а то й  ки с л о т ы  (6 .1 .8 .2 ). н а гр е то й  до 

120’ С ;
3 5 —40 м м  х л о п к о в о й  ваты , п р о п и т а н н о й  и о л н л о м  ка л и я  (6 .1 .7 );
4 0 — 45 м м  перхлората  м а гн и я  (6  1.5).
Р еагенты  отд е л я ю т д р у г  о т  д р у га  слоем  с т е к л я н н о й  ваты (6 .1 .6 ) 

д л и н о й  5 м м ;
в ) 1 4 0 — 150 м м  к р а с н о г о  о к с и д а  р т у т и  ( И )  ( 6 .1 .8 .3 )  н а гр е т о го  

д о  2(Н)‘ С . у д е р ж и в а е м о го  п р о б к а м и  и з  с т е к л я н н о й  ваты  д л и н о й  
5 м м ;
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пу сто й  п р о м е ж у то к  (п р и  ко м н а тн о й  температуре) д л и н о й  45— 50 м м  
для ко н д е н с а ц и и  ртути .

35— 40 м м  н а б и в ки  и з  се р е б р я н о й  п р о в о л о ки  (6 .1 .9 ) д л я  п о гл о щ е ­
н и я  па р о в  р ту ти .

6 .2 .5  А п п а р а тур а  для опр е д е л е ни я  д и о кс и д а  у гл ерод а , п о л у ч е н н о ­
го  в тр уб ке  дл я  о ки с л е н и я  (6 .2 .4 ).

6  2 .5 .1 Тш примет рчческое окончание
А п п а р а т у р а  д л я  п о г л о щ е н и я  и т и т р о в а н и я  д и о к с и д а  у г л е ­

р о д а  п р е д с т а в л е н а  н а  р и с у н к е  9 . п о г л о т и т е л ь н ы й  с о с у д  — на  
р и с у н к е  10 .
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Рисунок 9 -  Аппаратура для поглощения и титрования диоксида 
углерода
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Общая длина со вставленными пробка­
ми 170 мм.
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Рисунок 1 • — Поглотительная трубка 
для фа|Я'мсф«чсск«о определении 

диоксида углерода

Рисунок 10 — Поглотительный 
сосуд

6.2.S .2 Гравимет рическое о ко н ­
чание

К о н с т р у к ц и я  п о гл оти тел ьной  
тр у б ки  представлена на р и с у н ке  ! 1.

За п о гл о ти те л ь н о й  т р у б к о й  п о ­
м е щ а ю т п р е д о х р а н и те л ь н у ю  т р у б ­
ку . с о д е р ж а щ у ю  с у х о й  перхл орат 
м а гн и я  (6 .1 .5 ) и  см есь  ги д р о кс и д а  
л и т и я  с  а с ка р и то м  (6 .1 .4 ).

Д л я  в зв е ш и в а н и я  п о гл о ти те л ь н о й  т р у б ки  и с п о л ь зу ю т  весы  с  п о ­
гр е ш н о с т ь ю  в зве ш и в а н и я  нс  более 0.1 м г.

6 .2 .6  П л а ти н о в а я  л о д о ч ка  д л и н о й  о к о л о  15 м м . ш и р и н о й  4  мм  и 
гл у б и н о й  4  м м . на  о д н о м  ко н ц е  к о т о р о й  в верхн ей  ча сти  им еется 
у ш к о  для извл е че ни я  сс и з  р е а кц и о н н о й  тр у б ки .

6 .3  П о д го то в ка  к  анализу
6 .3 .1 П р и го то в л е н и е  проб ы  — см . 4 .2 ,
6 .3 .2  П о д г о т о в к а  а п п а р а т у р ы
О тд ельны е ч а с ти  у с т а н о в к и , н а п о л н е н н ы й  с о о тв е тс тв у ю щ и м и  ре ­

а ге н та м и , к а к  у ка з а н о  в 6.1 и  6 .2 , с о е д и н я ю т  в с о о тве тс тв и и  с 
р и с у н к о м  1 (п р и м е ч а н и е  I ) .  Д л я  ге р м е ти за ц и и  ш л и ф о в  и с п о л ь зу ю т
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с м а з к и  и л и  м и н е р а л ь н ы е  масла с  н и з к о й  у п р у го с т ь ю  пара , н е п р о н и ­
цаем ы е дли ки с л о р о д а , д и о кс и д а  углерода и п а р о в  воды . Д л я  п р и с о ­
е д и н е н и я  п о гл о т и т е л ь н о го  сосуда к  тр уб ке  для о ки с л е н и я  и с п о л ь зу ю т  
с о е д и н и те л ь н у ю  тр у б ку , н е п р о н и ц а е м у ю  для па р о в  воды  и  д и о кс и д а  
у глерода  (п р и м е ч а н и е  2 ) ; п о в е р х н о с ти  к о н ц о в  с т е к л я н н ы х  тр у б о к  
д о л ж н ы  б ы ть  п р и ш л и ф о в а н ы .

У с та н а в л и в а ю т  с к о р о с т ь  п о т о ка  азота 25 с м 3/м и н  П р о в е р я ю т  
1е р м е ги ч и о с т ь  а п п а р а ту р ы , создавая в си сте м е  д а вл е ни я  с  п о м о щ ь ю  
р е гул ято р а  д а в л е н и я  (6 .2.1 ! )  и наблю дая п р е кр а щ е н и е  п о т о к а  азота 
через б а рб отер  (6.2 1.4).

Р еа ген ты  н а гр е в а ю т д о  их  р а б о чи х  тем ператур . С а ж у  в р е а к ц и о н ­
н о й  тр у б ке  н а гр е в а ю т  д о  м и н и м а л ь н о й  те м пературы  9 0 0 ’ С  У с т а н о в ­
к у  п р о д ув а ю т  азотом  не м енее 15 м и н .

П р о во д я т  х о л о с то й  о п ы т , к а к  у ка з а н о  в 6  5 4 н о  без п р о б ы  Е сли 
результат х о л о с то го  о п ы та  э кв и в а л е н те н  более, чем  0 ,12  м г  к и с л о р о ­
да . т  с  более, чем  0 ,15  с м 3 0 ,05  м о л ь /д м 3 раствора  м е то кс и д а  н а тр и я  
(п р и  т и т р и м с т р и ч е с к о м  о к о н ч а н и и )  ил и  пр и в е с  п о гл о ти те л ь н о й  
т р у б к и  с о ставл я ет в е л и ч и н у  более, чем  0 ,33  м г  (гр а в и м е тр и ч е с ко е  
о к о н ч а н и е ) , а п п а р а ту р у  с н о в а  п р о д ув а ю т азо то м  и  п о в то р я ю т  х о л о ­
с то й  о п ы т  (п р и м е ч а н и е  3).

П р и  уд о вл е тво р и те л ьн о м  результате х о л о с то го  о п ы та  пр о в е р я ю т 
работу  у с т а н о в к и , проведя а н а л и з  ч и с т о го  о р га н и ч е с к о го  вещ ества  с 
и зв е с тн о й  м а ссо во й  дол ей  ки сл о р о д а  (п р и м е ч а н и е  4 ). Е сл и  результат 
м енее, че м  на  0 ,3%  отл ичается  о т  т е о р е ти ч е с ко го  зн а ч е н и я , у с та н о в ка  
го то в а  дл я  анал иза  (п р и м е ч а н и е  5).

П р и м е ч а н и я
1 Реагенты для титриметрического окончания содержат пиридин, поэтому 

аппаратуру ратмешлот в хорошо вентилируемом вытяжном шкаф)
2 Для присоединения поглотительного сосуда при титримстрическом оконча­

нии применяют трубки ит полиэтилена или политетрафторэтилена, а при грави­
метрическом окончании -  ит бутилового или натурального каучука, пропитанного 
минеральным воском

3 Для получении удовлетворительных результатов холостого опыта может 
нот|>с6о«ит1,ся промыпка установки а ютом в течение нескольких дней

4 Дтя этой пели пригодны аистанилид, антрахинои. бентойнаи кисло!а. 2 — 
нафтол, октадсканол. сахаром, ванилин или фенолфталеин

5 Для некоторых партий платинированной сажи необходима температура 
свыше 92<ГС В этом случае поднимают температуру до 940 'С  и снова проогряют 
работу установки
6 .4  П роведение анализа
П л а т и н о в у ю  л о д о ч к у  (6 .2 .6 ) н а гр е в а ю т  в азоте д о  те м пературы  

п и р о л и за  и  л а ю т  о с ты ть  в азоте. В л о д о ч ке  в зв е ш и в а ю т  2 0 - -5 0  м г  
(п р и м е ч а н и е  I )  п р о б ы  с  п о гр е ш н о с т ь ю  в зв е ш и в а н и я  не  более 0,1 м г.

6.4.1 Т р у б к а  для п и р о л и за  к о н с т р у к ц и и  (р и с у н о к  7а).
28
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6 .4 .1 .1 Т и тр о м е тр и ч е с ко е  о к о н ч а н и е . П р и  с к о р о с т и  п о т о к а  азота 
25 с м 5/м и н  в п о гл о ти те л ь н ы й  со суд  и з  ка п е л ь н о й  в о р о н к и  м ед ленно  
п р и л и в а ю т  12 с м 5 п и р и д и н а  (6 . 1. 10) т а к . чтоб ы  п и р и д и н  не  по па л  на 
ка п и л л я р  (9 ) Д о б а в л я ю т  100 м г  э та н о л а м и н а  (6 .1 .И )  и  2 ка п л и  
раствора и н д и ка то р а  ти м о л о в о го  с и н е го  (6 .1 .1 2 ). С о д е р ж и м о е  сосуда 
пе р е м е ш и ва ю т 2— 3 м и н  и  затем н е й тр а л и зу ю т  0 ,05  м о л ь /д м ^  р а с тв о ­
ром  м е то кси д а  н а тр и я  (6 .1 .1 3 ) д о  п о я в л е н и я  с и н е й  о кр а с к и .

З а кр ы ва ю т кр а н  S2 ( р и с у н о к  10) на входе в п о гл о ти те л ь н ы й  сосуд 
(п р и м е ч а н и е  2 ).

Ч ерез в с п о м о га т е л ь н у ю  т р у б к у  (р и с у н о к  7а) п р о п у с к а ю т  а зо т  со 
с к о р о с т ь ю  5 0 с м 3/м и н .  О т к р ы в а ю т  т р у б к у  для п и р о л и за  и  вставл яю т 
в сп о м о га т е л ь н у ю  тр у б ку . С  п о м о щ ь ю  м а гн и та  держ атель л о д о ч к и  
пе р е м е щ а ю т во в сп о м о га т е л ь н у ю  тр у б ку . П о м е щ а ю т  л о д о ч ку  с  н а ­
в е с ко й  в д ерж ател ь для л о д о ч к и  и  не м е д л е нно  п е р е д в и га ю т держ атель 
вместе с  л о д о ч к о й  в т р у б к у  д л я  п и р о л и за ; удал яю т в сп о м о га те л ь н ую  
т р у б ку  и за кр ы в а ю т  т р у б к у  для пи р о л и за  п р о б к о й .

С  п о м о щ ь ю  р е гул я то р а  д а в л е н и я  (6 .2 .1 .1 )  на  л и н и и  о ч и с т к и  
азота  (р и с у н о к  6 ) в с и с те м е  с о зд а ю т  д а в л е н и е . О т к р ы в а ю т  к р а н  S 2 
( р и с у н о к  10). Л о д о ч к у  н а гр е в а ю т  д о  105— И 0 * С  в т е ч е н и е  10 м и н * 
Н е п р е р ы в н о  т и т р у ю т  д и о к с и д  у гл е р о д а , п о л у ч а ю щ и й с я  и з  влаги  
то п л и в а  д о  п о я в л е н и я  с и н е й  о к р а с к и .  Л о д о ч к у  в ы д е р ж и в а ю т  п р и  
105— 110*С  д о  тех п о р , п о к а  нс  п р е к р а т и т с я  вы д ел ен ие  д и о кс и д а  
у гл ерод а  (п р и б л и з и т е л ь н о  20 м и н ) ,  ч т о  у ка зы в а е т  на  п о л н о е  в ы с у ­
ш и в а н и е  п р о б ы  (п р и м е ч а н и е  3). С н и м а ю т  п о к а з а н и я  б ю р е т к и  
П и р о л и з у ю т  п р о б у  20 м и н  п р и  м и н и м а л ь н о й  те м п е р а ту р е  9 0 0 *С . 
н е п р е р ы в н о  т и т р у я  д и о к с и д  у гл ерод а  д о  п о я в л е н и я  с и н е й  о к р а с к и .  
У с т а н о в к у  п р о д у в а ю т  ещ е 10 м и н  и  з а к а н ч и в а ю т  т и т р о в а н и е  ( п р и ­
м е ч а н и е  4 ).

6 .4 .1.2 Гравимет рическое окончание
Ч ерез в с п о м о га т е л ь н у ю  т р у б к у  (р и с у н о к  7а) п р о п у с к а ю т  азот со  

с к о р о с т ь ю  50 с м 3/м и н  и п о м е щ а ю т  л о д о ч к у  в тр у б ку  для пи р о л и за  
п о  6 .5 .1 .1 . П р о б у  в ы с у ш и в а ю т  в тр у б ке  для пи р о л и за  п р и  105— 110*С 
в п о т о к е  азота  не менее 20 м и н . В  т о  врем я , п о к а  проба  в ы суш и ва е тся , 
п о гл о т и т е л ь н у ю  т р у б ку  (п р и м е ч а н и е  5) п р о ти р а ю т  зам ш ен  и  п о м е ­
щ а ю т на  20 м и н  о к о л о  весов, что б ы  п р и в е с ти  в равновесие  с 
атм осф ерой  л а б о р а то р и и . О т к р ы в а ю т  и  не м е д л е нно  за кр ы в а ю т  о д и н  
и з  запо р н ы х  кр а н о в  п о гл о ти те л ь н о й  т р у б к и  и  в зве ш и в а ю т т р у б к у  с 
n o ip c u iiio c T w o  в зве ш и в а н и я  нс  более 0,001 м г.

П о гл о т и т е л ь н у ю  т р у б к у  п р и с о е д и н я ю  г к  у ста н о вке , п и р о л и зу ю т  
с у х у ю  п р о б у  в те че н и е  20 м и н  и п р о д ув а ю т у с т а н о в к у  ещ е 10 м и н  
(п р и м е ч а н и е  4 ). З а кр ы в а ю т  за п о р н ы й  кр а н  на п о гл о ти те л ь н о й  тр у б -
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к с , о тс о е д и н я ю т  се о т  у с т а н о в к и  и  п р и с о е д и н я ю т  сн о в а  п р е д о х р а н и ­
те л ь н у ю  тр у б ку .

П о гл о т и т е л ь н у ю  т р у б к у  п р о т и р а ю т  и  в зве ш и в а ю т  та к  ж е . к а к  п р и  
п е р в о н а ча л ьн о м  в зве ш и в а н и и .

6 4 2 Т р у б ка  для пи р о л и за  к о н с т р у к ц и и  п о  р и с у н к у  76
6.4.2.1 Тит римет рическое окончание
З а кр ы в а ю т  кр а н  J j  ( р и с у н о к  10). О т к р ы в а ю т  т р у б к у  д л я  п и р о л и за  

и п о м е ш а ю т  в н у тр ь  л о д о ч к у  с  н а в е с ко й  и затем  м а гн и т н ы й  то л ка те л ь  
и з  ж елеза , п о к р ы т о го  с те кл о м  О т к р ы в а ю т  кр а н  5 ,  (р и с у н о к  7 6 ) и 
од еваю т на  к о н е й  тр у б ки  к о л п а ч о к . Л о д о ч к а  н а хо д и тся  в р е а к ц и о н ­
н о й  тр у б ке  м е ж д у  ко л п а ч к о м  и  п а тр у б ко м  для по д а чи  азота. Л о д о ч к у  
н а гр е в а ю т  в то ке  азота п р и  105— 110‘ С  в течен ие  20 м и н  для в ы с у ­
ш и в а н и я  н а в е с ки .

К р а н  5 |  за кр ы в а ю т .
О т к р ы в а ю т  кр а н  S2 З а п о л н я ю т  п о гл о ти те л ь н ы й  со суд  и н е й тр а ­

л и з у ю т  р а ство р , к а к  у ка з а н о  в 6 .4 .1 .1 .
С  п о м о щ ь ю  м а гн и та  и  тол кател я  п е р е м е ш а ю т л о д о ч к у  с  н а в е с ко й  

в зо н у  п и р о л и за  м е ж д у  слоем  с а ж и  и п а тр у б ко м  для п о д а ч и  азота , а 
то л ка те л ь  отво д ят  назад к  к о л п а ч к у . П р о б у  п и р о л и з у ю т  в те че н и е  20 
м и н  п р и  м и н и м а л ь н о й  тем пературе  900*С  и н е п р е р ы в н о  т и т р у ю т  
д и о к с и д  у глерода  д о  п о я в л е н и я  с и н е й  о к р а с к и . У с т а н о в к у  п р о д ува ю т 
еш е 10 м и н  и  за ка н ч и в а ю т  ти тр о в а н и е .

6 4 .2 .2  Гравимет рическое окончание  
З а гр у ж а ю т  и в ы с у ш и в а ю т  п р о б у  п о  6 .4 .1 .2 .
П о к а  п р о б а  вы с у ш и в а е тся , п р о т и р а ю т  и  в зве ш и в а ю т  п о гл о т и т е л ь ­

н у ю  т р у б ку  (п р и м е ч а н и е  5) к а к  о п и с а н о  в 6 .4 .1 .2  и п р и с о е д и н я ю т  ее 
к  у с та н о в ке . З а кр ы в а ю т  кр а н  5 | .  Л о д о ч к у  п о м е ш а ю т  в зо н у  п и р о л и за , 
а то л ка те л ь  о тво д ят назад к  ко л п а ч к у . П и р о л и з у ю т  п р о б у  и  п р о д ув а ю т 
у с т а н о в к у , к а к  у ка з а н о  в 6 .4 .1 .2 .

З а кр ы в а ю т , о т с о е д и н я ю т , п р о т и р а ю т  и в зве ш и в а ю т п о гл о ти те л ь ­
н у ю  т р у б к у  т а к  ж е . к а к  п р и  п е р в о н а ча л ьн о м  в зв е ш и в а н и и .

П р и м е ч а н и я
1 Массу пробы выбирают такой, чтобы результат холостого опыта соответст­

вовал не более 0.25% абс массовой поли кислорода
2 Крам Sz должен быть закрыт. когда открыта реакционная трубка для внесе­

ния лодочки с навеской, чтобы предотвратить попадание реагента в поглотитель­
ном сосуде на капилляр, где диоксид углерода будет поглощаться, но ив 
титроваться

3 Влажность пробы можно рассчитать, исходя и« объема израсходованною 
раствора мстоксилэ натрия I ем* рос твори метоксида натрии зквивалентем 18,02 мт 
ЙОДЫ

4 Можно исключить предварительное высушивание пробы и определить 
обшсс содержание кислорода в во «душно-сухой пробе Определение ведут, нагре­
вая навеску 10 мин при 105- П 0*С , 20 мин при 900*С и продувают установку 10
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мин Влагу определяют отдельно по ГОСТ 11305 или ГОСТ 27314 Кислород. 
oGpajyiouwika h j  в л а ги , вычитают из общею содержания пне лоро да (ноля содер­
жит 88.81% кислорода)

5 После наполнения реагентами поглотительную трубку следует продуть 
аютом
6 .5  О бработка  результатов
6.5.1 Т и т р  и  м е т р и ч е с к и й  м е т о д
М а с с о в у ю  д о л ю  ки сл о р о д а  в а н а л и ти ч е с ко й  пробе  то п л и в а  ( ( f )  в 

п р о ц е н та х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф орм уле

О а =  $ - - 1 • 100. (9 )

где т  — м асса н а в е с ки  а н а л и ти ч е с ко й  п р о б ы , i
С  —  к о н ц е н т р а ц и я  раствора  м е то кси л а  н а тр и я , м о л ь /с м 3 

(6 .1 .13 .2 )
Г , — объем  раствора  м е то кс и л а  н а тр и я  (6 .1 .1 3 ), и зр а с х о д о в а н ­

н о ю  на  т и т р о в а н и е  д и о кс и д а  у глерода, п о л у ч е н н о го  при  
п и р о л и зе  н а в е с ки , с  уче то м  хо л о с то го  о п ы та , с м 3.

6 .5 .2  Г р а в и м е т р и ч е с к и й  м е т о д  — с м  5.5.1.
6 .6  Т о ч н о с ть  метода —  см . 5 .6 .
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