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Настоящие технические условия распространяются на флотореагент-оксаль, представляющий собой продукт переработки на стадии синтеза диметилдиоксана при получении изопрена.

Флотореагент марки Т-80 применяется в нефтегазодобывающей промышленности для флотации руд цветных металлов, угля, минерального сырья; марок Т-92, Т-93 используется при изготовлении пластификаторов для резиновых смесей и пленочных материалов.


Флотореагент марки Оксанол применяется в качестве компонентов в химической, лакокрасочной, обувно-кожевенной промышленностях.


Флотореагент-оксаль может поставляться на экспорт.


Обязательные требования к флотореагенту-оксалю, направленные на обеспечение безопасности для жизни и здоровья граждан, физических и юридических лиц, государственного или муниципального имущества, окружающей среды, жизни или здоровья животных и растений, изложены в  разделах: «Технические требования», «Требования безопасности», «Охрана природы», «Транспортирование и хранение», «Гарантии изготовителя».


В технической документации и при заказе продукт обозначается: «Флотореагент-оксаль марки Т-80 (Т-92, Т-93, Оксанол),  ТУ 2452-015-48158319-2009».

1 ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1 Флотореагент-оксаль должен соответствовать требованиям настоящих технических условий и изготавливаться по технологическому регламенту, утвержденному в установленном порядке.

1.2 Флотореагент-оксаль должен соответствовать требованиям и нормам, указанным в таблице 1.

Таблица 1
	Наименование

показателя
	Норма
	Метод 

испытания

	
	Т-80
	Т-92
	Т-93
	Оксанол
	

	Внешний вид
	Прозрачная нерасслаивающаяся жидкость от желтого до коричневого цвета
	Подвижная жидкость от бесцветного до светло-желтого, светло-зеленого цвета
	по п. 5.3 

настоящих ТУ

	Массовая доля диметилдиоксана, %, не более
	0,5
	0,1
	0,5
	-
	по п. 5.4  

настоящих ТУ

	Массовая доля диоксановых спиртов, %, не менее
	-
	-
	-
	70
	по п. 5.7
настоящих ТУ

	Массовая доля гидроксильных групп, %, в пределах
	23-36
	24-36
	-
	28-36
	по п. 5.5
настоящих ТУ


Продолжение таблицы 1
	Наименование

показателя
	Норма
	Метод 

испытания

	
	Т-80
	Т-92
	Т-93
	Оксанол
	

	Кислотное число, мг КОН/г, не более
	-
	-
	-
	0,3
	по ГОСТ 5985

	Температура вспышки в открытом  тигле, оС, не менее
	90
	130
	90
	120
	по ГОСТ 4333

	Температура застывания, оС, не выше
	-
	минус 35
	-
	-
	по ГОСТ 20287

	Температура начала кипения, оС, не менее
	-
	-
	-
	225
	по ГОСТ 2177

	Плотность, г/см3
	1,05-1,09
	1,02-1,12
	не ниже 1,02
	1,06-1,1
	по ГОСТ 3900

	Растворимость одной части в 50 частях воды
	полная
	-
	-
	-
	по п. 5.6
настоящих ТУ

	Массовая доля воды, %, 

не более
	-
	-
	-
	0,15
	по ГОСТ

14870 

Метод Фишера


Примечания:
1. По согласованию с потребителем допускается отгрузка флотореагента-оксаля марки Т-80 с отклонениями от верхнего и нижнего значений по показателю «плотность».

2. Для флотореагента-оксаля, поставляемого предприятием в качестве топлива и для залива в нефтяные скважины, определяется только показатель «температура вспышки в открытом тигле».

2 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ


2.1 Флотореагент-оксаль марок Т-80, Т-92, Т-93 по воздействию на организм человека относится к малоопасным (малотоксичным) веществам –                           4 класс опасности по ГОСТ 12.1.007, DL50 – 10000 мг/кг.


Флотореагент марки Оксанол относится к умеренно-опасному (токсичному) веществу – 3 класс опасности по ГОСТ 12.1.007, DL50 для мышей                                               2700 мг/кг при пероральном поступлении, при ингаляционном – 4 класс опасности.

2.2  Флотореагент-оксаль марок Т-80, Т-92, Т-93 не обладает видовой чувствительностью, раздражающим действием на кожу, кожно-резорбтивным, сенсибилизирующим, кумулятивным действиями, обладает слабо раздражающим действием на  слизистые оболочки глаз.

Флотореагент марки Оксанол не обладает вышеперечисленными действиями, но обладает  слабо выраженной кумулятивностью.


2.3 При переработке продукта возможно выделение углеводородов  алифатических предельных С1-10, диметилдиоксана, диоксановых спиртов.

	
	Углеводороды алифатические предельные С1-С10 (в пересчете на углерод), мг/м3
	4,4,Диметилдиоксан-1,3,

мг/м3
	Диоксановый спирт,

мг/м3

	ПДКр.з. 

(ГН 2.2.5.1313-03)
	900/300
	3
	10



ПДКр.з. углеводородов С1-С10 определяется по методике МУ  №   3119-84 выпуск 20, диметилдиоксана – МУ  №   4522-88 выпуск 10, диоксанового спирта – МУК 4.1.244-96.


2.4 Флотореагент-оксаль в соответствии с ГОСТ Р 51330.11 относится к категории и группе взрывоопасных смесей IIА-ТЗ.

Температура самовоспламенения

272 оС

Область воспламенения:

нижняя





30,6 % об.

верхняя





51,0 % об.


2.5 При ингаляционном отравлении флотореагентом-оксалем пострадавшего следует удалить из загрязненной атмосферы, освободить от стесняющей одежды и поместить в теплое место, при потере сознания – искусственное дыхание, вызвать врача.


При попадании продукта на кожу необходимо промыть водой с мылом; в глаза – обильно промыть проточной водой, при необходимости консультации у офтальмолога.


2.6 Работающие с флотореагентом-оксалем должны проходить предварительный при приеме на работу и периодический медицинский осмотры в соответствии с действующим законодательством.


2.7 Индивидуальными средствами защиты являются противогазы марок «А» и БКФ по ГОСТ 12.4.121.


При выполнении работ внутри емкостей, цистерн используются шланговые изолирующие противогазы с принудительной подачей воздуха.


Все работы, связанные с производством и применением продукта, должны проводиться в спецодежде из хлопчато-бумажной ткани по ГОСТ 12.4.111, ГОСТ 12.4.112 и спецобуви по ГОСТ 12.4.103 и ГОСТ 12.4.011, рукавицах хлопчатобумажных по ГОСТ 12.4.010.


2.8 Обязательным требованиям при производстве и при применении продукта является применение герметичного оборудования. Оборудование и коммуникации должны быть заземлены в соответствии с требованиями ГОСТ 12.4.124.


Все работы должны проводиться неискрящим инструментом.


2.9 При сливо-наливных операциях и хранении флотореагента-оксаля необходимо строго соблюдать требования действующих «Правил защиты от статического электричества в производствах химической и нефтеперерабатывающей промышленности». Справочник по охране  труда и технике безопасности, изд. «Химия», М, 1973.


2.10 Способ уборки помещения при разливе продукта состоит:


а) в немедленном отключении электроэнергии вне помещения;


б) место разлива жидкости засыпают песком и загрязненный песок убирают совком или лопатой из неискрящегося материала, затем место разлива промывают водой.


2.11 При хранении продукта должны строго соблюдаться правила безопасной работы с огне-, взрывоопасными веществами.


2.12 Производственные помещения должны быть оборудованы приточно-вытяжной, общеобменной и местной вентиляцией по ГОСТ 12.4.021.


Для обеспечения безопасной работы необходима автоматизация рабочих мест, звуковая и световая сигнализация, должны соблюдаться все необходимые гигиенические требования к организации технологического процесса, производственному оборудованию и рабочему инструменту в соответствии с СП 2.2.2.1327-03.

3 ОХРАНА ПРИРОДЫ


3.1 Флотореагент-оксаль представляет собой маслянистую жидкость от желтого до коричневого цвета с ароматическим запахом, содержащую более  50 % диоксановых спиртов и эфиров.


3.2 Показатели вредных воздействий


3.2.1 При производстве и потреблении флотореагента-оксаля возможно его вредное воздействие на окружающую среду лишь при попадании в воздушный и водный бассейны.


3.2.2 Предельно-допустимая концентрация в атмосфере населенных мест для флотореагента-оксаля не установлена.


По диоксановому спирту – 0,01 мг/м3 (ОБУВ) (ГН 2.1.6.1339-03), 4,4Диметилдиоксану-1,3 – ПДКатм. возд.01/0,004 мг/м3 (ГН 2.1.6.1338-03).


3.3 С целью исключения вредного воздействия на окружающий воздух процессы должны осуществляться в герметичном технологическом оборудовании, при наличии принудительной вентиляции производственных помещений в соответствии с «Правилами безопасности для производства синтетического каучука и этилового спирта» (изд. «Недра», 1982г.).


3.4 С целью исключения вредного воздействия на водоемы необходимо проводить очистку сточных вод на ионольных очистных установках или очистных сооружениях методами отгонки и экстракции.


Нормы сброса вредных веществ в сточные воды определяются в соответствии с «Правилами охраны поверхностных вод от загрязнений сточными водами», утвержденными Главным санитарным врачом СССР 16 мая 1974 г.

4 ПРАВИЛА ПРИЕМКИ


4.1 Флотореагент-оксаль поставляется партиями. Партией считается любое количество продукта, однородного по своим качествам, отправляемого в один адрес и сопровождаемого одним документом о качестве.


Документ о качестве должен содержать:


-  наименование предприятия-изготовителя или его товарный знак;


-  наименование продукта;


-  номер партии;


-  код ОКП;


-  массу нетто;


-  номер настоящих ТУ;


-  результаты проведенных испытаний.


-  дату изготовления

4.2 Для проверки качества флотореагента-оксаля на соответствие требованиям настоящих ТУ проводят приемо-сдаточные и предъявительские испытания.


Допускается совмещать предъявительские и приемо-сдаточные испытания.


4.3 Приемо-сдаточные испытания проводят по всем показателям, указанным в таблице 1.


4.4 Проведение периодических испытаний не требуется, так как показатели, установленные требованиями ТУ, определяются при приемочных испытаниях.


4.5 При получении неудовлетворительных результатов испытаний хотя бы по одному из показателей, по нему проводятся повторные испытания. Результаты повторных испытаний распространяются на всю партию.


4.6 Потребитель имеет право производить контрольную проверку качества продукции, применяя нижеуказанный порядок отбора проб и методы испытаний.


4.7 Предприятие-изготовитель имеет право производить отбор проб из цистерны или резервуара-хранилища продукции.


Результат анализа продукта из резервуара-хранилища распространяется на все цистерны партии, заполненные продуктом из проанализированного резервуара.

5 МЕТОДЫ ИСПЫТАНИЙ


5.1 При проведении испытаний допускается применять приборы, посуду и реактивы отечественного и импортного производства с техническими и метрологическими характеристиками, обеспечивающими необходимую точность измерения, указанную в п.п. 5.2 – 5.7. Средства измерения должны быть поверены в установленном порядке. Все реактивы, используемые для испытаний, должны быть квалификации х.ч. или ч.д.а.

5.2 Отбор проб проводят в соответствии с ГОСТ 2517 в бутылки объемом до 1 дм3.

5.3 Определение внешнего вида

Часть отобранной по п. 5.2 пробы наливают в пробирку диаметром до 15 мм и рассматривают в проходящем свете.

5.4 Определение массовой доли диметилдиоксана

Определение основано на анализе пробы на хроматографе с детектором по теплопроводности. Расчет хроматограмм проводят методом внутреннего стандарта. В качестве внутреннего стандарта используют изобутанол.

5.4.1 Средства измерений, вспомогательные устройства, реактивы, материалы

Хроматограф газовый лабораторный с детектором по теплопроводности

Колонка хроматографическая из нержавеющей стали длиной 3 м, диаметром 3 мм

Весы аналитические типа ВЛА-200-М, 2 кл., ГОСТ 24104

Линейка измерительная, ГОСТ 427

Лупа измерительная с десятикратным увеличением, ГОСТ 25706

Микрошприц МШ-10М, ТУ 2.833.106

Термометр с диапазоном измерений от 0 до 200оС, ГОСТ 28498

Колба вместимостью 100 см3, ГОСТ 25336

Пипетка градуированная на 1 см3, ГОСТ 29227

Насос вакуумный типа ВН-461М. ТУ 25-06-459-69

Водород технический, ГОСТ 3022

Изобутанол, х.ч., ГОСТ 6016

Диметилформамид, х.ч., ГОСТ 20289

4,4-Диметилдиоксан-1,3 ректификат, производства ООО «Тольятти-каучук»

Хроматон (Chromaton-N-AW), фракция 0,25-0,315, по импорту
Фаза НСКТ 33, пр-во ИВС-РАН-Ленхром или ХЕ-60 по импорту
Хлороформ, х.ч., ТУ 2631-066-44493179-01

Цилиндр  1-100-2 ГОСТ 1770 
5.4.2 Условия выполнения

	Температура воздуха, оС
	25 + 10

	Атмосферное давление, мм рт. ст.
	630-880

	Влажность воздуха, %, при 25оС
	не более 80

	Напряжение в сети, В
	220 + 10

	Температура термостата колонки, оС
	130

	Температура испарителя, оС
	150

	Температура детектора, оС
	150

	Расход газа-носителя (водорода), см3/мин
	30

	Скорость движения диаграммной ленты, мм/час
	240

	Ток детектора, mА
	140

	Объем вводимой пробы, мм3
	3

	Отношение выходного сигнала к шуму должно быть 
не менее
	10:1

	Время удерживания ДМД, сек
	36

	Время удерживания изобутанола, сек
	17

	Время анализа, мин.
	10


5.4.3 Подготовка к выполнению измерения

5.4.3.1 Подготовка хроматографа к работе осуществляется в соответствии с  инструкцией по эксплуатации прибора

5.4.3.2 Подготовка хроматографической колонки

5.4.3.2.1 Приготовление сорбента для хроматографической колонки:                             10 г цианоэтил (16,7%) митилсиликонового масла (НСКТ-33) или ХЕ-60  растворяют в 160 см3 осушенного хлороформа и в полученный раствор высыпают 100 г твердого носителя. Тщательно перемешивают и испаряют хлороформ в вытяжном шкафу при частом перемешивании до получения сыпучего порошка.

5.4.3.2.2 Заполненную сорбентом колонку помещают в термостат хроматографа, не подсоединяя к детектору во избежание его загрязнения. Колонку продувают газом-носителем в течение 10 часов при постепенном повышении температуры термостата колонок от 60 до 140оС (на 10оС через 45-60 мин.). Затем колонку охлаждают и подсоединяют к детектору.

5.4.3.3 Приготовление градуировочных растворов

Готовят 3 градуировочных двухкомпонентных раствора ДМД и изобутанола в диметилформамиде весовым методом. При этом массовая доля ДМД в одном растворе находится в начале, во втором растворе в середине, а в третьем растворе в конце диапазона измерений МВИ, а массовая доля изобутанола в каждом из растворов близка к соответствующей массовой доле ДМД в этом растворе.

Для приготовления используют колбы вместимостью 100 см3 и пипетки вместимостью 1,0 см3.

Растворы готовят в соответствии с таблицей 2.

Порядок приготовления градуировочных растворов

Таблица 2

	№ смеси
	1
	2
	3

	Объем ДМД, см3
	0,1
	0,3
	1,0

	Объем изобутанола, см3
	0,1
	0,3
	1,0

	Массовая доля ДМД, %, при объеме диметилформамида 100 см3

	0,102
	0,31
	1,02

	Массовая доля изобутанола, % при объеме диметилформамида 100 см3
	0,085


	0,255
	0,85


	ПРИМЕЧАНИЕ:
	В таблице приведены ориентировочные значения объемов и соответствующих массовых долей.


Массовую долю ДМД в n-ом градуировочном растворе СnДМД, %, рассчитывают по формуле 
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где: СоДМД – массовая доля основного вещества в исходном чистом 

                     реактиве, %;

mnДМД,  mnо – масса ДМД в n-ом градуировочном растворе и масса

                       самого раствора соответственно, г.

Массовую долю изобутанола (внутреннего стандарта), Сns, %, в каждом из растворов рассчитывают аналогично.

5.4.3.4 Установление относительных градуировочных коэффициентов

Микрошприцем (вместимостью 10 мм3) вводят в испаритель хроматографа 3 мм3 градуировочного раствора и выписывают хроматограмму. Каждый раствор хроматографируют 3 раза. Измеряют площади пиков компонентов.

Для каждой хроматограммы каждой смеси рассчитывают по формуле  относительный градуировочный коэффициент веществе по изобутанолу
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где:
Sn,is, Sn,iДМД - приведенные площади пиков изобутанола и ДМД соответственно при i-ом вводе n-го градуировочного раствора, мм2

Вычисляют средние значения относительных градуировочных коэффициентов ДМД по изобутанолу в n-ом градуировочном растворе. Проверяют приемлемость градуировочных коэффициентов, соответствующих одному градуировочному раствору. Результат проверки считают удовлетворительным, если для каждого градуировочного раствора выполняется условие:
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где: Кn – среднее значение относительного градуировочного коэффициента

               ДМД по изобутанолу в n-ом градуировочном растворе;

       g1 – норматив, соответствующий вероятности 0,95; g1=21%


Вычисляют среднее значение относительного градуировочного коэффициента в начале, в конце и в середине диапазона измерений
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Проверяют приемлемость относительных градуировочных коэффициентов ДМД по изобутанолу, соответствующих градуировочных растворов с различными номерами. Результат проверки считают удовлетворительным, если для каждого вещества выполняется условие:
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где: g2 – норматив, соответствующий вероятности 0,95; g2=15%

За относительный градуировочный коэффициент ДМД по изобутанолу принимают среднее значение относительных градуировочных коэффициентов в диапазоне измерений методики.

Хроматограмма градуировочного раствора приведена на рис. 1.

5.4.4 Проведение испытания

При выполнении измерений выполняют следующие операции:

Колбу вместимостью 100 см3 взвешивают на аналитических весах, затем цилиндром вносят в нее (20-25)см3 флотореагента-оксаля и вновь взвешивают.
Пипеткой вместимостью 1 см3 осторожно, не касаясь стенок колбы, вносят в нее 0,5 см3 внутреннего стандарта – изобутанола и вновь взвешивают колбу. Рассчитывают массу внутреннего стандарта  изобутанола - ms, г и массу флотореагента-оксаля – mo, г.
Содержимое колбы тщательно перемешивают.

Микрошприцем набирают 3 мм3 анализируемой пробы и вводят в испаритель хроматографа, выписывают 2 хроматограммы при условиях, указанных в п. 5.4.2. 

5.4.5 Обработка результатов испытаний

Обработку результатов измерений проводят методом внутреннего стандарта.

5.4.5.1 Рассчитывают приведенную площадь пиков ДМД и изобутанола в мм2 по формуле:

                            Si = hi ∙ ai ∙M
где: 



Si – площади пиков ДМД и изобутанола соответственно, мм2;

hi - высота хроматографического пика ДМД и изобутанола, мм;


ai - ширина пиков ДМД и изобутанола, измеренная на половине  высоты, мм;


М - масштаб делителя сигнала хроматографа.

Рис. 1 – Типовая хроматограмма искусственной смеси ДМД и изобутанола в диметилформамиде


5.4.5.2 Массовую долю ДМД для каждого i-ого ввода пробы, Ci, %, рассчитывают по формуле:
      
[image: image6.wmf]100

×

×

×

=

о

s

i

s

i

ДМД

i

m

m

S

S

К

С

,

где: SiДМД и SiS – площади пиков ДМД и стандарта, мм2.

За результат измерения массовой доли ДМД принимают среднее арифметическое значение С, %, результатов параллельных определений которые удовлетворяют условию приемлемости:
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где: 
d – норматив, соответствующий вероятности 0,95 (предел повторяемости результатов параллельных определений), d=21%.


Если указанное условие не выполняется, дополнительно анализируют новую порцию пробы, получают результат определения массовой концентрации, рассчитывают новое среднее значение (из 4) и проверяют приемлемость в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-6.

5.4.6 Контроль точности результатов измерений

5.4.6.1 Контроль относительного градуировочного коэффициента

Частота проведения контроля должна соответствовать плану внутри лабораторного контроля. Рекомендуемая частота – 1 раз в год. Контроль также проводится при смене реактивов, ремонте хроматографа. Для этого готовят и анализируют контрольный градуировочный раствор – один из растворов по п. 5.4.3.2 и рассчитывают средний относительный градуировочный коэффициент по этому раствору.

Результат контроля считают удовлетворительным, если отклонение относительного градуировочного коэффициента, полученного при контроле, от установленного ранее не превышает + 12%.

При получении неудовлетворительного результата контроль повторяют. При повторном неудовлетворительном результате контроля относительные градуировочные коэффициенты определяют заново.

5.4.6.2 Оформление результатов измерений

Результат измерения записывают в виде:

(С+U) %,

где: U=0,15·С, %

5.5 Определение гидроксильного числа

Метод основан на ацетилировании гидроксильных групп смесью этилацетата, уксусного ангидрида, хлорной кислоты и титровании образующейся уксусной кислоты раствором гидроокиси натрия.

5.5.1. Средства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы, материалы

Весы лабораторные 2-го класса точности, ГОСТ 24104

Колба мерная 2-100-2, ГОСТ 1770

Пипетки 2-1-1 (5, 10), ГОСТ 29227


Бюретка 2-2-50-01, ГОСТ 29251


Колба коническая КН-2-100, ГОСТ 25336


Спирт этиловый, ГОСТ 18300


Гидроокись натрия, ГОСТ 4328


Фенолфталеин, ТУ 6-09-5360


Вода дистиллированная ГОСТ 6709


Этиловый эфир уксусной кислоты (этилацетат), ГОСТ 8981


Кислота хлорная, ТУ 6-09-2878


Уксусный ангидрид, ГОСТ 5815


Пиридин, ГОСТ 13647

5.5.2 Подготовка к выполнению анализа

5.5.2.1 Приготовление растворов.

5.5.2.1.1 Приготовление раствора гидроокиси натрия с концентрацией С (NаОН)=0,5 моль/дм3;


Раствор готовят по п 2.2 ГОСТ 25794.1.

5.5.2.1.2 Поправочный коэффициент устанавливается по янтарной кислоте п.2.2.3.3 ГОСТ 25794.1 «Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов». 

5.5.2.2 Приготовление ацетилирующей смеси

Ацетилирующую смесь готовят в мерной колбе вместимостью  100 см3, помещенную в холодную воду. В колбу вносят 30 см3 этилацетата, 0,8 см3 хлорной кислоты, 20 см3 уксусного ангидрида, объем доводят до метки этилацетатом, перемешивают. Смесь пригодна для анализа через 2 ч. Срок хранения - 3 сут.

5.5.2.3 Приготовление   раствора   фенолфталеина   с   массовой концентрацией 1 % в этиловом спирте. 
Раствор готовят по ГОСТ 4919.1. 

5.5.2.4 Приготовление раствора пиридина 1:3.

Смешивают 1 часть пиридина с 3-мя частями дистиллированной воды по объему.

5.5.3 Выполнение измерений

В сухую коническую колбу берут навеску 0,1 г флотореагента-оксаля, добавляют 5 см3 ацетилирующей смеси, закрывают пробкой и перемешивают до полного растворения пробы.

Через 20 минут в колбу доливают 2 см3 дистиллированной воды, 10 см3 пиридина с водой (1:3 по объему), перемешивают. Через 10 минут образующуюся уксусную кислоту титруют раствором гидроокиси натрия с С(NаОН)=0,5 моль/дм3 в присутствии фенолфталеина. Фиксируют объем гидроокиси натрия с С(NаОН)=0,5 моль/дм3, пошедший на титрование пробы, (V2).

Проводят два параллельных определения.

Параллельно в тех же условиях проводят холостой опыт. Фиксируют объем гидроокиси натрия с С(NаОН)=0,5 моль/дм3, пошедший на титрование холостого опыта, (V1)

5.5.4 Обработка результатов измерений

Гидроксильное число (X, %) в анализируемой пробе вычисляют по формуле:
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где:
V1 - объем раствора гидроокиси натрия с концентрацией 

                 С (NаОН)=0,5 моль/дм3, пошедший на титрование холостого

                 опыта, см3.

V2 - объем раствора гидроокиси натрия с концентрацией 

       С (NаОН)=0,5 моль/дм3, пошедший на титрование пробы, см3.

0,0085 - масса гидроксильных групп, эквивалентное 1 см3 гидроокиси 

                 натрия с концентрацией С (NаОН)=0,5 моль/дм3, мг/см3.

m        - навеска пробы, г.

Fщ      - фактор (коэффициент поправки) раствора гидроокиси натрия

             с  молярной концентрацией С (NаОН)=0,5 моль/дм3
Для двух параллельных определений получают два значения X1 и Х2 и рассчитывают среднее арифметическое значение X.
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Вычисляют расхождение между параллельными определениями         (d, %).
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Если расхождение между параллельными определениями удовлетворяет условию приемлемости d < 2,3 %, то среднее арифметическое значение принимают за результат измерения.

Если указанное условие не выполняется, дополнительно анализируют новую порцию пробы, получают результат определения массовой концентрации, рассчитывают новое среднее значение (из 3) и проверяют приемлемость трех результатов при нормативе (d < 2,6 % (в соответствии с ГОСТ Р ИСО 5725-6).

В противном случае анализ повторяют, используя резервную пробу.

5.6 Определение растворимости                                   

5.6.1 Применяемая посуда, реактивы

Цилиндр с притертой пробкой по ГОСТ 1770              

Пипетка градуированная вместимостью 1 см3 по ГОСТ 1770 

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709                 

В чистый цилиндр пипеткой отмеривают 1 см3 тщательно перемешанной пробы, добавляют дистиллированную воду до 50 см3. Содержимое цилиндра энергично встряхивают в течение 2 мин.                        

В другой чистый цилиндр наливают 50 см3 дистиллированной воды. В проходящем свете сравнивают мутность пробы и дистиллированной воды.

Степень мутности оценивают качественно: опалесценция, слабая муть и наличие капель продукта.                                                

5.7 Определение массовой доли диоксановых спиртов
5.7.1 Средства измерений, аппаратура, посуда, реактивы      

Хроматограф газовый лабораторный с пламенно-ионизационным детек​тором 

Колонка хроматографическая из нержавеющей стали длиной 3 метра, диаметром 3 мм, заполненная сорбентом: 5 %  ХЕ-60 на хроматоне N-AW, фр. 0,1- 0,12 мм (или хезасорбе, фр.0,50 - 0,25 мм)
Воздух

Водород, ГОСТ 3022

Азот ГОСТ 9293 или аргон      

Микрошприц типа МШ-10М,  ТУ 2.8331.1
Лупа измерительная с десятикратным увеличением, ГОСТ 25706

Линейка измерительная, ГОСТ 427             

5.7.2 Подготовка хроматографа к работе

Готовым сорбентом (5 % ХЕ-6О на хроматоне N-АW или хезасорбе) набивается колонка длиной 3 м, диаметром 3 мм и подсоединяется к испарителю хроматографа без подсоединения к детектору. Устанавливается скорость газа-носителя (азота) 30 см3 в мин. Колонка кондиционируется не менее 40 ч. В течение 20 ч. кондиционирование проводят постепенным повышением температуры от 50 °С до 240 ,°С с интервалом 20 градусов в час. Затем нужно выдерживать температуру 240 оС и 260 °С по 10 мин. и 280 °С не более  5-ти мин.

После этого колонку подсоединяют к детектору и задают указанный режим работы хроматографа. К измерениям приступают после стабилизации параметров рабочего режима хроматографа и нулевой линии на чувствительном масштабе. 
5.7.3 Режим работы хроматографа 

	Температура испарителя,  оС
	250

	Температура детектора, оС
	250

	Начальная температура термостата колонки, оС
	50

	Конечная температура термостата колонки, оС
	230

	Скорость программирования, град/мин
	4

	Расход газа-носителя (азота), мл/мин
	30

	Расход водорода и воздуха на горение пламени, мл/мин
	30 и 300 
соответственно

	Скорость диаграммной ленты, мм/час
	240

	Доза, мм3
	0,5-1,0


5.7.4 Проведение испытания                 

Чистым микрошприцем набирают пробу и вводят в испаритель хромато​графа в количестве 0,5 - 1,0 мм3. Хроматограмму выписывают при вышеуказанном режиме анализа (п. 5.7.3). 
Типовая хроматограмма представлена на рис.2. 

Рис. 2 Типовая хроматограмма диоксановых спиртов в продукте флотореагент-оксаль

Поправочные коэффициенты чувствительности (стандарт ДМД)

	№№

п/п
	Наименование компонентов
	К чувствительности

	1
	Диоксановый спирт 1
	1,0

	2
	Диоксановый спирт 2
	1,3

	3
	Диоксановый спирт 3
	1,3


Расчет хроматограмм проводят методом внутренней нормализации с учё​том поправочных коэффициентов чувствительности, приведенных в таблице. Коэффициенты чувствительности остальных, неидентифицированных компо​нентов приняты за 1,0.

Массовая долю диоксановых спиртов рассчитывают по формуле:
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где:


К1,2,3 - коэффициент чувствительности диоксанового спирта (1-го, 2-го, 3-го)

Sд.сп. 1,2 или 3 - площадь пика диоксанового спирта (1-го, 2-го или 3-го), мм2;

Кi - коэффициенты чувствительности других компонентов (не диоксановых спиртов);


Si - площадь пика другого компонента (не диоксанового спирта).

 
Расчет проводят до третьего знака после запятой и результат округляют до второго знака после запятой.


Чувстительность  определения - 0,01% масс. при высоте пика 5 мм и дозе пробы 0,5-1,0 мм3.


Продолжительность определения – 2 ч.

6 ТРАНСПОРТИРОВАНИЕ И ХРАНЕНИЕ


6.1 Транспортирование флотореагента-оксаля может производиться железнодорожным и автомобильным транспортом (автобойлерами).

6.2 Транспортирование флотореагента-оксаля автомобильным транспортом должно осуществляться в соответствии с «Правилами перевозки опасных грузов автомобильным транспортом» с дополнениями и изменениями, утвержденными приказами Министра транспорта РФ 08.08.95 за № 73,  11.06.99 за № 37, 14.10.99 за № 77.  

6.3 Транспортирование флотореагента-оксаля железнодорожным транспортом должно производиться в соответствии с «Правилами перевозок грузов», утвержденными Министерством путей сообщения, 1976г., том 2.


Флотореагент-оксаль заливается в железнодорожные цистерны для перевозки нефтепродуктов с универсальным сливным прибором общего парка МПС.


6.4 Обработка цистерн под налив флотореагента-оксаля и после его слива производится по пункту 23 таблицы 2 ГОСТ 1510.


6.5 Хранение флотореагента-оксаля производится в соответствии с ГОСТ 1510 «Нефть и нефтепродукты. Упаковка, маркировка, транспортирование и хранение».

7 ГАРАНТИИ ИЗГОТОВИТЕЛЯ


7.1 Изготовитель должен гарантировать соответствие флотореагента-оксаля требованиям настоящих технических условий при соблюдении потребителем условий транспортирования и хранения, установленных в ГОСТ 1510.


7.2 Гарантийный срок хранения – 1 год со дня изготовления.


По истечении гарантийного срока флотореагент-оксаль может  быть использован по назначению после предварительной проверки его качества на соответствие требованиям настоящих ТУ.


ПЕРЕЧЕНЬ НТД, НА КОТОРУЮ ДАНЫ ССЫЛКИ В
ТУ 2452-015-48158319-2009

	ГОСТ 12.1.007-76
	ССБТ. Вредные вещества. Классификация и общие требования безопасности

	ГОСТ 12.4.010-75
	ССБТ. Средства индивидуальной защиты. Рукавицы специальные. Технические условия.

	ГОСТ 12.4.011-89
	ССБТ. Средства защиты работающих. Общие требования и классификация.

	ГОСТ 12.4.021-75
	ССБТ. Системы вентиляционные. Общие требования.

	ГОСТ 12.4.103-83
	ССБТ. Одежда специальная защитная, средства индивидуальной защиты ног и рук. Классификация.

	ГОСТ 12.4.111-82
	ССБТ. Костюмы мужские для защиты от нефти и нефтепродуктов.

	ГОСТ 12.4.112-82
	ССБТ. Костюмы женские для защиты от нефти и нефтепродуктов.

	ГОСТ 12.4.121-83
	ССБТ. Противогазы промышленные фильтрующие.

	ГОСТ 12.4.124-83
	ССБТ. Средства защиты от статического электричества.

	ГОСТ 427-75
	Линейки измерительные металлические.

	ГОСТ 1510-84
	Нефть и нефтепродукты. Маркировка, упаковка, транспортирование и хранение.

	ГОСТ 1770-74
	Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия.

	ГОСТ 2517-85
	Нефть и нефтепродукты. Методы отбора проб.

	ГОСТ 3022-80
	Водород технический.

	ГОСТ 4328-77
	Реактивы. Натрия гидроокись.

	ГОСТ 4333-87
	Нефтепродукты. Методы определения температур вспышки и воспламенения в открытом тигле.

	ГОСТ 4919.1-77
	Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления растворов индикаторов.

	ГОСТ 5815-77
	Реактивы. Ангидрид уксусный.

	ГОСТ 6016-77
	Реактивы. Спирт изобутиловый.

	ГОСТ 6709-72
	Вода дистиллированная.

	ГОСТ 7328-2001
	Гири. Общие технические условия.

	ГОСТ 9293-74
	Азот газообразный и жидкий.

	ГОСТ 13647-78
	Реактивы. Пиридин.

	ГОСТ 18300-87
	Спирт этиловый ректификованный технический.

	ГОСТ 24104-2001
	Весы лабораторные. Общие технические требования.

	ГОСТ 25336-82
	Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры.

	ГОСТ 25706-83
	Лупы. Типы, основные параметры. Общие технические требования.

	ГОСТ 25794.1-83
	Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для кислотно-основного титрования.

	ГОСТ 26703-93
	Хроматографы аналитические газовые. Общие технические требования и методы испытаний.

	ГОСТ 28498-90
	Термометры жидкостные стеклянные. Общие технические требования. Методы испытаний.

	ГОСТ 29227-91
	Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования.

	ГОСТ 29251-91
	Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие требования.

	ГОСТ Р 51330.11-99
	Электрооборудование взрывозащищенное. Часть 12. Классификация смесей газов и паров с воздухом по безопасным экспериментальным зазорам и минимальным воспламеняющим токам.

	ГОСТ Р ИСО 5725-6-2002
	Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике.

	ТУ 2.833.106
	Микрошприцы.

	ТУ 6-09-2878-73
	Кислота хлорная.

	ТУ 6-09-5360-87
	Фенолфталеин.

	ТУ 25-06-459-69
	Насосы вакуумные

	ГН 2.1.6.1338-03
	Предельно-допустимые концентрации (ПДК) загрязняющих веществ в атмосферном воздухе населенных мест. Гигиенические нормативы.

	ГН 2.2.5.1313-03
	Предельно-допустимые концентрации (ПДК) вредных веществ в воздухе рабочей зоны. Гигиенические нормативы.

	СП 2.2.2.1327-03
	Гигиенические требования к организации технологических процессов, производственному оборудованию и рабочему инструменту.
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