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ÂÂÅÄÅÍÈÅ





Íàñòîÿùèå ìåòîäè÷åñêèå ðåêîìåíäàöèè ñîñòàâëåíû íà îñíîâàíèè îïûòà ðàáîòû â Ðîññèè [1] è çà ðóáåæîì [2], ãäå òîíêîñëîéíàÿ õðîìàòîãðàôèÿ (ÒÑÕ) íà ïëàñòèíêàõ ñ ñèëèêàãåëåì ïðèìåíÿëàñü äëÿ îáíàðóæåíèÿ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé.


Ôóðàíîâûå ñîåäèíåíèÿ îáðàçóþòñÿ êàê ïðîäóêòû ÷àñòè÷íîé äåñòðóêöèè öåëëþëîçíîé èçîëÿöèè â ðåçóëüòàòå òåðìîîêèñëèòåëüíîãî è ãèäðîëèòè÷åñêîãî ïðåâðàùåíèÿ öåëëþëîçû (ðèñ. 1).


Ïîä äåéñòâèåì âûñîêîé òåìïåðàòóðû è âëàãè ïðîèñõîäèò ãèäðîëèç öåëëþëîçû ñ îáðàçîâàíèåì ìîëåêóë ãëþêîçû (/), íàõîäÿùåéñÿ â ôîðìå à-ãëþêîïèðàíîçû (//) è òàóòîìåðíîé åé à-ãëþêîôóðàíîçû (///). Ïðè ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðå ïðè êèñëîòíîì êàòàëèçå èìåþùèõñÿ â ìàñëå êèñëîò Ëüþèñà, à òàêæå ìóðàâüèíîé, óêñóñíîé è äðóãèõ, ìîíîñàõàðèäû (// è ///) ïîäâåðãàþòñÿ äåãèäðàòàöèè, ïðè÷åì èç ãëêîôóðàíîçû (III) îáðàçóåòñÿ ôóðôóðîë (IV) [3].


Ïî äàííûì [4] èäåíòèôèöèðîâàíî áîëåå 30 ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ, îáðàçóþùèõñÿ ïðè ãèäðîëèçå öåëëþëîçû. Îäíàêî ãëàâíûì ïðîäóêòîì ðàñïàäà ñàõàðîâ ÿâëÿþòñÿ 5-îêñèìåòèëôóðôóðîë (V)> ôóðôóðîë, ìåòèëôóðôóðîë (VI) [5], ñîäåðæàíèå ïîñëåäíåãî íè÷òîæíî ìàëî ïî ñðàâíåíèþ ñ êîëè÷åñòâîì îáðàçóþùåãîñÿ îêñèìåòèëôóðôóðîëà è ôóðôóðîëà [6].


Ïðèâåäåííàÿ íèæå ìåòîäèêà îïðåäåëåíèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ ñëóæèò äëÿ îöåíêè îñòàòî÷íîãî ðåñóðñà òâåðäîé èçîëÿöèè ñèëîâûõ è èçìåðèòåëüíûõ òðàíñôîðìàòîðîâ áåç îòêëþ÷åíèÿ îáîðóäîâàíèÿ.


Â äàííûõ ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèÿõ èçëîæåíû ñïîñîá âûäåëåíèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ èç èçîëÿöèîííîãî ìàñëà è äâà âàðèàíòà îïðåäåëåíèÿ äàííûõ ñîåäèíåíèé íà ïëàñòèíêàõ ñ ñèëèêàãåëåì ïî ñóììàðíîìó ñîäåðæàíèþ ôóðàíîâûõ âåùåñòâ è îòäåëüíûõ ôðàêöèé.


Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñóììàðíîãî ñîäåðæàíèÿ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé ðàçðàáîòàí òàêæå íîðìîêîìïëåêò îáîðóäîâàíèÿ è ìàòåðèàëîâ äëÿ ïðîâåäåíèÿ òîíêîñëîéíîãî õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ñîäåðæàíèÿ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå, âêëþ÷àÿ ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû ôóðôóðîëà.


Ìåòîäè÷åñêèå óêàçàíèÿ ïðåäíàçíà÷àþòñÿ äëÿ èíæåíåðíî-òåõíè÷åñêîãî ïåðñîíàëà ýíåðãîñèñòåì.


Ïðè ðàçðàáîòêå ìåòîäè÷åñêèõ ðåêîìåíäàöèé èñïîëüçîâàíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ÀÎ ÂÍÈÈÝ.





 1. ÎÁÙÈÅ ÒÐÅÁÎÂÀÍÈß Ê ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÞ ÔÓÐÀÍÎÂÛÕ ÏÐÎÈÇÂÎÄÍÛÕ





1.1. Îïðåäåëÿåìûìè âåùåñòâàìè ÿâëÿþòñÿ ôóðàíîâûå ïðîèçâîäíûå: ôóðôóðîë, ôóðôóðèëîâûé ñïèðò (VII), îêñèìåòèëôóðôóðîë.


1.2. Èçâëå÷åíèå ôóðàíîâûõ âåùåñòâ èç ìàñëà ïðîâîäèòñÿ æèäêîñòíî-æèäêîñòíîé ýêñòðàêöèåé ãåêñàíîì, íàñûùåííûì àöåòîíèòðèëîì.


1.3. Ïðåäåë îïðåäåëåíèÿ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé — äî 0,5*10-6�EMBED Unknown���% (0,5 ððm).


1.4. Êàëèáðîâêà ìåòîäà òîíêîñëîéíî-õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî îïðåäåëåíèÿ ôóðàíîâûõ âåùåñòâ ïðîâîäèòñÿ ïî äåñÿòè ñòàíäàðòíûì ðàñòâîðàì ôóðôóðîëà â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå îò 0,5*10-6 äî 10*10-6 % (îò 0,5 äî 10 ððm). Êîëè÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå êîíöåíòðàöèè ôóðàíîâûõ âåùåñòâ ïðîèçâîäèòñÿ âèçóàëüíî ïî îêðàøèâàíèþ ïÿòåí îáíàðóæèòåëåì ïðè ñðàâíåíèè ðàçìåðà è îêðàñêè ïîëó÷åííîãî ïÿòíà ôóðàíîâîãî êîìïîíåíòà â èññëåäóåìîì îáðàçöå ñ ýòàëîííûì, òàê æå êàê è ïðè êîëè÷åñòâåííîì îïðåäåëåíèè êîíöåíòðàöèè èîíîëà, îïèñàííîãî â «Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèÿõ ïî ýêñïëóàòàöèè òðàíñôîðìàòîðíûõ ìàñåë» ÐÄ 34.43.105-89.





2. ÎÒÁÎÐ, ÕÐÀÍÅÍÈÅ È ÒÐÀÍÑÏÎÐÒÈÐÎÂÊÀ ÏÐÎÁ ÌÀÑËÀ





2.1. Îòáîð ïðîá ìàñëà


Ïðè îòáîðå ïðîá ìàñëà èç òðàíñôîðìàòîðà íåîáõîäèìî ñîáëþäàòü óñëîâèÿ, ïðèâåäåííûå â «Ìåòîäè÷åñêèõ óêàçàíèÿõ ïî ïîäãîòîâêå è ïðîâåäåíèþ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî àíàëèçà ãàçîâ, ðàñòâîðåííûõ â ìàñëå ñèëîâûõ òðàíñôîðìàòîðîâ» ÐÄ 34.46.303-83.


Èç êàæäîãî òðàíñôîðìàòîðà ñëåäóåò îòîáðàòü 20 ìë ìàñëà ïðè ïîìîùè øïðèöà âìåñòèìîñòüþ 20 ìë. Äàëåå ïåðåíîñÿò ìàñëî èç øïðèöà â 2 ñêëÿíêè ïî 10 ìë (òèïà ïåíèöèëëèíîâîãî ïóçûðüêà) è óêóïîðèâàþò èõ ìàñëîñòîéêîé ðåçèíîâîé ïðîáêîé èëè îáìàòûâàþò èçîëÿöèîííîé ëåíòîé. Ê ñêëÿíêå ïðèêðåïëÿþò ñîïðîâîäèòåëüíóþ äîêóìåíòàöèþ.


Íà ýòèêåòêàõ, ñîïðîâîæäàþùèõ ïðîáû, äîëæíû áûòü óêàçàíû: ìåñòî óñòàíîâêè òðàíñôîðìàòîðà, åãî òèï, ìîùíîñòü è ïîäñòàíöèîííûé íîìåð, äàòà ââîäà â ýêñïëóàòàöèþ, íàãðóçêà âî âðåìÿ âçÿòèÿ ïðîáû, ìàðêà ìàñëà è åãî òåìïåðàòóðà, âèä çàùèòû ìàñëà, äàòà çàìåíû è äîëèâà ìàñëà, äàòà ïîñëåäíåãî êàïèòàëüíîãî ðåìîíòà, ÷èñëî êîðîòêèõ çàìûêàíèé, íàëè÷èå òåðìîñèôîííîãî ôèëüòðà, ïðè÷èíà îòáîðà, äàòà îòáîðà, à òàêæå ôàìèëèÿ ëèöà, îòîáðàâøåãî ïðîáó.


2.2. Õðàíåíèå ïðîá ìàñëà


Ïðîáû ìàñëà õðàíÿòñÿ ñ ìîìåíòà èõ îòáîðà â çàêðûòîé ïîñóäå ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â çàùèùåííîì îò ñâåòà ìåñòå.


2.3. Òðàíñïîðòèðîâêà ïðîá ìàñëà


Ïðîáû ìàñëà òðàíñïîðòèðóþòñÿ â ïëîòíî çàêðûòûõ ðåçèíîâûìè ïðîáêàìè ñòåêëÿííûõ ïóçûðüêàõ èëè íåáîëüøèõ ñîñóäàõ ñî ñòåêëÿííûìè ïðèòåðòûìè ïðîáêàìè. Ñêëÿíêè ïîìåùàþò â êàðòîííóþ êîðîáêó èëè ôàíåðíûé ÿùèê. Ïðè òðàíñïîðòèðîâêå æåëàòåëüíî èçáåãàòü ñèëüíîé òðÿñêè, ïîïàäàíèÿ ñâåòà íà ïðîáû ìàñëà.





3. ÌÅÒÎÄÈÊÀ ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈß È ÔÐÀÊÖÈÎÍÈÐÎÂÀÍÈß ÔÓÐÀÍÎÂÛÕ ÏÐÎÈÇÂÎÄÍÛÕ Â ÈÇÎËßÖÈÎÍÍÛÕ ÌÀÑËÀÕ ÒÐÀÍÑÔÎÐÌÀÒÎÐÎÂ





Íåîáõîäèìûå ðåàêòèâû:





1. Ôóðôóðîë, õ.÷.


2. Ãåêñàí, õ.÷.


3. Àöåòîíèòðèë, õ.÷.


4. Óêñóñíàÿ êèñëîòà, ëåäÿíàÿ


5. Àíèëèí, ñâåæåïåðåãíàííûé


6. Ñïèðò ýòèëîâûé, ðåêòèôèêîâàííûé


7. Îðòîôîñôîðíàÿ êèñëîòà, õ.÷.


8. Óãëåðîä ÷åòûðåõõëîðèñòûé, õ.÷.


9. Ýòèëîâûé ýôèð óêñóñíîé êèñëîòû, õ.÷.


10. Ìåòèëåí õëîðèñòûé, õ.÷.


11. Ñòåêëÿííûå èëè ëàâñàíîâûå ïëàñòèíêè ñ òîíêèì ñëîåì ñèëèêàãåëÿ ÊÑÊÃ, çàêðåïëåííîãî ñèëèêàçîëåì.


12. 2,4-äèíèòðîôåíèëãèäðàçèí.





Ïîñóäà è ïðèáîðû:





1. Âîðîíêè äåëèòåëüíûå îáúåìîì 25 ìë (ðèñ. 2)


2. Ïðîáèðêè öåíòðèôóæíûå îáúåìîì 15 ìë


3. Ïóëüâåðèçàòîð ñòåêëÿííûé


4. Êîëáû ïëîñêîäîííûå îáúåìîì 100 ìë


5. Ìèêðîøïðèö íà 10 ìêë


6. Ïèïåòêè ñòåêëÿííûå íà 1 ìë êëàññà Â


7. Ìåäíûé öèëèíäð îáúåìîì 25 ìë


8. Ýëåêòðîïëèòêà ñ çàêðûòîé ñïèðàëüþ


9. Öåíòðèôóãà íàñòîëüíàÿ ëàáîðàòîðíàÿ ÎÏÍ-8


10. Òåïëîýëåêòðîâåíòèëÿòîð «Âåòåðîê»


11. Ìåøàëêà ìàãíèòíàÿ ÌÌ-5.





3.1. Ñõåìà îïðåäåëåíèÿ ôóðàíîñîäåðæàùèõ êîìïîíåíòîâ


Îïðåäåëåíèå ïðîâîäèòñÿ, êàê ïîêàçàíî íà ðèñ. 3: èç îáðàçöà òðàíñôîðìàòîðíîãî ìàñëà ôóðàíîâûå ïðîèçâîäíûå ýêñòðàãèðóþòñÿ ãåêñàíîì, íàñûùåííûì àöåòîíèòðèëîì.


Ýêñòðàêò îïðåäåëÿåòñÿ äàëåå â äåëèòåëüíîé âîðîíêå ëèáî öåíòðèôóãèðîâàíèåì è íàíîñèòñÿ íà ñèëèêàãåëüíóþ ïëàñòèíêó. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ ÒÑÕ âûáèðàþòñÿ ñòåêëÿííûå èëè ëàâñàíîâûå ïëàñòèíêè 10x10 ñì2 ñ òîíêèì ñëîåì ñèëèêàãåëÿ ÊÑÊÃ 10-15 ìêì (ÀÒÑÕ) è ïëàñòèíû ñ ôðàêöèåé 5-20 ìêì (ÂÝÒÑÕ), Îöåíêà êîëè÷åñòâåííîãî ñîåäèíåíèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ ïðîèçâîäèòñÿ ïî ñòàíäàðòíûì ðàñòâîðàì ôóðôóðîëà, îêñèìåòèëôóðôóðîëà è ôóðôóðèëîâîãî ñïèðòà.


3.2. Ïðèãîòîâëåíèå ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ, ñîäåðæàùèõ 1,2,3,4,5, 6,7,8,9,10 ððm ôóðôóðîëà â ëèòðå ìàñëà


Ðàñòâîðû ãîòîâÿò, äîáàâëÿÿ îò 1 äî 10 ìêë ôóðôóðîëà ê 1 ë èçîëÿöèîííîãî òðàíñôîðìàòîðíîãî ìàñëà, íå èñïîëüçóåìîãî ðàíåå è çàâåäîìî íå ñîäåðæàùåãî ôóðàíîâûõ âåùåñòâ. Ãîòîâûå 10 ðàñòâîðîâ õðàíÿò â õîëîäèëüíèêå ïðè +3/4 °Ñ.


3.3. Ýêñòðàêöèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ èç èçîëÿöèîííîãî ìàñëà


Â äåëèòåëüíóþ âîðîíêó èëè öåíòðèôóæíóþ ïðîáèðêó ïîìåùàþò 10 ìë èçîëÿöèîííîãî ìàñëà è 1 ìë ãåêñàíà, íàñûùåííîãî àöåòîíèòðèëîì. Âîðîíêó èëè ïðîáèðêó èíòåíñèâíî âñòðÿõèâàþò â òå÷åíèå 1 ìèí. Âåðõíèé ãåêñàíîâûé ñëîé îòäåëÿþò ÷åðåç 20 ìèí. îòñòàèâàíèåì èëè öåíòðèôóãèðîâàíèåì.


3.4. Ïðèìåíåíèå òîíêîñëîéíîé õðîìàòîãðàôèè äëÿ îöåíêè ñîäåðæàíèÿ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé


10 ìêë âåðõíåé (ãåêñàíîâîé) ôàçû íàíîñÿòñÿ íà õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ ïëàñòèíêó, êîòîðóþ ïîìåùàþò â êàìåðó ñ ïîäâèæíîé ôàçîé.


3.5. Âûáîð ïîäâèæíîé ôàçû


Â êà÷åñòâå ïîäâèæíîé ôàçû ïðè ïðîâåäåíèè ÒÑÕ ôóðàíîâûõ âåùåñòâ èñïîëüçóþò õëîðèñòûé ìåòèëåí, äàþùèé îäíî ïÿòíî íà ïëàñòèíêå (ðèñ. 4), à òàêæå ñìåñü ðàñòâîðèòåëåé, ñîñòîÿùóþ èç ÷åòûðåõõëîðèñòîãî óãëåðîäà, ãåêñàíà è ýòèëàöåòàòà, ïîçâîëÿþùóþ îáíàðóæèòü 3 ñîåäèíåíèÿ (ðèñ. 5). Ïîêàçàòåëè óäåðæèâàíèÿ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå 1.





Òàáëèöà 1





Âåëè÷èíû ôàêòîðà óäåðæèâàíèÿ (R) ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ íà ñèëèêàãåëüíûõ ïëàñòèíêàõ





Ñîåäèíåíèå�
Ïîäâèæíàÿ ôàçà�
�
�
CH2CL2�
CCL4 – C6H14                CH3COO2H3


10                   2                                     1�
�
Ôóðôóðàë�
0,40�
0,350�
�
Îêñèìåòèëôóðôóðîë�
0,40�
0,725�
�
Ôóðôóðèëîâûé ñïèðò�
0,40�
0,150�
�



3.6. Âûáîð îáíàðóæèòåëåé


Äëÿ âèçóàëèçàöèè ïÿòåí ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ èñïîëüçóåòñÿ 2%-íûé êèñëîòíîñïèðãîâîé ðàñòâîð 2,4-äèíèòðîôåíèëãèäðàçèíà èëè 10%-íûé ðàñòâîð àíèëèíà â ëåäÿíîé óêñóñíîé êèñëîòå.


Äåíñèòîìåòðè÷åñêèìè èçìåðåíèÿìè áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî ÷óâñòâèòåëüíîñòü àöåòîóêñóñíîãî àíèëèíà ïðè ïðîÿâëåíèè ïÿòåí íà ïëàñòèíêàõ â 2,5 ðàçà âûøå, ÷åì ïðè èñïîëüçîâàíèè äèíèòðîôåíèëãèäðàçèíà.


Îêðàñêà ïÿòåí ñ ïîìîùüþ àöåòîóêñóñíîãî àíèëèíà íåñòàáèëüíà, èñ÷åçàåò ÷åðåç 10 ìèí, òîãäà êàê îêðàøèâàíèå äèíèòðîôåíèëãèäðàçèíîì äàåò ñòàáèëüíûé ðåçóëüòàò è ñîõðàíÿåòñÿ â òå÷åíèå 0,5 ãîäà.


3.7. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ


Ïî ðåçóëüòàòàì îïåðàöèé, âûïîëíåííûõ, êàê óêàçàíî ìåòîäîì ÒÑÕ â õëîðèñòîì ìåòèëåíå, ïðè îáíàðóæåíèè ïÿòåí íà ïëàñòèíêàõ ñ ïîìîùüþ àöåòîóêñóñíîãî àíèëèíà óñòàíîâëåí äèàïàçîí îïðåäåëåíèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ: íèæíèé ïðåäåë — 0,5 ððm; âåðõíèé ïðåäåë — 1000 ppm.


Óêàçàííûå ïðåäåëû ïîçâîëÿþò äîñòîâåðíî îïðåäåëèòü îáùåå ñîäåðæàíèå ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ ñ ó÷åòîì ÷óâñòâèòåëüíîñòè (íèæíèé ïðåäåë) è åìêîñòè (âåðõíèé ïðåäåë) ìåòîäîì ÒÑÕ.





 4. ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÀ ÍÎÐÌÎÊÎÌÏËÅÊÒÀ ÎÁÎÐÓÄÎÂÀÍÈß È ÌÀÒÅÐÈÀËÎÂ ÄËß ÏÐÎÂÅÄÅÍÈß ÒÎÍÊÎÑËÎÉÍÎÃÎ ÕÐÎÌÀÒÎÃÐÀÔÈ×ÅÑÊÎÃÎ ÀÍÀËÈÇÀ ÎÁÙÅÃÎ ÑÎÄÅÐÆÀÍÈß ÔÓÐÀÍÎÂÛÕ ÑÎÅÄÈÍÅÍÈÉ Â ÒÐÀÍÑÔÎÐÌÀÒÎÐÍÎÌ ÌÀÑËÅ, ÂÊËÞ×Àß ÑÒÀÍÄÀÐÒÍÛÅ ÐÀÑÒÂÎÐÛ ÔÓÐÔÓÐÎËÀ





4.1. Èíñòðóêöèÿ íî ðàáîòå ñ íîðìîêîìíëåêòîì îáîðóäîâàíèÿ äëÿ ïðîâåäåíèÿ òîíêîñëîéíîé õðîìàòîãðàôèè


Â ñîñòàâ íîðìîêîìïëåêòà âõîäèò íàáîð äëÿ òîíêîñëîéíîé õðîìàòîãðàôèè (èíñòðóêöèÿ ïî ýêñïëóàòàöèè). Â ñîñòàâ íàáîðà âõîäÿò:


ïëàñòèíû ÒÑÕ ðàçìåðîì 100x100 ìì 	300 øò.


êàìåðà ñòåêëÿííàÿ äëÿ õðîìàòîãðàôèè ïîä ïëàñòèíû 100x100 ìì 	1 øò.


ðàñïûëèòåëü ñòåêëÿííûé ñ ðåçèíîâîé ãðóøåé 	1 øò.


êàìåðà äëÿ îïðûñêèâàíèÿ îêðàøèâàþùèì âåùåñòâîì 	1 øò.


óñòàíîâî÷íûé ñòîëèê äëÿ ïëàñòèí	1 øò.


óñòðîéñòâî äëÿ ñóøêè ïëàñòèí ÓÑÏ-1	1 øò.


ýëåêòðîôåí 	1 øò.


òðàôàðåò äëÿ ðàçìåòêè ïëàñòèí 	1 øò.


íàáîð ìèêðîïèïåòîê 	17 øò.


ìèêðîøïðèö  õðîìàòîãðàôè÷åñêèé âìåñòèìîñòüþ 10 ìêë 	2 øò.


ïèíöåò-äåðæàòåëü 	1 øò.


ïåð÷àòêè ïîëèýòèëåíîâûå 	5 øò.


4.2. Îïèñàíèå ñîñòàâíûõ ÷àñòåé íîðìîêîìïëñêòà


4.2.1. Ïëàñòèíû õðîìàòîãðàôè÷åñêèå ìàðêè «Ñîðáôèë» ÏÒÑÕ-Ï-Â ïî ÒÓ-26-11-17-89.


Ïëàñòèíû óëîæåíû ïî 10 øò â ïîëèýòèëåíîâûé ïàêåò è óïàêîâàíû â êàðòîííóþ êîðîáêó; â êàæäîé êîðîáêå 50 ïëàñòèí.


Âñêðîéòå êîðîáêó, èçâëåêèòå è íàäðåæüòå ïîëèýòèëåíîâûé ïàêåò è âûíèìàéòå ïëàñòèíû ïî ìåðå íàäîáíîñòè.


Íå äîïóñêàéòå õðàíåíèå ïëàñòèí áåç óïàêîâêè, òàê êàê ïðè ýòîì íàðóøàåòñÿ àêòèâíûé ñëîé ñîðáåíòà.


4.2.2. Êàìåðà ñòåêëÿííàÿ äëÿ õðîìàòîãðàôèè (ðèñ. 6) ïîñòàâëÿåòñÿ ñî ñòåêëÿííîé êðûøêîé. Ïëîñêîñòü êîíòàêòà êàìåðû ñ êðûøêîé ïðîøëèôîâàíà. Äíî êàìåðû èìååò ðàçäåëèòåëüíûé âûñòóï äëÿ ôèêñàöèè ïëàñòèí.


Äëÿ ãåðìåòèçàöèè êàìåðû â ïðîöåññå ðàáîòû âíåñèòå íà øëèôîâàííóþ ïîâåðõíîñòü âàêóóìíóþ ñìàçêó èëè ëþáîé äðóãîé âèä ñìàçêè, ñîâìåñòèìûé ñ ïàðàìè èñïîëüçóåìîãî ýëþåíòà.


Â ïðîöåññå ýêñïëóàòàöèè èçáåãàéòå óäàðîâ êàìåðû è êðûøêè î òâåðäûå ïðåäìåòû.


4.2.3. Ðàñïûëèòåëü (ðèñ. 7) ñîâìåùàåò èíæåêöèîííóþ ñèñòåìó è ðàáî÷óþ êàìåðó â îäíîì ñòåêëÿííîì êîðïóñå. Ðàñïûëèòåëü ïîñòàâëÿåòñÿ â êîìïëåêòå ñ ðåçèíîâîé ãðóøåé äëÿ íàãíåòàíèÿ âîçäóõà. Ïëîñêîå äíî ãðóøè îáåñïå÷èâàåò óñòîé÷èâîñòü êîìïëåêòà â íåðàáî÷åì ñîñòîÿíèè.


Ðàáî÷èé ðàñòâîð íàëåéòå â ñòåêëÿííóþ êàìåðó ðàñïûëèòåëÿ è íàæàòèÿìè íà ðåçèíîâóþ ãðóøó ðàñïûëÿéòå.


Íå äîïóñêàéòå óäàðîâ ñòåêëÿííîãî êîðïóñà î òâåðäûå ïðåäìåòû.


4.2.4. Êàìåðà äëÿ îïðûñêèâàíèÿ (ðèñ. 8) âûïîëíåíà èç óñòîé÷èâîãî ê àãðåññèâíûì ñðåäàì ìàòåðèàëà. Îíà óêîìïëåêòîâàíà óñòàíîâî÷íûì ñòîëèêîì èç íåðæàâåþùåé ñòàëè äëÿ ïëàñòèí. Â ëþáîé ñòåíêå êàìåðû ìîæåò áûòü âûðåçàíî îòâåðñòèå äëÿ ïðèñîåäèíåíèÿ åå ê âûòÿæíîé âåíòèëÿöèè ïðè óñòàíîâêå âíå âûòÿæíîãî øêàôà.


Ïîìåñòèòå â êàìåðó óñòàíîâî÷íûé ñòîëèê (ðèñ. 9), óñòàíîâèòå íà íåãî õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ ïëàñòèíó è ðàñïûëèòåëåì íàíîñèòå îêðàøèâàþùåå âåùåñòâî íà ïëàñòèíó.


Ïîñëå îáðàáîòêè ïëàñòèíû ïðèäâèíüòå ñòîëèê ê ïåðåäíåìó êðàþ êàìåðû, çàõâàòèâ ïèíöåòîì çà âûñòóï ïîä ïëàñòèíîé. Îáðàáîòàííóþ ïëàñòèíó ñíèìèòå ñî ñòîëèêà òàêæå ïðè ïîìîùè ïèíöåòà.


Ïî îêîí÷àíèè ðàáîòû êàìåðó äëÿ îïðûñêèâàíèÿ è óñòàíîâî÷íûé ñòîëèê ïðîòðèòå âëàæíîé òêàíüþ.


4.2.5. Íàãðåâàòåëüíîå óñòðîéñòâî ÓÑÏ-1 (ðèñ. 10) îáåñïå÷èâàåò âîçìîæíîñòü ïîäñóøêè ïëàñòèí íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ àíàëèçà.


Óñòðîéñòâî îáåñïå÷èâàåò âîçìîæíîñòü ðàáîòû â òåìïåðàòóðíîì äèàïàçîíå 40-110 °Ñ è ïðåäíàçíà÷åíî äëÿ ðàáîòû ñ ïëàñòèíàìè ðàçìåðîì äî 100x200 ìì. Óñòðîéñòâî óêîìïëåêòîâàíî òðàôàðåòíîé ïëàñòèíêîé äëÿ íàíåñåíèÿ ïðîá ñ ïîäñóøêîé áåç ïðåäâàðèòåëüíîé ðàçìåòêè õðîìàòîãðàôè÷åñêîé ïëàñòèíû.





Ïîðÿäîê ðàáîòû ñ óñòðîéñòâàìè


Îçíàêîìüòåñü ñ èíñòðóêöèåé ïî ýêñïëóàòàöèè, ïðèëîæåííîé ê óñòðîéñòâó. Ïðèâåäèòå óñòðîéñòâî â ðàáî÷åå ñîñòîÿíèå, âûïîëíèâ âñå ìåðîïðèÿòèÿ, óêàçàííûå â èíñòðóêöèè. Äëÿ ïîäñóøêè ïëàñòèí â ïðîöåññå íàíåñåíèÿ ïðîá ïîñòóïàéòå ñëåäóþùèì îáðàçîì:


óñòàíîâèòå òðåáóåìóþ òåìïåðàòóðó äëÿ ïîäñóøêè íàíîñèìûõ ïðîá;


ïîëîæèòå õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ ïëàñòèíó íà ïîâåðõíîñòü íàãðåâàòåëÿ äî óïîðà â îãðàíè÷èòåëüíûå ïëàíêè;


óñòàíîâèòå òðàôàðåòíóþ ïëàñòèíêó íà óñòàíîâî÷íûå øòèôòû â çàâèñèìîñòè îò òîãî, íà êàêîì ðàññòîÿíèè îò íèæíåãî êðàÿ áóäåò ñòàðòîâàÿ ëèíèÿ äëÿ ïðîá.


Óñòàíîâî÷íûå øòèôòû ïîçâîëÿþò óñòàíîâèòü ñòàðòîâóþ ëèíèþ íà ðàññòîÿíèè 10 èëè 15 ìì îò íèæíåãî êðàÿ ïëàñòèíû.


Ïðîáû íàíîñèòå â ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèíÿòîé ìåòîäèêîé, äàâàÿ ïîäñîõíóòü íàíåñåííîìó ïÿòíó.


Äëÿ ïîäñóøêè ïëàñòèí ïîñëå ýëþèðîâàíèÿ èëè îêðàñêè âîçüìèòå ïëàñòèíó ïèíöåòîì è ïîëîæèòå íà ïîâåðõíîñòü íàãðåâàòåëÿ, ïðåäâàðèòåëüíî óñòàíîâèâ òðåáóåìóþ òåìïåðàòóðó.


Íå äîïóñêàéòå ýêñïëóàòàöèè ÓÑÏ-1 áåç çàçåìëåíèÿ è â ïîìåùåíèè ñ ïîâûøåííîé âëàæíîñòüþ.





4.2.6. Ýëåêòðîôåí (ðèñ. 11) ïðåäóñìîòðåí êàê àëüòåðíàòèâíûé âàðèàíò äëÿ ïîäñóøêè ïëàñòèí â ïðîöåññå íàíåñåíèÿ ïðîá. Ïðè íåîáõîäèìîñòè ïðîöåññ ïîäñóøêè ìîæåò áûòü ñîâìåùåí: ðàçìåùåííóþ íà íàãðåâàòåëüíîì óñòðîéñòâå ïëàñòèíó ïîäñóøè�âàéòå äîïîëíèòåëüíî ýëåêòðîôåíîì.


4.2.7. Òðàôàðåò (ðèñ.12) ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ïðåäâàðèòåëüíîé ðàçìåòêè õðîìàòîãðàôè÷åñêîé ïëàñòèíû èëè äëÿ íàíåñåíèÿ ïðîá.


Âñòàâüòå ïëàñòèíó â êàðìàí òðàôàðåòà è ïðîèçâåäèòå ðàçìåòêó ÷åðåç îòâåðñòèÿ òîíêî îòòî÷åííûì êàðàíäàøîì ëèáî íàíåñèòå ïðîáó. Íèæíèé ðÿä îòâåðñòèé îáåñïå÷èâàåò ñòàðòîâóþ ëèíèþ íà ðàññòîÿíèè 10 ìì îò íèæíåãî êðàÿ ïëàñòèíû. Âåðõíèé ðÿä — íà ðàññòîÿíèè 15 ìì îò íèæíåãî êðàÿ ïëàñòèíû. Êðàéíèå îòâåðñòèÿ íàíåñåíû íà ðàññòîÿíèè 10 ìì îò ïðàâîãî è ëåâîãî êðàåâ ïëàñòèíû. Øàã îòâåðñòèé 5 ìì.


4.2.8. Íàáîð ìèêðîïèïåòîê ïðåäíàçíà÷åí äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ àíàëèçèðóåìûõ ðàñòâîðîâ è íàíåñåíèÿ ïðîá íà õðîìàòîãðàôè÷åñêèå ïëàñòèíû.


Ïðè íåîáõîäèìîñòè íàíåñåíèÿ áîëüøîãî îáúåìà ïðîáû ïðîèçâîäèòå ïîäñóøèâàíèå ïîñëå êàæäîãî íàíåñåíèÿ íà íàãðåâàòåëüíîé ïëèòå äëÿ ñóøêè èëè ñ ïîìîùüþ ýëåêòðîôåíà.


4.2.9. Ìèêðîøïðèö ÌØ-10 ïðåäíàçíà÷åí äëÿ äîçèðîâàííîãî íàíåñåíèÿ ïðîáû àíàëèçèðóåìîãî âåùåñòâà. Âìåñòèìîñòü ìèêðîøïðèöà 10 ìë.


4.2.10. Ïèíöåò-äåðæàòåëü ïðåäíàçíà÷åí äëÿ çàõâàòà è óäåðæèâàíèÿ ïëàñòèí íà ðàçíûõ ñòàäèÿõ àíàëèçà. Âî èçáåæàíèå ïîâðåæäåíèÿ ñîðáöèîííîãî ñëîÿ áåðèòå ïëàñòèíó ïèíöåòîì â îäíîì è òîì æå ìåñòå âíå ðàáî÷åé çîíû. Ïèíöåò âûïîëíåí èç êîððîçèîííî-ñòîéêîãî ìàòåðèàëà.


4.2.11. Ïåð÷àòêè ïîëèýòèëåíîâûå ïðèìåíÿéòå â ïðîöåññå îáðàáîòêè ïëàñòèí îêðàøèâàþùèì âåùåñòâîì. Ïîñëå óïîòðåáëåíèÿ ïðîìîéòå ýòè ïåð÷àòêè è ïðîñóøèòå èõ â ïîäâåøåííîì ñîñòîÿíèè.


4.3. Õèìè÷åñêèå   ðåàêòèâû è ïîñóäà äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôóðàíîâûõ âåùåñòâ


4.3.1. Ñòàíäàðòíûå ðàñòâîðû ôóðôóðîëà â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå: 0,5; 1,0; 2,5; 5,0; 10,0; 20,0; 25,5; 50,0; 100; 500 ððm.


4.3.2. Ðàñòâîðèòåëè:


à) ìåòèëåí õëîðèñòûé, õ.÷.	20 ìë;


á) àíèëèí, õ.÷. 	10ìë;


â) àöåòîíèòðèë 	10 ìë;


ã) ãåêñàí, õ.÷. 	30 ìë.


Âñå ðàñòâîðèòåëè ïåðåä ðàáîòîé íåîáõîäèìî ïåðåãíàòü.


4.3.3. Õèìè÷åñêàÿ ñòåêëÿííàÿ ïîñóäà:


à) âîðîíêà äåëèòåëüíàÿ îáúåìîì 25 ìë (ðèñ. 2) 	1 øò.


á) êîëáà êîíè÷åñêàÿ Ýðëåíìåéåðà îáúåìîì 50 ìë 


ñ ïðèòåðòîé ïðîáêîé 	1 øò.


â) ïèïåòêà òèïà Â îáúåìîì 1 ìë 	1 øò.





5. ÏÎÐßÄÎÊ ÂÛÏÎËÍÅÍÈß ÎÏÅÐÀÖÈÉ ÏÐÈ ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÈ ÔÓÐÀÍÎÂÛÕ ÂÅÙÅÑÒÂ ÌÅÒÎÄÎÌ ÒÎÍÊÎÑËÎÉÍÎÉ ÕÐÎÌÀÒÎÃÐÀÔÈÈ





Âñå ðàáîòû ïðîâîäèòü â âûòÿæíîì øêàôó.





5.1. Ïîäãîòîâêà õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êàìåðû (ðèñ. 6)


Â ÷èñòóþ ñóõóþ õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êàìåðó ïîìåùàþò ôèëüòðîâàëüíóþ áóìàãó 8x8 ñì2 è âëèâàþò 10 ìë õëîðèñòîãî ìåòèëåíà ïðè ïîìîùè ìåðíîãî öèëèíäðà. Êàìåðó çàêðûâàþò êðûøêîé è îñòàâëÿþò íà 1 ÷ äëÿ íàñûùåíèÿ ïàðàìè ðàñòâîðèòåëÿ.


5.2. Ïîäãîòîâêà õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ïëàñòèíîê


Ïåðåä ðàáîòîé ïëàñòèíêè ïðîìûâàþò õëîðèñòûì ìåòèëåíîì, äëÿ ÷åãî èõ ïðè ïîìîùè ïèíöåòà ïîìåùàþò â õðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êàìåðó, äîæèäàÿñü ïîëíîãî ïðîõîæäåíèÿ ðàñòâîðèòåëÿ äî âåðõíåãî êðàÿ ïëàñòèíêè. Ïîñëå ïðîìûâàíèÿ ïëàñòèíêè õðàíÿò äî íà÷àëà ðàáîòû â ýêñèêàòîðå.


5.3. Íàíåñåíèå îáðàçöîâ íà ïëàñòèíêó


Ïðîìûòóþ ïëàñòèíêó ïîìåùàþò íà ñòîëèê ÓÑÏ-1 (ðèñ. 10), ãäå çàðàíåå óñòàíàâëèâàþò òåìïåðàòóðó 30 °Ñ. Ïðè ïîìîùè êàëèáðîâàííîãî øïðèöà íàíîñÿò 10 ìêë âûäåëåííîãî èç èçîëÿöèîííîãî ìàñëà ãåêñàíîâîãî ýêñòðàêòà ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ. Ðàññòîÿíèå ìåæäó òî÷êàìè íàíåñåíèÿ äîëæíî áûòü íå ìåíåå 1 ñì, ÷òî îñóùåñòâëÿåòñÿ ïðè ïîìîùè òðàôàðåòíîé ïëàñòèíêè ñ âûåìêàìè (ðèñ. 12), êàæäàÿ ïîñëåäóþùàÿ òî÷êà íàíîñèòñÿ ÷åðåç äâå âûåìêè îò ïðåäûäóùåé. Òàê êàê îïðåäåëåíèå ñîäåðæàíèÿ ôóðàíîâûõ âåùåñòâ ïðîèçâîäèòñÿ äâàæäû, ò.å. ýêñòðàêòû âûäåëÿþòñÿ èç ïàðàëëåëüíûõ îáðàçöîâ, òî ïîðÿäîê íàíåñåíèÿ íà ïëàñòèíêó äîëæåí ÷åðåäîâàòüñÿ íàíåñåíèåì ýêñòðàêòà èç èññëåäóåìîãî ìàñëà è èç ñòàíäàðòíûõ ðàñòâîðîâ ôóðôóðîëà â ìàñëå èçâåñòíîé êîíöåíòðàöèè. Íàïðèìåð, 1-é ïàðàëëåëüíûé èññëåäóåìûé îáðàçåö: ñòàíäàðòû ôóðôóðîëà â ìàñëå — 1; 2; 2,5 è 5 ððm; 2-é ïàðàëëåëüíûé îáðàçåö è ò. ä. Ïðè íàíåñåíèè êàæäîãî ïîñëåäóþùåãî ïÿòíà ïðåäûäóùåå âûñóøèâàþò ïðè ïîìîùè ýëåêòðîôåíà (ðèñ. 11). Ïðè çàïîëíåíèè ìèêðîøïðèöà îáðàçöîì íåîáõîäèìî äîáèâàòüñÿ îòñóòñòâèÿ ïóçûðüêîâ âîçäóõà â íàáèðàåìîé ïðîáå. Ïîñëå íàíåñåíèÿ îáðàçöîâ ïëàñòèíêó ñíèìàþò ñ íàãðåâàåìîãî ñòîëèêà ïðè ïîìîùè ïèíöåòà è îõëàæäàþò íà âîçäóõå ïåðåä ïðîâåäåíèåì õðîìàòîãðàôèè.


5.4. Ïðîâåäåíèå õðîìàòîãðàôèè


Â ïðåäâàðèòåëüíî íàñûùåííóþ êàìåðó ñ õëîðèñòûì ìåòèëåíîì ïðè ïîìîùè ïèíöåòà ïîìåùàþò ïëàñòèíêó ñ íàíåñåííûìè îáðàçöàìè. Ïëàñòèíêó âûíèìàþò èç êàìåðû, êîãäà ýëþåíò ïðîøåë 9 ñì ñîðáåíòà. Ïëàñòèíêó âûñóøèâàþò íà âîçäóõå è ïîìåùàþò â êàìåðó äëÿ îïðûñêèâàíèÿ ïëàñòèíîê (ðèñ. 8).


5.5. Îáíàðóæåíèå ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ íà ïëàñòèíêå


Â ðàñïûëèòåëü (ðèñ. 7) íàëèâàþò îáíàðóæèòåëü: 10%-íûé ðàñòâîð ñâåæåïåðåãíàííîãî áåñöâåòíîãî àíèëèíà â ëåäÿíîé óêñóñíîé êèñëîòå. Ïðè ïîìîùè ðàñïûëèòåëÿ îïðûñêèâàþò ïëàñòèíêó, ïîìåùåííóþ â ñïåöèàëüíóþ êàìåðó. Íà ïëàñòèíêå ïîÿâëÿþòñÿ ìàëèíîâûå ïÿòíà              (Rf =0,4), ñîîòâåòñòâóþùèå ôóðàíîâûì ïðîèçâîäíûì.
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Î êîëè÷åñòâå ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèè ñóäÿò ïðè ñðàâíåíèè ðåàëüíûõ îáðàçöîâ ñî ñòàíäàðòàìè, èçìåðÿÿ äëèíó è øèðèíó êîíêðåòíûõ ïÿòåí íà ïëàñòèíêå.


Ïîðÿäîê íàíåñåíèÿ ïÿòåí íà ïëàñòèíêó èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ è ñòàíäàðòîâ ôóðôóðîëà â ìàñëå îïèñàí â íàñòîÿùåé èíñòðóêöèè.


Åñëè ñîäåðæàíèå èññëåäóåìûõ ôóðàíîâûõ ñîåäèíåíèé áîëåå 500 ððm, òî ñòàíäàðòû è èññëåäóåìûå îáðàçöû ñîîòâåòñòâåííî ðàçáàâëÿþòñÿ ñ ó÷åòîì îáíàðóæåíèÿ.
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Ðèñ. 1. Òåðìîîêèñëèòåëüíîå è ãèäðîëèòè÷åñêîå ïðåâðàùåíèå öåëëþëîçû
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Ðèñ. 2. Äåëèòåëüíàÿ âîðîíêà ñ ïðîáêîé ÍØ 14,5 è êðàíîì âìåñòèìîñòüþ 25 ìë:


/- ïðîáêà; //-äåëèòåëüíàÿ âîðîíêà; ///- êðàí
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Ðèñ. 3. Àíàëèç ñîäåðæàíèÿ ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ â òðàíñôîðìàòîðíîì ìàñëå
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Ðèñ. 4. Òîíêîñëîéíàÿ õðîìàòîãðàììà ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ íà ñèëèêàãåëå ÊÑÊÃ ïðè ýëþèðîâàíèè â õëîðèñòîì ìåòèëåíå
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Ðèñ. 5. Òîíêîñëîéíàÿ õðîìàòîãðàììà ôóðàíîâûõ ïðîèçâîäíûõ íà ñèëèêàãåëå ÊÑÊÃ ïðè ýëþèðîâàíèè â ñèñòåìå CCL4-C6H14-CH3COOC2H5, 10:2:1
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