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Ïðåäèñëîâèå

Öåëè, îñíîâíûå ïðèíöèïû è ïîðÿäîê ïðîâåäåíèÿ ðàáîò ïî ìåæãîñóäàðñòâåííîé ñòàíäàðòèçàöèè
óñòàíîâëåíû ÃÎÑÒ 1.0—92 «Ìåæãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà ñòàíäàðòèçàöèè. Îñíîâíûå ïîëîæåíèÿ» è
ÃÎÑÒ 1.2—2009 «Ìåæãîñóäàðñòâåííàÿ ñèñòåìà ñòàíäàðòèçàöèè. Ñòàíäàðòû ìåæãîñóäàðñòâåííûå, ïðà-
âèëà è ðåêîìåíäàöèè ïî ìåæãîñóäàðñòâåííîé ñòàíäàðòèçàöèè. Ïðàâèëà ðàçðàáîòêè, ïðèíÿòèÿ, ïðèìå-
íåíèÿ, îáíîâëåíèÿ è îòìåíû»

Ñâåäåíèÿ î ñòàíäàðòå

1 ÏÎÄÃÎÒÎÂËÅÍ Íàó÷íî-ïðîèçâîäñòâåííûì ðåñïóáëèêàíñêèì óíèòàðíûì ïðåäïðèÿòèåì «Áåëî-
ðóññêèé ãîñóäàðñòâåííûé èíñòèòóò ñòàíäàðòèçàöèè è ñåðòèôèêàöèè» (ÁåëÃÈÑÑ), Òåõíè÷åñêèì êîìèòå-
òîì ïî ñòàíäàðòèçàöèè ÒÊ 160 «Ïðîäóêöèÿ íåôòåõèìè÷åñêîãî êîìïëåêñà» íà îñíîâå ñîáñòâåííîãî
àóòåíòè÷íîãî ïåðåâîäà íà ðóññêèé ÿçûê ñòàíäàðòà, óêàçàííîãî â ïóíêòå 4

2 ÂÍÅÑÅÍ Ôåäåðàëüíûì àãåíòñòâîì ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè

3 ÏÐÈÍßÒ Ìåæãîñóäàðñòâåííûì ñîâåòîì ïî ñòàíäàðòèçàöèè, ìåòðîëîãèè è ñåðòèôèêàöèè (ïðî-
òîêîë îò 1 îêòÿáðÿ 2012 ã. ¹ 51-Ï)

Çà ïðèíÿòèå ïðîãîëîñîâàëè:

Êðàòêîå íàèìåíîâàíèå ñòðàíû

ïî ÌÊ (ÈÑÎ 3166) 004—97

Êîä ñòðàíû ïî

ÌÊ (ÈÑÎ 3166) 004—97

Ñîêðàùåííîå íàèìåíîâàíèå íàöèîíàëüíîãî îðãàíà

ïî ñòàíäàðòèçàöèè
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Ãîññòàíäàðò Ðåñïóáëèêè Áåëàðóñü
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Óçñòàíäàðò

4 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò èäåíòè÷åí ñòàíäàðòó ASTM D 2318—98 (2008) Standard test methods for
quinoline-insoluble (QI) content of tar and pitch (Ñòàíäàðòíûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ íåðàñòâîðèìîãî â õèíî-
ëèíå ñîäåðæèìîãî ñìîë è ïåêîâ).

Ñòàíäàðò ðàçðàáîòàí ïîäêîìèòåòîì D02.05 ïî ñâîéñòâàì òîïëèâ, íåôòÿíîãî êîêñà è óãëåðîäíûõ
ìàòåðèàëîâ òåõíè÷åñêîãî êîìèòåòà ASTM D02 ïî íåôòåïðîäóêòàì è ñìàçî÷íûì ìàòåðèàëàì
Àìåðèêàíñêîãî îáùåñòâà ïî èñïûòàíèÿì è ìàòåðèàëàì (ASTM).

Îôèöèàëüíûå ýêçåìïëÿðû ñòàíäàðòà ASTM, íà îñíîâå êîòîðîãî ïîäãîòîâëåí íàñòîÿùèé ìåæãîñó-
äàðñòâåííûé ñòàíäàðò, ñòàíäàðòû ASTM, íà êîòîðûå äàíû ññûëêè, èìåþòñÿ â Ôåäåðàëüíîì èíôîðìà-
öèîííîì ôîíäå òåõíè÷åñêèõ ðåãëàìåíòîâ è ñòàíäàðòîâ.

Íàèìåíîâàíèå íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà èçìåíåíî îòíîñèòåëüíî íàèìåíîâàíèÿ óêàçàííîãî ñòàíäàð-
òà äëÿ ïðèâåäåíèÿ â ñîîòâåòñòâèå ñ ÃÎÑÒ 1.5—2001 (ïîäðàçäåë 3.6).

Â ðàçäåëå «Íîðìàòèâíûå ññûëêè» ññûëêè íà ñòàíäàðòû ASTM àêòóàëèçèðîâàíû.
Ïåðåâîä ñ àíãëèéñêîãî ÿçûêà (en).
Ñòåïåíü ñîîòâåòñòâèÿ — èäåíòè÷íàÿ (IDT)

5 Ïðèêàçîì Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè îò 15 íîÿáðÿ
2012 ã. ¹ 890-ñò ìåæãîñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðò ÃÎÑÒ 31736—2012 ââåäåí â äåéñòâèå â êà÷åñòâå íàöèî-
íàëüíîãî ñòàíäàðòà Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè ñ 1 èþëÿ 2014 ã.

6 ÂÂÅÄÅÍ ÂÏÅÐÂÛÅ

Èíôîðìàöèÿ îá èçìåíåíèÿõ ê íàñòîÿùåìó ñòàíäàðòó ïóáëèêóåòñÿ â åæåãîäíîì èíôîðìàöèîí-
íîì óêàçàòåëå «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû», à òåêñòèçìåíåíèé è ïîïðàâîê — â åæåìåñÿ÷íîì èíôîð-
ìàöèîííîì óêàçàòåëå «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû». Â ñëó÷àå ïåðåñìîòðà (çàìåíû) èëè îòìåíû
íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà ñîîòâåòñòâóþùåå óâåäîìëåíèå áóäåò îïóáëèêîâàíî â åæåìåñÿ÷íîì
èíôîðìàöèîííîì óêàçàòåëå «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû». Ñîîòâåòñòâóþùàÿ èíôîðìàöèÿ, óâå-
äîìëåíèå è òåêñòû ðàçìåùàþòñÿ òàêæå â èíôîðìàöèîííîé ñèñòåìå îáùåãî ïîëüçîâàíèÿ — íà îôè-
öèàëüíîì ñàéòå Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè â ñåòè
Èíòåðíåò

© Ñòàíäàðòèíôîðì, 2013

Â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè íàñòîÿùèé ñòàíäàðò íå ìîæåò áûòü ïîëíîñòüþ èëè ÷àñòè÷íî âîñïðîèç-
âåäåí, òèðàæèðîâàí è ðàñïðîñòðàíåí â êà÷åñòâå îôèöèàëüíîãî èçäàíèÿ áåç ðàçðåøåíèÿ Ôåäåðàëüíîãî
àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè
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Îïðåäåëåíèå âåùåñòâ, íåðàñòâîðèìûõ â õèíîëèíå

Bituminous materials. Determination of substances insoluble in quinoline

Äàòà ââåäåíèÿ — 2014—07—01

1 Îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ

1.1 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò óñòàíàâëèâàåò ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ íåðàñòâîðèìûõ â õèíî-

ëèíå âåùåñòâ (QI) â áèòóìèíîçíûõ ìàòåðèàëàõ (ñìîëàõ è ïåêàõ).

1.2 Ïîñêîëüêó íàñòîÿùèé ìåòîä ÿâëÿåòñÿ ýìïèðè÷åñêèì, ïðè ïðîâåäåíèè èñïûòàíèÿ òðåáóåòñÿ

ñòðîãîå ñîáëþäåíèå âñåõ ïðîöåäóð, ïðåäóñìîòðåííûõ äàííûì ìåòîäîì.

1.3 Çíà÷åíèÿ, âûðàæåííûå â åäèíèöàõ ÑÈ, ñëåäóåò ñ÷èòàòü ñòàíäàðòíûìè. Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò

íå ñîäåðæèò çíà÷åíèé, âûðàæåííûõ â äðóãèõ åäèíèöàõ èçìåðåíèÿ.

1.4 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò íå ðàññìàòðèâàåò âñåõ ïðîáëåì áåçîïàñíîñòè, ñâÿçàííûõ ñ åãî ïðèìåíå-

íèåì. Ïîëüçîâàòåëü íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà íåñåò îòâåòñòâåííîñòü çà îáåñïå÷åíèå ñîáëþäåíèÿ òåõíèêè

áåçîïàñíîñòè, îõðàíó çäîðîâüÿ è îïðåäåëåíèå ãðàíèö ïðèìåíèìîñòè ñòàíäàðòà äî íà÷àëà åãî ïðèìåíå-

íèÿ. Òðåáîâàíèÿ áåçîïàñíîñòè ïðèâåäåíû â ðàçäåëå 7.

2 Íîðìàòèâíûå ññûëêè

2.1 Äëÿ ïðèìåíåíèÿ íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà íåîáõîäèìû ñëåäóþùèå ññûëî÷íûå ñòàíäàðòû1).

Äëÿ íåäàòèðîâàííûõ ññûëîê ïðèìåíÿþò ïîñëåäíåå èçäàíèå ññûëî÷íîãî ñòàíäàðòà (âêëþ÷àÿ âñå åãî

èçìåíåíèÿ).

ASTM D 71—94 (2009) Test method for relative density of solid pitch and asphalt (Displacement method)

[Ñòàíäàðòíûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ îòíîñèòåëüíîé ïëîòíîñòè òâåðäûõ ïåêîâ è àñôàëüòà (Ìåòîä âûòåñíå-

íèÿ)]

ASTM D 95—95 (2010) Test method for water in petroleum products and bituminous materials by

distillation (Ñòàíäàðòíûé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ âîäû â íåôòåïðîäóêòàõ è áèòóìèíîçíûõ ìàòåðèàëàõ äèñ-

òèëëÿöèåé)

ASTM D 329—07å1 Specification for acetone (Òåõíè÷åñêèå òðåáîâàíèÿ ê àöåòîíó)

ASTM D 362—00 (2006) Specification for industrial grade toluene2) (Òåõíè÷åñêèå òðåáîâàíèÿ ê òîëóî-

ëó äëÿ òåõíè÷åñêèõ öåëåé)

ASTM D 850—11 Test method for distillation of industrial aromatic hydrocarbons and related materials

(Ñòàíäàðòíûéìåòîääèñòèëëÿöèèòåõíè÷åñêèõàðîìàòè÷åñêèõóãëåâîäîðîäîâèðîäñòâåííûõïðîäóêòîâ)

ASTM D 4296—83 (2009) Practice for sampling pitch (Ïðàêòè÷åñêîå ðóêîâîäñòâî ïî îòáîðó ïðîá

ïåêîâ)

1) Ññûëêè íà ñòàíäàðòû ASTM ìîæíî óòî÷íèòü íà ñàéòå ASTM website, www.astm.org èëè â ñëóæáå ïîääåðæêè
êëèåíòîâ ASTM service@astm.org, à òàêæå â èíôîðìàöèîííîì òîìå åæåãîäíîãî ñáîðíèêà ñòàíäàðòîâ ASTM
(Website standard’s Document Summary).

2) Îòìåíåí. Èíôîðìàöèþ î ïîñëåäíåé ðåäàêöèè ìîæíî íàéòè íà ñàéòå www.astm.org
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ASTM E 1—2007 Specification for ASTM liquid-in-glass thermometers (Òåõíè÷åñêèå òðåáîâàíèÿ ê

ñòåêëÿííûì æèäêîñòíûì òåðìîìåòðàì ASTM)

ASTM E 11—2009å1 Specification for woven wire test sieve cloth and test sieves (Òåõíè÷åñêèå òðåáî-

âàíèÿ ê ïðîâîëî÷íîé òêàíè è ñèòàì äëÿ èñïûòàòåëüíûõ öåëåé)

3 Ñóùíîñòü ìåòîäà

3.1 Ïðîáó ðàñòâîðÿþò â ãîðÿ÷åì õèíîëèíå è ôèëüòðóþò. Íåðàñòâîðèìûå âåùåñòâà ïðîìûâàþò,

âûñóøèâàþò è âçâåøèâàþò.

4 Çíà÷åíèå è ïðèìåíåíèå ìåòîäà

4.1 Íàñòîÿùèé ìåòîä ïðèìåíÿþò äëÿ îöåíêè è îïèñàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ñìîë è ïåêîâ, à òàêæå â

êà÷åñòâå îäíîãî èç ìåòîäîâ, ïðåäíàçíà÷åííûõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ îäíîðîäíîñòè ïàðòèè ïðîäóêöèè è

èñòî÷íèêîâ ïîñòàâêè.

5 Àïïàðàòóðà

5.1 Âûñîêèå ôèëüòðîâàëüíûå ôàðôîðîâûå òèãëè âìåñòèìîñòüþ îò 25 äî 40 ìë, ñ ìåëêîïîðèñòûì

äíîì, ìàêñèìàëüíûì ðàçìåðîì ïîð 7 ìêì.

5.2 Óñòàíîâêà äëÿ ôèëüòðîâàíèÿ, ñîñòîÿùàÿ èç ôèëüòðîâàëüíîé êîëáû è òðóáêè ñ äåðæàòåëåì

äëÿ òèãëÿ.

5.3 Ñèòà ñ ðàçìåðîì îòâåðñòèé 600 ìêì (¹ 30) è 250 ìêì (¹ 60), ñîîòâåòñòâóþùèå ASTM Å 11.

5.4 Ýëåêòðîïëèòêà èëè âîäÿíàÿ áàíÿ, îáåñïå÷èâàþùàÿ ïîääåðæàíèå òåìïåðàòóðû (75 � 5) °Ñ.

6 Ðåàêòèâû è ìàòåðèàëû

6.1 Î÷èùåííûé õèíîëèí, îòâå÷àþùèé òðåáîâàíèÿì, ïðèâåäåííûì íèæå.

6.1.1 Èíòåðâàë òåìïåðàòóð êèïåíèÿ, â êîòîðîì ïåðåãîíÿåòñÿ îò 5 % äî 95 % õèíîëèíà, äîëæåí

ñîñòàâëÿòü íå áîëåå 2 °Ñ è âêëþ÷àòü çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû 237,4 °Ñ ïîñëå âíåñåíèÿ ïîïðàâîê íà áàðî-

ìåòðè÷åñêîå äàâëåíèå è âûñòóïàþùèé ñòîëáèê ðòóòè. Ïåðåãîíêà äîëæíà âûïîëíÿòüñÿ ñîãëàñíî

ASTM D 850 ñ èñïîëüçîâàíèåì òåðìîìåòðà ïîëíîãî ïîãðóæåíèÿ ñ äèàïàçîíîì èçìåðåíèÿ îò 195 °Ñ äî

305°Ñ èöåíîéäåëåíèÿ0,5 °Ñ,îòâå÷àþùåãîòðåáîâàíèÿìASTMÅ1,óñòàíîâëåííûìêòåðìîìåòðó69Ñ.

6.1.2 Îòíîñèòåëüíàÿ ïëîòíîñòü õèíîëèíà ïðè îïðåäåëåíèè ìåòîäîì ïî ASTM D 71 èëè äðóãèì

ìåòîäîì, ýêâèâàëåíòíûì ïî òî÷íîñòè, äîëæíà ñîñòàâëÿòü 1,092—1,098 ïðè 15,5/15,5 °Ñ.

6.1.3 Õèíîëèí äîëæåí áûòü ïðîçðà÷íûì è ñâåòëûì è äîëæåí ñîäåðæàòü ìåíåå 0,5 % (ïî îáúåìó)

âîäû ïðè îïðåäåëåíèè ìåòîäîì ïî ASTM D 95. Åñëè õèíîëèí íå ñîîòâåòñòâóåò äàííûì òðåáîâàíèÿì,

ïðîâîäÿò ïîâòîðíî ïåðåãîíêó â ïîëíîñòüþ ñòåêëÿííîì àïïàðàòå, îòáðàñûâàÿ ïðè ýòîì ïåðâûå 5 % è

ñîáèðàÿ ñëåäóþùèå 90 %. Åñëè õèíîëèí ñîäåðæèò âçâåøåííûå ÷àñòèöû, íî ïðè ýòîì îñòàåòñÿ ïðîçðà÷-

íûì èñâåòëûì èñîäåðæèòìåíåå 0,5 %âîäû,åãî ôèëüòðóþò÷åðåç òèãåëü, ñîäåðæàùèé 5 ã âñïîìîãàòåëü-

íîãî ôèëüòðóþùåãî ìàòåðèàëà — öåîëèòà.

6.1.4 Õèíîëèí õðàíÿò â ïëîòíî óêóïîðåííîì ñîñóäå èç òåìíîãî ñòåêëà.

6.2 Òåõíè÷åñêèé òîëóîë, ñîîòâåòñòâóþùèé òðåáîâàíèÿì ASTM D 362.

6.3 Àöåòîí, ñîîòâåòñòâóþùèé òðåáîâàíèÿì ASTM D 329.

6.4 Êîíöåíòðèðîâàííàÿ ñîëÿíàÿ êèñëîòà.

6.5 Àíàëèòè÷åñêèé âñïîìîãàòåëüíûé ôèëüòðóþùèé ìàòåðèàë öåîëèò (CAFA). Âûñóøèâàþò äî

ïîñòîÿííîé ìàññû ïðè 105 °Ñ è õðàíÿò â ïëîòíî óêóïîðåííîì êîíòåéíåðå.

6.5.1 Íå äîïóñêàåòñÿ èñïîëüçîâàíèå äðóãèõ âñïîìîãàòåëüíûõ ôèëüòðóþùèõ ìàòåðèàëîâ,

ïîñêîëüêó èõ ôèëüòðóþùèå õàðàêòåðèñòèêè ìîãóò ðàçëè÷àòüñÿ. Âñïîìîãàòåëüíûé ôèëüòðóþùèå ìàòå-

ðèàë öåîëèò (CAFA) ïðîèçâîäèòñÿ òîëüêî êîìïàíèåé «Manville Co.» è ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ ÷åðåç êîìïàíèè,

çàíèìàþùèåñÿ ïîñòàâêîé ïðîäóêöèè äëÿ íàó÷íûõ öåëåé.
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7 Òðåáîâàíèÿ áåçîïàñíîñòè

7.1 Ïàðû ðàñòâîðèòåëåé äîëæíû óäàëÿòüñÿ èç âñåõðàáî÷èõ çîí ïîñðåäñòâîì èñïîëüçîâàíèÿ ñîîò-

âåòñòâóþùèõ âûòÿæíûõ øêàôîâ. Âî âñåõ ðàáî÷èõ çîíàõ íå äîëæíî áûòü èñòî÷íèêîâ èñêðîîáðàçîâàíèÿ

èëè ïëàìåíè. Íå äîïóñêàåòñÿ âäûõàòü ïàðû õèíîëèíà, ñëåäóåò èçáåãàòü äëèòåëüíîãî êîíòàêòà õèíîëèíà

ñ êîæåé. Òîëóîë ÿâëÿåòñÿ òîêñè÷íîé è ëåãêîâîñïëàìåíÿþùåéñÿ æèäêîñòüþ.

7.2 Ñîáëþäàþò ñîîòâåòñòâóþùèå ìåðû ïðåäîñòîðîæíîñòè ïðè îáðàùåíèè ñ ðàçáàâëåííîé è êîí-

öåíòðèðîâàííîé ñîëÿíîé êèñëîòîé.

8 Îòáîð ïðîá

8.1 Ïðîáû èç ïàðòèè îòáèðàþò â ñîîòâåòñòâèè ñ ASTM D 4296. Ïðîáû íå äîëæíû ñîäåðæàòü ïîñòî-

ðîííèõ âåùåñòâ. Ïðîáó ïåðåä îòáîðîì ïðåäñòàâèòåëüíîé ïîðöèè äëÿ èñïûòàíèÿ èëè îáåçâîæèâàíèÿ

òùàòåëüíî ïåðåìåøèâàþò.

9 Îáåçâîæèâàíèå ïðîáû

9.1 Òâåðäûé ïåê

Åñëè ïðîáà, îòîáðàííàÿ èç ïàðòèè òâåðäîãî ìàòåðèàëà, ñîäåðæèò ñâîáîäíóþ âîäó, ïðåäñòàâèòåëü-

íóþ ïîðöèþ äàííîé ïðîáû âûñóøèâàþò â ñóøèëüíîì øêàôó ñ ïðèíóäèòåëüíîé öèðêóëÿöèåé âîçäóõîì

ïðè òåìïåðàòóðå 50 °Ñ.

9.2 Ìÿãêèé ïåê

Ïðè íàëè÷èè âîäû, îïðåäåëÿåìîé ïî îáðàçîâàíèþ ïðè íàãðåâàíèè íà ïîâåðõíîñòè ïðîäóêòà ïåíû,

ïðåäñòàâèòåëüíóþ ïîðöèþ îòîáðàííîé èç ïàðòèè ïðîáû âûäåðæèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå 125 °Ñ — 150 °Ñ

â îòêðûòîì ñîñóäå äî èñ÷åçíîâåíèÿ ñ åå ïîâåðõíîñòè ïåíû. Ïðèíèìàþò ìåðû ïî ïðåäîòâðàùåíèþ ïåðå-

ãðåâàíèÿ è ñðàçó æå ïîñëå èñ÷åçíîâåíèÿ ïåíû óäàëÿþò èñòî÷íèê íàãðåâàíèÿ.

9.3 Ñìîëû

Ïðîáó âëàæíîé ñìîëû îáåçâîæèâàþò èëè èñïîëüçóþò äëÿ èñïûòàíèÿ â òîì âèäå, â êîòîðîì îíà

áûëà äîñòàâëåíà, ïðè óñëîâèè ñîáëþäåíèÿ óñëîâèé, óñòàíîâëåííûõ â 9.3.1 è 9.3.2.

9.3.1 Îáåçâîæèâàíèå ïðåäñòàâèòåëüíîé ïîðöèè ïðîáû ïðîâîäÿò ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè,

èñïîëüçóÿ ïðîñòîé ïåðåãîííûé àïïàðàò, àíàëîãè÷íûé èñïîëüçóåìîìó â ìåòîäå èñïûòàíèÿ ïî

ASTM D 850. Ïåðåãîíêó ïðåêðàùàþò ïðè äîñòèæåíèè òåìïåðàòóðû 170 °Ñ. Îòäåëÿþò ìàñëà îò ïåðåãíàí-

íîé âîäû (ïðè íàëè÷èè êðèñòàëëîâ âûïîëíÿþò íàãðåâàíèå äëÿ îáåñïå÷åíèÿ èõ ðàñòâîðåíèÿ) è òùàòåëü-

íî ïåðåìåøèâàþò ñ îñòàòêîì ïåêà â ñîñóäå äëÿ ïåðåãîíêè ïîñëå åãî îõëàæäåíèÿ äî óìåðåííîé

òåìïåðàòóðû.

9.3.2 Â êà÷åñòâå àëüòåðíàòèâû (áåç ïðîâåäåíèÿ îáåçâîæèâàíèÿ) îïðåäåëÿþò ñîäåðæàíèå âîäû,

èñïîëüçóÿ ìåòîä èñïûòàíèÿ ïî ASTM D 95, è åñëè ñîäåðæàíèå âîäû ñîñòàâëÿåò ìåíåå 10 % (ïî ìàññå),

ñîäåðæàíèå íåðàñòâîðèìûõ â õèíîëèíå âåùåñòâ (QI) ïðèâîäÿò ê ìàññå ñóõîãî âåùåñòâà (13.2). Äàííûé

àëüòåðíàòèâíûé ìåòîä ïðèìåíÿåòñÿ òîëüêî äëÿ ñòàáèëüíûõ ýìóëüñèé âîäû â ñìîëå, ò. å. äëÿ èñïûòàíèÿ

ïðîá ñìîë, ïðè âûäåðæèâàíèè êîòîðûõ â ñîñòîÿíèè ïîêîÿ â òå÷åíèå 24 ÷ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå íå

ïðîèñõîäèò âûäåëåíèå âîäû.

10 Ïðèãîòîâëåíèå ðàáî÷åé ïðîáû

10.1 Òâåðäûé ïåê

Åñëè ïåê ìîæíî èçìåëü÷èòü ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, ãîòîâÿò ðàáî÷óþ ïðîáó ìàññîé 20 ã ïóòåì

ñîîòâåòñòâóþùåãî èçìåëü÷åíèÿ, ïåðåìåøèâàíèÿ è êâàðòîâàíèÿ ïðåäñòàâèòåëüíîé ïîðöèè âûñóøåííîé

ïðîáû. Èçìåëü÷åíèå ìîæíî âûïîëíèòü ïðè ïîìîùè íåáîëüøîé ùåêîâîé äðîáèëêè è ìóëëèòîâîé ñòóïêè

è ïåñòèêà. Ðàçìåð ÷àñòèö ïðåäñòàâèòåëüíîé ïðîáû äîëæåí áûòü íå áîëåå 5 ìì â ëþáîì íàïðàâëåíèè.

Èçìåëü÷àþò ïðîáó òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû îíà âñÿ ïðîøëà ÷åðåç ñèòî ñ äèàìåòðîì îòâåðñòèé 250 ìêì
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(¹ 60) è èìåëà ìèíèìàëüíîå êîëè÷åñòâî ìåëêèõ ÷àñòèö. Õðàíÿò ïðîñåÿííóþ ðàáî÷óþ ïðîáó â ïëîòíî

çàêðûòîì ñîñóäå è èñïîëüçóþò â òå÷åíèå 24 ÷ (ñì. 10.4).

10.2 Ìÿãêèé ïåê

Åñëè ïåê ñëèøêîì ìÿãêèé äëÿ èçìåëü÷åíèÿ è ñëèøêîì ëèïêèé äëÿ ïåðåìåøèâàíèÿ, íàãðåâàþò

ïðåäñòàâèòåëüíóþ ïîðöèþ âûñóøåííîé ïðîáû äî ìèíèìàëüíîé òåìïåðàòóðû, ïðè êîòîðîé îáåñïå÷èâà-

åòñÿ åå ïðîõîæäåíèå ÷åðåç ñèòî ñ äèàìåòðîì îòâåðñòèé 600 ìêì (¹ 30), íå äîïóñêàÿ ïðè ýòîì ÷ðåçìåð-

íîé ïîòåðè ëåòó÷èõ âåùåñòâ. Íàãðåâàíèå äîëæíî áûòü íå áîëåå 10 ìèí. Ïðîïóñêàþò íàãðåòóþ ïðîáó

÷åðåç ñèòî ñ äèàìåòðîì îòâåðñòèé 600 ìêì äëÿ óäàëåíèÿ ïîñòîðîííèõ âåùåñòâ.

10.3 Ñìîëû

Íàãðåâàþò ïðåäñòàâèòåëüíóþ ïîðöèþ âûñóøåííîé ñìîëû äî ìèíèìàëüíîé òåìïåðàòóðû, ïðè

êîòîðîé îáåñïå÷èâàåòñÿ åå ïðîõîæäåíèå ÷åðåç ñèòî ñ äèàìåòðîì îòâåðñòèé 600 ìêì (¹ 30), çàòåì

ôèëüòðóþò ÷åðåç óêàçàííîå ñèòî äëÿ óäàëåíèÿ ïîñòîðîííèõ âåùåñòâ.

10.4 Õðàíåíèå ïðîá

Ïðîáû õðàíÿò â âèäå êðóïíûõ êóñêîâ èëè çàòâåðäåâøèõ ðàñïëàâîâ â çàêðûòûõ ñîñóäàõ. Ðàáî÷èå

ïðîáû èñïîëüçóþò â òå÷åíèå 24 ÷ ïîñëå èçìåëü÷åíèÿ è ïðîñåèâàíèÿ, ïîñêîëüêó â ñîñòàâå èçìåëü÷åííîãî

ïåêà èíîãäà ïðîèñõîäÿò èçìåíåíèÿ.

11 Ïîäãîòîâêà òèãëåé

11.1 Åñëè òèãåëü ïîñëå òùàòåëüíîé î÷èñòêè (ñì. 11.2) èñïîëüçîâàëñÿ ìåíåå ÷åì äëÿ øåñòè îïðå-

äåëåíèé, åãî î÷èùàþò ñëåäóþùèì îáðàçîì: óäàëÿþò ñëîé öåîëèòà, ìîþò òèãåëü äèñòèëëèðîâàííîé

âîäîé, âûñóøèâàþò è ïðîêàëèâàþò â ìóôåëüíîé ïå÷è â òå÷åíèå 1 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå ïðèáëèçèòåëüíî

800 °Ñ. Òèãåëü ìåäëåííî îõëàæäàþò, ïîìåùàÿ åãî â ñóøèëüíûé øêàô íà 1 ÷ ïîñëå èçâëå÷åíèÿ èç

ìóôåëüíîé ïå÷è, äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ ðàñòðåñêèâàíèÿ è â òåïëîì ñîñòîÿíèè ïîìåùàþò â ýêñèêàòîð.

11.2 Ïîñëå èñïîëüçîâàíèÿ òèãëÿ äëÿ ïðîâåäåíèÿ øåñòè îïðåäåëåíèé óäàëÿþò îñòàòî÷íóþ çîëó èç

ïîð â çîíå ôèëüòðîâàíèÿ ïóòåì êèïÿ÷åíèÿ â ðàçáàâëåííîé (1:1) ñîëÿíîé êèñëîòå (äîáàâëÿþò ðàâíûé

îáúåì êîíöåíòðèðîâàííîé ñîëÿíîé êèñëîòû ê äèñòèëëèðîâàííîé âîäå). Çàòåì òèãåëü êèïÿòÿò â äèñòèë-

ëèðîâàííîé âîäå, òùàòåëüíî ïðîìûâàþò îáðàòíûì ïîòîêîì äèñòèëëèðîâàííîé âîäû, ñóøàò è ïðîêàëè-

âàþò ñîãëàñíî 11.1.

12 Ïðîâåäåíèå èñïûòàíèÿ

12.1 Âñå îïåðàöèè âçâåøèâàíèÿ è ðåãèñòðàöèþ ðåçóëüòàòîâ âûïîëíÿþò ñ òî÷íîñòüþ äî 1 ìã.

12.2 Èñïîëüçóþò ïðîáó ìàññîé, îáåñïå÷èâàþùåé ïîëó÷åíèå îò 75 äî 150 ìã âåùåñòâ, íåðàñòâîðè-

ìûõ â õèíîëèíå. Åñëè äëÿ âûïîëíåíèÿ óêàçàííîãî óñëîâèÿ ìàññà ïðîáû äîëæíà ñîñòàâëÿòü ìåíåå ìèíè-

ìàëüíî äîïóñòèìîãî çíà÷åíèÿ (0,5 ã), äëÿ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèé èñïîëüçóþò ïðîáó ìàññîé 0,5 ã.

12.3 Ïåðåíîñÿò (1,0 �0,1) ã öåîëèòà (CAFA) â ÷èñòûé ñóõîé ôèëüòðîâàëüíûé òèãåëü. Ñðàçó æå âçâå-

øèâàþò è çàïèñûâàþò ìàññó òèãëÿ ñ öåîëèòîì (CAFA).

12.4 Ïîìåùàþò íåîáõîäèìîå êîëè÷åñòâî ïðîáû â ïðåäâàðèòåëüíî âçâåøåííûé ñòàêàí è âçâåøè-

âàþò. Ðàññ÷èòûâàþò è çàïèñûâàþò ìàññó ïðîáû. Ïåðåíîñÿò îêîëî ïîëîâèíû CAFA èç òèãëÿ â ñòàêàí ñ

ïðîáîé. Ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëÿþò îñòàòîê CAFA ïî äíó òèãëÿ.

12.5 Äîáàâëÿþò 25 ìë õèíîëèíà â ñòàêàí, îäíîâðåìåííî ïåðåìåøèâàÿ ñìåñü ñòåêëÿííîé ïàëî÷-

êîé èëè òåðìîìåòðîì äëÿ ðàçðóøåíèÿ êîìêîâ, çàòåì íàêðûâàþò ñòàêàí íåáîëüøèì ÷àñîâûì ñòåêëîì.

Ïîìåùàþò ñòàêàí è ïðîìûâíûå âîäû, ñîäåðæàùèå õèíîëèí, íà ýëåêòðîïëèòêó èëè âîäÿíóþ áàíþ, ïîä-

äåðæèâàåìóþ ïðè òåìïåðàòóðå (75 �5) °Ñ. (Äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ îïðîêèäûâàíèÿ ñòàêàíà â âîäÿíîé áàíå

äîïóñêàåòñÿèñïîëüçîâàòüïîäõîäÿùèéãðóç.) Ðàñòâîðÿþòñìåñüâ òå÷åíèåíåìåíåå20ìèí.Ïåðèîäè÷åñ-

êè ïåðåìåøèâàþò ñîäåðæèìîå ñòàêàíà äëÿ óñêîðåíèÿ ðàñòâîðåíèÿ. Ïîëíîòó ðàñòâîðåíèÿ êîíòðîëèðóþò

ïî íàëè÷èþ íà äíå ñòàêàíà íåðàñòâîðèâøåãîñÿ ïåêà.

12.6 Óñòàíàâëèâàþò ôèëüòðîâàëüíóþ òðóáêó ñ äåðæàòåëåì â ôèëüòðîâàëüíóþ êîëáó è ïîìåùàþò

â äåðæàòåëü ïðåäâàðèòåëüíî ïîäãîòîâëåííîãî è âçâåøåííîãî òèãëÿ. Îñòîðîæíî äîáàâëÿþò â òèãåëü

õèíîëèí â êîëè÷åñòâå, äîñòàòî÷íîì äëÿ ñìà÷èâàíèÿ öåîëèòà. Ïðèìåíÿþò âñàñûâàíèå è ôîðìèðóþò
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ñëîé ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåííîãî öåîëèòà. Ïðîäîëæàþò âñàñûâàíèå äî çàâåðøåíèÿ ôèëüòðîâàíèÿ,

ñîïðîâîæäàþùåãîñÿ ïðîìûâàíèåì îñàäêà õèíîëèíîì.

12.7 Âûëèâàþò ãîðÿ÷óþ ñìåñü õèíîëèíà è ïåêà â òèãåëü, ïîêà öåîëèò â òèãëå åùå âëàæíûé, íå

ïîâðåæäàÿ åãî ñëîé. Ïåðåìåøèâàþò ñìåñü â ñòàêàíå ïåðåä íàëèâàíèåì î÷åðåäíûõ ïîðöèé â òèãåëü.

Äàþò ñîäåðæèìîìó òèãëÿ ïîëíîñòüþ ñòå÷ü òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû íåðàñòâîðèìûé îñòàòîê íà ôèëüòðå

îñòàâàëñÿ ñëåãêà óâëàæíåííûì.

12.8 Ïðîìûâàþò ñòàêàí, òåðìîìåòð è ñòåêëÿííóþ ïàëî÷êó äëÿ ïåðåìåøèâàíèÿ è òèãåëü íåáîëü-

øèìè ïîðöèÿìè (ïî 2—3 ìë êàæäàÿ) õèíîëèíà ïðè (75 � 5) °Ñ èç ïðîìûâàëêè. Âñþ ïðîìûâíóþ æèäêîñòü

ïðîïóñêàþò ÷åðåç ôèëüòð. Ïåðåä äîáàâëåíèåì ñëåäóþùåé ïîðöèè ïðîìûâíîé æèäêîñòè îæèäàþò, ïîêà

ïðåäûäóùàÿ ïîðöèÿ ïðàêòè÷åñêè ïîëíîñòüþ íå ïðîéäåò ÷åðåç ôèëüòð. Èñïîëüçóþò ïîäõîäÿùèé ðåçèíî-

âûé ñêðåáîê äëÿ ïåðåíîñà èç ñòàêàíà íåðàñòâîðèìûõ ÷àñòèö â òèãåëü. Ïîâòîðÿþò ïðîìûâêó õèíîëèíîì

äî òåõ ïîð, ïîêà ôèëüòðàò íå ñòàíåò òàêîãî æå öâåòà, êàê è õèíîëèí, èñïîëüçóåìûé äëÿ ïðîìûâàíèÿ.

Îáû÷íî äîñòàòî÷íî âûïîëíèòü 12 ïðîìûâàíèé.

12.9 Ïîñëå òîãî êàê ïîñëåäíÿÿ ïîðöèÿ õèíîëèíà äëÿ ïðîìûâàíèÿ ïðîéäåò ÷åðåç ôèëüòð, íàëèâàþò

â òèãåëü òîëóîë è ïðîìûâàþò òîëóîëîì â êîëè÷åñòâå 75—100 ìë, ïðèìåíÿÿ âàêóóì. Ïîñëå òîãî êàê âåñü

òîëóîë ïðîéäåò ÷åðåç ôèëüòð, ñîäåðæèìîå òèãëÿ ïðîìûâàþò àíàëîãè÷íûì îáðàçîì àöåòîíîì. Ïðèìå-

íÿþò ïîëíûé âàêóóì â òå÷åíèå íå ìåíåå 5 ìèí ïîñëå ïðîìûâàíèÿ àöåòîíîì. Èçâëåêàþò òèãåëü è ïðîòèðà-

þò åãî íàðóæíûå ñòåíêè ìÿãêîé òêàíüþ èëè ñàëôåòêîé, ñìî÷åííîé àöåòîíîì.

12.9.1 Ïðè ïðîìûâàíèè õèíîëèíîì è òîëóîëîì, ñëîé âñïîìîãàòåëüíîãî ôèëüòðóþùåãî ìàòåðèà-

ëà (CAFA) íå äîëæåí âûñûõàòü ïîëíîñòüþ, ïîñêîëüêó ñêîðîñòü ôèëüòðîâàíèÿ ìîæåò çíà÷èòåëüíî ñíè-

çèòüñÿ.

12.10 Ïîìåùàþò ôèëüòðîâàëüíûé òèãåëü â ñóøèëüíûé øêàô ïðè òåìïåðàòóðå 105 °Ñ — 110 °Ñ è

âûñóøèâàþò äî ïîñòîÿííîé ìàññû (� 1 ìã). Ïðè èçâëå÷åíèè ãîðÿ÷åãî òèãëÿ èç ñóøèëüíîãî øêàôà çàïàõ

õèíîëèíà äîëæåí îòñóòñòâîâàòü. Ïåðåíîñÿò òèãåëü â ýêñèêàòîð è îõëàæäàþò â òå÷åíèå 25 ìèí, çàòåì

âçâåøèâàþò è çàïèñûâàþò ìàññó ôèëüòðîâàëüíîãî òèãëÿ è åãî ñîäåðæèìîãî (ñì. 12.1).

12.10.1 Íåðàñòâîðèìîå âåùåñòâî íà ôèëüòðå ïîñëå ïðîìûâàíèÿ àöåòîíîì íå äîëæíî èìåòü çàïà-

õà õèíîëèíà, íàëè÷èå êîòîðîãî ñâèäåòåëüñòâóåò î íåäîñòàòî÷íîì ïðîìûâàíèè. Ïðè íàëè÷èè çàïàõà

õèíîëèíà èñïûòàíèå ïðîâîäÿò ïîâòîðíî.

12.11 Åñëè ìàññà âåùåñòâ, íåðàñòâîðèìûõ â õèíîëèíå, ñîñòàâëÿåò ìåíåå 75 ìã èëè áîëåå 150 ìã,

ïîâòîðÿþò îïðåäåëåíèå, èñïîëüçóþò ïðîáó ñ îòêîððåêòèðîâàííîé ìàññîé, ñîñòàâëÿþùåé íå ìåíåå 0,5 ã

(ñì. 12.2).

13 Ðàñ÷åòû

13.1 Ðàññ÷èòûâàþò ñîäåðæàíèå QI ïî ôîðìóëå

QI, ìàññ. % = [(À – Â)/Ñ] � 100, (1)

ãäå À — îáùàÿ ìàññà ôèëüòðîâàëüíîãî òèãëÿ ñ ôèëüòðóþùèì ìàòåðèàëîì CAFA è âåùåñòâ, íåðàñòâî-
ðèìûõ â õèíîëèíå, ã;

Â — ìàññà ôèëüòðîâàëüíîãî òèãëÿ ñ ñóõèì ôèëüòðóþùèì ìàòåðèàëîì CAFA, ã;

Ñ — ìàññà ïðîáû, âçÿòîé äëÿ îïðåäåëåíèÿ, ã.

13.2 Ïðè îïðåäåëåíèè ñîäåðæàíèÿ íåðàñòâîðèìîãî õèíîëèíà â ïðîáå âëàæíîé ñìîëû (ñì. 9.3.2)

çíà÷åíèå QI, ðàññ÷èòàííîå ñîãëàñíî 13.1, ïðèâîäÿò ê ñóõîé ìàññå ñëåäóþùèì îáðàçîì:

QI, ìàññ. % (ñóõàÿ ìàññà) =
QI,ìàññ.% (âëàæíàÿ ìàññà)

(100 – ñîäåðæàíèå âñìîëå âîäû,ìàññ.%)
� 100. (2)

14 Ïðîòîêîë èñïûòàíèÿ

14.1 Ðåçóëüòàò îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ QI çàïèñûâàþò â ïðîòîêîë èñïûòàíèÿ ñ îêðóãëåíèåì äî

0,1 %.
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15 Ïðåöèçèîííîñòü è îòêëîíåíèå ìåòîäà

15.1 Îöåíêó ïðèåìëåìîñòè ðåçóëüòàòîâ (ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 95 %) ïðîâîäÿò íà îñíî-

âàíèè ñëåäóþùèõ êðèòåðèåâ:

15.1.1 Ïîâòîðÿåìîñòü
Ðåçóëüòàòû äâóõ ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé, ïîëó÷åííûå îäíèì è òåì æå îïåðàòîðîì, ñ÷èòàþòñÿ

íåäîñòîâåðíûìè, åñëè ðàñõîæäåíèå ìåæäó íèìè ñîñòàâëÿåò áîëåå 0,2 ïðè ñîäåðæàíèè QI � 4 % èëè

áîëåå 0,3 ïðè ñîäåðæàíèè QI > 4 %.

15.1.2 Âîñïðîèçâîäèìîñòü
Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ, ïîëó÷åííûå êàæäîé èç äâóõ ëàáîðàòîðèé è ïðåäñòàâëÿþùèå ñîáîé

ñðåäíåàðèôìåòè÷åñêîå ðåçóëüòàòîâ äâóõ ïàðàëëåëüíûõ îïðåäåëåíèé, ñ÷èòàþòñÿ íåäîñòîâåðíûìè,

åñëè ðàñõîæäåíèå ìåæäó íèìè ñîñòàâëÿåò áîëåå 0,3 ïðè ñîäåðæàíèè QI �4 % èëè áîëåå 0,6 ïðè ñîäåðæà-

íèè QI > 4 %.

15.2 Îòêëîíåíèå

Îòêëîíåíèå íàñòîÿùåãî ìåòîäà íå óñòàíîâëåíî, ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå âåùåñòâ, íåðàñòâîðèìûõ

â õèíîëèíå, îïðåäåëÿåòñÿ òîëüêî ïî ìåòîäó íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà.
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