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Настоящие технические условия распространяются на цикло- 
гексанол-рвктифнкат, получаемый, синтетическим путем из раз­
личного вида сырья (белзола, анилина, фенола).

Формула циклогексанода: С̂ Н̂ ОН.

Молекулярная масса (по международным массам 1971г) -  100,16.
Циклогексанол -  прозрачная жицкрсть или бесцветные гигроско­

пические кристаллы. Применяется для органического синтеза и в 
качестве фяотоагента.

Циклогексанол примесей бензола но содержит.
Циклогексан ол аттестации не подлежит ( не оценивается по 

категориям качеотва).

I . ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ
1.1 . Цжкдогекоанол-ректификат должен быть изготовлен в 

соответствии о требованиями настоящих ТУ по технологическому 
регламенту, утвержденному в установленном порядке*

1.2* По физико-химическим показателям циклогексанол-рокти- 
фжкат должен соответствовать нормам, указанным в табл.1.

Таблиде I .

»
п/п Наименование показателей

Норма
аттестации не подлежит 
(не оценивается по ка­
тегориям качества)

КОД ОКП 24 2353 0100
I . Плотность при 25 °С, г/см3 0,945 ± 0,002
2. Мао совал деля цнкдогексалола, %, 

не менее 97,0
3. Массовая долл примесей, %, не более 3,0

в том чноле:
циклогексанона, %, не более 1,0

4. Массовая доля воды, %, не более ОД

TZ 113-03-358-83
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2. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

2.1 . Цикл ого ксалол -  горючая жидкость с зфирне-кам4>орным 
запахом.

То ни ера тура штвлония -  25,15 °С; температура кипения -  
161,1 °С; температура вогашки -  67 °С.

Цари цикл ого кошюлл о воздухом образует взрывоопасные сме­
ем: нижний -  I,52jC, верхний -  II,объем ны х.

Циклогекоанол образует азеотропную смесь.
Средотвами пожаротушения при загорании являются тонко 

раопилоннал вода и химическая пвна.
2 .2 . Цикл огокоан ол относится к умеренно токсическим сое­

динениям.
Продольно допустимая концоитрация циклогоксанода в возду­

хе рабочей зоны производственных помещений -  10 мг/мэ , отно- 
оитоя к 3-му кяаооу опаоиоотн по ГОСТ 12Л .007-76.

При концентрациях, провшоающих продольно допустимую 
концентрацию, циклогокоанол окаэивает вредное действие на 
нервную оиотему. Вывивает головную боль, раздрахонио глаз, но­
са и горла.

2 .3 . При работо с циклогекоанолом применяют индивидуальные 
оредотва защити от попадания паров в организм и жидкого про­
дукта на кожу: используют фхльтрующкй противогаз марки А или 
БКФ, резиновые порчатки и защитные очки.

2 .4 . Определение цикл огокоанода в воздухе основано на 
образовано окрашенного соединения при реакции о л-диметнл- 
амин обей заль д егддом.

2 .5 . При применении циклогексан ода как флотоагента необхо­
димо применять меры, предотвращающие возможность попадания
его в атмосферу, оточные воды и на ксаишо покровы работающих.

2 .6 . Вое помещения, в которых проводятся работы с цикло­
гексан ол ом, должны быть оборудованы приточио-внтяжной венти­
ляцией, обеспечивающей содержание вредных веществ в концентра­
ции не выше предельно допустимой.

В помещениях долины быть аптечка о медикаментами для ока­
зания первой помощи пострадавшим и нообходимоо противопожарное 
оборудование и инвентарь.

Лист
4
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3. ПРАВИЛА ПРИЕМКИ.

3 .1 . Циклогексанол-роктнфикдт принимают партиями. Партией 
очнтают любое количество продукта, но набапоо 70 т. однородно­
го по показателям качоотва, оформленного одним документом о ка­
честве.

Документ долхен содержать:
а) условное наименование продиралтил-изготовителя или 

его товарный анак;
б) наимен сванио продукта (о указанном сырья, из которого 

получен продукт);
в) номер партии;
г) дату изготовления;
д) результаты проведенных анализов или подтверждение о 

соответствии качоотва продукта требованиям настоящих техни­
ческих условий;

е) подтверждение о нанесении на упаковку знаков опасности 
по ГОСТ 19433-61. класо 9 , подклаоо 9 .2 ;

и) обозначение яаотолщих ТУ.
При поотавко циклогекоанола в циоторнах каждую циотерну 

принимают за партию.
3 .2 . Объем выборки по ГОСТ 5445-79.
3 .3 . При получении неудовлетворительных результатов ана­

лиза хотя бы по одному из показателей анализ повторяют на 
удвоенной выборке той ие партии продукции,. Результаты повтор­
ного цнализа распространяются ил всю партию.

4. ШЯОДИ ИСПЫТАНИЯ.

4 .1 . Пробы циклогексаноиш отбирают по П)СТ 5445-79.
Среднюю пробу циклогекоанола объемом не менее 200 ом3

помещают в чхотую оухую склянку о притертой пробкой.
На окляяку наклеивают зтикетку о указанием наимонивоижн 

продукта, номера партии, даты отбора пробы, обозначения настоя-' 
щжх ТУ, надписи НОП£ВОПАС1Ю !" .

4 .2 . Определение вдотноотх циклогексанола-ректификато 
проводят по ГОСТ 3900-47 (п .1).

'tucr
ТУ II3-03-358-63 5/TutT а/ /Jodrr



LLh
&

.aS
 n

od
*,

 w
ac

hi
ff

r 
u

d
a

jA
 Л

иг
е 

У
 fy

&
Y

**
?

'*
**

 t
/A

ox
A

4 .3 . Хроматографическое огтред&лонио wicconofl доли цикло­
гексан ола и примесей.

4 .3 .1 . Аппаратура и реактива.
Хроматограф с детектором ионизации в пламени.
Колонки хроштографическне длиной 4 м( диаметром 3 ьм и

длиной 2 и, диаметром 4 мм.
Микрошприц типа МШ-10.
Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104-00,. 

класо точности 2, с пределом взвешивания до 200 г , и класс 
точности 4, о пределом взвешивания до 500 г.

Азот технический по ГОСТ 9293-74.
Водород технический по ГОСТ 3022-60.
Воздух технический по ГОСТ 11882-73.
Фаза жидкая -  жицкооть крешнйоргаяичеокал (ИФМС-4) но 

ГОСТ 15866-70.
Фаза твердая:
хроыооорб W, марки АъУ-ДМС£ , зернами размером U.I6 -

-  0 ,2 0 ;
хроматон tJ , марки Aw  -  НМД5 , зернами размером 0,16 -

0 ,2 0 ;

хроштон л/ , марки AW илг *\J ■ , зернами раз­
мером 0,25-0,32 , пропитанный 1Ь% карбовакса 1500. 

Изопропжжциклогексан, чиотота, не менее 95£.
Метжлнэобутжлкарбинол, чистота, не меное 95#.
Фенол по ГОСТ 6417-72.
Циклогекоан.
Ацетон по ГОСТ 2603-79.
Циклогексанон по ГОСТ 24615-81.
Этядцеллогольв по ГОСТ 8313-76.
Эфир этиловый, хч.

4 .3 .2 . Определение циклогексан ола, получаемого из цикло­
гексана ж анилина.

15,0 г кремнийоргоничеокой жидкости растворяют в 50-70 сми 
этилового эфира.

Полученным раотвором пропитывают 35 г хроматона или хро- 
мосорба.

Эфир испаряют на водяной бане при 60-80 °С непрерывно

Лист
ТУ 113-03-358-83
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перемешивая наполнитель, пока он не стонет сыпучим.
Полученную набивку засыпают в колонку чорез воронку, 

уплотняя ее о помощью вибратора или равномерным постукиванием 
по отенке колонхи. Заполненную колонку устанавливают в те]ыо- 
отот хроматографа, продувают азотом, пропуская его с объемным 
раоходом 4-6 дм8/ч при 180°С. Затем охлаждают термостат до 
комнатной температуры и соединяют выход колонки с детектором.

4 .3 .2 .2 . Проведение анализа.
Режим работы хроматографа*.
Длина колонхи, м 4
Внутренний диамотр колонки, мм 3
Температура колонки,°С 180
Температура иопарителя,0С 230
Объемный раоход азота, дм3/ч 3
Объемный расход водорода, дм3/ч 2
Объемный раоход воздуха, дм3/ч 18-20
Объем вводимой пробы, см8 0,001
Включение прибора, вывод его на рабочий режим и выполне­

ние анализа проводят по инструкции, прилагаемой к прибору.
Идентификацию компонентов проводят по относительному 

времени удерживания, измеренному по отношению- к времени удер­
живания цккдогекоанона. Порядок выхода компонентов показан 
на черт.1, а относительное время удерживания каждого приве­
дены в тай*. 2.

Таблица 2

*  Наименование компонета Относительное время
п/п удерживания

1 2  3

I. Циклогексан 0,16
2. Н-амыовый спирт 0,31
3. Циклогексан ал 0,42
4. Неидентифкцировашшй пик 0,46
5. Циклопентанон 0,55
6. Гептаион-г 0,68
7. Цнклогекоанол 0,78
8. Циклогексанон 1,0
9. Циклогексанон 1,37
10.Цикяогексилацетат 1,45

V " ФУ Г ТО AO OCQ ОО

I
ГУ IIJ-03-оОо-оо
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II. Неидеитифнцированний ПИК 1,61
12. Пондинтифицированный ПИК 1,73
13. Некдентифицпрованный пик 1,92
14. Циклогекоиллронноиат 2,06
15. Неидентифицированный пик 2,42
16. Ноидентифицированный ПИК 3,02
17. Циклогокоилбутират 3,16
18. Неждонтифицмровшшый ПИК 3,48
19. Коидентифицированный ПИК 3,70
20. Неидентифицированный ПИК 4,13
21. Цикдогекоилвохорат 4,68
22. В -  калролахтон Ь.4
23. Никлогокоилкалроит 7,2
24. Циклогокохлндеи-цихлогокоанон-2 15,2

Продолы то дьн oo ть онилнэи определяется временем удер­
живания цикдогокоилядои-циклогокоанона-2 (дианона).

4 .3 .2 .3 . Обработка результатов .

Содержание«компонентов определяют методой внутренней 
нормализации. Площади пиков вычисляют умиоженйем выоотн каж­
дого пика на ширину4 ого, измеренную на половине ducotu пика.

иаооовую долю опродолломой примеси (X ) в процентах 
вычисляют по формуле:

S i .100х.«I I s\
где

о* -  площадь пика определяемой примеси, мм ;
-  оуша площадей всех пиков, мм2.
РВочот циклогексанона производят о учетом поправочного 

коэффициента (К), который вычисляют по формуло:

К
С 3 ;

где с2 ’
-  концентрация циклогексаноны, %, вес;

S, -  площадь пика циклогексанона, мм2 ;
2̂ ~ концентрация цихлогексанола, %, вое;

Si -  площадь пика циклогексаиола, мм2.
Массовую долю циклогексаиола (X ) в весовых процентах 

вычисляют по формуло:

п 4uct Arm
ТУ 113-03-358-83 rtucr
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X «  100 -  -  W

где.
1 ^  -  оуша примесой о цнклогекоаноле-ректжфикато, опре­

деленная хроматографнческим методом, %\
W  -  даосовая доля воды, определенная по п .4 .4 ., X.

За результат аналнэа халдой прямеох принимают ореднее 
аря^аютхчеохое двух параллельных определений, допуокаеше 
расхождения ыожду которым! не должны превышать ± Ь%.

Сумюрная относжтедьная погрешность результатов нзыеренжл 
составляет * IOJt npi довермтельиой вероятности 0,95.

4 .3 .3 . Оиродаяен>е циклогексанона, получаемого из фе­
нола.

4 .3 .3 .I . Подготовка к анализу.
Хроматографическую колонку заполняют готовым сорбентом 

-  хроматоном л/*/7*7 иди хроматоном л/-Aw' -ДМС5 , пропитан­
ным I5JC карбовакса 1500.

Заполненную колонку устанавливают в прибор и продува­
ют газом-носителем, не подооединля ее к детектору, при 180 °С 
в течение 4-5 ч. Объемный пасхой газа-нооитолл при продувке
колонки 4 дмв/ч.

4 .3 .3 ,2 . Проведение анализа.
Режим работы хроматографа.
Длина колонки, м 2
Диаметр колонки, ш 4
Температура колонки 104 °С, после выхода циклогокса- 

нола повышается до 180 °С.
Температура испарителя, °С 200
Объемшй раоход азота, дм3/ч 4
Объемный расход водорода, дм°/ч 2,5
Объешшй раоход воздуха, дмэ/ч 27
Объем вводимой пробы, ом3 0,001
Включение прибора, вывод его на рабочий режим прово­

дят по инструкции, прилагаемой к прибору.
Около 2,0000 г циклогексанола-ректифкката я 0,01 г 

зтнлцзлхозольва (стандарта) тщательно перемешивают и пробу

ТУ 113-03-358-83 4цсг
Ujn 4ист <fam /0



в количестве OtOOI см3 вводят в хроматограф.
Порядок выхода компонентов я относительное вр̂ емя удер­

живания каждого приведены в табл.З.
Таблица 3

AW Наименование компонентов Относительное время 
удерживания

I . Циклогексан 0,086
2. Изопропил циклогексан 0,18
3. Не идентифицированный пик 0,28
4. Me тили зобу ты карбинол 0,35
5. Не дде я тжфжцхро ванный пик 0,41
6. Этицеллозсльв 0,47
7. НекцентжфицироваякыЯ пик 0,78
8. Циклогексанон 1,00
9. Циклогексанол 1.4
10. Неидеятифицированный пик
11, Фенол

2,1 -2 ,2  
3,2х*

I

1-V

1<4ч

1

i

х) Данные по удерживанию фенола определены при темпера­
туре 180 °С. Для этого после выхода пика циклогексанона вклю­
чают нагрев термостата до 180 °С. После выхода фенола в термо- 
отате вновь устанавливается температура 104 °С.

4 .3 .3 .3 , Обработка результатов.
Содержание компонентов определяют методом внутреннего 

стандарта. Площади пиков вычиоляют умножением высоты каждого 
пика на его ширину, измеренную на половине высоты пика.

Маооовую долю определяемой примеси (Хк) в процентах 
вычиоляют по форцуле:

„ W  Ао1.100

Xw

 ̂ где
Аст

Ujft а/  c?0*</rf

-  навеска стандарта,

/7odsi Ckrrv

г;

ТУ IIJf-03-358-83
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S  K -  площадь пика определяемой примеси» мм2 ;
5 СТ -  площадь пика стандарта, мм2 ;

Kj' -  калибровочный коэффициент определяемой примеси.

Величину калибровочного коэффициента определяют по 
иокуоотвенио составленным смесям по формуле:

“к aJL 1£1_
“ от

где
-  навеска компонента, г;

aQT -  навеока стандарта, г.
При приготовлении искусственных смесей в качестве раотво 

ригеля применяют ацетон.
При подсчете количество циклогексана и изопропилцикло­

гексана вместо площади замеряют высоту пика. Расчет калибро­
вочных коэффициентов для этих примесей производят также по 
высотам.

Калибровочные коэффициенты неидентифицированных пиков 
условно принимают равными калибровочным коэффициентам близле­
жащих идентифицированных пиков.

Цаооовую долю цкклогекоанола ( Xj ) в веоовых процентах 
вычисляют по формуле:

Xj -  100 -  ZXR -  w 

где
Г Х К -  оуша примесей в циклогексан оле-рвкти£нкат©, опре­

деленная хроматографичеоким методом, %\
4V -  дао с овал доля воды, определенная по п. 4 .4 . ,  %.

За результат анализа каждой примеон принимают среднее 
арифметжчеокоо двух параллельных определений, допускаемые рас­
хождения между которыми не должны превышать 5% относительно 
вычисляемой величины.

Суммарная относительная погрешность результатов измере­
ния ± 10% при доверительной вероятнооти 0,95.

Hitt fact а/  долу*. /7odsi. \cbm
ТУ II3-G3-35G-83
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4.4 , Определение массовой доля води проводят по 
ГОСТ 14870-77 (методом Фишера)

5. УПАКОВКА, ЦАРКИРОВКА, ТРАНСПОРТИРОВАНИЕ И ХРАНЕНИЕ

5.1 . Цяклогекоаяол-ректификат транспортируют в специально 
выделенных железнодорожных цистернах с верхним сливом или о 
универсальным сливным уотроЦртвом или в автоциоторнах.

Люк циотерны должен быть герметично закрыт и опломбирован<
5 .2 . Уровень заполнения цистерны с учетом полного исполь­

зования вмостимооти цистерны и объемного расширения продукта 
при возможности перепада температуры в пути следования должен 
быть не более 95*.

5 .3 . На каждую циотерну несмываемой краской наносят 
надпись "ОГНЕОПАСНО I", а также трафарет приписки в соответ­
ствии о Правилами перевозки грузов, действующими на данном 
виде транспорта.

5 .4 . Циклогексан сл-ректификат в автоцистернах транспорти­
руют согласно Правки перевозки грузов автомобильным транспор­
том.

5 .5 . Циклогексанол-ректифжкат хранят на складах, предназ­
наченных дня хранения легковоспламеняющихся жидкостей.

6. ГАРАНТИИ ИаГСТСПпТЕДЯ

6.1 . Изготовитель должен гарантировать соответствие цик­
логексан ола-ректификата требованиям настоящих. ТУ при соблюде­
нии условий транспортирования и хранения, установленных тех­
ническими условиями.

6 .2 . Гарантийный срок хранения циклогексанола I год 
со дня изготовления.

По истечении гарантийного срока хранения продукт перед 
использованием должен быть проверен на соответствие требова­
ниям настоящих технических условий.

Шп 4utt л/ «Аигу*/* torn ТУ 113-03-358-83
sfuer
Лк



П Е Р Е Ч Е Н Ь
документов, на которые даны ссылки в 
данных ТУ

Обозначение Наименование НТД Страницы,
на которой 
указана НТД

ГОСТ 12 Л .  007-76 Вредные вещества 4

гост 3900-47 Нефтепродукты. Методы 
определения плотности

5

гост 5445-79 Химические продукты 
кокоования. Отбор 
проб 5

гост 24104-80 Весы лабораторные общего 
назначения

6

гост 9293-74 Азот технический 6

гост 3022-80 Водород технический 6

гост 15866-70 Жидкость кремнийоргани­
ческая ПФМС-4 6

гост 6417-72 Фенол 6

гост 2603-79 Ацетон 6

гост 24615-81 Циклогексанон техни­
ческий 6

гост 8313-76 Этилцеллозсльв 6

гост 14870-77 Методы определения со­
держания воды

12
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МИНИСТЕРСТВО ПО ПРОИЗВОДСТВУ МИНЕРАЛЬНЫХ УДОЕРШИЙ

ОКП 24 2353 OIOO УДК 661.7.547.594.3
Группа Л 21
Зарегистрировано в Щ  СЫ 
за М _ _  
от " " 1988 г .

СОГЛАСОВАНО

ГИНЦНЕЯМЕТ

Зиметитель директора
по НИР
письмо
V  OC-/Q - P6JS О.К. Соколов

УТВЕРЖДАЮ 

Г И А П

по НИР

"  22 * 03 1988 г .

М. Клсвль 

1988 г .

ИЗВЕДШИЕ Ji I

об изменении ТУ 113-03-358-83 "Циклогексанол-ректификат"

Срок введения с 01.01.1989 г .

СОГЛАСОВАНО

комбинат %Акрихин"
Главный инженер 
письмо, „ . „
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' /О ’ 03 1988 г .

Знряновский свинцовый
комбинат __
Начальник ТО 
письмо
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'2/ 03 1988 г ,

Воронежский завод СК 
Главный технолог письмо
а/ /5 / / - / - 5 4 3  Г.М. Грачев

' 2 0 * 07 1988 г .

Щекинское ПО "Азот" 
т г̂йнциЯ инженер
п% Со ”-  73 S3 Б. И. Лурье

9 оещ 09 _ 1988 г .

РАЗРАБОТАНО 

П

^.директора ГИАП 

U.A. Жидков 

1у ч________ 1988 г .
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Заведующий НИО-9

_______  О.А. Добровольский
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СОГЛАСОВАНО

Сереродонепкое ПО "Азот” 
Главный инженер 
72лета ап л/ /0€& 2 Б. М. Блох 
" / 5  " 0 9 ________1988г

Госприемка
на Северодонецком ПО "Азот” 
Руководитель
лисьл/о а/3*/Р В. И. Шаповалов 
" /6 * 04________ 1988Г

Дзержинское ПО "Капролактам" 
Главный инженер

телетбп л/ //i%y А.Д.Макаров 
" 3/ " оВ_______ 1988г

Продолжение титульного листа 
Извещения J§ I оо изменении 
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Титульный ли ст .

Продлить срок действия ТУ 113-03-358-83 до 01 .01 .94 .

Вводная часть . Головка таблицы I .  Исключить фразу "Цикло-  

r e  ксанол аттестации не подлежит (не оценивается по категориям 

к а ч еств а ).

Пункт 4 .2 . Заменить ссылку ГОСТ 3900-47 на ГОСТ 3900-85.

Цункт 4 .3 . Изложить в новой редакции:

4 .3 .1 .  Средства измерений, вспомогательные устройства, ре­

активы и материалы.

Хроматограф лабораторный, комплектуется:

-  детектором ионизации в пламени, чувствительность детек­

тора не ниже 4.1СГ^ Кд/мг;

-  термостатом колонок, обеспечивающим температуру не ниже 

240°С, погрешность поддержания заданной температуры не превы -  

шает -  О ,2°С ; погрешность установки температуры не более -  3°С;

-  блоком программирования температуры, обеспечивающим ско­

рость подъема температуры Ю°С/мин; погрешность установки ско­

рости нагрева не превышает ~ 2 % от установленного значения;

-  блоком питания ионизационные детекторов и контроля тем­

пературы: для питания ячеект дефференциального детектора иони­

зации в пламени, контроля температуры термостата колонок и испа­

рителя в диапазоне до плюс 250°С; для установки и поддержания

температуры хроматографа в диапазоне 230°С, погрешность устано­
вки температуры испарителя не более -  5°С;

-  блоком подготовки га зов , для  установки, стабилизации и 

очистки двух потоков газа -носи теля  водорода и воздуха ; погреш­

ность установки заданного значения расходов газов  не более i  0,5#

Извещение »  I  об изменении ТУ 113-03-358-83

Ьм\4мсм Ы* докук Подпись 4<гмц
£°i£Q.L faQrcntfr -  

_______________
i n  Г г  \7SЛит , Лист Листов

Циклогексанол-ректификат
ГИАП
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от установленного значения; относительное изменение расхода га ­

за-носи теля , вызванное изменением выходного давления в 4 раза 

не более -  0 ,5  %, ют установленного значения, степень очистки 

газов  (фоновый ток ионизационного детектора) не более  I , 5 . IC r IJ-A;

-  электронным автош тическии потенциометром со  шкалой I  мВ; 

погрешность показания прибора i  0 ,5  %;

-  колонками газохроматографическими по ГОСТ 16285-80, сталь­

ными, длиной 4 м, диаметром (внутренним) 3 мм и длиной 2 м,

диаметром 4 мм;

Микрошприц по ГОСТ 22967-82 вместимостью I . IC T 2 см3 , цена 

наименьшего деления не превышает 2.1СГ4 см3 (типа МШ-Ю), допус­

каемое отклонение -  I . IC T 4 см3 .

Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24104-80, 2 

класса точности с наибольшим пределом взвешивания 200 г  и 4 клас­

са точности с наибольшим пределом взвешивания 500 г .

Меры массы общего назначения по ГОСТ 7328-82.

Линейка по ГОСТ 427-75 или ГОСТ 17435-72, цена наименьшего 

деления I  мм.

Секундомер механический класса I  по ГОСТ 5072-79.

Лупа измерительная по ГОСТ 25706-83 с 10 кратным увеличени­

ем, цена наименьшего деления 0,1 мм.

Азот технический по ГОСТ 9293-74.

Водород технический по ГОСТ 3022-80.

Воздух сжатый по ГОСТ 17433-80, класс I .

Жидкость кремнийорганическая Ш4ФС-4 по ГОСТ 15886-70.

Хромосорб V  , марки A.W -  MCS, зернами размером 0,16 -  

-  0 ,20  мм.

Хроматон/У, марки AW - НМД$, зернами размером 0,16 -  0,20 мм.

Зфир этиловый по ОСТ 84-2006-88.

Извещение Л I  об изменении 
ТУ 113-03-358-83

Л/еш.
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4 .3 .2 . Определение массовой доли циклогексанала.

4 .3 .2 .1 .  Подготовка сорбента.
15,0  г кремнийорганической жидкости (результат измерения 

массы записывает с точностью до первого десятичного знака) рас­
творяют в 50-70 см3 этилового эфира.

Полученным раствором заливают 35,0 г хроматона или хроыоср- 
ба.

Эфир испаряют, осторожно перемешивая наполнитель, пока он 
не станет сухим и сыпучим.

Полученную набивку засыпают в колонку через воронку, уплот­
няя ее с помощью вибратора или равномерным постукиванием по стен­
ке колонки. Заполненную колонку устанавливают в термостат хрома­
тографа и, не присоединяя в детектору, продувают азотом, с объ­
емным расходом 4-6 цм3/ч  при 180°С. Затем охлаждают термостат 

до комнатной температуры и соединяют выход колонки с детектором.
4 .3 .2 .2 . Проведение анализа.
Включают прибор в соответствии с инструкцией, прилагаемой 

к хроматографу, и устанавливают рабочий режим.
Бежим работы хроматографа.
Длина колонки, м 4
Внутренний диаметр колонки, мм 3
Температура термостата колонок, °С 180

Температура испарителя, °С 230
Объемный расход азота, дм3/ч 3
Объемный расход водорода, цм3/ч 2
Объемный расход воздуха, до^/ч 20
Объем пробы при анализе, см3 0,001
В испаритель хроматографа, работающего в стабильном режиме

вводят шприцом пробу анализируемого продукта. Для каждой пробы 
записывают две хроматограммы. Если нужно, на хроматограмме анали-

deem. бокыы Пойаве*
>ние Л I об изменении 
СУ 113-03-358-83



зируемого продукта идентифицируют примеси по их относительным 
временам удерживания (ом. таблицу 2, черт I и таблицу 3,черт. 2).

Относительные времена удерживания примесей 
в циклогексаноле, получаемом из циклогексана

Таблица 2

1А
Наименование компонента Относительное 

время удержи­
вания

I . Циклогексан 0,16
2. Н—амиловый спирт 0,31
3. Циклопентанол 0,42
4. Неиде нтифицироваяннй пик 0,46
5. Циклопентавон 0,55
6. Гептанон-2 0,68
7. Циклогексанол 0,78
8. Циклогексанон 1,0
9. Цикдогексенон 1,37
10. Циклогексилацетат 1,45
II. Неиде н тифицир рванный пик 1,61
12. Нендентифицированный пик 1,73
13. пир 1,92
14. Циклогексиллропионат 2,05
15. Неидентифицированный пик 2,42
16. Няидятггифициргт̂ вттый ПИК 3,02
17. Циклогексил бутират 3,16
18. Неидентвфицированвнй пик 3,48
19. Няядян1!1 ифициргтяттннй ПИК 3,70
20. ггяу 4,13
21. Циклогексивалерат 4,68
22. Е-кадродактон 5,4
23. Циклогексилкапроат 7,2
24. Циклогексилиден-цикдогексанон-2 15,2

Продолжительность анализа определяется временем удерживания 
щпелогексилиден-цнклогексанона-2 ("дианова") .

Лисп Vе dâVA4 Подлив* Дата\
Извещение A I об изменении 

ТУ 113-03-358-83
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Ч е р т .1 .  Хроматограмма к  табли ц е 2
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Относительные времена удерхнвання принесей

в циклогексаноде, подучаемом из фенола
Таблица 3

1А
i Наименование компонента Относительное 

время удержи­
вания

I. Циклогексан + бензол 0 ,2
2. Циклогексанол 1,00
3. Циклогексанон 1,25
4. Фенол 1,55
5. Некдянтифи^яровяяттнй пик 5 ,2
6. Не идентифицированный пик 6 ,4

Продолжительность анализа определяется временем удерживания

пика JS 6.
4 .3 .2 .3 .  Вычисление р езультата  измерений 

Содержание компонентов определяет методом внутренней норма­

лизации. Площади пиков вычисляют умножением высоты каждого пика 

на ширину е го , измеренную на половине высоты пика.

Массовую долю определяемой примеси (Х ^ ) в процентах вычис­

ляют по формуле:

S / • т
г л

г д е :^ .  _  пдощадц, дика определяемой примеси, мм2;

Z S *  -  сумма площадей всех  пиков, мм2.

Массовую долю циклогексаноая (X) в процентах вычисляют по 

формуле:

X = iOO -  Z  XK ~ W

!
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где

-  массовая доля примесей в циклогексаноле, определенная

хроматографическим методом, %;
W -  массовая доля воды, определенная по п. 4 .4 . или 4 .5 . ,  %. 

За результатом измерения массовой доли примесей принимают 

среднее арифметическое двух параллельных определений, допускае­

мого значения.

Суммарная относительная погрешность результата измерения 

составляет -  10 % при доверительной вероятности 0,95.

Пункт 4 .4 . Дополнить. "Допускается определять массовую до­

лю воды хроматографическим методом по пункту 4 .5 , " .

4 .5 . Определение массовой доли воды хроматографическим ме­

тодом.

Методика предназначена для измерения массовой доли воды в 

циклогексаноле ректификате. Диапазон измерения массовых долей 

(J, 0&-0,2 %»
Продолжительность анализа 25 мин.

4 .5 .1 . Метод измерения

Метод измерения газо-хроматографический, анализ основан на 

отделении воды от остальных компонентов на хроматографической 

колонке, заполненной полисорбом I ,  либо полихромом I ,  пропитанным 

полиэтиленгликолем (ПЭГ-1000). Вода фиксируется детектором по 

теплопроводности. Массовую долю воды измеряют с помощью градуиро­

вочной зависимости высоты пика воды от ее массовой доли в граду­

ировочных смесях.

4 .5 .2 . Средства измерений, вспомогательные устройства, реак­

тивы и материалы.

мое расхождение между которыми не превышает ±  10 % от вычисляв-
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Хроматограф аналитический, газовый, лабораторный серии 

"Ц в ет-П О " или другого типа, предел обнаружения объемной доли

пропана детектором по теплопроводности не превышает 1 .К Г 8, % при 

использовании гелия в качестве газоносителя; диапазон темпера­

тур термостата колонок от 50 до 40G°C, погрешность поддержания 

заданной температуры не более ~ 0 ,2 °С .

Колонки хроматографические насадочные по ГОСТ 16285-80, 

стальные, с внутренним диаметром 3 мм, длиной I  и 3 м.

Микропщриц по ГОСТ 22967-82 вместимостью 1.1СГ2 см3 , цена 

наименьшего деления не превышает 2.1СГ4 см3 (типа МШ-Ю), допус­
каемое отклонение ±  I . I C " 4 см3.

Весы лабораторные общего назначения по ГОСТ 24108-80 или 

весы другого  типа с пределом взвешивания 200 г ,  ценой наимень­

шего взвешивания деления не более I . IG ” 4 , не ниже 2 класса точ­

ности.

Меры массы общего назначения по ГОСТ 7328-82,

Лияейка-ЗСС по ГОСТ 427-75, цена наименьшего деления I  мм.

Секундомер механический класса I  по ГОСТ 5072-79.

Шкаф сушильный электрический типа 2 B -I5 I по ТУ 6 4 - I - I4 I I - 7 8  

или другого  типа с диапазоном регулирования температуры от 40 

до 20С°С.

Колба Кн-1-50-14/23 ГОСТ 25336-82.

Гелий газообразный по ТУ 51-689-75, осч, допускается исполь­

зовать гелий газообразный по ТУ 51-940-80, марка Б.

Полихром-1 по ТУ 6-09-3603-74, размер зерен 0 ,25 -0 ,50  мм.

Полиэтиленгликоль молекулярного веса  1000, для  хроматографии, 

производство ФРГ (ПЭГ).

Полисорб- I  по ТУ 6-09-3602-74, размер зерен 0 ,10-0 ,20  мм.

Циклогексанол по ТУ 113-03-358-83.

Хлороформ по ГОСТ 20015-74, х .ч .
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Ацетон по ГОСТ 2603-79, ч .д .а .

Эфир этиловый его ОСТ 84-2006-88,

Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, раствор с массовой долей

36 %.
Стеклоткань по ГОСТ 10727-73,

4 .5 .3 . Условия выполнения измерений

Температура окружающего воздуха от + 10 до 35°С.
Напряжение переменного тока, питающего хроматограф 220^Ц  В.

Относительная влажность окружающего воздуха от 30 до 80 %.
Атмосферное давление от 84,0 до 106,7 кПа (о т  630 до 800 

мм р т . с т . ) .

Частота переменного тока, питающего хроматограф, (50 £ I )  П*.

4 .5 .4 . Подготовка к выполнению измерений.

4 .5 .4 .1 . Подготовка*наполнителя и заполнение колонок.

Полихром I  и ПЭГ|£О0, взятый в количестве 10 % от общей мас­

сы наполнителя, взвешивают, результаты взвешивания записывают в 

граммах с точностью до второго десятичного знака.

П Э Г ю о о  растворяют в  хлороформе, объем которого должен пре­

вышать объем взятый полихрома I  в 1,2 раза. Полученный раствор 

всыпают полихром I .  Затем испаряют хлороформ в вытяжном шкафу 

при комнатной температуре, до полного отсутствия запаха хлорофор­

ма. Затем наполнитель досушивают в сушильном шкафу при 60°С в те­
чение двух часов.

Хроматографическую колонку последовательно промывают раст­

вором соляной кислоты с объемной долей 20 %, дистиллированной 

водой, затем ацетоном и эфиром, сушат в токе сухого инертного га­

за  при комнатной температуре.

При заполнении колонок полисорбом I ,  его  вносят небольшими 

порциями, уплотняя с помощью вакуумирования и равномерного пос­

тукивания. Концы заполненной колонки заполняют стеклотканью иди 

стекловолокном.

Извещение Л I  об изменении 
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Перед заполнением колонок насадкой с пояихромам I , насадку

, и хроматографическую колонку предварительно охлаждают в холоди-

лънике (4 -6 °С ) в течение 1-2 часов . Затем заполняют колонку, как

описано выше.

Заполненную колонку устанавливают в термостат хроматографа

и, не присоединяя к детектору, продувают газом-носителем  в те­

чении 8-10 ч , постепенно поднимая температуру от комнатной до

180°С (колонка с долисорбом I ) ,  либо tno 130°С (колонка <2 п эгю о о
на полихроме I ) . Затем выдерживают колонку при этой температуре 

еще 10-15 часов. Расход газа -носи теля  при кондиционировании

3 дм3/ч.

Монтах, наладку и вывод хроматографа на рабочий режим про-

изводят в соответствии с инструкцией, прилагаемой к прибору.

4 .5 .4 .2 .  Режим работы хроматографа при градуировке и прове -

дении испытаний.

■J — Объемный расход газа -носи теля , см3/мин 50

s
§

Температура термостата, °0

4 для колонок с долисорбом I 130

f
для колонок с ПЭГ^одд на полихроме I 120

_ Температура термостата детектора, °С 140

I Температура испарителя, °С 150
*
§

Объем пробы при градуировке и анализе, см3 3 .10Г3

§.
* — Ток детектора, мА 200
>

1
1

Скорость диаграмной ленты, мм/ч 600

Длина колонки с полнсорбом I ,  м 1 ,0

— Идина колонки с ПЭГ1000 на полихроме I ,  м 3 ,0

i
Приведенные параметры режима хроматографа разрешается кор­

ректировать, если при этом не ухудшаются точностные характерно-

5о
«а

тики методики.

§
$
* Т ~ 1  I I |------------------------------7 Т - --------------- 1Ямт
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4 .5 .4 .3 .  Градуировка хроматографа

Градуировку хроматографа осуществляют по градуировочным 

растворам воды в циклогексаноле. Градуировочные растворы гото­

вят весовым методом. В коническую колбу, вместимостью 50 см3 
вносят последовательно циклогексанол и воду. Результаты  всех

взвешиваний по разности записывают в граммах с точностью до чет­

вертого десятичного знака. Предварительно определяют методом 

Фишера (п . 4 .4 . )  массовую долю воды в щ клогексан оле , который 

используют для приготовления градуировочных растворов. Допуска­

ется  применение для этой цели хроматографического метода доба­

вок по п . 4 .5 .5 . Готовят не менее пяти градуировочных раство­

ров^ перекрывающих весь диапазон массовой доли воды в циклогексано­

л е .

Каждый градуировочный раствор вводить не м енее трех раз в 

хроматограф, работающий в стабильном режиме сухим шприцом. Изме­

ряют линейкой высоту пика воды и рассчитывают среднее значение 

высоты пика воды для каждого градуировочного раствора { ) .

Затем рассчитывают градуировочную характеристику хроматографа 

( Л ^ )  по формуле:

гд е :
X; -  массовая доля воды в l - том градуировочном растворе. 

Допускается построение градуировочного графика в координа­

тах : высота пика воды ( ) по оси ординат и массовая доля воды

(г ^ )  по оси абсцисс.

Проверяют градуировочную характеристику прибора один раз в 

неделю и обязательно при любых изменениях режима работы хроматог­

рафа иди после е го  ремонта.

та
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4 .5 .5 . Выполнение измерений и вычисление р езультата .

Велим работы хроматографа при анализе должен быть точно 

таким же, как при градуировке и строго  постоянным.

В испаритель хроматографа, работапцего в стабильном режиме, 

вводят сухим пшрилом исследуемую пробу циклогексанола. Пробу 

хроматографируют дважды и измеряют высоту пика воды линейкой.

Рассчитывают среднее значение высоты пика воды (£*+) и вычисли-/
ют массовую долю воды ( X v ) в пробе по формуле:

X

Бели градуировочная характеристика хроматографа была пред­

ставлена в виде градуировочного графика, массовую д о л г  воды в 

анализируемой пробе оп р ед еляй  по градуировочному графику.

Пределы допускаемого значения относительной суммарной пог­

рели ости результатов  измерений 8 и 6 % при доверительной вероят­

ности С ,95 (для массовых долей воды 0,04 и 0,14 % соответствен­

но) .

Допускается измерение массовой доли воды в циклогексаноле 

методом добавок, если при этом не ухудшаются точностные харак­

теристики методики.

Взвешивают навеску анализируемой пробы циклогексанола (око­

ло  20 г ) .  Добавляют навеску воды - Я ? н 20 (около 0,01 г ) .  Резуль­

таты взвешиваний по разности записывают в граммах с точностью до 

четвертого знака.

Сухим шприцом вводят в хроматограф два, три раза пробу ана­

лизируемого циклогексан ола. Затем вводят точно такой же объем 

приготовленной пробы с добавкой воды, также два, три раза. Изме­

ряют линейкой высоты пиков и рассчитывают среднее значение высо­

ты пика воды для каждой пробы.

лг» толю Б
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Массовую долю воды в исследуемой пробе циклогексанола вычис­

ляют по формуле;

гд е : -  -
п, и пх ~ высота пика воды на хроматограмме анализируемой

Я1Млр  -  масса вода, добавленной к пробе циклогексанола, г ;

4 .5 .6 . В виду отсутствия стандартных образцов состава, кон­

трольных методик и других средств и методов поверки правильности 

методики контроль точности осущ ествляется по величине допускае­

мого расхождения между параллельными наблюдениями, абсолютное 

значение расхождений между которыми не превышает 0,006 и 0 ,01°$ 

для массовых долей воды 0,04 и 0,17$ соответственно.

г '  (Zr  Ь,)-Г т

пробы циклогексанола и на хроматограмме пробы с 

добавкой воды, соответственно, мм;

/Пу, -  масса пробы циклогексанола, г .
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