 L[+]

  ┌───────────────────────────────────────────────────────────┐

  │Русский перевод документов UOP является собственностью UOP │

  └───────────────────────────────────────────────────────────┘

 2ОПРЕДЕЛЕНИЕ УГЛЕРОДА НА КАТАЛИЗАТОРАХ СЖИГАНИЕМ И

 2ИНФРАКРАСНЫМ ДЕТЕКТИРОВАНИЕМ

 2Метод UOP 703-89

 2Н А З Н А Ч Е Н И Е

Этот метод служит для определения общего углерода на катализаторе 

(степени закоксованности) и на других неорганических материалах с 

помощью анализатора углерода LECO. В общем случае метод 

применяется в диапазоне от 0.01 до 24 % масс углерода, однако 

после соответствующей калибровки диапазон может быть расширен 

вплоть до 100 % углерода. Если углеводороды на отработанном 

катализаторе не могут быть предварительно удалены экстракцией, как 

описано в методе UOP 602, то они включаются в определяемый общий 

углерод.  Несмотря на то, что степень удаления углерода с 

катализатора составляет 100 %, она может быть неполной для других 

неорганических материалов, в зависимости от присутствующих 

специфических соединений углерода, матрицы пробы и применяемого 

анализатора.

 2К Р А Т К О Е   О П И С А Н И Е   М Е Т О Д А

Анализатор углерода LECO состоит из весов, управляемых 

микропроцессором, печи и детектора. Проба взвешивается и сжигается 

в атмосфере кислорода, где углерод окисляется до СО2.  

Газообразный СО2 проходит через систему очистки для удаления влаги 

и пыли и затем определяется твердотельным инфракрасным детектором.  

Микропроцессор вычисляет результаты путем сравнения с величинами, 

полученными для углеродных стандартов  и предварительно 

введеденными в программу.
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 2П Р И Б О Р Ы   И   А П П А Р А Т У Р А

Ссылки на номера по каталогу и поставщиков даны для удобства

пользователей. Допускается использование аппаратуры других

поставщиков.

Анализатор углерода, LECO модель IR-212, изготовитель LECO, номер

по каталогу 784-400, был использован при создании этого метода.

Если используется Анализатор Углерода LECO, то у компании LECO 

можно приобрести следующие запасные части и вспомогательные 

устройства:

Щетка очистительная, номер по каталогу 501-82 

Целлюлоза, номер по каталогу 764-098

Фильтры, номер по каталогу 772-997 и 776-234

Стекловата, номер по каталогу 501-081

О-образные кольца, номер по каталогу 521-113, 762-058 и 772-520

Бумага для принтера, рулон, номер по каталогу 770-764

Лента для принтера и катушка, номер по каталогу 770-778

Ковш для катализатора, номер по каталогу 773-579

 ┌───────────────────────────────────────────────────────────────┐

 │ При исполнении этой методики необходимо соблюдать технику     │

 │ безопасности. Отступление от методики, описанной здесь, может │

 │ быть опасным. Пользователь ответственен за установление       │

 │ надлежащих мер безопасности и до начала пользования должен    │

 │ определить порядок применения регулирующих ограничений        │

 └───────────────────────────────────────────────────────────────┘

Весовой стандарт, на 1 г, номер по каталогу 764-078

Щипцы тигельные, номер по каталогу 761-929
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Трубка для сжигания, номер по каталогу 772-905

Трубки стеклянные, длинные, 4.00, 6.00 и 10.75 дюймов, номер по

    каталогу  771-030, 771-373 и 772-739 соответственно.

Пинцеты для пробы, номер по каталогу 760-138

Ступка фарфоровая, внешний диаметр 130мм, изготовитель

    Sargent-Welch Scientific, номер по каталогу S 62250-50F

Пестик, изготовитель Sargent-Welch Scientific, номер по каталогу

    S62251-F

Регулятор азотный, двухступенчатый для газов высокой

    чистоты, изготовитель Matheson, модель 3104-580

Регулятор кислородный, двухступенчатый для газов высокой

    чистоты, изготовитель Matheson, модель 3104-540

 2Р Е А Г Е Н Т Ы   И   М А Т Е Р И А Л Ы

Все реагенты должны соответствовать спецификациям, установленным

Комитетом по Аналитическим Реагентам Американского Химического

Общества для тех случаев, где таковые имеются. В противном случае

должны быть указаны ссылки на спецификации. Если есть ссылки на

воду, то под этим понимается деионизованная или дистиллированная

вода.

Ссылки на номера по каталогу и поставщиков даны для удобства

пользователей. Допускается использование аппаратуры других

поставщиков.

Катализатор, Lecocell 2, изготовитель  LECO, номер по каталогу

    501-008

Ангидрон, изготовитель  LECO, номер по каталогу 501-171
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Аскарит, изготовитель  LECO, номер по каталогу 183-001

Крышки, тигельные, изготовитель  LECO, номер по каталогу 528-043

Тигли, изготовитель  LECO, номер по каталогу 528-018

Кислород, сверхсухой, минимальной чистоты 99.6%, производитель

    Matheson

Cиликагель с нанесенной платиной, производитель LECO, номер по

    каталогу 501-587

Стандарты, 0.05, 0.160, 0.357, 1.00, 3.18, 5.02 и 12.00 % масс

    углерода, изготовитель LECO, номера по каталогу 501-502, 

    501-503, 501-504, 501-505, 501-506, 501-024, 501-030 и 501-034 

    соответственно.

 2П Р О Ц Е Д У Р А   П Р О В Е Д Е Н И Я   А Н А Л И З А

В таблице N1 в инструкции по эксплуаьации приведены условия работы

применительно к анализатору углерода LECO, модель IR -212.

Если используется другой прибор, условия и порядок проведения

могут отличаться.

                 2Р А Б О Ч И Е   П А Р А М Е Т Р Ы

Смонтируйте и подключите анализатор согласно инструкции по

эксплуатации производителя. Перед началом работы нужно

дать электронике прибора прогреться в течении 2-х часов.

                         2Т А Б Л И Ц А  1

                  Р А Б О Ч И Е   У С Л О В И Я

Входное давление газа-носителя кислорода   241  КПа (35 psig)

Давление кислорода в системе               79 КПа (11.5 psig)
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Давление азота в пневматике                241 КПа (35 psig)

Газовые потоки в процессе анализа

     Измерение                             3 литра/на анализ 

     Пневматика                            1 литр/на анализ

Время анализа                              от 30 до 60 сек мин

Значение компаратора                       3

Точность отсчета /ответа/                  4

Промежуток очистки                         30

Должны быть отрегулированы согласно инструкции по эксплуатации все 

величины напряжений, температуры углеродной ячейки или температура 

электронных блоков.

                  2К А Л И Б Р О В К А   В Е С О В

Ежедневно калибруйте весы согласно следующей процедуре:

1.Включите электропитание печи прибора.

2.Установите переключатель режима автомат/ручной в положение

  "автоматический".

3.Прибор позволяет делать до 4-х отдельных калибровок и хранить их 

  в памяти. Это позволяет одновременно хранить данные калибровки 

  для нескольких концентраций углерода или для различных матриц. 

  Данные хранятся в "modes" (режимах), которые могут при 

  необходимости выборочно использоваться для калибровки. Нажмите 

  клавишу SELECT для получения нужного режима калибровки.

4.Нажмите клавишу CLEAR на микропроцессоре до появления сообщения

  "EMPTY". Эта операция убирает из памяти вса предыдущие 
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  величины весов.

5.Добавьте в тигель один ковшик катализатора Lecocell 2.

6.Поставьте тигель на весы и он будет автоматически тарирован.

7.Добавьте стандартное стальное кольцо концентрацией 

  углерода, приближающейся к Вашей; в том случае, когда 

  анализируются пробы добавьте 0.2 г +/- 50 мг образца, 

  предварительно измельченного до 100 меш.

8.Подождите пока весы установят свое показание, затем нажмите 

  клавишу ENTER.

9.Выньте тигель щипцами и закройте его крышкой.

10.Нажмите переключатель печи UP/DOUN (вверх/вниз), при этом 

   из шахты печи опустится тигельная подставка

11.С помощью щипцов установите тигель на подставку.

12.Снова нажмите переключатель UP/DOWN (вверх/вниз), чтобы поднять

   тигель в шахту печи.

13.Когда печь полностью закроется, автоматически начнется 

   анализ.

14.Анализ будет продолжаться до завершения около 30 секунд, после 

   чего на принтере будет распечатано значение содержания углерода 

   в % до трех значащих цифр, оно же появится на дисплее 

   контроллера.

15.Нажмите переключатель UP/DOWN (вверх/вниз) для того, чтобы 

   опустить приставку; выньте щипцами израсходованный тигель  и 

   выбросьте его.

16.Повторите этапы с 5 по 15, пока не получите 5 значений.
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17.Нажмите системную клавишу UPDATE.

18.Нажмите клавишу 1 и контроллер выдаст сообщение 

   "CALIBRATE SYSTEM YES/NO" (Калибровать систему да/нет).

19.Нажмите клавишу YES и контроллер выдаст сообщение "SELECT FROM 

   LAST 05 RESULTS MOD KBD" (Выберите из последних 5 результатов 

   режим с помощью клавиатуры).

20.Нажмите клавишу YES для выбора характерного значения, 

   полученного на этапе 19, которое должно использоваться при 

   калибровке.

21.Теперь контроллер выдаст на экране сообщение "STD % MOD BY KBD"

   Введите значение использованного стандарта.

22.По мере того,как контроллер будет выдавать каждый результат 

   измерения проанализированного стандарта с сообщением "YES/NO", 

   нажимайте YES или NO для результатов измерения включаемых или 

   исключаемых из калибровки.

23.Калибровочный коэффициент будет высчитываться и вводиться в 

   память системы автоматически.

24.Проведите анализ другого стандарта той же концентрации, начиная 

   с этапа 5 и до этапа 15 для того, чтобы подтвердить, что 

   система теперь откалибрована. Если система выдает значение в 

   пределах установленного отклонения от аттестованной величины 

   концентрации стандарта, то она калибрована надлежащим образом.

25.Повторите вышеописанную процедуру для других калибровочных 

   точек, если ожидается, что концентрации углерода в 

   пробах будут отличаться более чем на  1/2 или в два раза от 

   аттестованной стандартной величины первой калибровочной точки.

26.Анализируйте пробы следуя этапам 5 - 15.
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 2В Ы Ч И С Л Е Н И Я

Все вычисления осуществляются микропроцессором и распечатываются

автоматически, результаты выдаются до 3-х значащих цифр.

 2Т О Ч Н О С Т Ь   О П Р Е Д Е Л Е Н И Я

                     2П О В Т О Р Я Е М О С Т Ь

Основываясь на двух тестах, проведенных каждым из двух аналитиков

в течение 2 дней ( 8 тестов на лабораторию) в 1 лаборатории было

вычислено внутрилабораторное среднеквадратичное отклонение (СКО)

для углерода при концентрациях, указанных в Таблице 2. Два теста,

проведенных в одной лаборатории разными аналитиками в разные дни

не должны отличаться для указанных концентраций более, чем на 

допустимую разницу, приведенную в Таблице 2 ( с 95 % вероятностью).

                        Т А Б Л И Ц А   2

┌────────────────────────────────────────────────────────────────┐

│                                                                │

│ Концентрация        СКО,масс %      Допустимая                 │

│ углерода, масс %                   разница, 95 % вероятность   │

│                                            масс %              │

├────────────────────────────────────────────────────────────────┤

│                                                                │

│   0.031              0.0047             0.018                  │

│                                                                │

│   5.66               0.057              0.22                   │

└────────────────────────────────────────────────────────────────┘

                  2В О С П Р И З В О Д И М О С Т Ь

На настоящий момент не имеется достаточно данных для вычисления

воспроизводимости измерения.
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 2В Р Е М Я   Н А   П Р О В Е Д Е Н И Е   А Н А Л И З А

Ориентировочное время на проведение анализа и затраты труда

одинаковы, 0.1 часа.

 2С С Ы Л К И   Н А   Л И Т Е Р А Т У Р Н Ы Е   И С Т О Ч Н И К И

Метод UOP 602.

 2П Р Е Д П О Л А Г А Е М Ы Е   П О С Т А В Щ И К И

LECO Corporation, 3000 Lakeview Ave.,St. Joseph, MI 49085-2396

Matheson, P.O.Box 96, Joiliet, IL 60434

Sargent-Welch Scientific Co., 7300N. Linder Ave., Skokie,IL 60077
