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Настоящий стандарт распространяется на коксохимические пиридиновые продукты, получае
мые из легких пиридиновых оснований, и устанавливает газохроматографнческнй метод определе
ния состава чистых продуктов: 2-пнколина (альфа-пиколина, 2-метилпиридина), 3-пнколина 
(бета-пиколнна, 3-метлпиридина), 4-пиколина (гамма-пнколина. 4-метилпириднна), пиридина 
очищенного и технических пиридина-растворителя и бета-пиколиновой фракции.

Метод заключается в газохроматографическом разделении пиридиновых продуктов на наса
дочной колонке с последующим детектированием и регистрацией разделенных пиков-компонентов. 
Массовые доли компонентов пиридиновых продуктов рассчитывают методом внутреннего эталона 
или методом внутренней нормализации.

Метод позволяет определять массовую долю компонентов пиридиновых продуктов от 0,1 % до 
100 %.

1. О Т Б О Р  П РО Б

1.1. Пробы для анализа 2-пиколина, З-гшколина. 4-пиколина отбирают по ГОСТ 3885. Масса 
пробы — не менее 0,05 кг.

1.2. Пробы очищенного пиридина, пиридина-растворителя и бета-пиколиновой фракции от
бирают по ГОСТ 5445. Масса пробы — не менее I кг.

2. АППАРАТУРА, П О С У ДА, РЕАКТИВЫ

Хроматограф газовый с детектором ионизации в пламени или детектором по теплопроводности.
Колонка хроматографическая стеклянная или из нержавеющей стати длиной 3 м, внутренним 

диаметром 3 мм.
Микрошприцы вместимостью I мм3, 10 мм3.
Колба К н -2 -2 5 -14/23 по ГОСТ 25336.
Пипетки 4 - 2 - 1  и 4 - 2 - 1 0  по ГОСТ 29227.
Лупа измерительная общего назначения по ГОСТ 25706 с ценой деления 0,1 мм.
Линейка измерительная металлическая по ГОСТ 427 1-го класса.
Весы лабораторные общего назначения типа ВЛР-200.
Секундомер.
Насадка хроматографическая — инертон AW (0,20—0,25 мм), обработанный последовательно 

0.2 % КОН. 1 % апнезопа марки а  и 3 % ПТЭГС,— 21 (политриэтиленгликольсебацннат-21) от массы 
инертона*.

* Готовая насадка поставляется по договору хиыико-фармацевтичсским комбинатом «Акрихин».

Издание официальное Перепечатка воспрещена

О  Издательство стандартов, 1991 
© ИНК Издательство стандартов, 2005
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Технический водород марки Л по ГОСТ 3022.
Воздух сжатый для питания приборов.
Газ-носитель — гелий высокой чистоты или азот особой чистоты по ГОСТ 9293.
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками и 

оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже 
вышеуказанных.

3 . П ОДГО ТОВКА К АНАЛИЗУ

3.1. Хроматографическую колонку промывают, сушат и заполняют насадкой в соответствии с 
инструкцией по эксплуатации прибора.

3.2. Колонку кондиционируют в течение 14—16 ч при скорости газа-носителя 60 см}/мнн, 
постепенно повышая температуру от комнатной до 125 'С. После длительного перерыва в работе 
перед началом анализа проводят повторное кондиционирование.

3.3. Монтаж, наладку и вывод хроматографа на рабочий режим проводят в соответствии с 
инструкцией по эксплуатации прибора.

4. П РО В Е Д Е Н И Е  АНАЛИЗА

4.1. Анализируемую пробу вводят через испаритель в хроматограф микрошприцем, предвари
тельно промытым несколько раз этой пробои.

4.2. Состав чистых продуктов — 2-пнколина, 3-пнколина, 4-пиколнна, очищенного пиридина — 
определяют с использованием детектора ионизации в пламени. Для расчета применяют метод 
внутреннего эталона.

В качестве внутреннего эталона используется л-нонан.
Массовая доля внутреннего эталона в пробе должна быть около 0.5 %, обшая масса смеси — 

не менее 1 г.
4.3. Ятя анализа технических продуктов — бета-пикодиновой фракции и пиридина-растворителя — 

допускается использование детектора по теплопроводности — катарометра (ток катаромстра — 150 мА).
При полном анализе технических продуктов, когда определяют все компоненты, для расчетов 

возможно применение метода внутренней нормализации, позволяющего исключить предваритель
ную подготовку пробы.

При использовании метода внутреннего эталона для технических продуктов массовая доля 
л-нонана в пробе должна быть около 1.0 %. обшая масса смеси — не менее 1 г.

4.4. Хроматограммы снимают при следующих рабочих условиях:
Объем пробы ............................................................ 0.6 мкл
Температура термостата......................................... 105 аС
Температура испарителя .........................................  200 ’С
Плотность набивки колонки.................................. 0.55 г/см3
Скорость лвижения диаграммной ленты............  720 мм/ч
Расход газа-носителя.............................................  60 см3/мин
Расход водорода.......................................................  60 см3/мин
Расход воздуха.........................................................  500 см3/мин
Продолжительность анализа.................................  10 мин
4.5. Допускается изменять условия проведения анализа при соблюдении следующих требо

ваний:
при массовой доле л-нонана в анализируемой пробе около 0,1 % высота пика д-ионаиа должна 

быть не менее 30 мм, уровень шума — не более 3 мм;
коэффициент газохроматографического разделения для наиболее трудноразделяемой пары 

компонентов 3-пиколим — 4-пиколин должен быть не менее 0,95 (определение в соответствии с 
приложением 1);

коэффициент асимметрии наиболее асимметричного пика 4-пнколина должен быть не менее 
0.3 (определение в соответствии с приложением 2).

4.6. Относительный градуировочный коэффициент пиридина по отношению к д-нонану оп
ределяют в соответствии с приложением 3.

Относительные градуировочные коэффициенты остальных компонентов анализируемых пири
диновых продуктов не отличаются от указанного и могут не определяться.

4.7. Относительное время удерживания компонентов пиридиновых продуктов определяется по 
ГОСТ 17567.
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Относительное время удерживания компонентов синтетической смеси пиридиновых продуктов 
по отношению к «-нонану приведено в табл. I.

Т а б л и ц а  1

И ли  ме нонан не ко м поиентд О тноси тельное нреми удерж ивания

и-Нонан 1,00
Пиридин 1,53
2-Пиколнн 1.93
2.6-Л утидин 2.32
З-Пиколин 3.00
4-Пиколин 3.29
2,5-Лутиднн 2,95
2,4-Лутидин 4.37
2,4,6-Коллидин 5.21

4.8. Типовые хроматограммы синтетической смеси пиридиновых продуктов, 2-пиколина, 3- 
пнколина. 4-пиколина, бета-пиколиновой фракции, очищенного пиридина и пиридина-раствори
теля — приведены на черт. 1—7.

Типовая хроматограмма синтетической смеси Типовая хроматограмма чистого 2-пнколнка
пиридиновых продуктов (альфа-пнколнна)

6

I  —  п-номам: 2  —  п и р и д и н ; 3  — 2 -пи ка ли м ; 4  —  2 .6 -л у ти - 

д и н ; 5  —  З -п и к о ли н ; 6 —  4 -п и к о л и п . 7 —  2 .5 -л у ш д н и ; 

Я  —  2 ,4 -д у ти д и и ; 9 — 2 .4 .6 -к о л  л  иди и

I —  и -н о и а н ; 2, 3  —  неидентиф ицироианны е ком поненты : 

4 — п и р и ди н . 5 —  исидеитиф ииировзнны е ком поненты : 

6 —  2 -п и к о л и п ; 7— 3 -п и к о ли н : 8 — 4 -им коли п; 9 —  2 .5 -л у - 

ти д и н : 10 —  2 .4 -лути ди н

Черт. I Черт. 2
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/  — н -н о н ан : 2  — пири дин : 3 — 2 -п и к ол и и ; 4  — 2,6-д>-ги- 
д и и ; 5 — 2 -дти л  п и р и д и н ; 6 — 3 -п и к ол и н ; 7 — 4 -п н к а1 и м . 

Я — 2 ,5 -лути яин ; 9 — 2 .4-лугиди н

Типовая хроматограмма чистого 4-пнколнпа 
(гачма-пнколина)

I  — « н о н а н :  2 — пи ри ди н : 3  — 2 -п и к о л и и : 4 — 2.6-лути- 
лии: 5 — 2-дги л и и ри л и и : 6 — З -л и к о л и и . 7 — 4 -п иколии : 

Я — 2 ,4 -л  угидии

Черт. 3 Черт. 4
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Типовая хроматограмма бста-пиколиновой фракции

I — н-номан; 2 — иенлснтифиииропаниии компонент; J  — пиридин; 4 — иеилемтмфииироиимнмй компонент; 
5 — 2 -пиксыин: 6 — 2.6-дутидин; 7 — 2»этмлпиридим: S — 3-пиколнн; 9 — 4-пиколин: 10 — 2.S-.ivihiikh:

И  — 2,4-лутидин

Черт. 5
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Типовая хроматшрамма очищенною пирилина

I — н еи асн тн ф и и н р о кан н ы й  к о м п о и е т :  2  — иси дентиф н- 
инроп аины и  к о м п о н ен т ; 2  — ir-и о н ан ; 4 — п и ри ди н ; 5 — 2- 

н н к олии

Типовая хроматограмма пиридина-растворителя

1

1

2

I — я-нонан, 2 — пирнянн; J  — 2-пиколии

Черт. 6 Черт. 7

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

5.1. Определение состава чистых пиридиновых продуктов — 2-пиколина, 3-ликолипа. 4-пико- 
лина, очищенного пиридина.

5.1.1. Ятя определения состава чистых пиридиновых продуктов по полученным хроматограм
мам находят площади пиков всех примесей.

Площадь пика каждой примеси продукта (Sj) в квадратных миллиметрах вычисляют по формуле

S, = h b - M ,  (1)

где И — высота пика, мм;
b — ширина пика, измеренная на середине его высоты, мм;

А/ — коэффициент деления выходного сигнала пика.
Для определения площадей пиков допускается использование электронных интеграторов, а 

также любой другой вычислительной техники.
5.1.2. Массовую долю каждой примеси (Х;) в процентах вычисляют по формуле

т
т. '

где К, — относительный градуировочный коэффициент определяемого компонента;
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ти — масса внутреннего эталона («-нонана) в пробе, г; 
т„ — масса пробы анализируемого продукта, г;
5; — площадь пика определяемого компонента, мм2;

— площадь пика «-нонана, мм2.
5.1.3. Массовую долю основного вещества (/V) в процентах вычисляют по формуле

* * 1 0 0 - 2 * , ,  (3)

где I  -V, — сумма массовых долей всех примесей анализируемого продукта, %.
5.2. Определение состава технических продуктов — бета-пиколиновой фракции и пиридина- 

растворителя.
5.2.1. При определении состава технических продуктов методом внутреннего эталона расчет 

ведется по формуле (2).
5.2.2. При полном анализе возможно применение для расчетов хроматографических пиков 

метода внутренней нормализации.
Массовую долю каждого компонента (X,) в процентах вычисляют по формуле

5, - а; • loo 
- Т $ Л С '

(4)

где S, — площадь пика определяемого компонента, мм2;
2 Sj — сумма площадей пиков всех компонентов анализируемого продукта, мм2;

X  — относительный градуировочный коэффициент (в данной методике К, = 1).
5.3. За результат анализа принимают среднеарифметическое значение результатов двух парал

лельных определений.
Абсолютные допускаемые расхождения между результатами двух параллельных определений 

для чистых продуктов (2-пиколина, 3-пиколина, 4-пиколина, очищенного пиридина) при довери
тельной вероятности Р = 0,95 по основному компоненту не должны превышать 1 % (абс.), для 
примесных компонентов — значений, указанных в табл. 2.

Т а б л и ц а  2

М ассовая  доля ком п о н ен та , % Д опускаем ое расхож дение. % (а&с.)

От 0,10 до 0,30 0,05
Св. 0.3 до 1.0 0.1
Св. 1,0 до 3.0 0.2

Допускаемые расхождения между результатами параллельных определений компонентов бета- 
пиколиновой фракции и пиридина-растворителя при доверительной вероятности Р = 0,95 не должны 
превышать значений, указанных в табл. 3.

Т а б л и ц а  3

М ассовая ноля ком п он ен та, Ъ Д опускаем ое расхож дение. Я. (абс .)

От 3 до 7 1
Св. 7 до 20 2
Св. 20 до 50 3

Допускаемые расхождения между результатами параллельных определений компонентов бета- 
пиколиновой фракции и пиридина-растворителя при их содержании в пробе до 3 % должны 
соответствовать значениям, указанным в табл. 2.

6 . ТРЕ БО В А Н И Я  БЕЗО П АСН О СТИ

6.1. Помещение для испытаний должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией 
и соответствовать ГОСТ 12.4.021, ГОСТ 12.1.004, ГОСТ 12.1.005.

6.2. При подготовке и проведении испытаний должны соблюдаться правила безопасности, 
изложенные в ГОСТ 12.1.004. ГОСТ 12.3.002, и правила безопасности в коксохимическом произ
водстве, утвержденные в установленном порядке.

6.3. Электробезопасность оборудования должна соответствовать ГОСТ 12.1.019 и ГОСТ 12.1.30.
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ПРИЛОЖЕНИЕ I 
Обязательное

ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОЭФФИЦИЕНТА РАЗДЕЛЕНИЯ ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИХ ПИКОВ

Для определения коэффициента разделения хромаю графических пиков готовят синтетическую смесь, 
для чего берут примерно равные части 3-пиколина и 4-миколкна. Смесь вводят в хроматограф в заданных 
условиях анализа в таком количестве, чтобы высота пиков компонентов смеси на хроматограмме была нс менее 
100 мм.

Коэффициент разделения (А) вычисляют но формуле

Д /
/>, -  Ь2 ’

(5)

где Д / — расстояние между вершинами ников 3-пиколина и 4-пи калина, мм;
Ь\, — ширина на половине высоты пика 3-пиколина и 4-пиколина. мм.

Коэффициент разделения вычисляют как среднее значение результатов двух-трех параллельных определений. 
Допускаемое отклонение коэг|х|)ипиенл'а разделения от среднего значения нс должно превышать 10 % (отя.).

ПРИЛОЖЕНИЕ 2 
Обязательное

ОПРЕДЕЛЕНИЕ КОЭФФИЦИЕНТА АСИММЕТРИИ

Для определения коэффициента асимметрии в хроматограф при заданных условиях анализа вводят 
4-пиколин в таком объеме, чтобы высота сто пика на хроматох раммс была нс менее 100 мм. Скорость движения 
диаграммной ленты при эхом увеличивают гак, чтобы nnxpmia пика на половине высоты была нс менее 10 мм. 

Коэффициент асимметрии < A'lt) вычисляют по формуле

( 6 )

где А|, — ширина фронта на половине высоты пика, мм;
Ь, — ширина тыла на половине высоты пика (черт. 8), мм.

Коэ({х|лшисш асимметрии вычисляют как среднее значение результатов двух-трех параллельных определений. 
Допускаемое отклонение коэффициента асимметрии от среднею значения не должно превышать 10 % (охи.).

Типовая хромахихрамма асимметричного пика 4-иико.1ина

Черт. 8
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ПРИЛОЖЕНИЕ J 
Обязательное

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОТНОСИТЕЛЬНОГО ГРАДУИРОВОЧНОГО КОЭФФИЦИЕНТА

Для определения относительного градуировочного коэффициента пиридина по отношению к и-нонану 
готовят синтетическую смесь, для чего берут примерно равные навески чистого пиридина и я-нонана. 

Результаты взвешивания записывают с точностью до четвертого десятичного знака.
Смесь хроматографируют в условиях, соответствующих методике анализа.
Относительный градуировочный коэффициент (А> вычисляют по формуле

К = • ”»n
s, ■ ’

(7)

где Su, S„ — плошали пиков соответственно //-нонана и пиридина, мм’;
ти — масса соответственно //-нонана и пиридина в анализируемой смеси, г.

Относительный градуировочный коэффициент находится как среднее значение результатов двух-трех 
параллельных определений.

Допускаемое отклонение градуировочного коэффициента от среднего значения нс должно превышать 
10 % (отн.>.

Градуировочный коэффициент проверяют не реже одного раза в год, в также перед началом анализа после 
длительного перерыва в работе.
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