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Конкурсное задание 

Компетенция 14+
«Лабораторный химический анализ»

«Выполнение количественного и качественного  анализа природных и промышленных материалов с применением химических методов анализа»
Конкурсное задание включает в себя следующие разделы:

1. Введение

2. Формы участия в конкурсе

3. Задание для конкурса
4. Методики участникам для проведения эксперимента
5. Модули задания и необходимое время

6. Критерии оценки

7. Необходимые приложения

Количество часов на выполнение задания: 6 ч.
Разработано экспертами JWSR :

Савич И.В.
Лесик Е.И.
Страна: Россия

ВВЕДЕНИЕ

1.1. Название и описание профессиональной компетенции.
1.1.1 Название профессиональной компетенции: Лаборант химического анализа, 14+.
1.1.2. Описание профессиональной компетенции.
Лаборант химического анализа должен быть готов определять оптимальные средства и методы анализа природных и промышленных материалов, нефтепродуктов. Уметь проводить органолептический анализ образцов продуктов и сопоставлять полученные результаты с требованиями ГОСТ; уметь определять йодное  числа и содержание непредельных углеводородов   в топливе образцов нефтепродуктов методами титрования; проводить разделение и обнаружение катионов методом  радиальной бумажной хроматографии. 
Лаборант химического анализа должен уметь действовать логически и систематически, соблюдая санитарно-гигиенические требования, нормы охраны труда.
Лаборант химического анализа работает в основном в химических, фармацевтических, экологических, производственных лабораториях различных предприятий.
Результатом деятельности лаборанта химического анализа является составление протокола  испытаний представленных образцов нефтепродуктов для экспертизы и решение аналитической задачи  по разделению  и обнаружению  катионов методом  радиальной бумажной хроматографии. 
В протоколе испытаний указываются полученные результаты испытаний образцов и сопоставление их (если возможно) с требованиями соответствующих нормативных документов на данную продукцию.
Для составления протокола испытаний участники конкурса должны выполнить  следующую последовательность действий: 

· Познакомиться с техникой безопасности при работе с лабораторным оборудованием и реактивами; 
· Изучить требования нормативных документов (если требуется по заданию) на представленные образцы пищевой продукции;
· Подобрать необходимое оборудование и реактивы;
· Провести испытания методами, указанными в задании; 
· Соблюдать технику безопасности и санитарно-гигиенических нормы при проведении испытаний;
· Сделать анализ полученных результатов испытаний;

· Составить протокол испытаний по указанной в задании форме. 
1.2. Область применения

1.2.1. Каждый Эксперт и Участник обязан ознакомиться с данным Конкурсным заданием.

1.3. Сопроводительная документация

1.3.1. Поскольку данное Конкурсное задание содержит лишь информацию, относящуюся к соответствующей профессиональной компетенции, его необходимо использовать совместно со следующими документами:

•
«Junior WorldSkills Russia», Техническое описание. Лаборант химического анализа, 14+;

•
«JuniorWorldSkills Russia», Правила проведения чемпионата

•
Принимающая сторона – Правила техники безопасности и санитарные нормы.
Инструктаж участников соревнования  по ТБ и ОТ перед началом конкурса с записью в журнале инструктажа на каждом рабочем месте.
2. ФОРМЫ УЧАСТИЯ В КОНКУРСЕ
Индивидуальное участие обучающихся в возрасте 14-17 лет. 
3. ЗАДАНИЕ ДЛЯ КОНКУРСА

Содержанием конкурсного задания является реализация работ по компетенции «Лаборант химического анализа». Участники соревнований работают в двух лабораториях: по органической и неорганической химии.  В рамках задания по органической химии ( модудь 1) участники получают образцы нефтепродуктов (бензин, керосин) и рабочий протокол по выполнению задания методом титрования. 
В рамках задания по неорганической химии (модудь 2) участники получают аналитическую задачу – пробу неизвестной смеси солей и рабочий протокол по выполнению анализа методом радиальной бумажной хроматографии. 
Конкурсное задание имеет два модуля, выполняемые по очереди. Очередь выполнения задания модулей определяется жеребьевкой. Оценка выполнения модулей осуществляется по итогам выполнения задания в целом.
Конкурс  включает в себя выполнение работ по органической химии и неорганической химии, описания последовательности операций проведения испытаний нефтепродуктов и разделение и обнаружение катионов методом радиальной хроматографии, составления протокола испытаний образцов. Окончательные аспекты критериев оценки уточняются членами жюри. Оценка производится как в отношении процесса выполнения задания  модулей, так и в отношении расчета результатов  конкурсной работы. 
Если участник конкурса не выполняет требования техники безопасности, подвергает опасности себя или других конкурсантов, такой участник может быть отстранен от конкурса.
Время и детали конкурсного задания в зависимости от конкурсных условий могут быть изменены членами жюри.
Конкурсное задание должно выполняться по модулям. 

Модуль 1  Органическая химия.  Анализ топлива.
Задание 1 «Определить йодное число в топливе.»
Определение  йодного  числа в топливе, согласно ГОСТ 2070-82 методом титрования.
Задание 2 «Рассчитать содержание непредельных углеводородов в топливе.»
Рассчитать содержание непредельных углеводородов в топливе согласно ГОСТ 2070.-82
Задание 3 «Протокол испытаний»

Составить  протокол испытания  топлива  по результатам эксперимента и сделать вывод о качестве продукции.
Модуль 2 Разделение и обнаружение катионов  методом радиальной бумажной хроматографии
Задание 1 « Разделение и обнаружение  катионов металлов»

Определить катионный состав смеси солей металлов  в образце  раствора методом радиальной бумажной хроматографии.
Задание 2 «Экспресс методом  обнаружить катионы металлов в анализируемой  пробе талой воды из снега»
Экспресс метод  (радиальная хроматография) применить  для  обнаружения  катионов металлов в анализируемой  пробе талой воды из  снега. 
Задание 3 «Протокол испытаний»
Составить протокол испытаний образцов  согласно указанной форме.

4. МЕТОДИКИ УЧАСТНИКАМ ДЛЯ ПРОВЕДЕНИЯ ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНОГО ЗАДАНИЯ

Модуль 1  Органическая химия.  Анализ топлива.
Задание 1 «Определить йодное число в топливе.»
Определение  йодного  числа в топливе согласно ГОСТ 2070-82 методом титрования.
Оборудование и реактивы: 
Пипетки по ГОСТ29227

исполнений 4, 5 вместимостью 1, 2 см3;

исполнений 6, 7 вместимостью 5 см3.

Колбы с притертой пробкой по ГОСТ25336, вместимостью 250, 500 см3.

Цилиндры по ГОСТ1770, исполнений 1 и 3, вместимостью 25 и 250 см3.

Бюретки1-2-25 и 1-2-50 по ГОСТ29251.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ18300, высший сорт.

Калий  йодистый по ГОСТ4232, х.ч. или ч.д.а., 20 %-ный раствор.

Йод квалификации не ниже ч.д.а.

Натрий серноватистокислый (тиосульфат натрия) по ГОСТ27068, раствор 0,1 моль/дм3 (0,1 н).

Крахмал растворимый по ГОСТ 10163, 0,5%-ный водный раствор, приготовленный по ГОСТ4919.1.

Ацетон по ГОСТ 2603.

Вода дистиллированная, рН 5,4 - 6,6.

Калий двухромовокислый (бихромат калия) по ГОСТ 4220.

Весы лабораторные с погрешностью взвешивания не более 0,0002 г.

Допускается применять реактивы и растворители по другой НД квалификации не ниже указанной в стандарте.

Проведение эксперимента:

1) В коническую колбу для титрования  на 500 мл с притертой пробкой налить цилиндром  15 см3  этилового спирта.
2) Колбу со спиртом поставить  на весы и   зафиксировать  численное значение  массы  колбы    записью в рабочий протокол с заданием  с заданием.
	Масса колбы с 15 мл этилового спирта : ______________




3)  НЕ снимая колбы с весов,  пипеткой налить  в коническую колбу 15 капель нефтепродукта и снова зафиксировать  численное значение массы колбы с нефтепродуктом  записью в рабочий протокол  с заданием.
	Масса колбы с добавленным нефтепродуктом ____________




4) По разности показаний массы колбы вычислить массу  навески нефтепродукта  и результат вычисления  записать в  рабочий протокол.
	 m (масса  нефтепродукта) : расчет  _______________________________________   




5) Затем в коническую колбу для титрования с нефтепродуктом  прилить  25 см3 спиртового  2,5 % раствора йода, плотно закрыть колбу пробкой и осторожно встряхнуть  колбу. 

6)  Далее прилить к содержимому в колбе 150 см3 дистиллированной воды, закрыть колбу пробкой, взболтать в течение 5 мин,    затем оставить  в темноте  на 5 мин, после чего пробку и стенки колбы обмыть  небольшим количеством дистиллированной  воды.

7) Подготовить бюретку для титрования.

8) При анализе топлива перед самым  началом титрования  в колбу с анализируемым  раствором прилить  20 см3  раствора йодистого калия. (20% раствор)

9) Содержимое колбы оттитровать  0,1 моль/дм3  раствором тиосульфата натрия для определения избыточного количества йода. 

	Записать уравнение реакции:




10) Когда окраска в колбе  станет  светло-желтой,  в колбу    прилить 1  см3   1%-го  раствора  крахмала. При этом окраска титруемой смеси становится синей.

11)  В дальнейшем продолжать прибавлять тиосульфат натрия по каплям, пока не пропадёт синяя окраска. Это обесцвечивание служит признаком того, что весь йод вступил в реакцию с тиосульфатом натрия.

	Записать объем титранта- тиосульфата натрия, израсходованного на пробу с нефтепродуктом:

V1 титранта = ________                                               V2 титранта = ________

 V ср  арифметическое после двух титрований : ________________________________




12)   Контрольный опыт ( выполнить как указано в п 1,  5-11, но без нефтепродукта).

	Объем титранта – тиосульфата натрия , израсходованного на контрольный опыт.

V = _________________________


13) Выполнить вычисление йодного числа.

Йодное  число   ( X – это ИЧ)  испытуемого топлива  вычисляют по формуле:


 Х =  (V-Vср )*F*0,01269 * 100 , где  
                                      m
где  V—объем 0,1 моль/дм3  раствора тиосульфата натрия, израсходованный на титрование в контрольном опыте, см3

Vср — объем 0,1 моль/дм3  раствора тиосульфата натрия, израсходованный на титрование в опыте с испытуемым нефтепродуктом,  см3

m— навеска испытуемого нефтепродукта, /г;/

F – фактор  раствора тиосульфата натрия  0,1 моль/ дм3     ( вычисляется заранее до начала соревнований и сообщается участникам в справочной информации)
0,01269 –количество йода, эквивалентное 1 см3  раствора тиосульфата натрия точно 0,1 моль/ дм3  
	Обработка результатов. Выполнить расчет:

ОТВЕТ : 

ЙЧ = ___________                                                         

 


14) Рабочее  место привести в порядок.

Задание 2 «Рассчитать содержание непредельных углеводородов в топливе.»
Рассчитать  содержание непредельных углеводородов в топливе. согласно ГОСТ 2070-82.
 Оборудование и реактивы: калькулятор
Проведение расчета 

           1)  Вычислить содержание непредельных углеводородов  (олефинов)  в анализируемом топливе.

Содержание в испытуемом  нефтепродукте, непредельных углеводородов

в весовых процентах вычисляют по формуле:

Олефины =  ЙЧ  * М  , где 
                          254

где    ЙЧ— йодное число испытуемого нефтепродукта;

 М — средний молекулярный вес непредельных  углеводородов  испытуемого   нефтепродукта.  (Вычисляется заранее до начала соревнований и сообщается участникам в справочной информации)
 254 — молекулярный вес йода.  

	Обработка результатов. Выполнить расчет.

ОТВЕТ : Массовая доля олефинов  = ___________                                              


2) Вычислить объемную долю  олефинов в исследуемом топливе по формуле:
Объемная доля = массовая доля / плотность

Плотность вычисляется заранее до начала соревнований и сообщается участникам в справочной информации
	Обработка результатов. Выполнить расчет.

ОТВЕТ : Объемная  доля олефинов  = ___________                                              


Задание 3  «Протокол испытаний»

Заполнить  протокол испытаний образца  топлива согласно указанной форме.
 ( Приложение 1) 
Заполненный протокол сдать экспертам.

Модуль 2  Неорганическая химия. Разделение и обнаружение катионов методом радиальной хроматографии 
Задание 1 «.Разделить  и обнаружить катионы методом радиальной хроматографии»
Оборудование и реактивы: чашки Петри (3), фильтровальные диски «белая лента» с «фитильком»   ( 6)  , пипетки на 2 мл (4) , колбы конические на 50 мл ( 2),  колба коническая  с пробой анализируемой задачи с 2-мя неизвестными катионами, три склянки с 2% растворами  родонида калия KSCN, желтой кровяной соли K4Fe(CN)6, сульфида натрия Na2S.
Радиальную хроматограмму получают в камере, состоящей из двух крышек или двух оснований чашек Петри равного диаметра, между которыми помещают бумажный фильтровальный диск  с «фитильком» несколько большего диаметра (6,5 см или 5,5 см в зависимости от размера камеры.  В нижнюю часть камеры заранее наливают смесь (7:1) ацетона и 2 М HCl.

Стратегия  эксперимента: 
Радиальная хроматография – разновидность одномерной бумажной хроматографии. Особенность ее является горизонтальное продвижение фронта растворителя. Растворитель подводится к центру бумажного фильтровального диска с «фитильком», куда нанесена капля анализируемого раствора. 
Преимущества радиальной хроматографии:

1) Можно обнаружить группу ионов на одной хроматограмме;

2) Для обнаружения каждого иона можно использовать несколько реагентов;

Метод радиальной хроматографии использован для разделения смеси катионов Co(II), Ni(II),  Cd(II), Cu(II), Hg(II), Fe(III)
Этот метод рекомендуется для обнаружения катионов в ходе анализа по кислотно-щелочной схеме катионов.
Обнаружение катионов. Для обнаружения катионов можно использовать  следующие реагенты: растворы родонида калия KSCN, желтой кровяной соли K4Fe(CN)6, сульфида натрия Na2S, дифенилкарбазид .
При проявлении  хроматограмм  пипеткой  с соответствующим реагентом в  центр фильтровального диска наносят  1-2 капли  реагента.

Ожидаемые результаты:  Полученные результаты сравниваем с данными тестовой таблицы по хроматограмме.( Приложение  2)
Пояснения к тестовой таблице:
· подтверждением присутствия кадмия служат голубая окружность  на фильтровальном диске с задачей, обработанным  раствором K4Fe(CN)6, и оранжевая окружность  на диске, обработанном KSCN, на концентрическом кольце кадмия;
· подтверждением присутствия меди  служат красно-бурая  окружность  на фильтровальном диске с задачей, обработанным  раствором K4Fe(CN)6, и голубая окружность  на диске, обработанном KSCN, на концентрическом кольце меди;
· подтверждением присутствия ртути  служат фиолетовая  окружность  на фильтровальном диске с задачей, обработанным  раствором дифенилкарбозидом, на концентрическом кольце ртути;
· подтверждением присутствия кобальта служат зеленовато-голубая окружность  на фильтровальном диске с задачей, обработанным  раствором K4Fe(CN)6, на концентрическом кольце кобальта.

· подтверждением присутствия никеля  служат черная окружность  на фильтровальном диске с задачей, обработанным  раствором Na2S на концентрическом кольце никеля и т.д.
Проведение эксперимента: 
1) В центры  трех  фильтровальных   дисков с «фитильком»  нанести по  2 капли раствора  анализируемой задачи.

2) Подсушить получившиеся пятна. 
3) Поместить  каждый  фильтровальный диск с пятнами раствора  анализируемой задачи в три камеры с растворителем, опустив «фитилек» в растворитель. ( одна камера на один фильтровальный диск)
	Внимание.     Время хроматографирования  - 10 мин.




Для обнаружения катионов  использовать  следующие реагенты: 2% растворы родонида калия KSCN, желтой кровяной соли K4Fe(CN)6, сульфида натрия Na2S.
4) При проявлении хроматограммы нанести   пипеткой в центр фильтровального диска 1 мл соответствующего реагента ( на один фильтровальный диск наносят один реагент) 

5) Наблюдения зафиксировать  в рабочем протоколе   в таблицах 1,2,3.
Таблица 1.
	Наблюдения
	Реагент

	
	цвет пятна  в  центре диска 
	цвет пятна  на  периферии диска

	Диск №1
	
	


Таблица 2.
	Наблюдения
	Реагент



	
	цвет пятна  в  центре диска 
	цвет пятна  на  периферии диска

	Диск №2
	
	


Таблица 3.
	Наблюдения
	Реагент



	
	цвет пятна  в  центре диска 
	цвет пятна  на  периферии диска

	Диск №3
	
	


6) Сделать выводы о составе раствора анализируемой задачи, используя тестовую таблицу по хроматограмме:

	Вывод: 


	Обнаруженный  катион 1
	Обнаруженный катион 2 

	Задача № 


	
	


Задание 2  «Экспресс методом  обнаружить катионы металлов в анализируемой  пробе таловой воды из  снега   
Экспресс метод  ( радиальная  хроматография  )  применить  для  обнаружения  катионов металлов в анализируемой  пробе талой воды из снега. 
Оборудование и реактивы: чашки Петри (3), фильтровальные диски «белая лента» с «фитильком» ( 3)  , пипетки на 2 мл (4) , колба коническая с пробой талой воды из снега, три склянки с 2% растворами  родонида калия KSCN, желтой кровяной соли K4Fe(CN)6, сульфида натрия Na2S.
Радиальную хроматограмму получают в камере, состоящей из двух крышек или двух оснований чашек Петри равного диаметра, между которыми помещают бумажный фильтровальный диск  с «фитильком» несколько большего диаметра (6,5 см или 5,5 см в зависимости от размера камеры.  В нижнюю часть камеры заранее наливают смесь (7:1) ацетона и 2 М HCl.

Стратегия  эксперимента: 
В пробах талой воды и з снега , отобранных в  промышленных зонах  города и в сугробах придорожных территорий возможно содержание солей тяжелых металлов в следствие выброса промышленных отходов и выхлопных газов.
Ожидаемые результаты: 
Экспресс метод  по результатам радиальной  хроматографии позволяет оперативно обнаружить  следы катионов тяжелых металлов  в пробах талой воды из  снега и сделать прогноз о возможных  источниках  загрязнения окружающей среды.

Проведение эксперимента: 
1)  В центр  трех  фильтровальных   дисков с «фитильком» .нанести по  2 капли растворов  анализируемой пробы снега.
2)  Подсушить получившиеся пятна. 
3)  Поместить  фильтровальные диски с анализируемой пробой снега в три  камеры с растворителем, опустив «фитилек» в растворитель ( одна камера на один фильтровальный диск)
	Внимание.     Время хроматографирования  - 10 мин.




4)  Для обнаружения катионов  использовать  имеющиеся  реагенты: 2% растворы родонида калия KSCN, желтой кровяной соли K4Fe(CN)6, сульфида натрия Na2S.
5)  При проявлении хроматограммы нанести   пипеткой в центр фильтровального диска 1 мл соответствующего реагента ( на один фильтровальный диск наносят один реагент) 

6)  Наблюдения зафиксировать  в рабочем протоколе   в таблицах 4,5,6
Таблица 4.
	Наблюдения
	Реагент



	Диск с пробой  снега №
	цвет пятна   на диске




Таблица 5.
	Наблюдения
	Реагент



	Диск  с пробой снега  №
	цвет пятна   на диске




Таблица 6.
	Наблюдения
	Реагент



	Диск  с пробой снега  №
	цвет пятна   на диске




7) Сделать выводы об обнаруженных катионах.
	Вывод: 
	Обнаруженные  катионы

	Проба  снега  № 


	


Задание 3 «Протокол испытаний»
Составить протокол испытаний образца талой воды из снега   согласно указанной форме. (Приложение № 3)
5. МОДУЛИ ЗАДАНИЯ И НЕОБХОДИМОЕ ВРЕМЯ

Модули и время сведены в таблице 1 

Таблица 1.

	№ п/п
	Наименование модуля
	Рабочее время
	Время на задание

	1 смена
	Модуль 1: Органическая химия.  Анализ топлива.
	09.00-12.00
	  3 часа

	
	Модуль 2: Неорганическая химия. Разделение и обнаружение катионов  методом радиальной бумажной хроматографии
	13.00-16.00
	3 часа

	2 смена 
	Модуль 2: Неорганическая химия. Разделение и обнаружение катионов  методом радиальной бумажной хроматографии
	09.00-12.00


	3 часа

	
	Модуль 1: Органическая химия.  Анализ топлива.
	13.00-16.00
	3 часа


Модуль 1. : Органическая химия.  Анализ топлива.. Определение  йодного  числа в топливе. согласно ГОСТ 2070-82 методом титрования. Рассчитать  содержание непредельных углеводородов в топливе согласно ГОСТ 2070-82.  Сделать вывод о качестве продукции. 
Модуль 2. Неорганическая химия. Разделение и обнаружение катионов  методом радиальной бумажной хроматографии
Определить катионный состав смеси солей металлов  в образце задачи методом радиальной бумажной хроматографии. Экспресс метод  ( радиальная хроматография)  применить  для  обнаружения  катионов металлов в анализируемой  пробе талой воды из снега.  Сделать вывод о возможных  источниках загрязнения окружающей среды.
Для выполнения задания необходимо:

1. Внимательно разобраться в методике и последовательности проведения испытаний .
2. Определить необходимый набор оборудования.

3. Соблюдать технику безопасности.
4. Провести испытания образцов анализируемых веществ.
6. Критерии оценки

В данном разделе определены критерии оценки и количество начисляемых баллов (субъективные и объективные) таблица 1. Общее количество баллов задания/модуля по всем критериям оценки составляет 100.

Таблица 1.
	Наименование критерия оценки
	Наименование аспекта оценки
	Максимальный балл

	Органическая химия. Анализ топлива
	Организация и техника безопасности
	20

	
	Подготовка химической посуды и лабораторного оборудования
	25

	
	Выполнение анализа
	25

	
	Обработка результатов анализа
	20

	
	Оформление протокола испытаний
	10

	Неорганическая химия. Разделение и обнаружение катионов  методом радиальной бумажной хроматографии
	Организация и техника безопасности
	20

	
	Подготовка химической посуды и лабораторного оборудования
	25

	
	Выполнение анализа
	25

	
	Обработка результатов анализа
	20

	
	Оформление протокола испытаний
	10


Субъективные оценки - Не применимо.
7.Необходимые приложения

Приложение 1 Протокол результатов испытаний нефтепродуктов.

Приложение 2 Тестовая таблица по хроматографии.

Приложение 3 Протокол результатов испытаний талой воды .
Приложение 4 ГОСТ 2070-82 Методы определения йодных чисел и содержания непредельных углеводородов ( фрагмент, метод А)

Приложение 5 Технический регламент Таможенного союза 013/2011 ( фрагмент)

Приложение 6 ГОСТ 51866 -2002 Топлива моторные. Бензин неэтилированный.
Приложение 7. Справочная информация по непредельным углеводородам, содержащихся в образцах топлива. 

Плотность и  М – средняя молекулярная  масса непредельных углеводородов анализируемых  нефтепродуктов определяется непосредственно перед началом соревнования и данные  выдаются  каждому участнику на каждое  рабочее место. 
Приложение 1 
Протокол результатов испытаний нефтепродуктов.

Федеральное государственное автономное образовательное учреждение высшего профессионального образования «Сибирский федеральный университет»

Институт нефти и газа
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Лаборатория нефти и нефтепродуктов

                           Юридический адрес: 660041, г. Красноярск, пр. Свободный, д.79

Протокол 

результатов испытаний

«___»______  20___  г.                                                                                                         № _______

1. Наименование заказчика: ФБУ «Красноярский ЦСМ»
2. Юридический адрес заказчика: 660093, г.Красноярск, ул. Вавилова, д.1-а 
3. Наименование образца:   Бензин   образец –проба  № 
4. НД, регламентирующий требования к объекту исследований: 
_______________________
__________________________________________________________________________________
5. Дата отбора  пробы: __________
6. Место отбора пробы: ФБУ «Красноярский ЦСМ»

7. Количество отобранных образцов: 1 дм3
            из них для испытаний 1 дм3
            из них для контрольных образцов – нет

8. Методы консервации – нет

9. Особые условия отбора – нет

10. Регистрационный номер пробы : образец № 
11. Дата проведения испытаний __________________
12. Результаты испытаний:    

	№

п/п
	Параметры испытаний 
	Ед. изм.


	НД на метод испытания
	Норма по ГОСТу
	Норма по 

ТР ТС
	Результаты испытаний образца (пробы)



	1.
	Объемная доля олефиновых углеводородов
	%
	
	
	
	


*Отбор пробы производился заказчиком

Вывод ____________________________________________________________________________
__________________________________________________________________________________

Исполнитель:_____________________________   / ___________________ /

Заведующий лабораторией: 


  /  ________________/
Приложение 2 
Тестовая таблица по хроматографии. ( Примеры окрашивания)

	Катионы/Реагенты
	Родонид калия 

KSCN
	Желтая кровяноая соль K4Fe(CN)6
	Сульфид натрия Na2S.

	Катионы кобальта (II)
	розовое окрашивание
	зеленовато-голубое окрашивание
	черное окрашивание

	Катионы кадмия (II)
	желто-оранжевое окрашивание
	голубое

окрашивание
	оранжевое окрашивание

	Катионы меди( II)
	лимонно-желтое окрашивание
	красно-бурое окрашивание
	коричневое окрашивание

	Катионы железа ( II)
	красное окрашивание
	синее окрашивание
	сине-черное окрашивание


Приложение 3 

Протокол результатов испытаний талой воды .
Федеральное государственное автономное образовательное учреждение высшего профессионального образования «Сибирский федеральный университет»

Институт нефти и газа

Лаборатория нефти и нефтепродуктов

                           Юридический адрес: 660041, г. Красноярск, пр. Свободный, д.79

Протокол 

результатов испытаний

«___»______  20___  г.                                                                                                         № _______

1) Наименование заказчика: ФБУ «Красноярский ЦСМ»
2) Юридический адрес заказчика: 660093, г.Красноярск, ул. Вавилова, д.1-а 
3) Наименование образца:   Талая вода  –проба  № 
4) Дата отбора  пробы: ____________________-_______
5) Место отбора пробы: ____________________________
6) Количество отобранных образцов: 1 дм3
            из них для испытаний 1 дм3
            из них для контрольных образцов – нет

7) Методы консервации – нет

8) Особые условия отбора – 

9) Регистрационный номер пробы _____________: 
10) Дата проведения испытаний __________________
11) Результаты испытаний:    

	№

п/п
	Параметры испытаний 
	Ед. изм.


	Результаты испытаний образца (пробы)



	1.
	Содержание катионов тяжелых металлов
	качественное обнаружение
	


*Отбор пробы производился заказчиком

Вывод ____________________________________________________________________________

__________________________________________________________________________________

___________________________________________________________________________________

___________________________________________________________________________________

___________________________________________________________________________________

Исполнитель:_____________________________   / ___________________ /

Заведующий лабораторией: 


  /  ________________/
Приложение 4

 ГОСТ 2070-82 Методы определения йодных чисел и содержания непредельных углеводородов ( фрагмент, метод А)

	НЕФТЕПРОДУКТЫ СВЕТЛЫЕ

Методы определения йодных чисел и содержания непредельных углеводородов

Light petroleum products.

Methods for determination of iodine numbers and content of unsaturated hydrocarbons
	ГОСТ 
2070-82


Дата введения 01.07.83
Настоящий  стандарт устанавливает два метода (А и Б) определения йодных чисел и массовой доли непредельных углеводородов в бензинах, топливах для реактивных двигателей, дизельных топливах и других светлых нефтепродуктах.

Сущность методов заключается в обработке испытуемого нефтепродукта спиртовым раствором йода, оттитровывании свободного йода раствором тиосульфата натрия и определении  йодного числа в граммах йода, присоединяющегося к 100 г нефтепродукта.

Массовую долю непредельных углеводородов определяют по йодному числу и средней молекулярной массе испытуемого нефтепродукта.

(Измененная редакция, Изм. № 2).

1. МЕТОД А

1.1. Аппаратура, реактивы и растворы

Стаканчики  для взвешивания (бюксы) внешним диаметром 10 мм, высотой 15 мм, с притертой пробкой. Вместо стаканчиков используют стеклянные ампулы вместимостью от 0,5 до1 см2 с оттянутыми в капилляр концами.

Капельницы с притертой пробкой по ГОСТ 25336.

Пипетки по ГОСТ29227

исполнений 4, 5 вместимостью 1, 2 см3;

исполнений 6, 7 вместимостью 5 см3.

Колбы с притертой пробкой по ГОСТ25336, вместимостью 250, 500 см3.

Цилиндры по ГОСТ1770, исполнений 1 и 3, вместимостью 25 и 250 см3.

Бюретки1-2-25 и 1-2-50 по ГОСТ29251.

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ18300, высший сорт.

Калий  йодистый по ГОСТ4232, х.ч. или ч.д.а., 20 %-ный раствор.

Йод квалификации не ниже ч.д.а.

Натрий серноватистокислый (тиосульфат натрия) по ГОСТ27068, раствор 0,1 моль/дм3 (0,1 н).

Крахмал растворимый по ГОСТ 10163, 0,5%-ный водный раствор, приготовленный по ГОСТ4919.1.

Ацетон по ГОСТ 2603.

Кислота серная по ГОСТ4204, ч.д.а., раствор 1:3.

Вода дистиллированная, рН 5,4 - 6,6.

Калий двухромовокислый (бихромат калия) по ГОСТ 4220.

Весы лабораторные с погрешностью взвешивания не более 0,0002 г.

Допускается применять реактивы и растворители по другой НД квалификации не ниже указанной в стандарте.

(Измененная редакция,Изм. № 1, 2).

1.2.Подготовка к испытанию

1.2.1.Подготовка проб
Отбор проб производят по ГОСТ 2517.

Нефтепродукт содержащий влагу, фильтруют или высушивают осушающим веществом.

1.2.2.Приготовление спиртового раствора йода
20,0г металлического йода растворяют в 1000 см3 этилового спирта.

1.2.3.Определение фактора раствора тиосульфата натрия
В конической колбе вместимостью 250 см3 взвешивают от 0,08 до 0,10 г перекристаллизованного бихромата калия с погрешностью не более 0,0002 г. Добавляют 80 см3 дистиллированной воды до растворения и быстродобавляют еще 10 см3 20 %-ного раствора йодистого калия и 5 см3 разбавленной серной кислоты. Закрывают колбу, хорошо встряхивают и ставят в темное место на 5 мин.

Пробку и стенки колбы промывают водой и титруют раствором тиосульфата натрия в присутствии крахмала.

Фактор  раствора тиосульфата натрия вычисляют по формуле
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где т - масса бихромата калия, г;

0,0049037 - масса бихромата калия, эквивалентная 1 см3раствора точно 0,1 моль/дм3 (0,1 н) тиосульфата натрия, г;

V- объем тиосульфата, израсходованный на титрование, см3.

Фактор раствора тиосульфата натрия проверяют не менее одного раза в месяц.

1.3.Проведение испытания

1.3.1.Взвешивают в стаканчиках необходимое количество нефтепродукта с погрешностью не более 0,0004 г в зависимости от предполагаемого йодного числа, как указано втабл. 1.

Таблица 1

	Йодное число, г йода на 100 г нефтепродукта
	Масса нефтепродукта, г

	До 5,0
	От 2,0 до 4,0

	Св. 5,0 » 10
	» 1,0 » 2,0

	» 10
	» 0,2 » 0,4


При взятии массы нефтепродукта с помощью ампулы ее взвешивают и нагревают над пламенем горелки или спиртовки. Кончик капилляра нагретой ампулы быстро погружают в испытуемый нефтепродукт, налитый в стаканчик для взвешивания, а шарик ампулы, в случае необходимости, охлаждают льдом или сухим льдом. Послез аполнения осторожно запаивают кончик капилляра ампулы и снова взвешивают.

Для взятия массы нефтепродукта при помощи капельницы его наливают в капельницу и взвешивают. В коническую колбу наливают 15 см3 этилового спирта и из капельницы отсчитывают 13 - 15 капель нефтепродукта. Капельницу снова взвешивают и по разности определяют массу нефтепродукта.

При отсутствии стаканчиков, ампулы или капельницы необходимое количество испытуемого продукта отбирают при помощи пипетки.

При этом предварительно определяют плотность нефтепродукта при температуре испытания и вычисляют массу умножением взятого объема нефтепродукта на его плотность.

1.3.2. Наливают в коническую колбу вместимостью 500 см3 с притертой пробкой 15 см3 этилового спирта и опускают туда стаканчик с нефтепродуктом, слегка приоткрывая крышку стаканчика.

Если масса нефтепродукта взята в ампуле, то в коническую колбу наливают 5 см3этилового спирта, разбивают в нем стеклянной палочкой ампулу, следя за тем, чтобы капилляр при этом был измельчен, и обмывают палочку и стенки колбы 10 см3этилового спирта.

При анализе дизельных топлив и топлива Т-6 массу топлива вносят в колбу с 15 см3ацетона.

Из бюретки добавляют 25 см3 спиртового раствора йода, плотно закрывают колбу пробкой, предварительно смоченной раствором йодистого калия, осторожно встряхивают колбу. Прибавляют 150 см3 дистиллированной воды, быстро закрывают колбу пробкой, содержимое колбы встряхивают в течение 5 мин и оставляют в темноте еще на 5 мин. Обмывают пробку и стенки колбы небольшим количеством дистиллированной воды. Добавляют 20 - 25 см3 раствора йодистого калия и титруют раствором тиосульфата натрия. Когда жидкость в колбе примет светло-желтый цвет, прибавляют от 1 до 2 см3 раствора крахмала и продолжают титровать до исчезновения синевато-фиолетового окрашивания.

(Измененная редакция, Изм. № 1).

1.3.3.Для вычисления йодного числа проводят контрольный опыт, как указано в п. 1.3.2, но без нефтепродукта.

1.4.Обработка результатов

1.4.1. Йодное число (X) испытуемого нефтепродукта, г йода на 100г нефтепродукта, вычисляют по формуле
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где V- объем раствора тиосульфата натрия 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование в контрольном опыте, см3;

V1- объем раствора тиосульфата натрия 0,1 моль/дм3, израсходованный на титрование испытуемого нефтепродукта, см3;

F - фактор раствора тиосульфата натрия 0,1 моль/дм3;

0,01269 – количество йода, эквивалентное 1 см3 раствора тиосульфата натрия точно 0,1моль/дм3;

т - масса испытуемого нефтепродукта, г.

За результат определения йодного числа испытуемого нефтепродукта принимают среднее арифметическое значение двух последовательных определений, округляя его до первого десятичного знака.

1.4.2.Сходимость
Два результата определений, полученные в одинаковых условиях одним исполнителем на одной и той же аппаратуре и пробе нефтепродукта, признаются достоверными (с 95%-ной доверительной вероятностью), если расхождение между ними не превышает 10% от величины меньшего результата.

1.4.3.Воспроизводимость
Два результата испытаний, полученные в двух разных лабораториях на одной и той же пробе нефтепродукта, признаются достоверными (с 95 %-ной доверительной вероятностью), если расхождение между ними не превышает 20 % от величины меньшего результата.

1.4.2,1.4.3. (Измененная редакция, Изм. № 1, 2).

1.4.4.Массовую долю непредельных углеводородов (X1)в нефтепродукте вычисляют по формуле
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где X- йодное число нефтепродукта, г йода на 100 г нефтепродукта;

М - средняя молекулярная масса непредельных углеводородов анализируемого нефтепродукта (см. приложение 7);

254 – молекулярная масса йода.

(Измененная редакция, Изм. № 1).

1.4.5.Расхождение результатов двух последовательных определений массовой доли непредельных углеводородов не должно превышать 0,3 %.

Приложение 5 

Технический регламент Таможенного союза 013/2011 ( фрагмент)

Решение Комиссии Таможенного союза от 18 октября 2011 г. N 826 "О принятии технического регламента Таможенного союза "О требованиях к автомобильному и авиационному бензину, дизельному и судовому топливу, топливу для реактивных двигателей и мазуту"
Приложение № 1

к техническому регламенту "О требованиях к автомобильному и авиационному бензину, дизельному и судовому топливу,топливу для реактивных двигателей и топочному мазуту"

Требования к характеристикам автомобильного бензина
	Характеристики автомобильного бензина
	Единица измерения
	Нормы в отношении

	
	
	класса 2
	класса 3
	класса 4
	класса 5

	Массовая доля серы, не более
	мг/кг
	500
	150
	50
	10

	Объемная доля бензола, не более
	процентов
	5
	1
	1
	1

	Концентрация железа, не более
	мг/дм3
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие

	Концентрация марганца, не более
	мг/дм3
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие

	Концентрация свинца, не более
	мг/дм3
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие

	Массовая доля кислорода, не более
	процентов
	-
	2,7
	2,7
	2,7

	Объемная доля углеводородов, не более:
	процентов
	 
	 
	 
	 

	ароматических
	 
	-
	42
	35
	35

	олефиновых
	 
	-
	18
	18
	18

	Давление паров, не более:
	кПа
	 
	 
	 
	 

	в летний период
	 
	-
	45 - 80
	45 - 80
	45 - 80

	в зимний период
	 
	-
	50 - 100
	50 - 100
	50 - 100

	Объемная доля оксигенатов, не более:
	процентов
	 
	 
	 
	 

	метанола
	 
	-
	отсутствие
	отсутствие
	отсутствие

	этанола
	 
	-
	5
	5
	5

	изопропанола
	 
	-
	10
	10
	10

	третбутанола
	 
	-
	7
	7
	7

	изобутанола
	 
	-
	10
	10
	10

	эфиров, содержащих 5 или более атомов углерода в молекуле
	 
	-
	15
	15
	15

	других оксигенатов (с температурой конца кипения не выше 210 градусов Цельсия)
	 
	-
	10
	10
	10

	Объемная доля монометиланилина, не более
	процентов
	1,3
	1
	1
	отсутствие


Приложение 6 
ГОСТ Р 51866-2002 (EH 228-2004). Топлива моторные. Бензин неэтилированный. Технические условия [26.02.15]

	3. ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ

	
        3.1 Физико-химические и эксплуатационные показатели бензинов приведены в таблице 1. 
        (Измененная редакция, Изм. № 2). 

	
 Т а б л и ц а  1 - Требования к бензинам марок Премиум Евро-95 и Супер Евро-98 


	Наименование показателя
	Значение
	Метод испытания2)

	1 Октановое число, не менее:
	 
	 

	   - по исследовательскому методу3)
	95,01)
	По ГОСТ Р 52947 или ГОСТ 8226, или приложению А [20]

	   - по моторному методу3)
	85,01)
	По ГОСТ Р 52946 или ГОСТ 511, или приложению А [19]

	2 Концентрация свинца, мг/дм3, не более
	Отсутствие
	По ГОСТ Р ЕН 237 или ГОСТ Р 51942

	3 Плотность при 15 0С3), кг/м3
	720-775
	По ГОСТ Р 51069 или приложению А[8], А[14] или ГОСТ Р ИСО 3675

	4 Концентрация серы3), мг/кг, не более
	 
	 

	    вид I11)
	150>
	По ГОСТ Р 52660 или ГОСТ Р ЕН ИСО 20846 или приложению А [17], [12], [18], [24], [25], [26], [27]

	    вид II
	50
	По ГОСТ Р 52660 или ГОСТ Р ЕН ИСО 20846 или приложению А [24], [25], [26], [27]

	    вид III
	1010)
	По ГОСТ Р 52660 или ГОСТ Р ЕН ИСО 20846 или приложению А [24], [26], [27]

	5 Устойчивость к окислению, мин, не менее
	360
	По приложению А [11]

	6 Концентрация смол, промытых растворителем 3), мг на 100 см3 бензина, не более
	5
	По ГОСТ 1567 или приложению А [10]

	7 Коррозия медной пластинки (3 ч при 50 0С), единицы по шкале
	Класс 1
	По ГОСТ 6321 или приложению А [4]

	8 Внешний вид
	Прозрачный и чистый
	Визуальная проверка

	9 Объемная доля углеводородов, %, не более:
	 
	По ГОСТ Р 52714 (метод Б), ГОСТ Р 52063, или приложению А [21] с учётом сносок 4), 5), 6), [23], [28], [29] 

	  - олефиновых
	18
	 

	  - ароматических
	 
	 

	    вид I
	42,0
	 

	    вид II
	35,0
	 

	    вид III
	35,0
	 

	10 Объемная доля бензола3), %, не более
	1,0
	По ГОСТ Р 52714 (метод Б), ГОСТ Р ЕН 12177, ГОСТ 29040 или приложению А [13], А[2] или по приложению А[30]

	11 Массовая доля кислорода3), %, не более
	2,7
	По ГОСТ Р ЕН 13132, ГОСТ Р ЕН 1601, ГОСТ Р 52256 или приложению А [3, 16]

	12 Объемная доля оксигенатов3), 4), %, не более:
	 
	По ГОСТ Р ЕН 13132 или ГОСТ Р ЕН 1601, или ГОСТ Р 52256, или приложению А [3, 16]

	   - метанола7)
	Отсутствие
	 

	   - этанола8)
	5
	 

	   - изопропилового спирта
	10
	 

	   - изобутилового спирта
	10
	 

	   - третбутилового спирта
	7
	 

	   - эфиров (С5 и выше)
	15
	 

	   - других оксигенатов9)
	10
	 

	13 Объемная доля монометиланилина (N-метиланилина), %, не более:
	 
	По ГОСТ Р 54323

	вид I и II
	1,0
	 

	вид III
	Отсутствие
	 

	      1)Бензин марки Супер Евро-98 вырабатывают с октановым числом 98 по исследовательскому методу (88 - по моторному) и показателями качества, установленными в таблице 1. 
        (Измененная редакция, Изм. № 2). 
      2) См. пункт 6.2. 
      3) См. пункт 6.3. 
      4) Объемную долю оксигенатных соединений определяют по методу, приведенному в приложении А [21], пункт 13.2. 
      5) Если в испытуемом образце содержится этилтретбутиловый эфир (ЭТБЭ), зону ароматических углеводородов определяют по розово-коричневому кольцу, при отсутствии ЭТБЭ используют зону ниже красного кольца. Наличие или отсутствие ЭТБЭ может быть определено по методу, приведенному в 6). 
      6) Используют метод, приведенный в приложении А [21], без факультативного этапа депентанизации. Пункты 6.1; 10.1 и 14.1.1 метода не используют. 
      7) - 
      8) Могут быть добавлены стабилизирующие агенты. 
      9) Другие моноспирты и эфиры с температурой конца кипения не выше указанной в таблице 3. 
      10)В паспорте качества норму содержания серы не более 10 мг/кг следует маркировать как "отсутствие". 
      11)Автомобильные бензины, предназначенные для длительного хранения (5 лет) в Росрезерве и для нужд Министерства обороны РФ, должны иметь индукционный период не менее 1200мин и не должны содержать спирты и моющиеся присадки. 
        Примечание. В автомобильном бензине должны отсутствовать железо и марганец. За отсутствие железа (по ГОСТ Р 52530) принимают концентрацию менее 0,01 г/дм3, марганца (по ГОСТ Р 51925) - менее 0,25 мг Mn/дм3, свинца- менее 2,5 мг/дм3, метанола-менее 0,17% масс. или 0,17%об. 
        (Новая редакция, Изм. № 4). 
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