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Ïðåäèñëîâèå

Öåëè è ïðèíöèïû ñòàíäàðòèçàöèè â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè óñòàíîâëåíû Ôåäåðàëüíûì çàêîíîì
îò 27 äåêàáðÿ 2002 ã. ¹ 184-ÔÇ «Î òåõíè÷åñêîì ðåãóëèðîâàíèè», à ïðàâèëà ïðèìåíåíèÿ íàöèîíàëüíûõ
ñòàíäàðòîâ Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè — ÃÎÑÒ Ð 1.0—2004 «Ñòàíäàðòèçàöèÿ â Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè.
Îñíîâíûå ïîëîæåíèÿ»

Ñâåäåíèÿ î ñòàíäàðòå

1 ÐÀÇÐÀÁÎÒÀÍ Îòêðûòûì Àêöèîíåðíûì Îáùåñòâîì «Âñåðîññèéñêèé íàó÷íî-èññëåäîâàòåëüñêèé
èíñòèòóò ïî ïåðåðàáîòêå íåôòè» (ÎÀÎ «ÂÍÈÈÍÏ»)

2 ÂÍÅÑÅÍ Òåõíè÷åñêèì êîìèòåòîì ïî ñòàíäàðòèçàöèè ÒÊ 31 «Íåôòÿíûå òîïëèâà è ñìàçî÷íûå ìà-
òåðèàëû»

3 ÓÒÂÅÐÆÄÅÍ È ÂÂÅÄÅÍ Â ÄÅÉÑÒÂÈÅ Ïðèêàçîì Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãó-
ëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè îò 9 ìàðòà 2006 ã. ¹ 28-ñò

4 ÂÂÅÄÅÍ ÂÏÅÐÂÛÅ

5 ÏÅÐÅÈÇÄÀÍÈÅ. Ìàðò 2007 ã.

Èíôîðìàöèÿ îá èçìåíåíèÿõ ê íàñòîÿùåìó ñòàíäàðòó ïóáëèêóåòñÿ â åæåãîäíî èçäàâàåìîì èí-

ôîðìàöèîííîì óêàçàòåëå «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû», à òåêñò èçìåíåíèé è ïîïðàâîê — â åæåìå-

ñÿ÷íî èçäàâàåìûõ èíôîðìàöèîííûõ óêàçàòåëÿõ «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû». Â ñëó÷àå ïåðåñìîòðà

(çàìåíû) èëè îòìåíû íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà ñîîòâåòñòâóþùåå óâåäîìëåíèå áóäåò îïóáëèêîâàíî

â åæåìåñÿ÷íî èçäàâàåìîì èíôîðìàöèîííîì óêàçàòåëå «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû». Ñîîòâåòñòâó-

þùàÿ èíôîðìàöèÿ, óâåäîìëåíèå è òåêñòû ðàçìåùàþòñÿ òàêæå â èíôîðìàöèîííîé ñèñòåìå îáùåãî

ïîëüçîâàíèÿ — íà îôèöèàëüíîì ñàéòå Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è

ìåòðîëîãèè â ñåòè Èíòåðíåò

© Ñòàíäàðòèíôîðì, 2006
© Ñòàíäàðòèíôîðì, 2007

Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò íå ìîæåò áûòü ïîëíîñòüþ èëè ÷àñòè÷íî âîñïðîèçâåäåí, òèðàæèðîâàí è ðàñ-
ïðîñòðàíåí â êà÷åñòâå îôèöèàëüíîãî èçäàíèÿ áåç ðàçðåøåíèÿ Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêî-
ìó ðåãóëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè
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Äèñòèëëÿòû íåôòÿíûå

ÕÐÎÌÀÒÎÃÐÀÔÈ×ÅÑÊÈÉ ÌÅÒÎÄ ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈß
ÌÅÒÈË-ÒÐÅÒÁÓÒÈËÎÂÎÃÎ ÝÔÈÐÀ

Petroleum distillates.
Determination of methyl tertiarybutyl ether chromatography method

Äàòà ââåäåíèÿ — 2007—01—01

1 Îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ

1.1 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ íà íåôòÿíûå äèñòèëëÿòû è óñòàíàâëèâàåò õðîìàòîã-
ðàôè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà (ÌÒÁÝ) (ïðèìåñè, çàãðÿçíÿ-
þùåé íåôòåïðîäóêòû) â äèàïàçîíå îò 25 äî 5000 ððm.

Â çàâèñèìîñòè îò ïðèìåíÿåìîé àïïàðàòóðû èñïîëüçóþò äâà ìåòîäà:
À — ñ ïðèìåíåíèåì íàñàäî÷íîé êîëîíêè,
Á — ñ ïðèìåíåíèåì êàïèëëÿðíîé êîëîíêè.

2 Íîðìàòèâíûå ññûëêè

Â íàñòîÿùåì ñòàíäàðòå èñïîëüçîâàíû íîðìàòèâíûå ññûëêè íà ñëåäóþùèå ñòàíäàðòû:
ÃÎÑÒ 1770—74 Ïîñóäà ìåðíàÿ ëàáîðàòîðíàÿ ñòåêëÿííàÿ. Öèëèíäðû, ìåíçóðêè, êîëáû, ïðîáèðêè.

Îáùèå òåõíè÷åñêèå óñëîâèÿ
ÃÎÑÒ 29227—91 (ÈÑÎ 835-1—81) Ïîñóäà ëàáîðàòîðíàÿ ñòåêëÿííàÿ. Ïèïåòêè ãðàäóèðîâàííûå.

×àñòü 1. Îáùèå òðåáîâàíèÿ

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ïðè ïîëüçîâàíèè íàñòîÿùèì ñòàíäàðòîì öåëåñîîáðàçíî ïðîâåðèòü äåéñòâèå ññûëî÷íûõ
ñòàíäàðòîâ â èíôîðìàöèîííîé ñèñòåìå îáùåãî ïîëüçîâàíèÿ — íà îôèöèàëüíîì ñàéòå Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî
òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè â ñåòè Èíòåðíåò èëè ïî åæåãîäíî èçäàâàåìîìó èíôîðìàöèîííîìó óêàçà-
òåëþ «Íàöèîíàëüíûå ñòàíäàðòû», êîòîðûé îïóáëèêîâàí ïî ñîñòîÿíèþ íà 1 ÿíâàðÿ òåêóùåãî ãîäà, è ïî ñîîòâåòñòâóþ-
ùèì åæåìåñÿ÷íî èçäàâàåìûì èíôîðìàöèîííûì óêàçàòåëÿì, îïóáëèêîâàííûì â òåêóùåì ãîäó. Åñëè ññûëî÷íûé
äîêóìåíò çàìåíåí (èçìåíåí), òî ïðè ïîëüçîâàíèè íàñòîÿùèì ñòàíäàðòîì ñëåäóåò ðóêîâîäñòâîâàòüñÿ çàìåíåííûì
(èçìåíåííûì) äîêóìåíòîì. Åñëè ññûëî÷íûé äîêóìåíò îòìåíåí áåç çàìåíû, òî ïîëîæåíèå, â êîòîðîì äàíà ññûëêà íà
íåãî, ïðèìåíÿåòñÿ â ÷àñòè, íå çàòðàãèâàþùåé ýòó ññûëêó.

3 Òåðìèíû è îïðåäåëåíèÿ

Â íàñòîÿùåì ñòàíäàðòå ïðèìåíåí ñëåäóþùèé òåðìèí ñ ñîîòâåòñòâóþùèì îïðåäåëåíèåì:
3.1 íåôòÿíîé äèñòèëëÿò; ÍÄ: äèñòèëëÿò ñâåòëûõ íåôòåïðîäóêòîâ ñ íà÷àëîì êèïåíèÿ 30 °Ñ è êîí-

öîì êèïåíèÿ 180°Ñ ïðè àòìîñôåðíîì äàâëåíèè.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ëåãêèé íåôòÿíîé äèñòèëëÿò — ëåãêîâîñïëàìåíÿþùèéñÿ ìàòåðèàë, êîòîðûé õðàíÿò â
ïðîõëàäíîì, õîðîøî ïðîâåòðèâàåìîì è çàùèùåííîì îò èñòî÷íèêîâ âîñïëàìåíåíèÿ ìåñòå.

4 Ñóùíîñòü ìåòîäà

4.1 Ñóùíîñòü ìåòîäà ñîñòîèò â ïðåäâàðèòåëüíîì êîíöåíòðèðîâàíèè ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà
íà àäñîðáöèîííîé êîëîíêå, çàïîëíåííîé ñèëèêàãåëåì, äâóìÿ ðàñòâîðèòåëÿìè (íåïîëÿðíûì è ïîëÿð-
íûì) ñ ïîñëåäóþùèì àíàëèçîì êîíöåíòðàòà ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè.
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Íåïîëÿðíûé è ïîëÿðíûé ðàñòâîðèòåëè ïðèìåíÿþò ïîñëåäîâàòåëüíî ñ îêîí÷àòåëüíûì ýëþèðîâà-
íèåì ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà ïîëÿðíûì ðàñòâîðèòåëåì. Ýëþàò äîâîäÿò äî ñòàíäàðòíîãî îáúåìà,
ê êîòîðîìó çàòåì äîáàâëÿþò âíóòðåííèé ñòàíäàðò — ýòèë-òðåòáóòèëîâûé ýôèð (ÝÒÁÝ). Îáðàçåö ïîëó-
÷åííîãî ýëþàòà âìåñòå ñ âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì ââîäÿò â ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êîëîíêó, â êîòîðîé
ïîääåðæèâàåòñÿ èçîòåðìè÷åñêèé ðåæèì. Ýëþèðîâàííûé íåïîëÿðíûé ðàñòâîðèòåëü, ÌÒÁÝ è âíóòðåí-
íèé ñòàíäàðò âûïèñûâàþòñÿ íà õðîìàòîãðàììå â âèäå îòäåëüíûõ õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ïèêîâ. Íà îêîí-
÷àòåëüíîé ñòàäèè òåìïåðàòóðó â êîëîíêå ïîâûøàþò äëÿ ýëþèðîâàíèÿ ïîëÿðíîãî ðàñòâîðèòåëÿ.
Îïðåäåëÿþò ñîäåðæàíèå ÌÒÁÝ, èçìåðÿÿ ïëîùàäè ïèêîâ ìåòîäîì âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà.

5 Ðåàêòèâû è ìàòåðèàëû

5.1 Àäñîðáåíò — ñèëèêàãåëü Äýâèñîíà ìàðêè 923.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ñèëèêàãåëü ñëåäóåò ïîìåñòèòü íà ïëîñêîì ïîääîíå â òåðìîñòàò íà 10—12 ÷ ïðè òåìïå-
ðàòóðå 150 °Ñ, ïîñëå ÷åãî õðàíèòü â âàêóóìèðîâàííîì ýêñèêàòîðå äî òåõ ïîð, ïîêà íå ïîòðåáóåòñÿ èñïîëüçîâàòü åãî
â êà÷åñòâå íàñàäêè â êîëîíêå. Äîïóñêàåòñÿ ñóøèòü ñèëèêàãåëü íà ïëîñêîì ïîääîíå ïðè òåìïåðàòóðå 175 °Ñ â òå÷å-
íèå 3 ÷.

5.2 Ðàñòâîðèòåëè.
5.2.1 Ãåêñàí, õ.÷., íå ñîäåðæàùèé ÌÒÁÝ.
5.2.2 Èçîïðîïàíîë, õ.÷., íå ñîäåðæàùèé ÌÒÁÝ.
5.2.3 Ìåòàíîë, õ.÷., íå ñîäåðæàùèé ÌÒÁÝ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Ãåêñàí è èçîïðîïàíîë — ëåãêîâîñïëàìåíÿþùèåñÿ âçðûâîîïàñíûå ìàòåðèàëû, êîòîðûå
õðàíÿò âäàëè îò ëþáûõ èñòî÷íèêîâ âîñïëàìåíåíèÿ. Ìåòàíîë ÿâëÿåòñÿ ÿäîì. Ïðè åãî ïðèìåíåíèè íåîáõîäèìî ñòðî-
ãî ñëåäîâàòü èíñòðóêöèÿì ïî òåõíèêå áåçîïàñíîñòè.

5.3 Íàïîëíèòåëü äëÿ ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè (ìåòîä À).
5.3.1 Æèäêàÿ ôàçà.
Â êà÷åñòâå æèäêîé ôàçû èñïîëüçóåòñÿ 1,2,3-òðèñ(2 öèàíîýòîêñè) ïðîïàí (ÒÖÝÏ)*.
5.3.2 Òâåðäàÿ ôàçà.
Â êà÷åñòâå òâåðäîé ôàçû â ìåòîäå À ïðèìåíÿþò õðîìîñîðá PAW ñ ÷àñòèöàìè ðàçìåðîì

80—100 ìåø.
5.4 Ìåòèë-òðåòáóòèëîâûé ýôèð (ÌÒÁÝ) êâàëèôèêàöèè õ.÷.
5.5 Ýòèë-òðåòáóòèëîâûé ýôèð (ÝÒÁÝ) êâàëèôèêàöèè õ.÷.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — ÌÒÁÝ è ÝÒÁÝ — âçðûâîîïàñíûå, ëåãêîâîñïëàìåíÿþùèåñÿ ìàòåðèàëû, êîòîðûå õðàíÿò
âäàëè îò âñåõ èñòî÷íèêîâ âîçãîðàíèÿ.

5.6 Äîïóñêàåòñÿ ïðèìåíÿòü ðåàêòèâû äðóãîé êâàëèôèêàöèè, íå ñíèæàþùåé òî÷íîñòü ðåçóëüòàòîâ
èñïûòàíèÿ.

5.7 Ñòàíäàðòíûå îáðàçöû (ÎÑÎ).
5.7.1 ÌÒÁÝ-1, ¹ 185-2000.
5.7.2 ÌÒÁÝ-2, ¹ 186-2000.
5.7.3 ÌÒÁÝ-3, ¹ 187-2000.

6 Àïïàðàòóðà

6.1 Ãàçîâûé õðîìàòîãðàô.
Äëÿ âûïîëíåíèÿ èñïûòàíèÿ ïðèìåíÿþò ëþáîé ãàçîâûé õðîìàòîãðàô, îòâå÷àþùèé ñëåäóþùèì õà-

ðàêòåðèñòèêàì:
6.1.1 Òåðìîñòàò õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêè.
Äëÿ òîãî ÷òîáû âìåñòèòü êîëîíêó, òåðìîñòàò äîëæåí áûòü äîñòàòî÷íûõ ðàçìåðîâ, à òàêæå ñíàáæåí

óñòðîéñòâîì ïðîãðàììèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû, ñïîñîáíûì ðàáîòàòü çà ïðåäåëàìè îáëàñòè òðåáóåìûõ
òåìïåðàòóð ñî ñêîðîñòüþ, ïðåâûøàþùåé ïðîãðàììíóþ.

6.1.2 Èíæåêòîð.
6.1.2.1 Â ìåòîäå À ïðèìåíÿþò èíæåêòîð äëÿ íàñàäî÷íîé êîëîíêè, ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé ñèñòåìó

âïðûñêèâàíèÿ, ñîîòâåòñòâóþùóþ ðàçìåðàì êîëîíêè è ñïîñîáíóþ ðàáîòàòü íåïðåðûâíî ïðè òåìïåðàòó-
ðå íå ìåíåå 250 °Ñ.

* Ñòàíäàðòíûå íàáîðû äëÿ õðîìàòîãðàôèè.
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6.1.2.2 Â ìåòîäå Á ïðèìåíÿþò èíæåêòîð äëÿ êàïèëëÿðíîé êîëîíêè, ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé ðàç-
äåëüíóþ ñèñòåìó âïðûñêèâàíèÿ, ñïîñîáíóþ íåïðåðûâíî ðàáîòàòü ïðè òåìïåðàòóðå íå ìåíåå 250 °Ñ.

6.1.3 Äåòåêòîð.
Îäíîêàíàëüíûé ïëàìåííî-èîíèçàöèîííûé äåòåêòîð, ñïîñîáíûé ðàáîòàòü íåïðåðûâíî ïðè òåìïå-

ðàòóðå íå ìåíåå 250 °Ñ.
6.2 Ñèñòåìà îáðàáîòêè äàííûõ.
Â êà÷åñòâå ñðåäñòâà èçìåðåíèÿ ïëîùàäåé ïèêîâ îòäåëüíûõ êîìïîíåíòîâ ïðèìåíÿþò êîìïüþòåð-

íóþ ñèñòåìó îáðàáîòêè äàííûõ, ëèáî ýëåêòðîííûé èíòåãðàòîð.
6.3 Õðîìàòîãðàôè÷åñêàÿ êîëîíêà.
6.3.1 Â ìåòîäå À èñïîëüçóþò êîëîíêó äëèíîé 4 èëè 6 ì è íàðóæíûì äèàìåòðîì 3,2 ìì, ïðåäñòàâëÿ-

þùóþ ñîáîé òðóáêó èç îòîææåííîé íåðæàâåþùåé ñòàëè, çàïîëíåííóþ 20 % (ìàññ) 1,2,3-òðèñ(2-öèàíîý-
òîêñè) ïðîïàíà (ÒÖÝÏ) íà Õðîìîñîðáå PAW ñ ÷àñòèöàìè ðàçìåðîì 80—100 ìåø.

6.3.2 Â ìåòîäå Á èñïîëüçóþò êîëîíêó äëèíîé 50 ì è âíóòðåííèì äèàìåòðîì 0,25 ìì èç ïëàâëåíîãî
êâàðöåâîãî ñòåêëà, ïîêðûòîãî æèäêîé ôàçîé ÒÖÝÏ ñ ïëåíêîé òîëùèíîé 0,2 �m.

6.4 Àäñîðáöèîííàÿ êîëîíêà (ñ ñèëèêàãåëåì) (ðèñóíîê 1).
Àäñîðáöèîííàÿ êîëîíêà ìîæåò áûòü èçãîòîâëåíà èç ïèðåêñíîé òðóáêè äëèíîé 200 ìì, íàðóæíûì

äèàìåòðîì 7 ìì è âíóòðåííèì äèàìåòðîì 4 ìì, â âåðõíåé ÷àñòè êîòîðîé ðàñïîëîæåí ðåçåðâóàð, ñïî-
ñîáíûé âìåñòèòü 25 ñì3 îáðàçöà. Íàä ðåçåðâóàðîì èìååòñÿ áîêîâîé îòâîä, ê êîòîðîìó ïîäâîäÿò ñæàòûé
âîçäóõ äëÿ ñîçäàíèÿ äàâëåíèÿ â êîëîíêå. Íàä áîêîâûì îòâîäîì ðàñïîëîæåíî áûñòðîñúåìíîå ðåçüáî-
âîå ñîåäèíåíèå, ïîçâîëÿþùåå íàâèí÷èâàòü êîëïà÷îê ñ ìåìáðàííûì óïëîòíèòåëåì, êîòîðûé äàåò
âîçìîæíîñòü áûñòðî ñáðàñûâàòü äàâëåíèå âîçäóõà.

6.5 Äëÿ èñïûòàíèÿ èñïîëüçóþò ìåðíûå êîëáû âìåñòèìîñòüþ 5 ñì3 è ïèïåòêè âìåñòèìîñòüþ 5 è
25 ñì3.

6.6 Ìèêðîøïðèöû.
Äëÿ ïðèãîòîâëåíèÿ êàëèáðîâî÷íûõ ñòàíäàðòîâ è ââîäà îáðàçöîâ òðåáóåòñÿ íàáîð øïðèöîâ íà

10—250 ìêë. Äëÿ îïðåäåëåíèÿ íèçêèõ è âûñîêèõ êîíöåíòðàöèé ÌÒÁÝ ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü ðàç-
íûå øïðèöû.

6.7 Êîëáû 2-5-2 è 2-10-2 ïî ÃÎÑÒ 1770.
6.8 Ïèïåòêè ãðàäóèðîâàííûå ïî ÃÎÑÒ 29227.
6.9 Öèëèíäðû 2—5 èëè ïðîáèðêè ïî ÃÎÑÒ 1770.

7 Ïîäãîòîâêà ê èñïûòàíèþ

7.1 Êàëèáðîâî÷íûå ðàñòâîðû

Êàëèáðîâî÷íûå ðàñòâîðû, ñîäåðæàùèå ñìåñü ÌÒÁÝ è ÝÒÁÝ, ãîòîâÿò â ìåðíûõ êîëáàõ âìåñòèìîñ-
òüþ 5 ñì3. Â êà÷åñòâå ðàçáàâèòåëÿ èñïîëüçóþò èçîïðîïàíîë. Ñìåñè îõâàòûâàþò äèàïàçîí êîíöåíòðàöèé
êîìïîíåíòîâ îò 50 äî 5000 ððm. Êîíöåíòðàöèè ÌÒÁÝ è ÝÒÁÝ â ñìåñè ðàññ÷èòûâàþò íà ìàññó èñõîäíîãî
îáðàçöà, ò. å. èõ êîíöåíòðàöèÿ â êîíêðåòíîé ñòàíäàðòíîé ñìåñè â 10 ðàç ìåíüøå, ÷åì â èñõîäíîì îáðàç-
öå.

7.1.1 Ñìåñü ñ èñõîäíîé êîíöåíòðàöèåé 50 ððm äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà:
2,5 ìêë êàæäîãî êîìïîíåíòà äîâîäÿò èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì äî îáúåìà 5 ñì3.
7.1.2 Ñìåñü ñ êîíöåíòðàöèåé 100 ððm äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà:
5 ìêë êàæäîãî êîìïîíåíòà äîâîäÿò èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì äî 5 ñì3.
7.1.3 Ñìåñü ñ êîíöåíòðàöèåé 500 ððm äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà:
25 ìêë êàæäîãî êîìïîíåíòà äîâîäÿò èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì äî 5 ñì3.
7.1.4 Ñìåñü ñ êîíöåíòðàöèåé 1000 ððm äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà:
50 ìêë êàæäîãî êîìïîíåíòà äîâîäÿò èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì äî 5 ñì3.
7.1.5 Ñìåñü ñ êîíöåíòðàöèåé 5000 ððm äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà:
250 ìêë êàæäîãî êîìïîíåíòà äîâîäÿò èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì äî 5 ñì3.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Êàëèáðîâî÷íûå ðàñòâîðû ãîòîâÿò òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû îíè ïðåäñòàâëÿëè ñîáîé ýêâè-
âàëåíòíûå êîíöåíòðàöèè â èñõîäíîì îáðàçöå, è êîíöåíòðàöèè, ïîëó÷àþùèåñÿ ïðè ýëþèðîâàíèè íà ñèëèêàãåëå.

7.2 Ðàñòâîð âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà.
7.2.1 Â ìåðíóþ êîëáó âìåñòèìîñòüþ 10 ñì3 ïîìåùàþò 0,25 ñì3 ÝÒÁÝ è äîâîäÿò èçîïðîïàíîëîì èëè

ìåòàíîëîì äî ìåòêè.
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7.3 Õðîìàòîãðàôè÷åñêèå êîëîíêè.
7.3.1 Ãîòîâÿò ôàçó ÒÖÝÏ è çàïîëíÿþò åþ íàñàäî÷íóþ êîëîíêó (ìåòîä À) èëè êàïèëëÿðíóþ êîëîíêó

(ìåòîä Á) îáùåïðèíÿòûì ñïîñîáîì. Êîëîíêó îñòàâëÿþò êîíäèöèîíèðîâàòüñÿ â òå÷åíèå 12 ÷ ïðè ìàêñè-
ìàëüíîé ðàáî÷åé òåìïåðàòóðå ñ âêëþ÷åííûì ïîòîêîì ãàçà-íîñèòåëÿ. Ïðè ýòîì âûõîäíîå îòâåðñòèå êî-
ëîíêè äîëæíî áûòü îòñîåäèíåíî îò äåòåêòîðà. Ïîñëå êîíäèöèîíèðîâàíèÿ ñîåäèíÿþò âûõîä êîëîíêè ñ
äåòåêòîðîì è ïðîâåðÿþò åå ðàçðåøàþùóþ ñïîñîáíîñòü (7.3.2).

7.3.2 Ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîáíîñòü íàñàäî÷íîé èëè êàïèëëÿðíîé êîëîíêè.
Äëÿ ïðîâåðêè ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè èñïîëüçóþò ñìåñü, ïðèãîòîâëåííóþ ïî 7.1.1.

Óñòàíîâèâ ðåæèì ïðèáîðà ñîãëàñíî òàáëèöå 1, ââîäÿò øïðèöåì 1 ìêë êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè è ïîëó÷àþò
õðîìàòîãðàììó.

Ðàçðåøàþùóþ ñïîñîáíîñòü êîëîíêè (R) ðàññ÷èòûâàþò ïî óðàâíåíèþ

R
d

Y Y
�

�

2

1 2

�
, (1)

ãäå �d — ðàññòîÿíèå ìåæäó ìàêñèìóìàìè õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ïèêîâ ÝÒÁÝ è ÌÒÁÝ, ìì;
Y1 è Y2 — øèðèíà ïèêîâ ÝÒÁÝ è ÌÒÁÝ ñîîòâåòñòâåííî íà áàçîâîé ëèíèè, ìì.

Ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîáíîñòü êîëîíêè, ðàññ÷èòàííàÿ ñ ïîìîùüþ ïðèâåäåííîãî âûøå óðàâíåíèÿ,
äîëæíà áûòü íå íèæå 1.0.

7.3.3 Àäñîðáöèîííàÿ êîëîíêà (ñèëèêàãåëü).
7.3.4 Àäñîðáöèîííàÿ êîëîíêà çàïîëíÿåòñÿ ñâåæèì àêòèâèðîâàííûì ñèëèêàãåëåì íåïîñðåäñòâåí-

íî ïåðåä ïðîöåäóðîé ýëþèðîâàíèÿ îáðàçöà. Îòâèí÷èâàþò îò ïèðåêñíîé êîëîíêè êîëïà÷îê ñ ìåìáðàííîé
ïðîêëàäêîé-óïëîòíèòåëåì, ïðåêðàùàþò ïîäâîä âîçäóõà è âñòàâëÿþò â âåðõíþþ ÷àñòü êîëîíêè ìàëåíü-
êóþ âîðîíêó. Èçâëåêàþò àêòèâèðîâàííûé ñèëèêàãåëü èç ýêñèêàòîðà è çàïîëíÿþò èì êîëîíêó äî äíà ðå-
çåðâóàðà ïðè îäíîâðåìåííîì ëåãêîì ïîñòóêèâàíèè ïî ñòåíêàì êîëîíêè äëÿ óïëîòíåíèÿ íàáèâêè
ñèëèêàãåëÿ. Äëÿ êàæäîãî èñïûòàíèÿ èñïîëüçóþò ñâåæóþ ïîðöèþ ñèëèêàãåëÿ.

7.4 Õðîìàòîãðàô.
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1 — ðåçüáîâîå ñîåäèíåíèå; 2 — äàâëåíèå âîçäóõà; 3 — ðåçåðâóàð îáúåìîì 25 ñì3; 4 — ñèëèêàãåëü; 5 — òðóáêà ñ âíåøíèì äè-
àìåòðîì 7 ìì è âíóòðåííèì äèàìåòðîì 4 ìì

Ðèñóíîê 1 — Àäñîðáöèîííàÿ êîëîíêà ñ ñèëèêàãåëåì



7.4.1 Óñòàíàâëèâàþò ïðèáîð â ñîîòâåòñòâèè ñ èíñòðóêöèÿìè èçãîòîâèòåëÿ. Ïîëüçóÿñü äàííûìè òàá-
ëèöû 1 (ìåòîä À) èëè òàáëèöû 2 (ìåòîä Á), çàäàþò ðàáî÷èé ðåæèì.

Ò à á ë è ö à 1 — Óñëîâèÿ ýêñïëóàòàöèè íàñàäî÷íîé êîëîíêè (ìåòîä À)

Íàèìåíîâàíèå ïàðàìåòðà Ïîêàçàòåëè

Êîëîíêà

Íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà êîëîíêè, °Ñ
Âðåìÿ âûäåðæêè ïðè íà÷àëüíîé òåìïåðàòóðå, ìèí
Ñêîðîñòü ïðîãðàììèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû, °Ñ/ìèí
Êîíå÷íàÿ òåìïåðàòópa êîëîíêè, °Ñ
Ãàç-íîñèòåëü
Ñêîðîñòü ïîäà÷è ãàçà-íîñèòåëÿ, ñì3/ìèí
Òåìïåðàòóðà äåòåêòîðà, °Ñ
Òåìïåðàòóðà èíæåêòîðà, °Ñ
Îáúåì îáðàçöà, ìêë

Äëèíà 4 ì èëè 6 ì; íàðóæíûé äèàìåòð 3,2 ìì; íå-
ðæàâåþùàÿ ñòàëü; íàñàäêà ÒÖÝÏ 20% ìàññ. íà
Õðîìîñîðáå PAW, ðàçìåð ãðàíóë 80—100 ìåø.

35—70
15
20
130

Ãåëèé
12
200
200

0,5—3,0*

* Îáúåì îáðàçöà çàâèñèò îò ÷óâñòâèòåëüíîñòè äåòåêòîðà è ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè.

Ò à á ë è ö à 2 — Óñëîâèÿ ýêñïëóàòàöèè êàïèëëÿðíîé êîëîíêè (ìåòîä Á)

Íàèìåíîâàíèå ïàðàìåòðà Ïîêàçàòåëè

Êîëîíêà

Íà÷àëüíàÿ òåìïåpaòóðà êîëîíêè, °Ñ
Âðåìÿ âûäåðæêè ïðè íà÷àëüíîé òåìïåðàòóðå, ìèí
Ñêîðîñòü ïðîãðàììèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû, °Ñ/ìèí
Êîíå÷íàÿ òåìïåðàòópa êîëîíêè, °Ñ
Äàâëåíèå ãàçà-íîñèòåëÿ íà âõîäå â êîëîíêó, áàð
Ãàç-íîñèòåëü
Òåìïåðàòóðà äåòåêòîðà, °Ñ
Òåìïåðàòóðà èíæåêòîðà, °Ñ
Îáúåì îáðàçöà, ìêë

Äëèíà 50 ì; âíóòðåííèé äèàìåòð 0,25 ìì; ïëàâ-
ëåíûé êâàðö, ïîêðûòûé ôàçîé ÒÖÝÏ, ïëåíêà
òîëùèíîé 0,2 ìê

35
8
5
80
0,9

Ãåëèé
200
200

0,5—1,0*

* Îáúåì îáðàçöà çàâèñèò îò ÷óâñòâèòåëüíîñòè äåòåêòîðà è ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè.

8 Ïðîöåäóðà

8.1 Êàëèáðîâêà

8.1.1 Ìåòîä À
Ñîáëþäàÿ ðåæèì, óêàçàííûé â òàáëèöå 1, øïðèöåì ââîäÿò â õðîìàòîãðàô îäèíàêîâûå îáúåìû

êàæäîãî èç êàëèáðîâî÷íûõ ðàñòâîðîâ, ïðèãîòîâëåííûõ â ñîîòâåòñòâèè ñ 7.1, ïðîâîäÿò àíàëèç è èçìåðÿ-
þò ïëîùàäü ïèêîâ êàæäîãî èç êîìïîíåíòîâ. Ñòðîÿò êàëèáðîâî÷íûé ãðàôèê çàâèñèìîñòè ïëîùàäè ïèêà
êàæäîãî êîìïîíåíòà îò êîíöåíòðàöèè. Ãðàôèê ëèíåéíûé è ïðîõîäèò ÷åðåç íà÷àëî êîîðäèíàò äëÿ êàæäî-
ãî èç êîìïîíåíòîâ. Â ñîîòâåòñòâèè ñ 9.1 ðàññ÷èòûâàþò çíà÷åíèå îòíîñèòåëüíîãî ïîïðàâî÷íîãî êîýôôè-
öèåíòà ÷óâñòâèòåëüíîñòè äëÿ ÌÒÁÝ. Åñëè êðèâûå êàëèáðîâêè íå ïðîõîäÿò ÷åðåç íà÷àëî êîîðäèíàò,
ñëåäóåò ïðîâåðèòü ñòåïåíü ÷èñòîòû èñïîëüçóåìîãî ðàñòâîðèòåëÿ. Êàëèáðîâêó ïðîâîäÿò íå ðåæå îäíîãî
ðàçà â êâàðòàë.

8.1.2 Ìåòîä Á
Ñîáëþäàÿ ðåæèì, óêàçàííûé â òàáëèöå 2, âûïîëíÿþò àíàëèç êàëèáðîâî÷íûõ ñòàíäàðòîâ (5.5).

Èçìåðÿþò ïëîùàäè ïèêîâ äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà. Ðàññ÷èòûâàþò çíà÷åíèå îòíîñèòåëüíîãî ïîïðàâî÷-
íîãî êîýôôèöèåíòà ÷óâñòâèòåëüíîñòè ÌÒÁÝ (9.1).

8.2 Ýëþèðîâàíèå íà ñèëèêàãåëå

8.2.1 Îòìåðÿþò ïèïåòêîé 25 ñì3 ïðîáû ÍÄ è ïîìåùàþò â ðåçåðâóàð êîëîíêè, ïîñëå ÷åãî ïðîïóñêà-
þò åãî ïîä äàâëåíèåì â 30—60 êÏà ÷åðåç êîëîíêó ñ ñèëèêàãåëåì, ïîäãîòîâëåííóþ ñïîñîáîì, îïèñàííûì
â 7.4.1. Ýëþàò ñîáèðàþò â ñòåêëÿííóþ åìêîñòü.
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Ï ð è ì å ÷ à í è å — Â öåëÿõ ïðåäóïðåæäåíèÿ ïîëîìêè ïèïåòêè ñ íàðóæíîé ñòîðîíû åå ñëåäóåò îáåðíóòü
ïðîçðà÷íîé ñàìîêëåÿùåéñÿ ïîëèýòèëåíîâîé ëåíòîé.

8.2.2 Ïîñëå òîãî, êàê ïîñëåäíÿÿ êàïëÿ ÍÄ äîñòèãíåò ïîâåðõíîñòè ñèëèêàãåëÿ, íà÷èíàþò âûìûâà-
íèå íåïîëÿðíîé ÷àñòè ëåãêîãî äèñòèëëÿòà èç àäñîðáöèîííîé êîëîíêè. Äëÿ ýòîãî ââîäÿò ïîñëåäîâàòåëü-
íî äâå ïîðöèè ãåêñàíà ïî 5 ñì3 è ïîä äàâëåíèåì âîçäóõà ïðîïóñêàþò èõ ÷åðåç êîëîíêó.

8.2.3 Êîãäà ïîñëåäíÿÿ ïîðöèÿ ãåêñàíà îñòàíåòñÿ íà ïîâåðõíîñòè ñèëèêàãåëÿ, äîáàâëÿþò 2,5 ñì3

èçîïðîïàíîëà èëè ìåòàíîëà. Óâåëè÷èâàþò äàâëåíèå â êîëîíêå è íàáëþäàþò çà ãðàíèöåé ðàçäåëà ðàñ-
òâîðèòåëåé. Êàê òîëüêî ãðàíèöà ðàçäåëà ãåêñàí/èçîïðîïàíîë (ìåòàíîë) äîñòèãíåò îòìåòêè íà 1,0 ñì
âûøå íèæíåé ãðàíèöû ñèëèêàãåëÿ, ïîìåùàþò ó âûõîäíîãî îòâåðñòèÿ êîëîíêè ìåðíóþ åìêîñòü âìåñòè-
ìîñòüþ 2,5 ñì3, â êîòîðóþ ñîáèðàþò îñòàâøóþñÿ ÷àñòü ýëþàòà. Ìåðíàÿ åìêîñòü äîëæíà áûòü ñíàáæåíà
êðûøêîé. Äëÿ áîëüøåãî óäîáñòâà íàáëþäåíèÿ çà ãðàíèöåé ðàçäåëà ïîçàäè àäñîðáöèîííîé êîëîíêè
ïîìåùàþò ÷åðíóþ áóìàãó.

8.2.4 Äîáàâëÿþò ê ýëþàòó 100 ìêë ðàñòâîðà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, ïîäãîòîâëåííîãî ïî 7.2.
Îáúåì ýëþàòà äîâîäÿò, ïðè íåîáõîäèìîñòè, äî 2,5 ñì3 èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì, ïîñëå ÷åãî ýêñ-
òðàêò îáðàçöà ãîòîâ äëÿ ââîäà â õðîìàòîãðàô. Êîíöåíòðàöèÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà â íåì ñîñòàâëÿåò
100 ppm â ðàñ÷åòå íà ìàññó èñõîäíîãî îáðàçöà.

Ï ð è ì å ÷ à í è ÿ
1 Íåïîëÿðíûé ðàñòâîðèòåëü ãåêñàí èñïîëüçóåòñÿ äëÿ îòäåëåíèÿ íåïîëÿðíûõ âåùåñòâ, ïðèñóòñòâóþùèõ â ÍÄ,

â ïðîòèâíîì ñëó÷àå îíè áóäóò ìåøàòü õðîìàòîãðàôè÷åñêîìó ðàçäåëåíèþ.
2 Â ðåçóëüòàòå ýëþèðîâàíèÿ, ïðîâåäåííîãî îïèñàííûì âûøå ñïîñîáîì, êîíöåíòðàöèÿ ÌÒÁÝ â ïîëÿðíîì ðàñ-

òâîðèòåëå (èçîïðîïàíîëå èëè ìåòàíîëå) óâåëè÷èâàåòñÿ â 10 ðàç. Ýòî ïîâûøàåò ÷óâñòâèòåëüíîñòü íàñòîÿùåãî ìå-
òîäà.

3 Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ïîëíîòû èçâëå÷åíèÿ ÌÒÁÝ (äî 95 % îá. è âûøå) ýëþèðîâàíèå èçîïðîïàíîëîì ñëåäóåò
ïðîâîäèòü äâàæäû ïðè ëþáûõ êîíöåíòðàöèÿõ ÌÒÁÝ. Ïðè ýòîì ñîäåðæàíèå ÌÒÁÝ ñóììèðóåòñÿ. Ïðè ïðèìåíåíèè â
êà÷åñòâå ýëþåíòà ìåòàíîëà äîñòàòî÷íî îäíîêðàòíîãî ýëþèðîâàíèÿ.

8.3 Õðîìàòîãðàôè÷åñêèé àíàëèç

8.3.1 Óñòàíàâëèâàþò ðàáî÷èé ðåæèì õðîìàòîãðàôà ñîãëàñíî òàáëèöå 1 èëè 2.
8.3.2 Øïðèöåì âìåñòèìîñòüþ 10 ìêë îòáèðàþò ýëþàò ñ äîáàâëåííûì â íåãî âíóòðåííèì ñòàíäàð-

òîì (8.2.4) è ââîäÿò åãî â õðîìàòîãðàô.
8.3.3 Ïîñëå ââåäåíèÿ îáðàçöà ýëþàòà âêëþ÷àþò ñèñòåìó ðåãèñòðàöèè äàííûõ è îïðåäåëÿþò ïëî-

ùàäü ïèêîâ ÌÒÁÝ è ÝÒÁÝ.
8.3.4 Ïîñëå âûõîäà ïèêîâ ÌÒÁÝ/ÝÒÁÝ, äëÿ âûõîäà èçîïðîïàíîëà (ìåòàíîëà), ïîâûøàþò òåìïåðà-

òóðó â êîëîíêå äî 130 °Ñ. Ïî çàâåðøåíèè öèêëà äàþò êîëîíêå îñòûòü äëÿ ïðîâåäåíèÿ ñëåäóþùåãî èñïû-
òàíèÿ.

Ï ð è ì å ÷ à í è ÿ
1 Ïåðåä íà÷àëîì èñïûòàíèé îáðàçöîâ ðåêîìåíäóåòñÿ ñäåëàòü õîëîñòîé îïûò, âûïîëíèâ ïðîöåäóðó ýëþèðî-

âàíèÿ ðàñòâîðèòåëåé íà ñèëèêàãåëå, ÷òî ïîìîæåò óñòàíîâèòü îòñóòñòâèå ïðèìåñåé â ãåêñàíå è èçîïðîïàíîëå èëè
ìåòàíîëå è èñêëþ÷èòü èõ âëèÿíèå íà ðåçóëüòàòû èñïûòàíèÿ.

2 Ýëþàò îáðàçöà, ñîáðàííûé ñîãëàñíî 8.2, ìîæåò ñîäåðæàòü è äðóãèå ïîëÿðíûå êîìïîíåíòû, ïðèñóòñòâèå êî-
òîðûõ çàãðÿçíÿåò ëåãêèå äèñòèëëÿòû (ÍÄ) è ïèêè êîòîðûõ ìîãóò íàëîæèòüñÿ íà ïèêè ÌÒÁÝ è ÝÒÁÝ. Îäíàêî ñòðóêòóð-
íûé àíàëèç îáðàçöîâ ÍÄ èç øèðîêî ðàñïðîñòðàíåííûõ èñòî÷íèêîâ ïîêàçàë îòñóòñòâèå ýòîé ïðîáëåìû.
Ðåêîìåíäóåòñÿ ïðè àíàëèçå ÍÄ íåèçâåñòíîãî ñîñòàâà ïðîâåñòè àíàëèç êîíöåíòðàòà, ïîëó÷åííîãî â ðåçóëüòàòå äå-
ñîðáöèè ÌÒÁÝ, äî ââåäåíèÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Óñëîâèÿ àíàëèçà òå æå, ÷òî è ïðè àíàëèçå ÍÄ íà ñîäåðæàíèå
ÌÒÁÝ. Ïðè îáíàðóæåíèè êîìïîíåíòà, ñîâïàäàþùåãî ïî âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ ñ ÝÒÁÝ, íåîáõîäèìî îïðåäåëèòü åãî
ïëîùàäü è ïðè ðàñ÷åòå ïèêà ÝÒÁÝ âû÷åñòü íàëîæèâøèéñÿ êîìïîíåíò.

3 Òèïè÷íûå õðîìàòîãðàììû ïðè ïðèìåíåíèè ìåòîäîâ À è Á ïðåäñòàâëåíû íà ðèñóíêàõ 2 è 3.
4 Øïðèö ïðîìûâàþò ïîñëåäîâàòåëüíî íå ìåíåå 10—15 ðàç â êàæäîì èç òðåõ ñòàêàí÷èêîâ âìåñòèìîñòüþ 5

èëè 10 ñì3, íàïîëíåííûõ èçîïðîïàíîëîì èëè ìåòàíîëîì. Èçîïðîïàíîë (ìåòàíîë) â ñòàêàí÷èêàõ ìåíÿþò êàæäûé
äåíü èëè ïîñëå ïðîâåäåíèÿ òðèäöàòè àíàëèçîâ, èëè ïîñëå ïðîìûâêè øïðèöà, çàãðÿçíåííîãî îáðàçöîì ñ âûñîêèì
ñîäåðæàíèåì ÌÒÁÝ (áîëåå 1000 ppm).

Ïåðåä ïðîâåäåíèåì àíàëèçà äëÿ êàæäîãî ñëó÷àÿ, êîãäà îòìûâàëñÿ øïðèö, çàãðÿçíåííûé îáðàçöîì ñ âûñîêèì
ñîäåðæàíèåì ÌÒÁÝ (âûøå 200 ppm), àíàëèçèðóþò ÍÄ, íå ñîäåðæàùèé ÌÒÁÝ. Åñëè ÌÒÁÝ íå îáíàðóæèâàþò, ïðîâî-
äÿò èñïûòàíèå àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà.
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9 Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ

9.1 Ðàññ÷èòûâàþò çíà÷åíèå îòíîñèòåëüíîãî ïîïðàâî÷íîãî êîýôôèöèåíòà ÷óâñòâèòåëüíîñòè
ÊÌÒÁÝ äëÿ ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà îòíîñèòåëüíî âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà ýòèë-òðåòáóòèëîâîãî
ýôèðà (ÊÝÒÁÝ = 1,000). Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà ÷óâñòâèòåëüíîñòè äëÿ ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà
ðàññ÷èòûâàþò ïî ïëîùàäè ïèêîâ, ïîëó÷åííûõ äëÿ êàëèáðîâî÷íûõ ñìåñåé (5.5), èñïûòàííûõ â ñîîòâåò-
ñòâèè ñ 8.1.1 (ìåòîä À) è 8.1.2 (ìåòîä Á).

Îòíîñèòåëüíûå ïîïðàâî÷íûå êîýôôèöèåíòû ÷óâñòâèòåëüíîñòè äëÿ ÌÒÁÝ ïîëó÷àþò óñðåäíåíè-
åì çíà÷åíèé, ïîëó÷åííûõ ïðè îïðåäåëåíèè ïîïðàâî÷íûõ êîýôôèöèåíòîâ ÷óâñòâèòåëüíîñòè Êñ, êàæäîé
êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè:

K
S

S

C

C
ñ

ÝÒÁÝ

i

i

ÝÒÁÝ

� � ,
(1)

ãäå SÝÒÁÝ — ïëîùàäü ïèêà ýòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà, åäèíèöû ïëîùàäè;
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Ðèñóíîê 2 — Õðîìàòîãðàììà òèïè÷íîãî ðàçäåëåíèÿ äëÿ ìåòîäà À

Ðèñóíîê 3 — Õðîìàòîãðàììà òèïè÷íîãî ðàçäåëåíèÿ äëÿ ìåòîäà Á



Si — ïëîùàäü ïèêà ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà â êîíêðåòíîé êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè, åäèíèöû ïëî-
ùàäè;

Ci — êîíöåíòðàöèÿ ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà â êîíêðåòíîé êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè, ppm;
CÝÒÁÝ — êîíöåíòðàöèÿ ýòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà, ppm.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Çíà÷åíèÿ êîýôôèöèåíòà ÷óâñòâèòåëüíîñòè îò 0,9 äî 1,2 ñ÷èòàþò ïðèåìëåìûìè äëÿ ðà-
áîòû. Ïðè ïîëó÷åíèè çíà÷åíèé, îòëè÷íûõ îò óêàçàííûõ, ðàçáàâëåíèåì ãîòîâÿò íîâûå êàëèáðîâî÷íûå ñìåñè (ñíà÷à-
ëà ãîòîâÿò ñìåñü ñ ìàêñèìàëüíûì ñîäåðæàíèåì àíàëèçèðóåìîãî êîìïîíåíòà, çàòåì èç íåå ãîòîâÿò ñìåñè ñ áîëåå
íèçêèì ñîäåðæàíèåì àíàëèçèðóåìîãî êîìïîíåíòà).

9.2 Êîíöåíòðàöèÿ Ñi, ppm, ìåòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà ðàññ÷èòûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå

C
S K V

V
i

i ñ ÝÒÁÝ

ÝÒÁÝ

�
� � �

�

1000

S
, (2)

ãäå VÝÒÁÝ — îáúåì ýòèë-òðåòáóòèëîâîãî ýôèðà, ìêë;
V — ïåðâîíà÷àëüíûé îáúåì îáðàçöà (8.2.1), ñì3.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Â ôîðìóëå êàê îáúåì ÝÒÁÝ çàïèñûâàþò åãî àáñîëþòíîå çíà÷åíèå â êîíöåíòðàòå, ò. å.
2,5 ñì3. Çíà÷åíèå äëÿ îáúåìà ÝÒÁÝ â ôîðìóëå äîëæíî áûòü 2,5 ìêë. Â ñîîòâåòñòâèè ñ 7.2 ãîòîâèòñÿ âíóòðåííèé
ñòàíäàðò, ñîäåðæàùèé ÝÒÁÝ â êîíöåíòðàöèè 25000 ìêë/ë. 100 ppm (v/v), óêàçàííûå â 8.2.4, — ýòî êîíöåíòðàöèÿ
ÝÒÁÝ â ïåðåñ÷åòå íà îáúåì èñïûòóåìîãî äèñòèëëÿòà.

9.3 Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ðåçóëüòàòà èñïûòàíèÿ ïðîâîäÿò äâà ïîñëåäîâàòåëüíûõ îïðåäåëåíèÿ ïî
8.2—8.3 è ðàñ÷åò åäèíè÷íûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèÿ ïî ôîðìóëå (2).

9.4 Çà ðåçóëüòàò èñïûòàíèÿ ïðèíèìàþò ñðåäíåàðèôìåòè÷åñêîå çíà÷åíèå äâóõ åäèíè÷íûõ ðåçóëü-
òàòîâ èñïûòàíèé. Â îò÷åòå óêàçûâàþò ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû çíà÷åíèé êîíöåíòðàöèé ÌÒÁÝ ñ òî÷íîñ-
òüþ äî öåëîãî ÷èñëà.

10 Ïðåöèçèîííîñòü ìåòîäà

Ïðåöèçèîííîñòü ìåòîäà îïðåäåëåíà ñòàòèñòè÷åñêèì èññëåäîâàíèåì ìåæëàáîðàòîðíûõ ðåçóëüòà-
òîâ èñïûòàíèÿ.

10.1 ïîâòîðÿåìîñòü (ñõîäèìîñòü): Ñòåïåíü áëèçîñòè äðóã ê äðóãó íåçàâèñèìûõ ðåçóëüòàòîâ èñ-
ïûòàíèé, ïîëó÷åííûõ îäíèì è òåì æå ìåòîäîì íà èäåíòè÷íîì ìàòåðèàëå â îäíîé è òîé æå ëàáîðàòîðèè,
îäíèì è òåì æå îïåðàòîðîì, ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîãî è òîãî æå îáîðóäîâàíèÿ â ïðåäåëàõ êîðîòêîãî
ïðîìåæóòêà âðåìåíè.

Ïðåäåë ïîâòîðÿåìîñòè (ñõîäèìîñòè) r

Àáñîëþòíîå çíà÷åíèå ðàçíîñòè äâóõ åäèíè÷íûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ïîëó÷åííûõ â óñëîâèÿõ
ïîâòîðÿåìîñòè ñ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòüþ 95 %, íå äîëæíî ïðåâûøàòü çíà÷åíèé, óêàçàííûõ íà ðè-
ñóíêå 4.

10.2 âîñïðîèçâîäèìîñòü: Ñòåïåíü áëèçîñòè äðóã ê äðóãó íåçàâèñèìûõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé,
ïîëó÷åííûõ îäíèì è òåì æå ìåòîäîì íà èäåíòè÷íîì ìàòåðèàëå â ðàçíûõ ëàáîðàòîðèÿõ, ðàçíûìè îïå-
ðàòîðàìè, ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàçëè÷íîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Ïðåäåë âîñïðîèçâîäèìîñòè R

Àáñîëþòíîå çíà÷åíèå ðàçíîñòè äâóõ ðåçóëüòàòîâ èñïûòàíèé, ïîëó÷åííûõ â óñëîâèÿõ âîñïðîèçâî-
äèìîñòè ñ äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòüþ 95 %, íå äîëæíî ïðåâûøàòü çíà÷åíèé, óêàçàííûõ íà ðèñóíêå 4.

10.3 Ïîäòâåðæäåíèå ïðàâèëüíîñòè ðàáîòû ïðèáîðà è âûïîëíåíèÿ èñïûòàíèé äîëæíî ïðîâîäèòüñÿ
ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ (ÎÑÎ) (5.7).
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Õ — ñðåäíåå çíà÷åíèå ñðàâíèâàåìûõ ðåçóëüòàòîâ, ppm;
Y — ðàñõîæäåíèå ìåæäó äâóìÿ îïðåäåëåíèÿìè, ppm;
1 — âîñïðîèçâîäèìîñòü R

2 — ïîâòîðÿåìîñòü (ñõîäèìîñòü) r

Ðèñóíîê 4 — Òî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòèêè ìåòîäà
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