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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
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ìàòåðèàëû»

3 ÓÒÂÅÐÆÄÅÍ È ÂÂÅÄÅÍ Â ÄÅÉÑÒÂÈÅ Ïðèêàçîì Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãó-
ëèðîâàíèþ è ìåòðîëîãèè îò 27 äåêàáðÿ 2010 ã. ¹ 1132-ñò

4 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò èäåíòè÷åí ñòàíäàðòó AÑTM Ä 5307—97(2007) «Îïðåäåëåíèå ïðåäåëîâ
âûêèïàíèÿ ñûðîé íåôòè ìåòîäîì ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèè» (ÀSTM D 5307—97(2007) «Standard test
method for determination of boiling range distribution of crude petroleum by gas chromatography»).
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ïîëüçîâàíèÿ — íà îôèöèàëüíîì ñàéòå Ôåäåðàëüíîãî àãåíòñòâà ïî òåõíè÷åñêîìó ðåãóëèðîâàíèþ è
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ÍÅÔÒÜ ÑÛÐÀß

Ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêèé ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ
ïî äèàïàçîíó òåìïåðàòóð êèïåíèÿ

Crude petroleum. Gas chromatography method for determination of components boiling temperature range distribution

Äàòà ââåäåíèÿ — 2012—07—01

1 Îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ

1.1 Íàñòîÿùèé ñòàíäàðò ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ íà ñâîáîäíóþ îò âîäû ñûðóþ íåôòü è óñòàíàâëèâàåò
ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ êîìïîíåíòîâ íåôòè ïî òåìïåðàòóðàì êèïåíèÿ äî 538 °Ñ (1000 °F)
âêëþ÷èòåëüíî. Ìàòåðèàë, êèïÿùèé ïðè òåìïåðàòóðå âûøå 538 °Ñ, ðåãèñòðèðóþò êàê îñòàòîê. Íàñòîÿùèé
ìåòîä èñïûòàíèÿ ïðèìåíèì ê ïðåäñòàâèòåëüíûì îáðàçöàì ñûðîé íåôòè, ïðîáû êîòîðîé ìîæíî ðàñòâî-
ðèòü â ðàñòâîðèòåëå è îòîáðàòü ìèêðîøïðèöåì.

1.2 Çíà÷åíèÿ, óñòàíîâëåííûå â åäèíèöàõ ÑÈ, ñëåäóåò ñ÷èòàòü ñòàíäàðòíûìè. Åäèíèöû (äþéì,
ôóíò), ïðèâåäåííûå â ñêîáêàõ, äàíû òîëüêî äëÿ ñâåäåíèÿ.

1.3 Ïðèìåíåíèå íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ èñïîëüçîâàíèåì îïàñíûõ âåùåñòâ,
îïåðàöèé è îáîðóäîâàíèÿ. Â íàñòîÿùåì ñòàíäàðòå íå ïðåäóñìîòðåíî ðàññìîòðåíèå âñåõ âîïðîñîâ
îáåñïå÷åíèÿ áåçîïàñíîñòè, ñâÿçàííûõ ñ åãî ïðèìåíåíèåì. Ïîëüçîâàòåëü íàñòîÿùåãî ñòàíäàðòà íåñåò
îòâåòñòâåííîñòü çà ðàçðàáîòêó íåîáõîäèìûõ ìåð òåõíèêè áåçîïàñíîñòè è îõðàíû çäîðîâüÿ ïåðñîíàëà, à
òàêæå îïðåäåëÿåò öåëåñîîáðàçíîñòü ïðèìåíåíèÿ çàêîíîäàòåëüíûõ îãðàíè÷åíèé ïåðåä åãî
èñïîëüçîâàíèåì.

Îñîáûå ìåðû áåçîïàñíîñòè óêàçàíû â 7.2, 7.5, 7.6 è 7.9.

2 Íîðìàòèâíûå ññûëêè

Â íàñòîÿùåì ñòàíäàðòå èñïîëüçîâàíû íîðìàòèâíûå ññûëêè íà ñëåäóþùèå ñòàíäàðòû:
2.1 Ñòàíäàðòû AÑTM1):
AÑTM Ä 2892 Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà ñûðîé íåôòè (íà êîëîíêå ñ 15 òåîðåòè÷åñ-

êèìè òàðåëêàìè) [ASTM D 2892, Test method for distillation of crude petroleum (15-theoretical plate column)]
ÀÑÒÌ Ä 4057 Ðóêîâîäñòâî ïî ðó÷íîìó îòáîðó ïðîá íåôòè è íåôòåïðîäóêòîâ (ASTM D 4057, Practice

for manual sampling of petroleum and petroleum products)

3 Òåðìèíû è îïðåäåëåíèÿ

3.1 Âíàñòîÿùåìñòàíäàðòåïðèìåíåíûñëåäóþùèåòåðìèíûññîîòâåòñòâóþùèìèîïðåäåëåíèÿìè:
3.1.1 ïëîùàäü óçêîãî ó÷àñòêà ïèêîâ (area slice): Ïëîùàäü, ïîëó÷àåìàÿ â ðåçóëüòàòå èíòåãðèðî-

âàíèÿ ñèãíàëîâ õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî äåòåêòîðà â ïðåäåëàõ îïðåäåëåííîãî èíòåðâàëà çíà÷åíèé âðå-
ìåíè óäåðæèâàíèÿ.

1) Ïî ññûëêàì íà ñòàíäàðòû AÑTM ñëåäóåò îáðàùàòüñÿ íà ñàéò www.astm.org èëè â ñëóæáó AÑTM ïî ýëåêò-
ðîííîé ïî÷òå service@astm.org. Çà èíôîðìàöèåé, ñîäåðæàùåéñÿ â ñáîðíèêàõ ñòàíäàðòîâ AÑTM, íåîáõîäèìî îáðà-
ùàòüñÿ íà câîäíóþ ñòðàíèöó äîêóìåíòàöèè ñòàíäàðòîâ, íàõîäÿùóþñÿ íà ñàéòå AÑTM.
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Ïðè îïðåäåëåíèè ïëîùàäè óçêèõ ó÷àñòêîâ ïèêîâ (6.2.2) ïàðàìåòðû äåòåêòèðîâàíèÿ ïèêà âûäåëÿþò
îáâîäêîé è çàïèñûâàþò èíòåãðèðîâàííûé ñèãíàë äåòåêòîðà êàê ïëîùàäü óçêèõ ó÷àñòêîâ ïèêîâ äëÿ ïîñëå-
äîâàòåëüíûõ ôèêñèðîâàííûõ ïî äëèòåëüíîñòè èíòåðâàëîâ âðåìåíè.

3.1.2 ñêîððåêòèðîâàííàÿ ïëîùàäü ó÷àñòêîâ ïèêîâ (corrected area slice): Ïëîùàäü óçêèõ ó÷àñ-
òêîâ ïèêîâ, ñêîððåêòèðîâàííàÿ íà íóëåâóþ ëèíèþ, ïîëó÷åííàÿ âû÷èòàíèåì ñîîòâåòñòâóþùåé ïëîùàäè
ó÷àñòêà ïèêîâ â îïûòå ñ îáðàçöîì è â õîëîñòîì (áåç îáðàçöà) îïûòå. Ìîæåò ïîòðåáîâàòüñÿ êîððåêòèðîâ-
êà îòêëîíåíèÿ ñèãíàëà.

3.1.3 ñîâîêóïíàÿ ñêîððåêòèðîâàííàÿ ïëîùàäü (cumulative corrected area): Îáùàÿ ñóììà ñêîð-
ðåêòèðîâàííûõ ïëîùàäåé óçêèõ ó÷àñòêîâ ïèêîâ îò íà÷àëà àíàëèçà äî îïðåäåëåííîãî âðåìåíè óäåðæèâà-
íèÿ áåç ó÷åòà ïëîùàäè ïèêîâ, íå ïðèíàäëåæàùèõ àíàëèçèðóåìîìó îáðàçöó (íàïðèìåð, ðàñòâîðèòåëþ).

3.1.4 òåìïåðàòóðà íà÷àëà êèïåíèÿ; ÒÍÊ (initial boiling point, IBP): Òåìïåðàòóðà (ñîîòâåòñòâóþ-
ùàÿ âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ), ïðè êîòîðîé ñîâîêóïíàÿ ñêîððåêòèðîâàííàÿ ïëîùàäü ðàâíà 0,5 % òåîðåòè-
÷åñêîé îáùåé ïëîùàäè.

3.1.5 îñòàòîê (residue, RES): Êîëè÷åñòâî îáðàçöà, êèïÿùåå ïðè òåìïåðàòóðå âûøå 538 °Ñ
(1000 °F).

3.1.6 òåîðåòè÷åñêàÿîáùàÿïëîùàäü T (theoretical total area,Ò): Ïëîùàäü, êîòîðàÿáûëà áû ïîëó-
÷åíà, åñëè áû èç êîëîíêè áûë ýëþèðîâàí âåñü îáðàçåö.

Ðàñ÷åò âåëè÷èí, îïðåäåëåííûõ âûøå, ïðèâåäåí â 12.3.

3.2 Îáîçíà÷åíèÿ

3.2.1 Óãëåâîäîðîäíûå ñîåäèíåíèÿ îáîçíà÷àþò ÷èñëîì àòîìîâ óãëåðîäà â ñîåäèíåíèè. Ïðåôèêñ
èñïîëüçóþò äëÿ óêàçàíèÿ ôîðìû óãëåâîäîðîäíîé öåïè, à ïîäñòðî÷íîå ÷èñëî îáîçíà÷àåò êîëè÷åñòâî
àòîìîâ óãëåðîäà (íàïðèìåð, íîðìàëüíûé äåêàí îáîçíà÷àþò n-C10; èçîòåòðàäåêàí — i-C14).

4 Ñóùíîñòü ìåòîäà

4.1 Îáðàçåö ñûðîé íåôòè ðàçáàâëÿþò äèñóëüôèäîì óãëåðîäà è ïîëó÷åííûé ðàñòâîð ââîäÿò â
ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êîëîíêó, ðàçäåëÿþùóþ óãëåâîäîðîäû â ñîîòâåòñòâèè ñî çíà÷åíèÿìè òåìïå-
ðàòóðû êèïåíèÿ. Òåìïåðàòóðó êîëîíêè ïîâûøàþò ñ âîñïðîèçâîäèìîé ëèíåéíîé ñêîðîñòüþ è â òå÷åíèå
âñåãî àíàëèçà ðåãèñòðèðóþò ïëîùàäü, çàíÿòóþ õðîìàòîãðàììîé.

Òåìïåðàòóðó êèïåíèÿ îïðåäåëÿþò ïî îñè âðåìåíè ïóòåì ñîïîñòàâëåíèÿ ñ êàëèáðîâî÷íîé êðèâîé,
ïîëó÷åííîé â òàêèõ æå õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ óñëîâèÿõ ïðè àíàëèçå ñìåñè í-ïàðàôèíîâ ñ èçâåñòíîé òåì-
ïåðàòóðîé êèïåíèÿ äî òåìïåðàòóðû 538 °Ñ (1000 °F) âêëþ÷èòåëüíî. Îñòàòîê, êèïÿùèé ïðè òåìïåðàòóðå
âûøå 538 °Ñ, îïðåäåëÿþò ïîâòîðíûì àíàëèçîì ñûðîé íåôòè, ê êîòîðîé äîáàâëåí âíóòðåííèé ñòàíäàðò.
Èñõîäÿ èç ýòèõ äàííûõ, ðàññ÷èòûâàþò ðàñïðåäåëåíèå êîìïîíåíòîâ ïî ôðàêöèîííîìó ñîñòàâó îáðàçöà,
ñâîáîäíîãî îò âîäû.

5 Íàçíà÷åíèå è ïðèìåíåíèå

5.1 Îïðåäåëåíèå ðàñïðåäåëåíèÿêîìïîíåíòîâ ïî äèàïàçîíàì âûêèïàíèÿÿâëÿåòñÿâàæíûì òðåáî-
âàíèåì â àíàëèçå ñûðîé íåôòè. Äàííóþ èíôîðìàöèþ ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ ïðèáëèçèòåëüíîãî ïîä-
ñ÷åòà ïðîèçâîäèòåëüíîñòè íåôòåïåðåðàáàòûâàþùåãî çàâîäà è, íàðÿäó ñ äðóãîé èíôîðìàöèåé, äëÿ
îöåíêè ýêîíîìèêè èñïîëüçîâàíèÿ îäíîé êîíêðåòíîé íåôòè âçàìåí äðóãîé.

5.2 Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå íàñòîÿùèì ìåòîäîì èñïûòàíèÿ, ýêâèâàëåíòíû ðåçóëüòàòàì, ïîëó-
÷åííûì ïî ìåòîäó èñïûòàíèÿ AÑTM Ä 2892 (ïðèëîæåíèå ÕI).

5.3 Íàñòîÿùèé ìåòîä èñïûòàíèÿ áûñòðåå ìåòîäà èñïûòàíèÿ ïî AÑTM Ä 2892, è åãî ìîæíî èñïîëü-
çîâàòü, êîãäà â íàëè÷èè òîëüêî ìàëûå îáúåìû îáðàçöîâ. Òàêæå íàñòîÿùèé ìåòîä äàåò ðåçóëüòàòû
âïëîòü äî 538 °Ñ, â òî âðåìÿ êàê ìåòîä ïî AÑTM Ä 2892 îãðàíè÷åí òåìïåðàòóðîé 400 °Ñ.

6 Àïïàðàòóðà

6.1 Ãàçîâûé õðîìàòîãðàô

Ìîæíî èñïîëüçîâàòü ëþáîé ãàçîâûé õðîìàòîãðàô ñ íèæåóêàçàííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè, îòâå÷àþ-
ùèé òåõíè÷åñêèì òðåáîâàíèÿì ïî ýêñïëóàòàöèè, ïðèâåäåííûì â ðàçäåëå 10.

6.1.1 Äåòåêòîð

Â íàñòîÿùåì ìåòîäå èñïûòàíèÿ èñïîëüçóþò òîëüêî ïëàìåííî-èîíèçàöèîííûé äåòåêòîð (ÏÈÄ).
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Äåòåêòîð äîëæåí îáåñïå÷èâàòü íåïðåðûâíóþ ðàáîòó ïðè ìàêñèìàëüíîé èëè äàæå áîëåå âûñîêîé
òåìïåðàòóðå äëÿ èñïîëüçóåìîé êîëîíêè. Äåòåêòîð äîëæåí áûòü ïîäñîåäèíåí ê êîëîíêå òàêèì îáðàçîì,
÷òîáû èçáåæàòü âîçìîæíîé êîíäåíñàöèè.

6.1.2 Ïðîãðàììàòîð òåìïåðàòóðû êîëîíêè

Õðîìàòîãðàô äîëæåí ðàáîòàòü ïðè âîñïðîèçâîäèìîì ëèíåéíîì ïðîãðàììèðîâàíèè òåìïåðàòóðû
â äèàïàçîíå, äîñòàòî÷íîì äëÿ óñòàíîâëåíèÿ âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ íå ìåíåå 1 ìèí ïðè íà÷àëüíîé òåì-
ïåðàòóðå êèïåíèÿ è ýëþèðîâàíèÿ ñîåäèíåíèé âïëîòü äî òåìïåðàòóðû 538 °Ñ (1000 °F), ïðåæäå ÷åì áóäåò
äîñòèãíóò êîíåö òåìïåðàòóðíîé ïðîãðàììû.

6.1.3 Êðèîãåííûé òåðìîñòàò êîëîíêè

Åñëè íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ ñûðîé íåôòè íèæå 90 °Ñ (194 °F), òî íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà
êîëîíêè äîëæíà áûòü íèæå òåìïåðàòóðû îêðóæàþùåé ñðåäû. Ýòî òðåáóåò ïðèìåíåíèÿ íà ãàçîâîì õðîìà-
òîãðàôå êðèîãåííîãî îõëàæäåíèÿ.

Â òàáëèöå 1 ïðèâåäåíû òèïè÷íûå íà÷àëüíûå òåìïåðàòóðû êîëîíêè.

Ò à á ë è ö à 1 — Òèïè÷íûå ðàáî÷èå óñëîâèÿ

Ïàðàìåòð êîëîíêè

Êîëîíêà

1 2 3

Äëèíà êîëîíêè, ìì (äþéì)
Äèàìåòð êîëîíêè, ìì (äþéì)
Æèäêàÿ ôàçà
Ìàòåðèàë íîñèòåëÿ
Çíà÷åíèå íà÷àëüíîé òåìïåðàòóðû êîëîíêè, °Ñ
Çíà÷åíèå êîíå÷íîé òåìïåðàòóðû êèïåíèÿ, °Ñ
Ïðîãðàììèðóåìàÿ ñêîðîñòü èçìåíåíèÿ òåìïåðà-
òóðû, °Ñ/ìèí
Òèï ãàçà-íîñèòåëÿ
Ñêîðîñòü ïîòîêà ãàçà-íîñèòåëÿ, ìë/ìèí
Òåìïåðàòóðà äåòåêòîðà, °Ñ
Òåìïåðàòóðà îòâåðñòèÿ äëÿ ââîäà ïðîáû

457 (18)
3,17 (1/8)

10 % UCW-982
Õðîìîñîðá PA)-AW

– 30
380

10
Àçîò
25
400
380

610 (24)
3,17 (1/8)
3 % OV-1

Õðîìîñîðá WA)-HP
– 30
350

10
Ãåëèé

20
380
375

457 (18)
3,17 (1/8)

10 % SE-30
Õðîìîñîðá PA)-AW

– 40
360

10
Àçîò
28
400
400

A) Èñïîëüçîâàëñÿ â ìåæëàáîðàòîðíîì ñîâìåñòíîì èññëåäîâàíèè 8 ëàáîðàòîðèÿìè äëÿ 5 îáðàçöîâ.

6.1.4 Ñèñòåìà ââîäà îáðàçöà

Ìîæíî èñïîëüçîâàòü îäíó èç ñëåäóþùèõ ñèñòåì ââîäà îáðàçöà.
6.1.4.1 Ìãíîâåííîå èñïàðåíèå
Èñïàðèòåëüíàÿ ñèñòåìà ââîäà îáðàçöà äîëæíà îáåñïå÷èâàòü íåïðåðûâíóþ ðàáîòó ïðè òåìïåðàòó-

ðå, áëèçêîé èëè ðàâíîé ìàêñèìàëüíîé èñïîëüçóåìîé òåìïåðàòóðå êîëîíêè.
Ñèñòåìà ââîäà îáðàçöà òàêæå äîëæíà áûòü ïîäñîåäèíåíà ê õðîìàòîãðàôè÷åñêîé êîëîíêå òàêèì

îáðàçîì, ÷òîáû èçáåæàòü êîíäåíñàöèè îáðàçöà.
6.1.4.2 Âî âðåìÿ ýêñïëóàòàöèè æèäêèé îáðàçåö ââîäÿò íåïîñðåäñòâåííî â ãîëîâíóþ ÷àñòü êîëîí-

êè. Äîëæíû áûòü ïðåäóñìîòðåíû óñòðîéñòâà äëÿ ïðîãðàììèðîâàíèÿ òåìïåðàòóðû âñåé êîëîíêè, âêëþ-
÷àÿ òåìïåðàòóðó ââîäà îáðàçöà, âïëîòü äî ìàêñèìàëüíîé èñïîëüçóåìîé êîëîíêîé òåìïåðàòóðû.

6.1.5 Ðåãóëÿòîð ðàñõîäà

Õðîìàòîãðàô äîëæåí áûòü ñíàáæåí ðåãóëÿòîðîì ðàñõîäà, ïîääåðæèâàþùèì ïîòîê ãàçà-íîñèòåëÿ
ïîñòîÿííûì ïî âñåìó ðàáî÷åìó òåìïåðàòóðíîìó äèàïàçîíó êîëîíêè � 1 %. Âõîäíîå äàâëåíèå ãàçà-íîñè-
òåëÿ, ïîäàâàåìîå ê õðîìàòîãðàôó, äîëæíî áûòü äîñòàòî÷íî âûñîêèì, ÷òîáû êîìïåíñèðîâàòü óâåëè÷å-
íèå ïðîòèâîäàâëåíèÿ â êîëîíêå, ïî ìåðå ïðîãðàììèðîâàíèÿ ïîâûøåíèÿ òåìïåðàòóðû. Îáíàðóæåíî, ÷òî
äàâëåíèå íà âõîäå, ðàâíîå 550 êÏà (80 psig), ÿâëÿåòñÿ äîñòàòî÷íûì äëÿ êîëîíîê ïî òàáëèöå 1.

6.2 Ñèñòåìà ïîëó÷åíèÿ äàííûõ

6.2.1 Ñàìîïèñåö

Äëÿ ãðàôè÷åñêîãî ïðåäñòàâëåíèÿ ñèãíàëà ÏÈÄ èñïîëüçóþò ñàìîïèøóùèé ïîòåíöèîìåòð äèàïàçî-
íîì èçìåðåíèÿ îò 0 äî 1 ìÂ ñ âðåìåíåì îòêëèêà ïî ïîëíîé øêàëå 2 ñ èëè ìåíåå.

6.2.2 Èíòåãðàòîð

Îáû÷íûé èíòåãðàòîð èëè êîìïüþòåðíàÿ ñèñòåìà îáðàáîòêè äàííûõ õðîìàòîãðàôèè äîëæíà
èñïîëüçîâàòüñÿ äëÿ èíòåãðèðîâàíèÿ è íàêîïëåíèÿ ñèãíàëà äåòåêòîðà. Ñèñòåìà èíòåãðàòîð — êîìïüþ-
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òåð äîëæíà èìåòü îáû÷íîå õðîìàòîãðàôè÷åñêîå ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå äëÿ èçìåðåíèÿ âðåìåíè
óäåðæèâàíèÿ è ïëîùàäåé ïèêîâ ýëþèðîâàíèÿ (ðåæèì îáíàðóæåíèÿ ïèêà). Äîïîëíèòåëüíî ñèñòåìà äîë-
æíà îáåñïå÷èâàòü ïðåîáðàçîâàíèå íåïðåðûâíî èíòåãðèðóåìîãî ñèãíàëà äåòåêòîðà â ïëîùàäè óçêèõ
ó÷àñòêîâ, ïðåäñòàâëÿþùèõ ñìåæíûå âðåìåííûå èíòåðâàëû ôèêñèðîâàííîé ïðîäîëæèòåëüíîñòè
(ðåæèì îïðåäåëåíèÿ ïëîùàäè óçêîãî ó÷àñòêà). Ðåêîìåíäóåìûé âðåìåííîé èíòåðâàë ñîñòàâëÿåò 1 ñ, íî
íå äîëæåí ïðåâûøàòü 12 ñ.

Ñèñòåìà äîëæíà îáåñïå÷èâàòü âû÷èòàíèå ïëîùàäè óçêîãî ó÷àñòêà èç ïëîùàäè ñîîòâåòñòâóþùåãî
ïèêà àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà. Àëüòåðíàòèâíî õðîìàòîãðàììó íóëåâîé ëèíèè ìîæíî âû÷åñòü èç õðîìà-
òîãðàììû îáðàçöà, è ÷èñòóþ ðåçóëüòèðóþùóþ õðîìàòîãðàììó îáðàáîòàòü â ðåæèìå ðàçáèâêè íà óçêèå
ó÷àñòêè.

Òàêæå èñïîëüçóþò êîìïüþòåðíóþ ïðîãðàììó, êîòîðàÿ âûïîëíÿåò ðàñ÷åò óçêèõ ó÷àñòêîâ ïîñëå ïðî-
âåäåíèÿ àíàëèçà.

6.3 Êîëîíêà

Ìîæíî èñïîëüçîâàòü ëþáóþ ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêóþ êîëîíêó, îáåñïå÷èâàþùóþ ðàçäåëåíèå â
çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóð êèïåíèÿ è îòâå÷àþùóþ òåõíè÷åñêèì õàðàêòåðèñòèêàì, óêàçàííûì â ðàçäå-
ëå 10. Â òàáëèöå 1 ïðèâåäåíû óñïåøíî ïðèìåíÿåìûå êîëîíêè è óñëîâèÿ ïðîâåäåíèÿ èñïûòàíèÿ.

6.4 Ìèêðîøïðèö

Äëÿ ââåäåíèÿ îáðàçöà èñïîëüçóþò ìèêðîøïðèö âìåñòèòåëüíîñòüþ 5 èëè 10 ìêë. Äëÿ îòáîðà ïðîáû
æèäêîñòè äîëæíû ïðèìåíÿòüñÿ àâòîìàòè÷åñêèå óñòðîéñòâà.

7 Ðåàêòèâû è ìàòåðèàëû

7.1 ×èñòîòà ðåàêòèâîâ

Õèìè÷åñêèå âåùåñòâà êâàëèôèêàöèè õ.÷. ñëåäóåò ïðèìåíÿòü ïðè âñåõ èñïûòàíèÿõ. Åñëè íåò äðóãèõ
óêàçàíèé, âñå ðåàêòèâû äîëæíû ñîîòâåòñòâîâàòü ñïåöèôèêàöèÿì Àìåðèêàíñêîãî õèìè÷åñêîãî îáùåñò-
âà, ãäå îíè èìåþòñÿ â íàëè÷èè. Ìîæíî èñïîëüçîâàòü ðåàêòèâû äðóãîé êâàëèôèêàöèè ïðè óñëîâèè, ÷òî
÷èñòîòà ðåàêòèâà óñòàíîâëåíà è äîñòàòî÷íî âûñîêàÿ, ÷òî îáåñïå÷èâàåò òî÷íîñòü îïðåäåëåíèÿ ïðè åãî
èñïîëüçîâàíèè.

7.2 Âîçäóõäîëæåíáûòüíóëåâîãîêëàññà(ò.å.ñâîáîäíûéîòóãëåâîäîðîäîâ)äëÿïðèìåíåíèÿâÏÈÄ.

Ïðåäóïðåæäåíèå — Ñæàòûé âîçäóõ — ýòî ãàç ïîä âûñîêèì äàâëåíèåì, ïîääåðæèâàþùèé ãîðå-
íèå.

7.3 Õëîðèä êàëüöèÿ áåçâîäíûé (CaCl2).
7.4 Êàëèáðîâî÷íàÿ ñìåñü — ñìåñü í-ïàðàôèíîâ, ðàñòâîðåííûõ â äèñóëüôèäå óãëåðîäà (ñì. 7.5,

ïðåäóïðåæäåíèå), ñ ïðåäåëîì êèïåíèÿ îáðàçöà äî 538 °Ñ (1000 °F) âêëþ÷èòåëüíî.
Íå ìåíåå ÷åì îäíî ñîåäèíåíèå ñìåñè äîëæíî èìåòü òåìïåðàòóðó êèïåíèÿ, ðàâíóþ íà÷àëüíîé òåì-

ïåðàòóðå êèïåíèÿ îáðàçöà èëè íèæå. Ïðè íåîáõîäèìîñòè ê êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè ìîæíî äîáàâèòü ìåòàí,
ýòàí, ïðîïàí èëè áóòàí, ââîäÿ ãàçîâûì øïðèöåì 1 ñì3 ÷èñòîãî ãàçîîáðàçíîãî ñîåäèíåíèÿ â çàïå÷àòàí-
íóþ êîëïà÷êîì ñ ïåðåãîðîäêîé âèàëó, ñîäåðæàùóþ îñòàëüíóþ êàëèáðîâî÷íóþ ñìåñü. Åñëè ïèêè í-ïàðà-
ôèíîâ ìîæíî ÷åòêî (íåäâóñìûñëåííî) èäåíòèôèöèðîâàòü íà õðîìàòîãðàììå îáðàçöà, òî èõ çíà÷åíèÿ
âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ êàëèáðîâêè.

7.5 Äèñóëüôèä óãëåðîäà (CS2) ñ ìàññîâîé äîëåé îñíîâíîãî âåùåñòâà íå ìåíåå 99 %. Èñïîëüçóåò-
ñÿ â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåëÿ, óìåíüøàþùåãî âÿçêîñòü, òàê êàê îí ñìåøèâàåòñÿ ñ ñûðîé íåôòüþ è ïëîõî
îïðåäåëÿåòñÿ ïëàìåííî-èîíèçàöèîííûì äåòåêòîðîì.

Ïðåäóïðåæäåíèå — Äèñóëüôèä óãëåðîäà — ÷ðåçâû÷àéíî ëåòó÷åå, âîñïëàìåíÿåìîå è òîêñè÷íîå
âåùåñòâî.

7.6 Ãàç-íîñèòåëü — àçîò èëè ãåëèé âûñîêîé ÷èñòîòû, âûñóøåííûé ñ ïîìîùüþ ìîëåêóëÿðíûõ ñèò
èëè àíàëîãè÷íûõ îñóøàþùèõ âåùåñòâ.

Ïðåäóïðåæäåíèå — Ãåëèé è àçîò ÿâëÿþòñÿ ñæàòûìè ãàçàìè ïîä âûñîêèì äàâëåíåì.

7.7 Ñìåñü äëÿ èñïûòàíèÿ ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè. Ñìåñü, ñîäåðæàùàÿ ïàðàôèíû
í-Ñ16 è í-Ñ18 ïî 1 % ìàññ. êàæäîãî â ñîîòâåòñòâóþùåì ðàñòâîðèòåëå, íàïðèìåð â í-îêòàíå, äëÿ èñïûòà-
íèÿ ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè.

Ïðåäóïðåæäåíèå — í-Îêòàí âîñïëàìåíÿåì è âðåäåí ïðè âäûõàíèè.
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7.8 Ñìåñü äëÿ èñïûòàíèÿ îòêëèêà äåòåêòîðà. Òî÷íî âçâåøåííàÿ ñìåñü ïðèáëèçèòåëüíî ðàâíûõ
ìàññ íå ìåíåå 6 í-ïàðàôèíîâ, îõâàòûâàþùàÿ ÷èñëî àòîìîâ óãëåðîäà â äèàïàçîíå îò 10 äî 44. Ðàñòâîðÿ-
þò îäíó ÷àñòü ýòîé ñìåñè ïðèáëèçèòåëüíî â ïÿòè ÷àñòÿõ CS2 (èëè â äîñòàòî÷íîì êîëè÷åñòâå CS2, ÷òîáû
îáåñïå÷èòü ñòàáèëüíûé ðàñòâîð ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå).

7.9 Âîäîðîä âûñîêîé ÷èñòîòû (ñâîáîäíûé îò óãëåâîäîðîäîâ). Èñïîëüçóåòñÿ â êà÷åñòâå òîïëèâíî-
ãî ãàçà äëÿ ÏÈÄ.

Ïðåäóïðåæäåíèå — Âîäîðîä ïîä äàâëåíèåì — ÷ðåçâû÷àéíî âîñïëàìåíÿþùèéñÿ ãàç.

7.10 Âíóòðåííèé ñòàíäàðò. Ñìåñü ïðèáëèçèòåëüíî ðàâíûõ êîëè÷åñòâ ÷åòûðåõ í-ïàðàôèíîâ ñ
í-Ñ14 ïî í-Ñ17 âêëþ÷èòåëüíî. Êîíöåíòðàöèè îòäåëüíûõ êîìïîíåíòîâ ìîãóò áûòü òî÷íî íåèçâåñòíû, íî
îíè äîëæíû áûòü â ïðåäåëàõ ëèíåéíîãî äèàïàçîíà èñïîëüçóåìîé ýëåêòðîííîé ñèñòåìû/äåòåêòîðà.

7.11 Æèäêàÿ ôàçà. Èíåðòíàÿ íåïîëÿðíàÿ æèäêîñòü èëè ñìîëà íèçêîé ëåòó÷åñòè.
Îáû÷íî èñïîëüçóþò ñèëèêîíîâóþ ñìîëèñòóþ ðåçèíó. Íàèáîëåå óäîâëåòâîðèòåëüíà çàãðóçêà æèä-

êîé ôàçû — îò 3 % äî 10 %.
7.12 Òâåðäûé íîñèòåëü. Äèàòîìèò (èíôóçîðíàÿ çåìëÿ) èëè ðàâíîöåííûé èíåðòíûé ìàòåðèàë â

âèäå ÷àñòèö. Îáû÷íûå ðàçìåðû ÷àñòèö íàõîäÿòñÿ â äèàïàçîíàõ 60/80 ìåø èëè 80/100 ìåø.

8 Îòáîð ïðîá

8.1 Ïðîáû äëÿ àíàëèçà ïî íàñòîÿùåìó ìåòîäó íåîáõîäèìî îòáèðàòü â ñîîòâåòñòâèè ñ
ÀÑÒÌ Ä 4057 èëè àíàëîãè÷íûìè íàöèîíàëüíûìè ñòàíäàðòàìè.

8.2 Ïðîáû äîëæíû õðàíèòüñÿ â ãåðìåòè÷íûõ åìêîñòÿõ.

9 Ïîäãîòîâêà àïïàðàòóðû

9.1 Ïîäãîòîâêà êîëîíêè

Ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí ëþáîé ïîäõîäÿùèé ìåòîä, êîòîðûé ñîîòâåòñòâóåò òðåáîâàíèÿì ê êîëîí-
êå, óêàçàííûì â ðàçäåëå 10.

9.2 Êîíäèöèîíèðîâàíèå êîëîíêè

Êîëîíêó íåîáõîäèìî êîíäèöèîíèðîâàòü ïðè ìàêñèìàëüíîé òåìïåðàòóðå, ÷òîáû óìåíüøèòü äðåéô
íóëåâîé ëèíèè, âûçûâàåìûé óòå÷êîé íàïîëíèòåëÿ êîëîíêè. Êîëîíêó ìîæíî êîíäèöèîíèðîâàòü î÷åíü
áûñòðî è ýôôåêòèâíî ïðè èñïîëüçîâàíèè ñëåäóþùåé ïðîöåäóðû.

9.2.1 Ïîäñîåäèíÿþò êîëîíêó ê ñèñòåìå ââîäà, îñòàâèâ ñâîáîäíûì êîíåö äëÿ äåòåêòîðà.
9.2.2 Ïðîäóâàþò êîëîíêó ãàçîì-íîñèòåëåì ïðè òåìïåðàòóðå îêðóæàþùåé ñðåäû.
9.2.3 Çàêðûâàþò êðàí ãàçà-íîñèòåëÿ è äàþò êîëîíêå ïîëíîñòüþ ñáðîñèòü äàâëåíèå.
9.2.4 Ãåðìåòè÷íî çàêðûâàþò îòêðûòûé êîíåö äëÿ äåòåêòîðà ïîäõîäÿùèì ñïîñîáîì (êîëïà÷êîì).
9.2.5 Ïîâûøàþò òåìïåðàòóðó êîëîíêè äî ìàêñèìàëüíîé ðàáî÷åé òåìïåðàòóðû è ïîääåðæèâàþò

êîëîíêó ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 4—6 ÷, íå ïðîïóñêàÿ ïîòîê ÷åðåç êîëîíêó.
9.2.6 Îõëàæäàþò êîëîíêó äî òåìïåðàòóðû îêðóæàþùåé ñðåäû.
9.2.7 Óäàëÿþò êîëïà÷îê ñ êîëîíêè è ïîäñîåäèíÿþò êîëîíêó ê äåòåêòîðó. Âíîâü óñòàíàâëèâàþò

ïîòîê íîñèòåëÿ.
9.2.8 Ïðîãðàììèðóþò íåñêîëüêî ðàç òåìïåðàòóðó êîëîíêè äî ìàêñèìàëüíîé ñ îáû÷íîé ñêîðîñòüþ

ïîòîêà ãàçà-íîñèòåëÿ.
9.3 Àëüòåðíàòèâíûì ìåòîäîì êîíäèöèîíèðîâàíèÿ êîëîíîê ÿâëÿåòñÿ ìåòîä ïðîäóâêè êîëîíêè

(îòñîåäèíåííîé îò äåòåêòîðà) ãàçîì-íîñèòåëåì â òå÷åíèå 12—16 ÷ ïðè ìàêñèìàëüíîé ðàáî÷åé òåìïåðà-
òóðå êîëîíêè. Ýòîò ìåòîä ÿâëÿåòñÿ ýôôåêòèâíûì äëÿ êîëîíîê ñ ïåðâîíà÷àëüíîé çàãðóçêîé 5 % æèäêîé
ôàçû.

9.4 Õðîìàòîãðàô

Ðàáîòó íà ïðèáîðå ïðîâîäÿò â ñîîòâåòñòâèè ñ èíñòðóêöèåé èçãîòîâèòåëÿ. Òèïè÷íûå ðàáî÷èå óñëî-
âèÿ ïðèâåäåíû â òàáëèöå 1.

9.4.1 Äëÿ íîðìàëüíîé ðàáîòû êîëîíêè êàê ãàçîæèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôè÷åñêîé è ÷òîáû èñêëþ-
÷èòü âîçìîæíîñòü çàñòûâàíèÿ æèäêîé ôàçû, ñëåäóåò èçáåãàòü î÷åíü íèçêîé íà÷àëüíîé òåìïåðàòóðû
êîëîíêè. Çà äîïîëíèòåëüíîé èíñòðóêöèåé ñëåäóåò îáðàùàòüñÿ ê ïðîèçâîäèòåëþ æèäêîé ôàçû. Íà÷àëü-
íàÿ òåìïåðàòóðà êîëîíêè äîëæíà áûòü íèçêîé íàñòîëüêî, ÷òîáû ïîëó÷èòü êàëèáðîâî÷íóþ êðèâóþ, îòâå-
÷àþùóþ òðåáîâàíèÿì, óêàçàííûì â 6.1.3.
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9.4.2 Äâóîêèñü êðåìíèÿ îò ñæèãàíèÿ ìàòåðèàëà êîëîíêè îòêëàäûâàåòñÿ íà ãîðåëêå ÏÈÄ. Ýòî îòëî-
æåíèå íåîáõîäèìî ðåãóëÿðíî óäàëÿòü, î÷èùàÿ ùåòêîé, âî èçáåæàíèå èçìåíåíèÿ õàðàêòåðèñòèê ÷óâñòâè-
òåëüíîñòè äåòåêòîðà.

9.4.3 Îòëîæåíèÿ äâóîêèñè êðåìíèÿ ìîãóò ïðèâåñòè ê òîìó, ÷òî ïëàìÿ ïîãàñíåò. Ýòó ïðîáëåìó ìîæ-
íî ðåøèòü, èñïîëüçóÿ ãîðåëêó âíåøíèì äèàìåòðîì íå ìåíåå 0,76 ìì (0,030 äþéìà).

10 Õàðàêòåðèñòèêè ñèñòåìû

10.1 Ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîáíîñòü

Àíàëèçèðóþò àëèêâîòó ñìåñè äëÿ èñïûòàíèÿ ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè (7.7), èñïîëüçóÿ
òå æå óñëîâèÿ, ÷òî è ïðè àíàëèçå îáðàçöîâ. Ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîáíîñòü êîëîíêè äëÿ ïèêîâ ïàðàôèíîâ
í-Ñ16 è í-Ñ18 äîëæíà íàõîäèòüñÿ ìåæäó òðåìÿ è äåñÿòüþ ïðè ðàñ÷åòå ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå (ñì. ðèñó-
íîê 1)

R =
2 2 1

2 1

( )

( )

t t

Y Y

�

�1,699
, (1)

ãäå R — ðàçðåøàþùàÿ ñïîñîáíîñòü;
t2 — âðåìÿ âûõîäà ìàêñèìóìà ïèêà í-Ñ18, ñ;
t1 — âðåìÿ âûõîäà ìàêñèìóìà ïèêà í-Ñ16, ñ;

Y2 — øèðèíà íà ïîëîâèíå âûñîòû ïèêà í-Ñ18, ñ;
Y1 — øèðèíà íà ïîëîâèíå âûñîòû ïèêà í-Ñ16, ñ.

10.2 Ïîâòîðÿåìîñòü âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ

Ñèñòåìà äîëæíà óäîâëåòâîðÿòü ïîâòîðÿåìîñòè âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ ïðè èñïûòàíèè êàëèáðîâî÷-
íîé ñìåñè. Âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ ïèêîâ äëÿ êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè íå äîëæíî ïðåâûøàòü 6 ñ.

10.3 Ïðîâåðêà ðàáîòû ñèñòåìû

Àíàëèçèðóþò ÷óâñòâèòåëüíîñòü äåòåêòîðà (7.8), èñïîëüçóÿ êàëèáðîâî÷íóþ ñìåñü â óñëîâèÿõ èäåí-
òè÷íûõ àíàëèçó îáðàçöîâ. Ðàññ÷èòûâàþò êîýôôèöèåíòû ÷óâñòâèòåëüíîñòè îòíîñèòåëüíî í-äåêàíà ïî
ñëåäóþùåé ôîðìóëå

Fn=(Cn/An)/(C10/A10), (2)

ãäå Fn — êîýôôèöèåíò ÷óâñòâèòåëüíîñòè îòíîñèòåëüíî í-äåêàíà;
Cn — êîíöåíòðàöèÿ í-ïàðàôèíà â ñìåñè;
An — ïëîùàäü ïèêà í-ïàðàôèíà;

Ñ10 — êîíöåíòðàöèÿ í-äåêàíà â ñìåñè;
A10 — ïëîùàäü ïèêà í-äåêàíà.

Ðèñóíîê 1 — Ïàðàìåòðû ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòè êîëîíêè

6

ÃÎÑÒ Ð 54291—2010



10.3.1 Êîýôôèöèåíò ÷óâñòâèòåëüíîñòè Fn êàæäîãî í-ïàðàôèíà íå äîëæåí îòêëîíÿòüñÿ îò åäèíèöû
áîëåå ÷åì íà 10 %.

10.3.2 Áûëî îòìå÷åíî, ÷òî äëÿ íåêîòîðûõ õðîìàòîãðàôîâ êîýôôèöèåíòû ÷óâñòâèòåëüíîñòè äëÿ
âûñîêîêèïÿùèõ í-ïàðàôèíîâ (îò í-Ñ20 äî í-Ñ44) èçìåíÿëèñü ïîñëå òîãî, êàê áûëè ïðîàíàëèçèðîâàíû
íåñêîëüêî îáðàçöîâ ñûðîé íåôòè. Äëÿ ïðîâåðêè ñòàáèëüíîñòè ñèñòåìû ïðîâåðî÷íîå èñïûòàíèå ïîâòî-
ðÿþò ïîñëå àíàëèçà äåñÿòè îáðàçöîâ. Åñëè ñèñòåìà âñå åùå îòâå÷àåò óñòàíîâëåííîìó ðåæèìó ðàáî-
òû (10.3.1), òî íåòíåîáõîäèìîñòèïîâòîðÿòü ýòóïðîâåðêóïîñëå ïîñëåäóþùèõàíàëèçîâ.Îäíàêî ïîëåçíî
ïîâòîðÿòü ïðîâåðî÷íûå èñïûòàíèÿ ïðè çàìåíå êîìïîíåíòîâ äåòåêòîðà.

11 Ïðîâåäåíèå èñïûòàíèÿ

11.1 Àíàëèç êîìïåíñàöèè íóëåâîé ëèíèè

×òîáû êîìïåíñèðîâàòü äðåéô íóëåâîé ëèíèè è ñäâèã (îòêëîíåíèå) ñèãíàëà, âû÷èòàþò ïðîôèëü
ïëîùàäè óçêèõ ó÷àñòêîâ õîëîñòîãî îïûòà èç àíàëèçà îáðàçöà, ÷òîáû ïîëó÷èòü óçêèå ó÷àñòêè ñêîððåêòè-
ðîâàííîé ïëîùàäè. Ýòîò ïðîôèëü ïîëó÷àþò ñëåäóþùèì îáðàçîì.

11.1.1 Ïîñëå óñòàíîâêè óñëîâèé, ñîîòâåòñòâóþùèõ òåõíè÷åñêèì òðåáîâàíèÿì, òåìïåðàòóðó òåð-
ìîñòàòà êîëîíêè ïðîãðàììèðóþò íà äîñòèæåíèå ìàêñèìàëüíîé òåìïåðàòóðû, êîòîðàÿ áóäåò èñïîëüçî-
âàòüñÿ, è âûäåðæèâàþò íå ìåíåå 10 ìèí.

11.1.2 Ñëåäóÿ ñòðîãî óñòàíîâëåííîé ïðîöåäóðå, îõëàæäàþò êîëîíêó äî âûáðàííîé íà÷àëüíîé
òåìïåðàòóðû è äàþò â òå÷åíèå íå ìåíåå 3 ìèí óñòàíîâèòüñÿ ðàâíîâåñèþ ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå.

Â òî÷íî óñòàíîâëåííîå ïðîöåäóðîé âðåìÿ çàïóñêàþò òåìïåðàòóðíóþ ïðîãðàììó êîëîíêè, íå ââîäÿ
îáðàçåö (õîëîñòîé îïûò).

11.1.3 Ïîëó÷àþò äàííûå ïî ðåæèìó óçêîãî ó÷àñòêà ïëîùàäè (6.2.2), ðåãèñòðèðóÿ óçêèå ó÷àñòêè ïëî-
ùàäè äëÿ êàæäîãî èíòåðâàëà âðåìåíè îò íà÷àëà àíàëèçà äî êîíöà. Âàæíî, ÷òîáû âðåìÿ ïðîâåäåíèÿ âñåõ
èçìåðåíèé áûëî îäèíàêîâûì êàê äëÿ õîëîñòîãî îïûòà, òàê è äëÿ èñïûòàíèÿ îáðàçöà.

11.1.4 Â äåíü ïðîâåäåíèÿ àíàëèçîâ îáÿçàòåëüíî âûïîëíÿþò õîëîñòîé îïûò.

Ï ð è ì å ÷ à í è å 1 — Òðóäíî ïîëó÷èòü ïîëíîñòüþ óäîâëåòâîðèòåëüíóþ íóëåâóþ ëèíèþ, êîãäà êîìïåíñà-
öèÿ èñïàðåíèÿ æèäêîé ôàçû ïðîâîäèòñÿ ðàâíîöåííûìè ñäâîåííûìè êîëîíêàìè è äåòåêòîðàìè. Íà ïðàêòèêå íàè-
ëó÷øóþ êîìïåíñàöèþ ìîæíî ïîëó÷èòü, íåïîñðåäñòâåííî âû÷èòàÿ ïðîôèëü ïëîùàäè õîëîñòîãî îïûòà èç ïðîôèëÿ
àíàëèçà îáðàçöà ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîé êîëîíêè.

Ï ð è ì å ÷ à í è å 2 — Íåêîòîðûå çàâîäñêèå ãàçîâûå õðîìàòîãðàôû èìåþò âîçìîæíîñòü ïðîâîäèòü êîððåê-
òèðîâêè íóëåâîé ëèíèè (èç ñîõðàíåííîãî õîëîñòîãî îïûòà) íåïîñðåäñòâåííî íà ñèãíàë äåòåêòîðà. Ïðè ïðèìåíåíèè
òàêèõ ñèñòåì äîïîëíèòåëüíàÿ êîððåêòèðîâêà ïëîùàäè óçêèõ ó÷àñòêîâ âîçìîæíî íå ïîòðåáóåòñÿ. Îäíàêî åñëè ê ñèã-
íàëó ïîñëå êîìïåíñàöèè íóëåâîé ëèíèè äîáàâëÿåòñÿ ýëåêòðîííîå îòêëîíåíèå, òî ìîæåò ïîòðåáîâàòüñÿ äîïîëíè-
òåëüíàÿ êîððåêòèðîâêà, òî åñòü âû÷èòàíèå îòêëîíåíèÿ. ×òîáû óñòàíîâèòü, åñòü ëè ýòà äîïîëíèòåëüíàÿ
êîððåêòèðîâêà ñèãíàëà, ñëåäóåò îáðàòèòüñÿ ê èíñòðóêöèÿì êîíêðåòíîãî îáîðóäîâàíèÿ.

11.2 Êàëèáðîâêà âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ â çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû êèïåíèÿ

11.2.1 Â òåõ æå ñàìûõ óñëîâèÿõ, ÷òî è äëÿ õîëîñòîãî îïûòà, è ñëåäóÿ òîìó æå ñòðîãî óñòàíîâëåííî-
ìó ñòàíäàðòíîìó ðåæèìó (11.1), ââîäÿò â õðîìàòîãðàô ñîîòâåòñòâóþùóþ àëèêâîòó êàëèáðîâî÷íîé ñìå-
ñè (7.4).

Äàííûå ðåãèñòðèðóþò òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ïîëó÷èòü çíà÷åíèÿ âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ è ïëîùàäè
ïèêîâ äëÿ êàæäîãî êîìïîíåíòà (ðåæèì äåòåêòèðîâàíèÿ ïèêà).

11.2.1.1 Îáúåì ââîäèìîé êàëèáðîâî÷íîé ñìåñè äîëæåí áûòü òàêèì, ÷òîáû èçáåæàòü èñêàæåíèÿ
ôîðì ïèêà ëþáîãî êîìïîíåíòà â ðåçóëüòàòå ïåðåãðóçêè êîëîíêè. Èñêàæåííûå ïèêè ïðèâåäóò â ðåçóëüòà-
òå ê ñìåùåíèþ âåðõóøåê ïèêîâ (ò.å. ê îøèáî÷íûì çíà÷åíèÿì âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ) è ñëåäîâàòåëüíî ê
îøèáêàì â îïðåäåëåíèè òåìïåðàòóð êèïåíèÿ. Êîëè÷åñòâî æèäêîé ôàçû â êîëîíêå èìååò ïðÿìîå îòíîøå-
íèå ê âåëè÷èíå îáðàçöà.

11.2.2 Ñòðîÿò ãðàôèê, íàíîñÿ âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ äëÿ ïèêà êàæäîãî êîìïîíåíòà íàïðîòèâ ñîîòâåò-
ñòâóþùåé åìó òåìïåðàòóðû (òî÷êè) êèïåíèÿ, êàê ïðåäñòàâëåíî íà ðèñóíêå 2. Òåìïåðàòóðû êèïåíèÿ
í-ïàðàôèíîâ ïðèâåäåíû â òàáëèöå 2.

Ñîñòàâëÿþò òàáëèöó ïî ýòèì äàííûì è ñîõðàíÿþò èõ äëÿ ïîñëåäóþùèõ ðàñ÷åòîâ.
11.2.3 Êàëèáðîâî÷íàÿ êðèâàÿ äîëæíà áûòü ôàêòè÷åñêè ëèíåéíûì ãðàôèêîì çàâèñèìîñòè òåìïå-

ðàòóðû êèïåíèÿ îò âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ. Ïîñêîëüêó íåðåàëüíî óïðàâëÿòü êîëîíêîé òàê, ÷òîáû ïîëíîñ-
òüþ ëèêâèäèðîâàòü èçãèá íà íèæíåì êîíöå êðèâîé, êàëèáðîâî÷íàÿ ñìåñü äîëæíà ñîäåðæàòü íå ìåíåå
îäíîãî í-ïàðàôèíà ñ òåìïåðàòóðîé êèïåíèÿ, ðàâíîé ÒÍÊ îáðàçöà èëè íèæå.

Áîëåå òî÷íîé ÿâëÿåòñÿ ýêñòðàïîëÿöèÿ êðèâîé íà âåðõíåì êîíöå (538 °Ñ) ïðè óñëîâèè, ÷òî ýêñòðàïî-
ëÿöèÿ íå ïðîâîäèòñÿ âíå ïðîãðàììèðóåìîãî ó÷àñòêà òåìïåðàòóðû. Îäíàêî äëÿ áîëüøåé òî÷íîñòè ñëåäó-
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åò ïðèíèìàòü âî âíèìàíèå êðàéíèå òî÷êè íà êàëèáðîâî÷íîé êðèâîé êàê â âåðõíåé, òàê è â íèæíåé ÷àñòè.
Åñëè íîðìàëüíûå ïàðàôèíû ìîæíî îäíîçíà÷íî èäåíòèôèöèðîâàòü â îáðàçöå, òî ýòè çíà÷åíèÿ âðåìåíè
óäåðæèâàíèÿ ìîæíî èñïîëüçîâàòü äëÿ êàëèáðîâêè.

Ðèñóíîê 2 — Òèïè÷íàÿ êàëèáðîâî÷íàÿ êðèâàÿ

Ò à á ë è ö à 2 — Òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ íîðìàëüíûõ ïàðàôèíîâ1)

×èñëî àòîìîâ óãëåðîäà

Òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ
×èñëî àòîìîâ

óãëåðîäà

Òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ

°Ñ °F °Ñ °F

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22

– 162
– 89
– 42

0
36
69
98
126
151
174
196
216
235
254
271
287
302
316
330
344
356
369

– 259
– 127
– 44
32
97
156
209
258
303
345
385
421
455
489
520
549
576
601
626
651
674
685

23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44

380
391
402
412
422
431
440
449
458
466
474
481
489
496
503
509
516
522
528
534
540
545

716
736
756
774
792
808
825
840
856
871
885
898
912
925
937
948
961
972
982
993
1004
1013

1) Green, L.E., «Chromatograph Gives Boiling Point», Hydrocarbon Processing, May 1976, p. 205.
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11.2.4 Êàëèáðîâêó «âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ — òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ» îáÿçàòåëüíî ïðîâîäÿò â äåíü
âûïîëíåíèÿ àíàëèçîâ.

11.3 Ïîäãîòîâêà îáðàçöà

11.3.1 Îáðàçöû, ñîäåðæàùèå î÷åíü ëåãêèå êîìïîíåíòû, õðàíÿò ïðè òåìïåðàòóðå îò 0 °Ñ äî
ìèíóñ 5 °Ñ. Ïåðåä îòêðûòèåì çàêðûòûé îáðàçåö îñòàâëÿþò ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íå ìåíåå 4 ÷ (ïðåäïî÷-
òèòåëüíî íà íî÷ü).

11.3.2 Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ãîìîãåííîñòè îáðàçåö âñòðÿõèâàþò èëè ïåðåìåøèâàþò è íàëèâàþò
íåáîëüøóþ ïîðöèþ (îêîëî 100 ñì3) îáðàçöà äëÿ ïîñëåäóþùåãî âçâåøèâàíèÿ è àíàëèçà.

11.3.3 Òÿæåëóþ âÿçêóþ ñûðóþ íåôòü ñëåäóåò íàãðåòü è ïåðåìåøàòü, ÷òîáû îáåñïå÷èòü ãîìîãåí-
íîñòü.

11.3.4 Ïîñêîëüêó âîäó íå èçìåðÿþò ñ ïîìîùüþ ÏÈÄ, òî ïåðåä âçâåøèâàíèåì îáðàçöà åãî íåîáõî-
äèìî âûñóøèòü (îáåçâîäèòü).

Â âèàëó âìåñòèìîñòüþ 50 ñì3 äîáàâëÿþò 2—3 ã îñóøàþùåãî ñðåäñòâà, íàïðèìåð áåçâîäíîãî õëî-
ðèäà êàëüöèÿ, è íàïîëîâèíó çàïîëíÿþò åå îáðàçöîì.

Âèàëó ïëîòíî çàêðûâàþò êðûøêîé è ýíåðãè÷íî âñòðÿõèâàþò. Äàþò ñìåñè âûñòîÿòüñÿ íåñêîëüêî
ìèíóò äëÿ îñåäàíèÿ àãåíòà.

Ïèïåòêîé óäàëÿþò îñóøåííûé ñëîé ñûðîé íåôòè äëÿ âçâåøèâàíèÿ è àíàëèçà îáðàçöà.
11.3.5 Âçâåøèâàþò íå ìåíåå 10 ã îñóøåííîãî îáðàçöà ñ òî÷íîñòüþ 0,1 ìã â âèàëó âìåñòèìîñòüþ

25 ñì3.
11.3.6 Â òó æå âèàëó äîáàâëÿþò ïðèìåðíî 1 ã ñìåñè âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà. Îïðåäåëÿþò ìàññó ñ

òî÷íîñòüþ 0,1 ìã.
11.3.7 Ñìåñü ðàçáàâëÿþò ïðèìåðíî ðàâíûì îáúåìîì äèñóëüôèäà óãëåðîäà.
11.3.8 Âèàëó ïëîòíî çàêðûâàþò êðûøêîé, è ñìåñü ýíåðãè÷íî âñòðÿõèâàþò â òå÷åíèå 3 ìèí èëè äî

òåõ ïîð, ïîêà êîìïîíåíòû ñìåñè ïîëíîñòüþ íå ðàñòâîðÿòñÿ äðóã â äðóãå (ñîëþáèëèçèðóþòñÿ).
Ýòîò ðàñòâîð èñïîëüçóþò äëÿ àíàëèçà «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò» (11.4.1).
11.3.9 Âî âòîðîé âèàëå òàêîå æå êîëè÷åñòâî îáåçâîæåííîãî îáðàçöà, êàê è â 11.3.5, ðàñòâîðÿþò â

ðàâíîì îáúåìå äèñóëüôèäà óãëåðîäà. Ýòîò ðàñòâîð èñïîëüçóþò äëÿ àíàëèçà «ñûðàÿ íåôòü áåç âíóòðåí-
íåãî ñòàíäàðòà» (11.4.4).

11.4 Àíàëèç îáðàçöà

11.4.1 Â óñëîâèÿõ òî÷íî òàêèõ æå, êàê è äëÿ õîëîñòîãî îïûòà è àíàëèçà êàëèáðîâêè (11.1 è 11.2),
ñëåäóÿ ñòðîãî îïðåäåëåííûì óñëîâèÿì àíàëèçà (11.1), â õðîìàòîãðàô ââîäÿò 1 ìêë ðàçáàâëåííîé ñìåñè
«ñûðàÿ íåôòü ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò». Ðåãèñòðèðóþò ïðîôèëü ïëîùàäè êàæäîãî èíòåðâàëà âðåìå-
íè äî êîíöà àíàëèçà (âêëþ÷èòåëüíî).

11.4.2 Ïðîäîëæàþò àíàëèç äî äîñòèæåíèÿ âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ, ýêâèâàëåíòíîãî òåìïåðàòóðå
êèïåíèÿ 538 °Ñ (1000 °F).

Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå ïðåêðàùàþò ðåãèñòðàöèþ ïëîùàäåé óçêèõ ó÷àñòêîâ íà õðîìàòîãðàììå.
11.4.3 Äëÿ ìàêñèìàëüíîãî óäàëåíèÿ òÿæåëûõ êîìïîíåíòîâ, îñòàþùèõñÿ â êîëîíêå, ïðîäîëæàþò

íàãðåâàíèå êîëîíêè äî òåõ ïîð, ïîêà ñèãíàë ÏÈÄ íå âåðíåòñÿ ê íóëåâîé ëèíèè. ×òîáû óñêîðèòü ýòîò ïðî-
öåññ ìîæíî ïîâûñèòü òåìïåðàòóðó êîëîíêè.

11.4.4 Êîëîíêó îõëàæäàþò äî èñõîäíîé òåìïåðàòóðû. Èñïîëüçóÿ óñëîâèÿ, èäåíòè÷íûå 11.4.1, ââî-
äÿò 1 ìêë îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü áåç âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà» (11.3.9). Ðåãèñòðèðóþò ïðîôèëü ïëîùàäè
êàæäîãî èíòåðâàëà âðåìåíè äî êîíöà àíàëèçà (âêëþ÷èòåëüíî).

11.4.5 Èñïûòàíèå îáðàçöà êàê ñ âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì (11.4.1), òàê è áåç íåãî (11.4.4) ìîæíî
âûïîëíÿòü â ëþáîì ïîðÿäêå.

12 Îáðàáîòêà ðåçóëüòàòîâ

12.1 Êîððåêòèðîâêà ïëîùàäè

12.1.1 Ñêîððåêòèðîâàííûå ïëîùàäè óçêèõ ó÷àñòêîâ ïèêîâ äëÿ êàæäîãî èñïûòàíèÿ (11.4.1 è 11.4.4)
ðàññ÷èòûâàþò, âû÷èòàÿ ñîîòâåòñòâóþùèå ïëîùàäè óçêèõ ó÷àñòêîâ ïðîôèëÿ õîëîñòîãî îïûòà (11.1) èç
êàæäîãî ðåçóëüòàòà îáîèõ èñïûòàíèé, óêàçàííûõ âûøå (ïðèìå÷àíèå 2).

12.1.2 Ñóììèðóþò ñêîððåêòèðîâàííûå ïëîùàäè óçêèõ ó÷àñòêîâ äëÿêàæäîãî èñïûòàíèÿ, ÷òîáû ïîëó-
÷èòü â òå÷åíèå èñïûòàíèÿ îáùóþ ñêîððåêòèðîâàííóþ ïëîùàäü â êîíöå êàæäîãî âðåìåííîãî èíòåðâàëà.

12.2 Òåîðåòè÷åñêàÿ îáùàÿ ïëîùàäü (ðèñóíîê 3)

12.2.1 Íà îñíîâàíèè âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ èç êàëèáðîâî÷íîé õðîìàòîãðàììû (11.2.1) âûáèðàþò
çíà÷åíèÿ âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ, êîòîðûå íà 5 % ìåíüøå âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ í-Ñ14, è îäíî, êîòîðîå íà
5 % áîëüøå âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ í-Ñ17.
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Ýòè çíà÷åíèÿ âðåìåíè îïðåäåëÿþò ñåãìåíò õðîìàòîãðàììû, âêëþ÷àþùèé ïèêè âíóòðåííåãî ñòàí-
äàðòà.

Ðåãèñòðèðóþò îáùóþ ïëîùàäü â ðàìêàõ ýòîãî ñåãìåíòà èç õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü
ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò» (11.4.1) (ïëîùàäü ÀIS, ðèñóíîê 3à). Òàêæå ðåãèñòðèðóþò îáùóþ ïëîùàäü
òîãî æå ñàìîãî ñåãìåíòà èç õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü» (11.4.4) (ïëîùàäü ÂIS, ðèñóíîê 3b).

12.2.2 Ðåãèñòðèðóþò îáùóþ ïëîùàäü îáåèõ õðîìàòîãðàìì äî âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ, ýêâèâàëåí-
òíîãî òåìïåðàòóðå êèïåíèÿ 538 °Ñ (1000 °F).

1 — óãëåâîäîðîä Ñ14; 2 — óãëåâîäîðîä Ñ15; 3 — óãëåâîäîðîä Ñ16; 4 — óãëåâîäîðîä Ñ17; 5 — íóëåâàÿ ëèíèÿ; À è Â — îáùàÿ
ïëîùàäü ýëþèðîâàíèÿ âïëîòü äî 538 °Ñ (1000 °F); À' è Â' — ïëîùàäè, ñîîòâåòñòâóþùèå íåýëþèðîâàííîìó îáðàçöó; ÀIS — ïëî-

ùàäü «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò»; ÂIS — ïëîùàäü ñåãìåíòà, ãäå âíóòðåííèé ñòàíäàðò ýëþèðóåò íà ðèñóíêå 3à

Ðèñóíîê 3 — Òèïè÷íûå õðîìàòîãðàììû
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12.2.3 Ðàññ÷èòûâàþò ìàññîâóþ äîëþ W âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà â îáðàçöå «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ
âíóòðåííèé ñòàíäàðò» ïî ôîðìóëå

W = I/(S + I ), (3)

ãäå I — ìàññà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà, ã;
S — ìàññà îáðàçöà, ã.

12.2.4 Ðàññ÷èòûâàþò ñîîòíîøåíèå ïëîùàäåé r âíå ñåãìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà äî âðåìåíè
óäåðæèâàíèÿ, ýêâèâàëåíòíîãî òåìïåðàòóðå êèïåíèÿ 538 °Ñ (1000 °F) âêëþ÷èòåëüíî, õðîìàòîãðàììû
îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü» è õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò» ïî
ôîðìóëå

r = (B – BIS)/(A – AIS), (4)

ãäå B — îáùàÿ ïëîùàäü äî 538 °Ñ (1000 °F) âêëþ÷èòåëüíî õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü»;
BIS — îáùàÿ ïëîùàäü ñåãìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü»;

À — îáùàÿ ïëîùàäü äî 538 °Ñ (1000 °F) âêëþ÷èòåëüíî õðîìàòîãðàììû «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ âíóòðåí-
íèé ñòàíäàðò»;

AIS — îáùàÿ ïëîùàäü ñåãìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ
âíóòðåííèé ñòàíäàðò».

12.2.5 Ðàññ÷èòûâàþò òåîðåòè÷åñêóþ îáùóþ ïëîùàäü Ò äëÿ õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ
íåôòü» (ïëîùàäü Â + Â', ðèñóíîê 3b) ïî ôîðìóëå

Ò = [(AIS � r) – BIS] [(I – W)/W] , (5)

ãäå AIS — îáùàÿ ïëîùàäü ñåãìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü
ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò»;

r — ñîîòíîøåíèå ïëîùàäåé âíå ñåãìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà äî 538 °Ñ (1000 °F) (âêëþ÷èòåëü-
íî) äëÿ îáåèõ õðîìàòîãðàìì [ôîðìóëà (4)];

BIS — îáùàÿ ïëîùàäü ñåãìåíòà âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü»;
W — ìàññîâàÿ äîëÿ âíóòðåííåãî ñòàíäàðòà â îáðàçöå «ñûðàÿ íåôòü ïëþñ âíóòðåííèé ñòàíäàðò»

[ôîðìóëà (3)].
12.2.6 Ðàññ÷èòûâàþò îñòàòîê RES ñâûøå 538 °Ñ (1000 °F), % ìàññ., ïî ôîðìóëå

RES = 100 – (B/T � 100), (6)

ãäå B — îáùàÿ ïëîùàäü õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü» äî òåìïåðàòóðû 538 °C (1000 °F);
Ò — òåîðåòè÷åñêàÿ îáùàÿ ïëîùàäü õðîìàòîãðàììû îáðàçöà «ñûðàÿ íåôòü» [ôîðìóëà (5)].

12.3 Ðàñ÷åò ðàñïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóð êèïåíèÿ

12.3.1 Ðåãèñòðèðóþò âðåìÿ, ïðè êîòîðîì îáùàÿ ïëîùàäü â íà÷àëå õðîìàòîãðàììû îáðàçöà
«ñûðàÿ íåôòü» ðàâíà 0,5 % òåîðåòè÷åñêîé îáùåé ïëîùàäè Ò [ôîðìóëà (5)]. Òåìïåðàòóðà, ýêâèâàëåí-
òíàÿ ýòîìó âðåìåíè, — íà÷àëüíàÿ òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ îáðàçöà ÒÍÊ.

12.3.2 Ñêîððåêòèðîâàííóþ îáùóþ ïëîùàäü â êîíöå êàæäîãî èíòåðâàëà âðåìåíè óìíîæàþò íà 100
è äåëÿò íà òåîðåòè÷åñêóþ îáùóþ ïëîùàäü Ò [ôîðìóëà (5)]. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò âûõîä îòãîíà
(% ìàññ.) äëÿ êàæäîãî óçêîãî ó÷àñòêà â êàæäûé âðåìåííîé èíòåðâàë.

12.3.3 Çàïèñûâàþò â âèäå òàáëèöû ïàðàìè îáùèé âûõîä îòãîíà (% ìàññ.) è âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ â
êàæäîì âðåìåííîì èíòåðâàëå.

12.3.4 Èñïîëüçóÿ ëèíåéíóþ èíòåðïîëÿöèþ, ïðè íåîáõîäèìîñòè îïðåäåëÿþò âðåìÿ, ñîîòâåòñòâóþ-
ùåå êàæäîìó ïðîöåíòó â èíòåðâàëå, ñ 1 % äî ïðîöåíòà, ñîîòâåòñòâóþùåãî âðåìåíè ýëþèðîâàíèÿ ïðè
òåìïåðàòóðå 538 °Ñ (1000 °F).

12.3.5 Äëÿ êàæäîãî 1 % è ñîîòâåòñòâóþùåãî åìó âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ îïðåäåëÿþò ñîîòâåòñòâóþ-
ùóþ òåìïåðàòóðó ïî òàáëèöå êàëèáðîâî÷íûõ äàííûõ «âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ — òåìïåðàòóðà êèïå-
íèÿ» (11.2.2).

13 Îôîðìëåíèå ðåçóëüòàòîâ

13.1 Çàïèñûâàþò ñëåäóþùóþ èíôîðìàöèþ:
13.1.1 Òåìïåðàòóðó ñ òî÷íîñòüþ äî 0,5 °Ñ (1 °F) â òî÷êå íà÷àëà êèïåíèÿ è òåìïåðàòóðó ÷åðåç êàæ-

äûé 1 %.
13.1.2 Îáùèé îñòàòîê ïðè òåìïåðàòóðå âûøå 538 °Ñ ñ òî÷íîñòüþ äî 0,1 %.
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14 Ïðåöèçèîííîñòü è îòêëîíåíèå

14.1 Ïðåöèçèîííîñòü

Ïðåöèçèîííîñòü íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòàíèÿ îïðåäåëåíà ìåæëàáîðàòîðíûì ñòàòè÷åñêèì
èññëåäîâàíèåì ñ ó÷àñòèåì 8 ëàáîðàòîðèé íà 5 îáðàçöàõ.

14.1.1 Ïîâòîðÿåìîñòü

Ðàñõîæäåíèå ìåæäó äâóìÿ ïîñëåäîâàòåëüíûìè ðåçóëüòàòàìè èñïûòàíèé, ïîëó÷åííûìè îäíèì è
òåì æå îïåðàòîðîì íà îäíîì è òîì æå ïðèáîðå ïðè ïîñòîÿííûõ óñëîâèÿõ íà èäåíòè÷íûõ âåùåñòâàõ â
òå÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè ïðè íîðìàëüíîì è ïðàâèëüíîì âûïîëíåíèè èñïûòàíèÿ äàííûì ìåòîäîì,
ñ÷èòàåòñÿ ïðàâèëüíûì, åñëè ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ ïðåâûøàþò óêàçàííûå â òàáëèöå 3 òîëüêî â îäíîì
ñëó÷àå èç äâàäöàòè.

14.1.2 Âîñïðîèçâîäèìîñòü

Ðàñõîæäåíèå ìåæäó äâóìÿ åäèíè÷íûìè íåçàâèñèìûìè ðåçóëüòàòàìè èñïûòàíèé, ïîëó÷åííûìè
ðàçíûìè îïåðàòîðàìè, ðàáîòàþùèìè â ðàçíûõ ëàáîðàòîðèÿõ, íà èäåíòè÷íûõ èñïûòóåìûõ îáðàçöàõ â
òå÷åíèå äëèòåëüíîãî âðåìåíè ïðè íîðìàëüíîì è ïðàâèëüíîì âûïîëíåíèè èñïûòàíèÿ äàííûì ìåòîäîì,
ñ÷èòàåòñÿ ïðàâèëüíûì, åñëè ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ ïðåâûøàþò óêàçàííûå â òàáëèöå 3 òîëüêî â îäíîì
ñëó÷àå èç äâàäöàòè.

Ò à á ë è ö à 3 — Ïîâòîðÿåìîñòü è âîñïðîèçâîäèìîñòü

% îòãîíà Ïîâòîðÿåìîñòü, °Ñ Âîñïðîèçâîäèìîñòü, °Ñ

ÒÍÊ
5
10
20
30
40
50
60
70
80
85
90

Îñòàòîê

3,7
4,7
6,9
6,8
7,6
9,3
10,6
11,8
17,6
24,8
18,8
20,7

2,6 % ìàññ.

10,6
14,8
11,3
15,4
20,4
24,6
30,3
25,9
39,2
38,8
38,8
44,9

8,1 % ìàññ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å 3 — Îáðàçöû, âêëþ÷åííûå â èññëåäîâàíèå, èìåëè îñòàòêè â äèàïàçîíå îò 3 % äî 30 %.
Îáðàçöû, èìåþùèå îñòàòêè âíå ýòîãî äèàïàçîíà, ìîãóò èìåòü äðóãóþ ïðåöèçèîííîñòü.

14.2 Îòêëîíåíèå

Íàñòîÿùèé ìåòîä èñïûòàíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäåëåíèÿ ïðåäåëîâ êèïåíèÿ ñûðîé íåôòè
ãàçîâîé õðîìàòîãðàôèåé íå èìååò îòêëîíåíèé, òàê êàê ðàñïðåäåëåíèå ïðåäåëîâ êèïåíèÿ ìîæíî îïðåäå-
ëèòü òîëüêî êîíêðåòíûì ìåòîäîì èñïûòàíèÿ.

14.2.1 Íåâîçìîæíî ñòðîãî òåîðåòè÷åñêè îïðåäåëèòü ðàñïðåäåëåíèå ïðåäåëîâ êèïåíèÿ íåôòÿíûõ
ôðàêöèé èç-çà ñëîæíîñòè ñìåñè, à òàêæå íåó÷òåííûõ âçàèìîäåéñòâèé ìåæäó êîìïîíåíòàìè (íàïðèìåð,
ïîâåäåíèå àçåîòðîïíûõ ñìåñåé). Íåêîòîðûå äðóãèå ìåòîäû, èñïîëüçóåìûå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ðàñïðåäå-
ëåíèÿ ïðåäåëîâ âûêèïàíèÿ, ïðåäóñìàòðèâàþò èñïîëüçîâàíèå êàêîãî-íèáóäü ôèçè÷åñêîãî ïðîöåññà,
íàïðèìåð îáû÷íîé ïåðåãîíêè èëè ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêîé èäåíòèôèêàöèè. Ýòî ïðèâîäèò ê íåâîçìîæ-
íîñòè óñòàíîâëåíèÿ èñòèííîãî çíà÷åíèÿ, ïî îòíîøåíèþ ê êîòîðîìó ìîæíî ðàññ÷èòàòü îòêëîíåíèå, òàê
êàê âñå îïðåäåëåíèÿ âîçìîæíû òîëüêî äëÿ êîíêðåòíîãî ìåòîäà.
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Ïðèëîæåíèå Õ1
(ñïðàâî÷íîå)

Ñðàâíåíèå ñ òðàäèöèîííîé ïåðåãîíêîé

Õ1.1 Ìåòîä èñïûòàíèÿ AÑTM Ä 2892 ÿâëÿåòñÿ ñòàíäàðòíûì äëÿ òðàäèöèîííîé ïåðåãîíêè ñûðîé íåôòè.
Õ1.2 Áûëî ïðîâåäåíî ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ íàñòîÿùåãî ìåòîäà èñïûòàíèÿ ñ ðåçóëüòàòàìè ìåòîäà èñïûòà-

íèÿ ÀÑÒÌ Ä 2892.
Ïî ìåòîäó èñïûòàíèÿ ÀÑÒÌ Ä 2892 òðóäíî óñòàíîâèòü ÒÍÊ è ëåãêóþ ÷àñòü ñûðîé íåôòè, è äëÿ ïðåäîòâðàùå-

íèÿ êðåêèíãà îáðàçöà ïåðåãîíêó íåîáõîäèìî îãðàíè÷èòü òåìïåðàòóðîé 400 °Ñ.
Õ1.3 Ñíîñêà1) îñîáåííî âàæíà, ïîñêîëüêó ïîêàçûâàåò íåïîñðåäñòâåííîå ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åí-

íûõ â êðóãîâûõ èñïûòàíèÿõ íàñòîÿùåãî ìåòîäà è ìåòîäà èñïûòàíèÿ AÑTM Ä 2892. Âêëþ÷åíû äàííûå ïÿòè ëàáîðà-
òîðèé.

1) Ceballo, C.D., et al Rev. Tee. INTEVEP, 7 (1), pp. 81—83.
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Ïðèëîæåíèå ÄÀ
(ñïðàâî÷íîå)

Ñâåäåíèÿ î ñîîòâåòñòâèè ññûëî÷íûõ ñòàíäàðòîâ ÀÑÒÌ ññûëî÷íûì íàöèîíàëüíûì
ñòàíäàðòàì Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè (è äåéñòâóþùèì â ýòîì êà÷åñòâå ìåæãîñóäàðñòâåííûì

ñòàíäàðòàì)

Ò à á ë è ö à ÄÀ.1

Îáîçíà÷åíèå ññûëî÷íîãî
ñòàíäàðòà

Ñòåïåíü ñîîòâåòñòâèÿ
Îáîçíà÷åíèå è íàèìåíîâàíèå ñîîòâåòñòâóþùåãî íàöèîíàëüíîãî

ñòàíäàðòà

AÑTM Ä 2892 — *

AÑTM Ä 4057 MOD ÃÎÑÒ 2517—85 «Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîäû îòáîðà
ïðîá»
ÃÎÑÒ Ð 52659—2006 «Íåôòü è íåôòåïðîäóêòû. Ìåòîäû
ðó÷íîãî îòáîðà ïðîá»

* Ñîîòâåòñòâóþùèé íàöèîíàëüíûé ñòàíäàðò îòñóòñòâóåò. Äî åãî óòâåðæäåíèÿ ðåêîìåíäóåòñÿ èñïîëüçîâàòü
ïåðåâîä íà ðóññêèé ÿçûê äàííîãî ñòàíäàðòà. Ïåðåâîä äàííîãî ñòàíäàðòà íàõîäèòñÿ â Ôåäåðàëüíîì èíôîðìàöè-
îííîì ôîíäå òåõíè÷åñêèõ ðåãëàìåíòîâ è ñòàíäàðòîâ.

Ï ð è ì å ÷ à í è å — Â íàñòîÿùåé òàáëèöå èñïîëüçîâàíî ñëåäóþùåå óñëîâíîå îáîçíà÷åíèå ñòåïåíè ñîîò-
âåòñòâèÿ ñòàíäàðòîâ:

MOD — ìîäèôèöèðîâàííûå ñòàíäàðòû.
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ÓÄÊ 662.753.1:006.354 ÎÊÑ 75.040 Á29 ÎÊÑÒÓ 0209

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ñûðàÿ íåôòü, ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêèé ìåòîä, íåôòü, ðàñïðåäåëåíèå êîìïîíåíòîâ
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