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р я ш и я д а  ДОКУМЕНТ

В р в о е н н а я  и в о т р у к г д а  я о  о п р е д е л е н и ю  п л о т н о с т и  

Ю Л У  х р о м а т о г р а ф и ч е с к и м  м е т о д о м  

Р Д  5 9 - 0 1 4 7 1 0 3 - 3 1 9 - 8 8

В в о д и т с я  в п е р в ы е

С р о к  в в е д е н и я  у с т а н о в л е н  с  0 1 . 0 4 . 8 8  г.

е р о к  д е й с т в и я  д о  01.0 4. 89 г.

Н а е т м в а я  и н с т р у ю з к я  р а с п р о с т р а н я е т с я  я а  ш и р о к у ю  ф р а к ц и ю  

« ж  з ш ц ш с  у г л е в о д о р о д о в  (д ал ьн ей ше м Ю Л У )  п о  Т У  3 8 - 1 0 1 6 2 4 - 8 3  

аз у о т а н г э л к в а э т  м е т о д и к у  о п р е д е л е н и я  п л о т н о с т и  Ш Ф Л У  х р с м а т о г р а -  
ф а ч е о в ш  м е т о д о м  д л я  в а м э р б я й я  м а с с ы  Ю Л У  п р и  у ч е т н о - р а с ч е т н ы х  

© ж р в д р ш ,  ш у п р а в л е н и и  м а г и с т р а л ь н ы м и  н е ф т е п р о в о д а м и  ж  н а  га з о б е н -  

П ш а ш а с  за во да х. И н с т р у к ц и я  н е  р а с п р о с т р а н я е т с я  н а  г а з о о б р а з н ы е

I. М Е Т О Д  И З М Е Р Е Н И Я

I.I. О п р е д е л е н и е  п л о т н о с т и  Ш &  п р о и з в о д и т с я  н а  о с н о в е  дан­

н ы х  о п р е д е л е н и я  с о с т а в а  ! ! М У  х р о м а т о г р а ф и ч е с к и м  мето до м.

Х р о м а т о г р а ф и ч е с к и й  м е т о д  о с н о в а н  н а  р а з д е л е н и и  и с с л е д у е м о й  

п а д к о с т и  н а  к о м п о н е н т ы  з а  с ч е т  р а з л и ч н о й  с о р б и р у е м о о т и  к о м п о н е н ­

тов п р и  к в а ш е н и и  ж и д к о с т и  п о  с л о ю  со рб ен та .
М е т о д  р е а л и з у е т с я  с п о м о щ ь »  л а б о р а т о р н ы х  и л и  п о т о ч н ы х  х р о ­

м а т о г р а ф о в  , З у н ж и о и а л ь н ы м  н а з н а ч е н и е м  х р о м а т о г р а ф а  (X?) я в л я е т ­

с я  п р е о б р а з о в а н и е  с п е к т р а  Т е п л о п р о в о д н о с т и  и  э л е к т р о п р о в о д н о с т и  

в и м г н ш т о в  и с п а р е н н о й  пр о б ы  и с с л е д у е м о й  ж и д к о с т и  в  с о о т в е т с т -



4

вувдие им электрические сигналы с последующей регистрацией на 

диаграммной ленте самопишущего прибора,

Метод реализуется с помощью схемы, представленной на черт.1* 

Схема включает:

1.ХД. Пробоотборный металлический сосуд 6 типа ПУ-50 (при 

отборе проб для лабораторного анализа). Методика отбора пробы о 

помощью прлбоотборного сосуда описана в приложении I.

1.1.2. Систему подготовки пробы П, содержащую блок подготовки 

газов-носителей, состоящий из дросселя I, регулятора давления и 

регулятора расхода 3, крана-дозатора 4 и испарителя 5, вмонтировав 

ный непосредственно во вход колонки, чтобы избежать размытия пи­

ков легких компонентов, обусловленных увеличением объема пробы 

при испарении.

1.1.3. Елок хроматографических колонок Ш (БХК) со средствами 

обеспечения необходимого режима анализа (термостат, программатор). 

В состав БХК входят: рабочая насадочная колонка II, вход которой 

соединен непосредственно с испарителем; сравнительная насадочная 

колонка 10 и капиллярная колонка 13.

1.1.4. Систему детектирования ТУ, состоящую йз детектора по 

теплопроводности (катарометра) 9, переключающего крана 8, пла­

менно-ионизационного детектора 7.

В состав схемы входят также не показанные на чертеже ре­

гистрирующий прибор - электронный автоматический потенциометр, 

блок обработки хроматографической информации (интегратор типа 

М~02 разработки Дзержинского филиала НПО "Химавтематика", Щ-26 

производства ШР,процессорный интегратор CI-IOG производства 
ЧССР),

Примечание: в реальной блок-схеме метода отдельные элементы 

могут отсутствовать (например, если обработка хроматограмм



Принципиальная схема намерения плотности В ШУ 
хроматографическим методом

Черт Л
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ведется вручную,может отсутствовать блок обработки информации),

Измерение состава ШФЛУ с помощью схемы, изображенной на чер­

теже I, осуществляется следующим образом,

С помощью элементов системы подготовки пробы П (дросселя I, 

регуляторов давления 2 и расхода 3) устанавливают требуемые рас­

ходы газов-носителей и заполняют дозируемый объем краца-дозатора 4 

из сосуда 6 ШФЛУ. Затем поворотом крана-дозатора 4 вводят пробу 

11ЙЛУ в испаритель 5, Испаренная проба ШФЛУ поступает в рабочую 

ячейку детектора по теплопроводности II. В другую (сравнительную) 

ячейку детектора по теплопроводности II поступает газ-носитель. 

Напряжение, возникающее при разбалансе мостиковой схемы, в кото­

рую включены резистивные элементы детектора по теплопроводности, 

фиксируется в виде хроматограммы (последовательности пиков). Пос­

ле прохождешш детектора по теплопроводности тяжелая часть испа­

ренной пробы ШФЛУ (компоненты С5 и далее) через кран б и капил­

лярную колонку 12 подается на пламенно-ионизационный детектор 7, 

где производится разделение пиков и их регистрация на ленте само­

пишущего прибора.

Расчет состава производится либо вручную, либо с помощью ав­

томатических электронных интеграторов,

1.2. Периодический контроль погрешности измерений состава 

ШФЛУ производится согласно методике, приведенной в Приложении 6.

2. С Р Е Д С Т В А  И З М Е Р Е Н И Я  И  В С П О М О Г А Т Е Л Ь Н Ы Е  У С Т Р О Й С Т В А

При выполнении измерений должны быть применены следующие из­

мерительные средства, устройства и вспомогательное оборудование.

2.1v Измерительные средства.

2.1.1. Газовый хроматограф ЛХМ-6МД по ТУ 25-05-1497-70.

2Л.2. Интегратор И-02, И-05 по ТУ 26-04-3194-76.
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2.1.3. С е к у н д о м е р  С 0 П р 2 а - 2  к л . 2  п о  Г О С Т  50 72-79.

2. 1. 4. Л у п а  и з м е р и т е л ь н а я  Л И - 3  п о  Г О С Т  25 70 6- 83 .

2.1.5. Т е р м о м е т р  Т П - 4 (0-200 °С) по Г О С Т  2 8 2 3 - 73*Е.

2. 1.6. В е с ы  л а б о р а т о р н ы е  а н а л и т и ч е с к и е  B Q P A - 2 0 0  по 

Т У  25 . 0 6 . I I 3 I - 7 9 .

2.1.7. П и п е т к и  1 - г о  к л а с с а  в м е с т и м о с т ь ю  I м л  и  2 м л  по 

Г О С Т  20 29 2 - 7 4 * Е .

2.1.8. М а н о м е т р  н а  0 , 2 5  М П а  к л . 0 , 4  п о  Г О С Т  6521-72*.

2.1.9. В а в д у ш е т р  н а  О Д  М П а  кл. 0 , 4  п о  Г О С Т  6521-72.

2.2. У с т р о й с т в а  и  в с п о м о г а т е л ь н о е  л а б о р а т о р н о е  оборудование.*

2.2.1. Ш к а ф  с у ш и л ь н ы й  т и п а  С Н О Л  п о  Т У  16-531, 6 3 8 - 7 8  (или 

П С - 3  п о  Т У  6 4 - I -I 4I I- 76 ).

2.2.2. П р о б о о т б о р н и к  т и п а  П У - 5 0  п о  Г О С Т  14921-78.

2.2.3. Л и н е й к а  с ч е т н а я  л о г а р и ф м и ч е с к а я  Л С Л 0 - 2 5 0 - 1 4 А  п о  

Г О С Т  5161-72.

2.2.4. Р е д у к т о р  к и с л о р о д н ы й  Д К П - 1 - 6 5  п о  Т У  2 6 -0 5- 46 3- 76 .

2.2.5. В о д о с т р у й н ы й  на с о с  по Г О С Т  25336-82*Е.

2.2.6. К о л о н к а  к а п и л л я р н а я  с т а л ь н а я  (в ну т р . д и а м е т р  0 , 2 5  мм, 

дл и н а  к о л о н к и  - 100 м )  п о  Т У  2 5 -0 5. 28 15 -8 2.

2. 2. 7. К о л о н к а  с п и р а л ь н а я  с т а л ь н а я  ( в ну тр .д иа ме тр 3  мм, дли­

н а  к о л о н к и  4  м )  п о  Т У  2 5 -0 5. 28 15 -8 2.

2.2.8. К о л б а  к р у г л о д о н н а я  т и п а  Г Г П - 3 0 0  в м е с т и м о с т ь ю  2 5 0  с м3 
Г О С Т  2 5 3 3 6 - 82*Е.

2.2.9. Э к с и к а т о р  п о  Г О С Т  2 5 3 3 6 - 8 2  (тип эк с и к а т о р а  1-250).

2.2.10. Ч а ш к а  ф а р ф о р о в а я  п о  Г О С Т  9147-80*Е.

2.2.11. С и т а  к о н т р о л ь н ы е  (размер я ч е е к  0 , 50 м м , 0 , 35 м м  

Г О С Т  51757-72.

2.2.12. М и к р о ш п р и ц  .\Uii-I0 п о  ТУ 25 -0 5-2X52-76.

2.2.13. В а к у ум мн нй насос т и па B H - 4 6 I M  по ТУ. 26 -0 4- 52 8- 75 .



2 . 2 . 1 4 .  Р е з и н о в ы й  ш л а н г  п о  Г О С Т  3 3 99 *7 6.

2.2. 15 . П р о в о л о ч н а я  с е т к а  п о  Г О С Т  3684 -7 3.

2.2. 16 . С т е к л я н н а я  в о р о н к а  В - 3 6 - 5 0 Х С  п о  Г О С Т  2 5 3 3 6 - 8 2 * Е .

2.2.17. Н а б о р  х и м п о с у д ы  д л я  ф р а к ц и о н н о й  п е р е г о н к и  х о в д е н с а т а  

ПО Г О С Т  2177 -8 2* Е.

2.2.18. С т е к л я н н а я  т а р а  п о  Г О С Т  1 7 7 6 8 - 8 6  в м е с т и м о с т ь ю  5 0  с м 8 . 

Пр и м е ч а н и е :  В с е  п р и б о р ы  и  с р е д с т в а  до л ж н ы  и м е т ь  а т т е с т а т  о  п о в е р ­

ке. Д о п у с к а е т с я  п р и м е н я т ь  др у г и е  и з м е р и т е л ь н ы е  с р е д с т в а  н  об ор у­

до в а н и е  с  а н а л о г и ч н ы м и  и л и  л у ч ш и м и  т е х н и ч е с к и м и  я  м е т р о л о г и ч е с к и м и  

х а р а к т е р и с т и к а м и .

2.3. Р е а к т и в ы  д л я  п р и г о т о в л е н и я  г р а д у и р о в о ч н ы х  смесей.

2. 3. 1. Н а б о р  ч и с т ы х  у г л е в о д о р о д о в  №  I (метан, этан, пр опан, 

бу та н) п о  Т У  3 8 . 4 0 1 1 - 7 9  или н а б о р  " У г л е в о д о р о д ы  C j - C 4 " п о

Т У  6- 0 9 - 2 4 5 7 - 7 2 .

2 . 3. 2. Н - п е н т а н  Ч  (Н-гексан Ч) п о  Т У  7 - 0 9 - 3 6 6 1 - 7 4  (ТУ 6 - 0 9 -  

- 3 3 7 5 - 7 3 ) ,

2 . 3. 3. Х л о р и с т ы й  ка л ь ц и й  Ч  п о  6- 09 -4 7I I- 8I ,

2. 3. 4. Н а б о р  "Н а с ы щ е н н ы е  у г л е в о д о р о д ы  C,g-CjQH Й  2  п о  

Т У  6 - 09 -1 99 7- 77 ,

2.3.5. Н а б о р  " А р о м а т и ч е с к и е  у г л е в о д о р о д ы ” №  3 (бензол, то лу ол , 

этилбе нз ол , ку мол, п с е в ц о к у м о л ) п о  Т У  6 - 09 -I 99 &- 77 .

2. 3.6. И з с о к т а в  Х Ч  (для х р о м а т о г р а ф и и )  п о  Т У  6- 09 -9 2I -7 I,

2. 3.7. П р о п и л б е н з о л  Х Ч  (для х р о м а т о г р а ф и и )  п о  Т У  6- 09 -9 23 -7 6,

2.3.8. М е з и т и л е н  Х Ч  (для х р о м а т о г р а ф и и )  п о  Т У  6 - 0 9 -4 3- 49 -7 7.

2.3.9. О к с и л о л  Х Ч  (для х р о м а т о г р а ф и и )  п о  Т У  6- 09 -9 15 -7 6.

2.3.10. М - к с и л о л  Х Ч  (для хр ом а т о г р а ф и и )  п о  Т У  6- 09 -4 56 5- 77 .

2.3.11. П - к с и л о л  / Ч  (для хр ом а т о г р а ф и и )  п о  ТУ 6 - 09 -4 60 9- 78 .

2.4. Адсо рб ен ты .

2.4.1. С к в а л а н  Ч (для х р о м а т о г р а ф и и ) п о  Т У  M X 3 - 2 G - 6 4  и л и  

п р о и з в о д с т в а  ГДР.
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2.4.2. П о л и с о р б - I  п о  Т У  6 - 0 3 -3 30 2- 74 , ф р а к ц и я  0 , 2 5 - 0 , 5 0  нм.

2.4.3. П о л и э т и л е н г л и к о л ь  -  П Э Г  40000.

2.5. П р о м ы в о ч н ы е  жи д к о с т и .

2. 5.1. Б о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я  п о  Г О С Т  6709-72*.

2.5.2. С п и р т  э т и л о в ы й  п о  Г О С Т  89 81-78.

2 . 5. 3. А ц е т о н  Х Ч  п о  Г О С Т  26 03 -7 9* .

2.5.4. Р е а к т и в ы  п о в е р х н о с т н о - а к т и в н ы е  О П - 7  ( Ш - 10), твин-60, 

т в и н - 8 0  п о  Г О С Т  2 3 3 6 1 - 78*Е.

2.6. Га з ы - н о с и т е л и .

2. 6. 1. В о з д у х  с ж а т ы й  т е х н и ч е с к и й  п о  Г О С Т  24484-80.

2 . 6 . 2 .  Г е л и й  в  б а л л о н е  В Ч  п о  Т У  51-4 90 -8 0.

3.1. П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  д о л ж н ы  быть с о б л ю д е н ы  у с ло ви я, 

с о о т в е т с т в у ю щ и е  Г О С Т  24 3 1 - 8 0  " Х р о м а т о г р а ф ы  а н а л и т и ч е с к и е  га зо вы е" , 

а им ен но :
3.2. ПИ ШУ , т р а н с п о р т и р у е м а я  п о  п р о д у к т о п р о в о д у , до л ж н а  с о о т ­

в е т с т в о в а т ь  Т У  3 8 - 1 0 1 5 2 4 - 8 3  и  и м е т ь  о л е д у ю щ и е  по ка за те ли .

3. У С Л О В И Я  В Ы П О Л Н Е Н И Я  И З М Е Р Е Н И Й  С О С Т А В А  

И  Х А Р А К Т Е Р И С Т И К А  И З М Е Р Я Е М О Й  С Р Е Д Ы

Т а б л и ц а  I

П о к а з а т е л и  Ш Ф Л У

Н а и м е н о в а н и е
п о к а з а т е л я

! Н о ш а  п о  м а р к а м  ! М е т о д ы  и с п ы т а н и й  

1  J L  _ ! _ Б _  _  !  _ В _  ! ________________________

Т У  3 8 - 1 0 1 5 2 4 - 8 3  и л и  
Г О С Т  1 0 6 7 9 - 7 9

су мм а у г л е в о д о р о д а  
с1“с2* не болев 
пропан, не м е н ё е

н е  б о ле е 3 5

15

с у м м а  у г л е в о д о р о д о в
С4- С5, не м е н е е  4 5  4 0 35
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. J L -

с у м м а  у г л е в о д о р о д о в  
C g  и  выше, не боле е и 2 5 5 0

. Со д е р ж а н и е  се р о в о д о р о д а  
и  м е р к а п т а н о в о й  серы,
М Л .  С  не б о ле е 0,02 5 0, 0 5 0 , 0 5 Г О С Т  2 2 9 8 5 - 7 8

в  т.ч. серо во до ро да * 
не более 0 , 0 0 3 0, 0 0 3 0, 0 0 3 Г О С Т  22 9 8 5 - 7 8  И Л И  

I C C T  11 38 2 - 7 6

, Со де рж ан ие в з в е ш е н н о й
во ды отс. ото, ото. Т У  38 -1 01 5 2 4 - 8 3

, Со де р ж а н и е  щ е ло чи ото * ото. отс. Т У  3 8 - 1 0 1 5 2 4 - 8 3

5. В н е ш н и й  в и ц  Бе с ц в е т н а я  п р о з р а ч н а я  Продукт, н а л и т ы й  в
ж и д к о с т ь  с т е к л я н н ы й  ц и л и н д р

д и а м е т р о м  4 0 - 6 0  м м ( 
п р и  ра с с м о т р е н и и  
е г о  в  п р о х о д я щ е м  
с в е т е  д о лж ен бы т ь  
бе сц в е т н ы м

3.3. О т б о р  п р о б ы  в  м и к р о ш п р и ц  д о лж ен о с у щ е с т в л я т ь с я  т о л ь к о  

п о с л е  те р м р с т а т и р о в а н н я  п р о б о о тб ор ни ка и  м и к р о ш п р и ц а  о п р о б о й  при 

(20 х  0,5)°С. В ы х о д  к о ло нк и должен б ы ть в ы в е д е н  в  в ы т я ж н о й  щкаф.

3.4. У с л о в и я  пр о в е д е н и я  ан ал из а пр и и с п о л ь з о в а н и и  н а с а д о ч н о й  

и  ка пи л л я р н о й  к о л о н о к  пр иведены в та бл иц е 2.

Т а бл иц а 2

Ус л о в и я  п р о в е д е н и я  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о  а н ал из а

Н а и м ен ов ан ие по ка за те ле й ! Н а са до чн ая
„!_калрн£а___ j. аодовка _

I

I. Р а б о ч а я  т е мп ер ат ур а и с п а р и ­
теля, °С 175 1 5 0

2. Д и а п а з о н  и з м е н е н и я  темпе­
р а т у р ы  хр ом а т о г р а ф и ч е с к о й  
колонки, ос

н а ч а л ь н а я  те мп ер ат ур а ьо 35.

ко не чн ая темп ер ат ур а 200 П 2
3. Ск ор ос ть программирования, 

Ог;/с 0,42 0.0X5 -  0,1



II

4. В к л ю ч е н и е  п р о г р а м м ы - п о о л е  в ы х о д а  
Н - г е п т а я а

5. Д л и н а  к о л о н к и , м 3 100
6 , В н у т р е н н и й  д и а м е т р ,  м м 3 0 , 2 5

7» С о р б е н т ,  ж и д к а я  ф а з а п о л и е о р б -1
П Э Г - 4 0 0 0 0 о к в а л а н

8. Ф р а к ц и я  с о р б е н т а ,  м м 0 , 3 6  -  0 , 6 0

9. Р а с х о д  г а з а  -  н о с и т е л я , # 
г е л и я  (при 2 5 + 5  °С) ,см / м и н 1 *6 1 .6

Х О . Д а в л е н и е  н а  в х о д е  в  к о л о н к у ,  
П а  ( к гс /с м* ) 1 , 4 - Ю 5« , 4 ) 1 , 4 - Ю б (1,4)

И . К о э ф ф и ц и е н т  д е л е н и я  п о т о к а  
г а з а - н о с и т е л я  д л я  к а п и л л я р ­
н о й  к о л о н к и 1 / 3 0

1 2 . Р а с х о д  в о д о р о д а ,  с м 3/ м и н . 3 0

1 3 . Р а с х о д  в о з д у х а ,  с м3/ м и н . 2 4 0 2 4 0

1 4 . О б ъ е м  в в о д и м о й  п р о б ы ,  с м 3 1,0 0 ,6

1 5 . С к о р о с т ь  п о д а ч и  д и а г р а м м н о й  
л е н т ы ,  ш /ч 7 2 0 7 2 0

16. П р о д о л ж и т е л ь н о е т ь  а н а л и з а  .turn 20 20
1 7 . В р е м я  о х л а ж д е н и я  т е р м о с т а т а  

к о л о н о к ,  м и н 1 5 I S

3. 5 .  П р и  н е о б х о д и м о с т и  и с п о л ь з о в а т ь  о б ъ е м  п р о б ы  0 , 7  с м 3 и  
б о л е е  к о л и ч е с т в е н н о е  с о д е р ж а н и е  п р и м е с е й  о п р е д е л я ю т  м е т о д о м  а б с о ­

л ю т н о й  г р а д у и р о в к и  п о  с м е с я м  с и з в е с т н о й  к о н ц е н т р а ц и е й  п р и м е с и  

у г л е в о д о р о д о в  ( П р и л о ж е н и е  2).

4. ТР ЕБ ОВ АН ИЯ - К  К В А Л И Ф И К А Ц И И  О П Е Р А Т О Р О В

4.1. Х р о м а т о г р а ф  д о л ж е н  о б с л у ж и в а т ь  с о т р у д н и к  с  к в а л и ф и к а ц и ­

ей н с  н и ж е  т е х н и к а  К Ш  и А.

4.2. П р о в е д е н и е  и з м е р е н и й  с о с т а в а  Ш Ф Л У  д о л ж н о  п р о и з в о д и т ь с я  

с п е ц и а л и с т о м  с « в а п и ^ и к а ц и г й  н е  н и ж е  л а б о г а н т а  1 У  р а з р я д а .
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S. Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И

П р и  в ы п о л н е н и и  н а м е р е н и й  п л о т н о с т и  Ш Ф Л У  х р о м а т о г р а ф о м  д о л ж н ы  

б ы т ь  с о б л ю д е н ы  т р е б о в а н и я  с л е д у ю щ и х  д е й с т в у ю щ и х  документов:

5.1. " П р а в и л а  б е з о п а с н о с т и  в г а з о в о м  х о з я й с т в е " ,  у т в е р ж д е н н ы е  

Г о с г о р т е х н а д з о р о м  2 6 . 0 6 . 7 8  г. ( М . : Н е др а, 1980).

5.2. " П р а в и л а  т е х н и ч е с к о й  э к с п л у а т а ц и и  э л е к т р о у с т а н о в о к  п о т ­

ре б и т е л е м "  («I.: Энергия, 1969).

5.3. Т р е б о в а н и я  б е з о па сн ос ти , п р и в е д е н н ы е  в  и н с т р у к ц и я х  по 

э к с п л у а т а ц и и  к  х р ом ат ог ра фа м.

5.4. По ме ще ни я, в  к о т о р ы х  п р о в о д я т  р а б о т ы  с ШФЛУ. д о лж ны 

б ы т ь  о б о р у д о в а н ы  с р е д с т в а м и  п о ж а р о т у ш е н и я  в  с о о т в е т с т в и и  с Г О С Т  

1 2 . 4 .0 09 -7 5. В  н и х  з а п р е щ а е т с я  п р и м е н я т ь  о т к р ы т ы й  ог онь. П о м е щ е ­

н и я  д о л ж н ы  б ы т ь  о с н а щ е н ы  о б щ е о б м е н н о й  п р о т о ч н о й  и  в ы т я ж н о й  в е н ­

ти ля ци ей .

5.5. П р и г о т о в л е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  с м е с е й  н е о б х о д и м о  п р о в о д и т ь  

в  в ы т я ж н о м  ш к а ф у  с с о б л ю д е н и е м  м е р  п р е д о с т о р о ж н о с т и .

5.6. Р а з р е ш а е т с я  р а б о т а т ь  с п о в е р е н н ы м и  о п л о м б и р о в а н н ы м и  при­

бора ми , и м е ю щ и м !  к л е й м о  и л и  п а с п о р т  о с о о т в е т с т в у ю щ и м и  о т м е т к а м и .

6, П О Д Г О Т О В К А  К  В Ы П О Л Н Е Н И Ю  И З М Е Р Е Н И Й  С О С Т А В А  Ш Ф Л У

П р и  п о д г о т о в к е  к  в ы п о л н е н и ю  и з м е р е н и й  д о л ж н ы  б ы ть п р о в е д е н ы  

с л е д у ю щ и е  работы,

6.1. П р о в е р я ю т  на ли чи е т р еб уе мо й т е х н и ч е с к о й  д о к у м е н т а ц и и  на  

в с е  с р е д с т в а  и з м е р е н и й  и  в с п о м о г а т е л ь н ы е  у с т р о й с т в а  (п ас по рт ,т ех­

н и ч е с к о е  оп исание, и н с т р у к ц и и  п о  о б с л уж ив ан ию , с в и д е т е л ь с т в а  о б  

а т т е с т а ц и и  и л и  п о в е р к е  и  т . д . ).

6.2. П о д г о т а в л и в а ю т  х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е  ко л о н к и  к работе.

6.2.1. П о д г о т о в к а  н а с а д о ч н о й  колонки.
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6.2.1.1. Приготовление сорбента*

Полисорб-I требуемой фракции в фарфоровой чашке выдерживают 

в течение 8 часов в сушильном шкафу при 150 °С. На охлажденный 

в эксикаторе с хлористым кальцием полисорб наносят стационарную 

"жидкую" фазу в раствор полиэтиленгликоля ПЭГ-40000 в ацетоне ме­

тодом испарения из расчета 1,5 - 2,0 % от массы полисорба. Для 
этого в круглодонную колбу помещают определенное количество твер­

дого носителя (адсорбента) и наливают раствор ПЭГ-40000 в ацетоне 

в соотношении 1:250 (300). Объем ацетона должен быть таким, чтобы 

весь полисорб-1 был покрыт раствором "жидкой" фазы. Содержание 

колбы тщательно перемешивают и испаряют ацетон на водяной бане при 

50 °С, осторожно перемешивая при помощи слабой струи воздуха 

(О,2-0,3 см3/с). Готовый сорбент отсеивают от пылевидных частиц 

и хранят в закрытой склянке.

6.2.1.2. Подготовка колонки.

6.2.1.2.1. Перед заполнением колонки сорбентом ее промывают 

IJt-нм раствором О Л-7 (ОП-Ю, твин-60, твин-80) в дистиллированной 

воде, затем дистиллированной водой и этиловым спиртом (или ацето­

ном). После промывки колонку сушат в сушильном шкафу при темпера­

туре 200 °С в течение 1 часа.

6.2.1.2.2. Заполнение колонки производят через стеклянную 

воронку соединенную с колонкой отрезком резинового шланга. Другой 

конец колонки закрывают тампоном из проволочной сетки или стекло­

ваты и подсоединяют к вакуумному насосу через резиновый шланг. Для 

лучшего заполнения колонки ее слегка постукивают при добавлении 

порции пояисороз.

6.2.1.2.3. Заполненную колонку устанавливают в термостате 

хроматографа и, не присоединяя к детектору, стабилизируют сорбент 

при 100 °С, продувая газом-носителем (0,5 см3/с) в течение 100 мин. 

З а т е м  колонку охлаждают до комнатной температуры, присоединяют ое



1 4

выходной конец к детектору и проверяют герметичность газовой ли­

нии. Рекомендуется устанавливать в термостаты две идентичные ко­

лонки. На трехметровую колонку требуется примерно 5,5 - 6,0 г сор­

бента.

Дрейф нулевой линии самописца после продувки колонки не дол­

жен превышать 2 % от шкалы самописца при температуре 200 °0. 

При необходимости стабилизацию колонки повторяют. Для регенерации 

колонки ее продувают при 260-280 °С в течение I часа.

6.2.2. Подготовка капиллярной колонки.

6.2.2.1. Приготовление раствора жидкой фазы

В качестве неподвижной жидкой фазы при анализе ШФЛУ исполь­

зуется с кв алан. Для нанесения пленки еквалана на поверхность ко­

лонки готовят его 10%-й раствор в пентане в количестве 5-10 см3 и 
хорошо фильтруют.

6.2.2.2. Подготовку колонки (промывку, заполнение скваланом) 

выполняют согласно "Техническому описанию и инструкции по эксплу=- 

атации хроматографа ЛХМ-8ВД".

6*2.2.3. В наполнительное устройство помещают I см3 10#-го 

раствора еквалана в пентане. Капилляр вводится до дна пробирки. 

Процесс заполнения осуществляется в течение 1,5-2 часов при пос­

тепенном увеличении давления продуваемого через колонку газа до 

О Д  МПа (1,0 кгс/см ). После выхода последней капли раствора ко­

лонка продувается при этом же давлении в течение 12-14 часов 

при комнатной температуре.

6.2.2.4. Дальнейшая стабилизация фазы осуществляется в термо­

стате хроматографа без подссояикония к детектору при давлении га­

за-носителя (гелия) пород колонкой 1,4* ТО** Па (1,4 кг/см^), 

выставленного с помощью редуктора в блоке подготовки газон, при 

повышении температуря от 25 °С ло 120 °С со скоростью 20 0"Д.
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П р и  д о с т и ж е н и и  120 °Й: п р о д у в к у  г а з о м - н о с и т е л е м  в е д у т  в  т е ч е н и е  

1 2 - 1 4  ч а о о в ,  з а т е м  п о д с о е д и н я ю т  в ы х о д н о й  к о н е ц  к о л о н к и .

Д р е й ф  н у л е в о й  л и н и и  п о с л е  с т а б и л и з а ц и и  к о л о н к и  п р и  т е м п е р а ­

т у р е  в о  ° С  н е  д о л ж е н  п р е в ы ш а т ь  2  % о т  ш к а л ы  с а м о п и с ц а .  П р и  н е о б х о ­

д и м о с т и  с т а б и л и з а ц и ю  к о л о н к и  п о в т о р я ю т .

6.3. У с т а н о в к у  и  в к л ю ч е н и е  х р о м а т о г р а ф а  п р о и з в о д я т  в  с о о т в е т ­

с т в и и  с  " Т е х н и ч е с к и м  о п и с а н и е м  и  и н с т р у к ц и е й  п о  э к с п л у а т а ц и и  х р о ­

м а т о г р а ф а  Л Х М -8Щ "  1 . 5 5 0 . 0 1 7 . 7 0 .

6.4. П о в е р к у  х р о м а т о г р а ф а  п р о и з в о д я т  в  с о о т в е т с т в и и  с Г О С Т  

8 . 4 8 5 - 8 3  " Х р о м а т о г р а ф ы  а н а л и т и ч е с к и е ,  г а з о в ы е ,  л а б о р а т о р н ы е .  М е т о ­

д ы  и  с р е д с т в а  п о в е р к и !

7. О П Р Ш Ш Ш Б  С О С Т А В А  Ш Ф Л У

7.1. В к л ю ч а ю т  х р о м а т о г р а ф  и  п о с л е  с т а б и л и з а ц и и  н у л е в о й  л и н и и  

н а  м а к с и м а л ь н о - ч у в с  т в и т е л ь н о й  ш к а л е  п р и б о р а  п р и  н а ч а л ь н о й  т е м п е р а ­

т у р е  п р о в о д я т  х о л о с т о й  о п ы т  п о  з а д а н н о й  п р о г р а м м е  (или в в о д я т  п р о ­

б у  в о з д у х а ) .  З а т е м ,  у с т а н о в и в  н а  л и м б е  р а с х о д а - з а д а т ч и к а  н а ч а л ь н у ю  

т е м п е р а т у р у , п р и  с т а б и л ь н о й  н у л е в о й  л и н и и  п р и с т у п а ю т  к  в ы п о л н е н и ю  

а н а л и з а .  П р о б у  О Ш У  о т б и р а ю т  и з  т е р м о с т а т и р о в а н н о г о  п р и  2 0  ° С  м е ­

т а л л и ч е с к о г о  п р о б о о т б о р н и к а  м и к р о ш п р и ц о м  и  в в о д я т  с р а з у  в  и с п а р и ­

те ль . О д н о в р е м е н н о  в к л ю ч а ю т  п р о г р а м м у .  З а п и с ь  х р о м а т о г р а м м ы  п р о и з ­

в о д я т ,  у с т а н а в л и в а я  м а с ш т а о  в  з а в и с и м о с т и  о т  к о н ц е н т р а ц и и  и  у с л о ­

вий? н а и б о л ь ш е г о  з н а ч е н и я ' в ы с о т ы  пика.

П о с л е  в ы х о д а  п о с л е д н е г о  к о м п о н е н т а  о т к л ю ч а ю т  п р о г р а м м у  и  н а ­

грев,. о т к р ы в а ю т  дв е р к у  т е р м о с т а т а ,  ч т о б ы  у с к о р и т ь  о х л а ж д е н и е  к о ­

л о н к и .
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8. О Б Р А Б О Т К А  И  О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В

8.1. К а ч е с т в е н н ы й  с о с т а в  Ш Л У ,  п р о ш е д ш и х  ч е р е з  н а с а д о ч н у ю  

к о л о н к у ,  у с т а н а в л и в а ю т  п о  в р е м е н и  и  т е м п е р а т у р е  у д е р ж и в а н и я ,  

п р и в е д е н н ы м  в  т а б л и ц е  П З Л  П р и л о ж е н и я  3.

8.2. К о л и ч е с т в е н н ы й  с о с т а в  п р о б ы  о п р е д е л я ю т  м е т о д а м и  в н у т р е н ­

н е й  н о р м а л и з а ц и и  п л о щ а д е й  п и к о в  и л и  а б с о л ю т н о й  г р а д у и р о в к и .

П р и  в е л и ч и н е  и с п о л ь з у е м о й  п р о б ы  О , 2 - 0 , б  с м 3 м а с с о в у ю  д о л ю  
к а ж д о г о  к о м п о н е н т а  С  i в  п р о ц е н т а х  в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е

Г .алй
Z t i

100 (I)

г д е  -  п р и в е д е н н а я  п л о щ а д ь  п и к а  к о м п о н е н т а ,  м м ^;

£  -  с у м м а  п р и в е д е н н ы х  п л о щ а д е й  п и к о в  в с е х  у г л е в о д о р о д о в ,

мм^.

П р и в е д е н н у ю  п л о щ а д ь  п и к а  у г л е в о д о р о д о в  ( ) в ы ч и с л я ю т

$L* J*0& ki.,lsit М • т л , (2)

г д е  JUqg -  ш и р и н а  щ р о м а т с я | р а ф и н е о к о г о  пи к а ,  и з м е р е н н а я  н а  п о л о в и ­

н е  е г о  1В Ы00ТЫ., мм,;

f l L -  в ы с о т а  « х р о м а т о д р е ф и ч е о к о г о  .пика, м м ;

-  к о э ф ф и ц и е н т  ч у в с т в и т е л ь н о с ш  ( к о э ф ф и ц и е н т ы  ч у в с т в и т е л ь ­

н о с т и  .для д е т е к т о р а  ,по т е п л о п р о в о д н о с т и  п р и  и о п о л ъ з о в а -  

*нии г е л и я  ;в .качестве .носителя .-приведены .в т а б л . Н .3.2 
П р и л о ж е н и я  30;;

М -  м а с ш т а б  р е г и с т р а т о р а  х р о м а т о г р а ф а ^

/7}a  -  к о э ф ф и щ ш н т . ,  у ч и т ы в а ю щ и й  с к о р о с т ь  д и а г р а м м н о й  л е н т ы

ГПп. -  3 п р и  .240 юл/ч и  Ш л -  I п р и  7 2 0  мм /ч .

8.3. К а ч е с т в е н н ы й  с о с т а в  Ш \ Л У , п р о ш е д ш и й  ч е р е з  к а п и л л я р н у ю  

к о л о н к у ,  о п р е д е л я ю т  п р и  с т р о г о м  с о б л ю д е н и и  у с л о в и й  а н а л и з а  

( п . 3 . 3  н а с т о я щ е й  и н с т р у к ц и и )  о у ю т о м  о т н о с и т е л ь н ы х  в р е м е н
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удерживания отн., порядка выхода компонентов, характерис­

тических температур ( 7* ) и относительных массовых коэффициен­

тов чувствительности» приведенных в таблице П.4.1 Приложения 4.

Относительное время удерживания отдельных компонентов опре­

деляется по формуле

‘ « - « ■ • s s , '  « >

где Ькс ~ время удерживания L -го компонента, с;
t e em-  время удерживания стандарта (гексана прк анализе ЩФШО.с, 
Количественный состав определяет с помощью метода внутренней 

нормализации. Массовая доля казцого компонента в % рассчитывается 
по формуле

A . & E L  /Г
Сс £ s LKl • (4)

f) 1 . .
где Si - значение площади пика L -го компонента на хроматограм­

ме анализируемой смеси, в условных единицах; 
п  ^

значение суммы приведенных площадей всех определяемых
1 с

компонентов, в условных единицах;

Д  - массовая доля фракции ШШ с температурой начала кипе- 

кия 174 °С (А = ICO % = 100 - д  , где cj - оста­

ток навески ШФЛУ в г,полученный в результате отгонки 

из 100 г общей массы отобранной ШФЛУ фракции с темпера­

турой конца кипения 174 °С);

Ki - массовый коэффициент чувствительности для пламенноиони­

зационного детектора (таблица П.3.2 Приложение 3).

8.4. Вычисляют плотность ШФЛУ при температуре 20 °С по фор-

" "  , (5)

где — плотность частого I -го  компонента при температуре жид­
кости 20 °С, г/см3; ('TTjsr^tAC/v-<L84̂A-<4u
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Х (, -  м а с с о в а я  в о л я  t - r o  к о м п о н е н т а .

М а с с о в ы е  д о л л  в  % к о м п о н е н т о в ,  п о л у ч е н н ы е  н а  х р о м а т о г р а м м е  

с  п о м о щ ь ю  н а с а д о ч н о й  к о л о н к и ,  в к л ю ч а я  к о м п о н е н т  С д , о п р е д е л я ю т с я  

п о  п . 8 .2  н а с т о я щ е й  и н с т р у к ц и и .

М а с с о в ы е  д о л и  к о м п о н е н т о в  (в %) ,  п о л у ч е н н ы е  н а  х р о м а т о г р а м м е  

с  п о м о щ ь ю  к а п и л л я р н о й  к о л о н к и  о п р е д е л я ю т с я  с л е д у ю щ и м  о б р а з о м :

а) С н а ч а л а  н а  х р о м а т о г р а м м е ,  п о л у ч е н н о й  с п о м о щ ь ю  н а с а д о ч н о й  

к о л о н к и ,  о п р е д е л я ю т  с о с т а в  п р о б  б е з  д е т а л ь н о й  р а с ш и ф р о в к и  с о с т а в а  

т я ж е л ы х  к о м п о н е н т о в  ( н а п р и м е р ,  п о с л е  п и к а  к о м п о н е н т а  С д ) .

б) П р о ц е н т н о е  с о д е р ж а н и е  к о м п о н е н т а  Сд, ( # С д Н ) , п о л у ч е н н о е  н а  

х р о м а т о г р а м м е  с  п о м о щ ь ю  н а с а д о ч н о й  х о л о и к и ,  р а в н о е  в е л и ч и н е  п л о щ а ­

д и  "а", п р и р а в н и в а е т с я  к  в е л и ч и н е  п л о щ а д и  " в " , р а в н о й  п р о ц е н т н о м у  

с о д е р ж а н и ю  к о м п о н е н т а  С д  № д н ) , п о л у ч е н н о м у  н а  х р о м а т о г р а м м е  с  

п о м о щ ь ю  к а п и л л я р н о й  к о л о н к и .

-в) L a a #  с у м м а р н о е  о п и с а н и е  в с е х  к о м п о н е н т о в  т я ж е л о й  ч а с т и  

п р о б ы  п о  д а н н ы м ,  п о л у ч е н н ы м  н а  н а с а д о ч н о й  к о л о н к е ,  п р о с т ы м  п е р е ­

с ч е т о м  о п р е д е л я ю т  с о д е р ж а н и е  в с е х  к о м п о н е н т о в  в  п р о б е .  Д л я  э т о г о  

о п р е д е л я ю т  п  .

~~Ъ ' (в)

г д е  -  м а с с о в а я  д о л я  £ - г о  к о м п о н е н т а ;
С

-  п л о щ а д ь  I  - г о  п и к а ,  р а в н а я  м а с с о в о й  д о л е  L - г о  к о м п о ­

н е н т а  н а  х р о м а т о г р а м м е ,  п о л у ч е н н о й  с  п о м о щ ь ю  к а п и л ­

л я р н о й  к о л о н к и .

И д е н т и ф и к а ц и я  к о м п о н е н т о в  п р о и з в о д и т с я  п о  т и п о в о й  х р о м а т о г ­

р а м м е ,  п р и в е д е н н о й  н а  р и с .  П . 5 . 1  п р и л о ж е н и я  5.

Т и п о в а я  х р о м а т о г р а м м а  п о л у ч е н а  п р и  с л е д у ю щ и х  у с л о в и я х :  т е м ­

п е р а т у р а  и с п а р е н и я  1 5 0  °С, т е м п е р а т у р а  к о л о н к и  5 0  °С ,  с к о р о с т ь  

п р о г р а м м и р о в а н и я  1 ° С / м и н ,  р а с х о д  в о з д у х а  2 4 0  с м 3/ м и н ,  р а с х о д  

в о д о р о д а  3 0  с м 3/ м и н  .



I ?

8.5. Вычисляют плотность при температуре и давлении в тру­

бопроводе
Pi > (7)

где - значения температуры к давленая © Ж  в трубопроводе;

J3 - коэффициенты термического расширения л сжимаемости 

ШФЛУ.

8.6. Результата хроматографического определения состава и 

плотности записывают в журнал.

9. нормы точноста

9.1. Погрешность определения плотности ШФЛУ хроматографичес- 

ким методом определяют по результатам параллельных измерений плот­

ности ШФЛУ образцовым средством - напорным металлическим пикномет­

ром. Относительная погрешность определения плотности ШФЛУ ко доли­

на превышать 1,0 % при Р = 0,95 в диапазоне измерения от 5С0 до 
700 кг/м3 при условии введения поправки, определенной в результа­

те индивидуальной аттестации громатографа.

Примечание: Нормы точности предполагается уточнить после ап­

робации временной инструкции ва предприятиях отрасли.

10. ПЕРЕЧЕНЬ НОРМАтаВЙО-ТЕХНИ ЧЕСКОЙ ДОШШТАПДО, 
ИСПОЛЬЗОВАННОЙ ПРИ РАЗРАБОТКЕ ИНСТРУКЦИИ

Ю Л .  РД 39-32-1317-85 Газохроматографическое определение ком­

понентного состава углеводородов (до Cjg) газоконденсата и газа. 
Краснодар, ВИИДИгазпереработка, 1985.

10.2. ТУ 38-4018-88. Сероводород сниженный. Технические усло­

вия на от тные партии.

10.3. ГОСТ 24313-80, ГСП. Хроматографы аналитические газовые 

•лабораторное. Основные параметры, технические требования, методы
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испытаний.

10*4. ГОСТ 8.485-83, ГСИ. Хроматографы аналитические газовые 

лабораторные. Метопы к средства позерки.

1C.5. ГОСТ 17567-81. Хроматография газовая. Термана и опреде­
ления.

10.6. ГОСТ 14921-78. Газы углеводородные сжиженные. Метод 

отбора проб.

10.7* ГОСТ 18917-82. Газ горючий природный. Метод отбора проб.

10.8. ГОСТ 14920-79. Газ сухой. Метод определения компонент­

ного состава.

10.S. ГОСТ 8.010-72, ГСИ. Общие требования к стандартизации

к аттестации методик выполнения измерений.

10.10. ГОСТ 8.326-78, ГСИ. Метрологическое обеспечение раз­

работки, изготовления и эксплуатации нестакцартизозанкых средств 

измерений.

10.11. ОСТ 39-132-81. Организация и порядок проведения ведом­

ственной метрологической аттестации хроматографических измерений.

10.12. МИ 216-80. ГСИ. Методика метрологической аттестации 

градуировочных смесей для хроматографии, приготовленных на основе 

стандартных образцов состава исходных веществ.- ы. Госстандарт, 1980.

1C.13. МИ 137-77. Методика по нормированию метрологических 

характеристик, .градиурозке, позерке хроматографических приборов 

универсального назначения и оценке точности результатов хрома­

тографических измерений.- И.Госстандарт,IS77.

10.14. Чак Heiip Г., Бояели 3. Введение в газовую хромато­

графию. М., Мир, 1970, 273 с.
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П р и л о ж е н и е  I 

Об яз а т е л ь н о е

О п и с а н и е  р а б о т ы  с и с т е м ы  о т б о р а  ц р о б ы  .ШФШГ 

и з  т р у б о п р о в о д а

О т б о р  п р о б  с л е д у е т  п р о и з в о д и т ь  в  с о о т в е т с т в и и  с Г О С Т  2 5 1 7 - 8 0  

в  м е от е, о б е с п е ч и в а ю щ е м  у с р е д н е н н ы й  со с т а в  цробы. К о л и ч е с т в о  т р уб ок 

в  п р о б о в а б о р н о м  у с т р о й с т в е  д л я  Д у  3 0 0  м м  -  .3 шт.., а  д л я  Д у  3 0 0  м м  —  

5  от. Ц е н т р а л ь н о е  от ве р с т и е  до л ж н о  р а з м е щ а т ь с я  п о  ц е н т р у  т р у б о п р о ­

во д а ,  а  п р о м е ж у т о ч н ы е  о т в е р с т и я  псоареднне .между к р ай ни ми и  ц е н т ­

р а л ь н ы м и  от ве рс ти ям и.

С х е м а  п р о б о о т б о р н о й  с и с т е м ы  т р а ц с т а в я е н а  >на черт. Ш .

П р о б о о т б о р н а я  с и с т е м а  (ПС) . д о л е ю  б ы т ь  у с т а н о в л е н а  в  у т е п л е н ­

н о м  б л о к - б о к с е  с вент ил яц ие й. О т б о р  <п р о б ы  .ШФЛУ д о лж ен п р о и з в о д и т ь ­

с я  в  г е р м е т и ч н ы й  м е т а л л и ч е с к и й  п р о б о о т б о р н и к  <в с о о т в е т с т в и и  с Г О С Т  

14 29 1 - 7 8 .  П р о б а  Ш Ф Л У  м а р к и р у е т с я  л  до лж на х р а н и т ь с я  в  х о л о д и л ь н и к е  

н е  бо л е е  3 - х  су то к. П р и  н е о б х о д и м о с т и  .Ш>ЛУ о т д е л я ю т  о т  в о д н о й  час­

т и  и  ф и л ь т р у ю т .

В  п р о ц е с с е  о т б о р а  п р о б  (в н а ч а л ь н о м  по ло ж е н и и  в о е  в е н т и л и  

за кр ыт ы) п р е д в а р и т е л ь н о  о с у щ е с т в л я ю т  п р о д у в к у  'ШФЛУ в  л и н и ю  с б р о с а  

8 , о т к р ы в  в е н т и л и  4  и  7. П о  о к о н ч а н и и  п р о д у в к и  .закрывают в е н т и л ь  '7, 

п о д с о е д и н я ю т  п р с и о о т б о р н и к  6 к  с и ст ем е о т б о р а  п р об « ^ о т к р ы в  в е н ­

т и л ь  6, з а п о л н я ю т  п р о б о о т б о р н и к  Ш Ш У . .
П о с л е  з а п о л н е н и я  п р о б о о т б о р н и к а  з а к р ы в а ю т  в е н т и л и  ш а  п р о б о ­

от бо рн ик е, в е н т и л и  4,г5. и о т с о е д и н я ю т  п р о б о о т б о р н и к  6. Затем, о т кр ыв 

в е н т и л и  9  и  7, п р о д у в а ю т  л и н и ю  о т б о р а  и н е р т н ы м  г а з о м  -через проду­

в о ч н ы е  л и н и и  1 0  и  8. После п р од ув ки в е н т и л и  9 и 7 за к р ы в а ю т  

и  п р о в е р я ю ^  п о ло же ни е о с та ль ны х -вентилей (вое вентили должны 

б ы ть закрыты).
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Схема пробоотборной системы

I - трубопровод», 2 * пробоотборный зонд;, 3 - трубка;, б;5,7,9 - 
вентиль;; б - пробоотборник;, 8,10' -  продувочные линии.

Черк H.J
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Приложение 2 
Обязательное

Приготовление градуировочной смеси и определение 
градуировочного коэффициента

При отсутствии стандартных смесей градуировочные смеси гото­

вят в стеклянной таре по ГОСТ 17768-86 весовым методом, В качестве 

градуировочной смеси монет быть использован раствор к-пентака 

(н-гексана) в н-гептане (н-октане) с массовой долей н-пентана . 

0,02-0,60 %.
Смесь н-пентана (н-гексана) в н-гептане (н-октане) готовят в  

стеклянной таре по ГОСТ 17768-86, плотно закрытой мягкой резиновой 

пробкой, выдерживающей несколько проколов иглой микрошприца* Для 

герметичности пробку плотно прикрепляют к горловине пузырька тон­

кой проволокой.

После стабилизации режима прибора микрошприцем вводят 1-2 мкл 

<ем8.10Г3) градуировочной смеси при температуре удерживания 

н-пентана (н-гексана).

Градуировочный коэффициент приготовленной смеси по н-сентану 

(н-гексану) А в г/мм^ вычисляют по формуле'

Sr'iOO*
где у  - объем ^рациуровочной смеси, введенной в хроматографам3; 

- плотность н-гептана (н-октана), г/см3;

Ж - массовая доля н-пентана (н-гексана) в градуировочной 
смеси, %;

Sr - приведенная площадь пика н-пентана (н-гексана) на хро­

матограмме градуировочной смеси, мм^.

За градуировочный коэффициент А принимают среднее арифметичес­

кое результатов трех параллельных анализов градуировочной шеей,

Градуй ров очный коэффициент проверяют каждый дета.
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П р и л о ж е н и е  3  

О б я з а т е л ь н о е

Т а б л и ц а  П 3 . 1  Х а р а к т е р и с т и к а  у д е р ж и в а н и я  к о м п о н е н т о в  

н а  к о л о н к е  с п о л и с о р б о м ,  м о ц и ф и ц и р о в а н н н м  1 , 7 5  % 
П З Г - 4 С 0 0 0  1 0 . I

Н а и м е н о в а н и е  п о к а з а т е л е й  !----- Й й Ш а Ш ЯЯ И а ,. зт и т а а н м .
_________________________L _ 1 jrpwriepasypâ  -CL
Воздух (азот+кислород) 41 66
Метан 45 68
Диоксид углерода 73 7 9
Этан SO 9 5
Сероводород 153 I I I
Пропан 210 1 3 4
Вода 220 1 3 8
2-Метзшхропан 270 1 5 8
н-Бутан 300 1 6 0
2-Метхлбутан 370 200
н-Пентан 390 200
н-Гексая 460 200
н-Гептан 540 200
н-Сктан 615 200
н-Монан 745 200
н-Докан ICI9 200

Таблица П3,2 Коэффициенты чувствительности (по отношению 
к бензолу, коэффициент чувствительности которого принят 
равным единице) для детектора по теплопроводности 
(газ-носитель гелий) LIG.I4J

Наименование компонентов ! Коэффициент чувствительности

Мзтап
Диоксид углерода 
Этан
Сероводород
Пропан
Вода
2-Метиллропан 
н-Бутан 
2-Метилбутан 
и-Пэнтон 
н-Гекссн 
н-Гептан 
н-Октан
Н-МОНЗН
н-Декан

0,45 
0,915 
0,59 
0,89 
0,68 
0,55 
О  71 
0,68 
0,707 
О,СО 
0,70 
0,70 
0,71 0,71 
0,71 .
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П р и л ож ен ие 4 

Об яз ат ел ьн ое

Т а бл иц а 4.1
С в е д е н и я  о  п о р я д к е  в ы х о д а  к о м п о н е н т о в  в  и х  

х а р а к т е р и с т и к а х

Наимвнопяниа клмпожпсмв !Х а р а к т е р н о - !О т н о с и т е л ь - ! От но си те ль ны е 
н а и м е н о в а н и е  к о м п о н е н т о в  |т а ч в о к и е  ;ное в р е м я  к а с с о в ы е  к о э ф -

(температу-
т ,°о

(Удержив ан ия (ф иц иен ты чувс тв 
! (стандарт- (витальности

„ I _________________ L  _ _  2 j :
I. П р о п а н 35 0 , 5 6 1, 13
2. И з о - б у т а н 3 5 0 , 5 9 1,12
3. Н - б у т а н 3 5 0 , 6 0 1,12
4. И з о - п е н т а н 3 5 0,66 I . И
5. Н - л е н т а н 3 5 0 , 7 0 I. II
6. 2,2 -  д и м е т д б у т а н 3 5 0, 78 1,10
7. Ц и к л о п а н т а н 3 5 0 , 8 5 1, 08
8, 2 , 3  -  д и м е т и л б у т а н 3 5 0, 8 5 1,10
9. 2  -  м е т и л п е н т а н 3 5 0 , 8 7 1,10
1 0 . 3  - м е т и л п е н т а н 35 0 , 9 3 1,10
П . Н - г е к с а н 3 5 1,00 1. И
12. М е т и л ц и к л о п е н т а н 3 5 1,13 1, 08
1 3 . 2 , 2  -  д и м е т и л п е н т а н 35 1 , 1 7 1,10
1 4 . 2 , 4  -  д и м е т и л п е н т а н 3 5 1 , 2 3 1,10
1 5 . Б е н з о л 35 1, 2 6 1,00
1 6 . 3 , 3  -  д и м е т и л п е н т а н 3 5 1, 38 1,10
1 7 . Д и « л о г е к с а н 3 5 1, 4 0 1. 08
1 8 . 2 -  м е т и л г е к с с ч 35 1 , 4 7 1,10
1 9 . 2 , 3  - д и м е т и л п е н т а н  + 1,1 

ц и м е т и л ц и к л о п е н т а н 35 1.51 1,10
2 0 . 3  - м е т и л г е к с а н 3 5 1 , 5 7 1,10
21.1,3 - ц и м е т и л ц и к л о п е н т а н - ц и с 35 1,62 1, 08
2 2 . 1 , 3 - д и м е т и л ц и к л о п е н т а н - т р а н с З б 1,66 1,08

2 3 . 3  - э т и л п е и т а н 35 1, 67 1,10
2 4 . 1 , 2 - ц и м е т а щ и к л о п е н т а н - т р а и с 3 5 1,69 1, 08
2 5 . 2 , 2 , 4 - т р й м е т и л п е н т о н 3 5 1 , 6 9 1,10
2 6 . Н - г е п т а н 35 1,88 1,10
2 7 . 1 , 2 - д ч М о т п Л1Ш  к л оп он та н- ци о 3 9 2, 1 3 1, 08
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' I _________ 2 . - 4 _ -
28.2,2-цшетилгекс ак 40 2,16 1 . Ю
29.1,1, 3-триме тхлгщклопентан 40 2,16 1,08
ЗО.Метклцйклогексан 41 2,25 1,08
31.2,5-цикеталгексан 42 2,30 1,10
32.2.4-ят1вт1ш*ексак+этилщ1К-

лопентая 43 2,38 1,09
33.2,2,З-тржеталпентан 44 2,40 1,10
34.1,2,4-тржет2Лциклопентан- . ___

транс- транс 46 2,43 1,08
35.3,З-диметнлгаксан 46 2,51 1,10
36.1,2,3-тршлетилциклопвнтай- _ _

транс- транс 47 2,07 1,ив
37.Толуол 43 2,65 1.01
38.2,3,4 - тржетилпентан 48 2,66 1 . Ю
39.2,З-циметалгексан 51 2,83 1,10
40.2,3 ,З-триметялпентан+2-ме-

ткл-З-этилпектан 51 2,85 1,10
41.2-кетилгвптая+1,1.2-трше-

тклцкклопентан 52 2,94 1.09
42.4-метилгеятан 53 2,98 1,10
43.3.4-циметилгексан+1,2.3-

тркметкжсиклопентан-одс, цкс 53 3,01 1,09
44.3~этилгексан+3метклгептан 54 3,07 1,10
45.1,2,4-тркметклцйклопентан- 

цзас, транс+2,2,5-триметкл-
. цзислогексан 54 3,09 1,08

46.1,2,3-трнметшэдклопентан- 
цис,транс+1,1,3,3-тетроме-
тилцнклопентак 55 3,13 1,08

47 Л , 3- днглеталцйклогексан-цис 
+1,4-циметклциклогексан-
транс 56 3,24 1,08

48.1, Т-цшетилциклогвксан 57 3,26 1.08
49.1-мстал-3~этилтисловвнтан--дис 56 3,32 1,08
50 Л-меткл-З-атклцкклопектан-

- транс +1-МСТИЛ-2-ЭТИЛШ1К-
лопвнтан-транс 59 3,33 1,08

51Л-М0ТИЛ-1 этилциклоиентан 60 3,38 1,08
52.1,2,3,4-тетраметнлцккло-

пентан-транс,транс-транс 62 3,52 1.08
53.Н-октан 62 .3,57 1,10
54.1,2- отлетилшгклогвксан- . транс 63 3,61 ■Г Л  в
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I л ____ 3 _____ 4 _  _

55.1,3-цимвтилциклогексан+ 
+1,4-диметилциклогексан 64 3,68 1,08

56.2,3,5-тршвтилгексан 
57Л ,I ,2,4-триметалциклоп0н-

65 3,72 1,08

тан-транс*аде 66 3,76 1,08
68.2,2-дшетилгептан 67 3,82 1,08
59.2,4-диметилгептан 68 3,91 1,08
60.2-метил-4-этилгексан 69 3,97 1,08
61.2,6-цшетилгептан+1,I- 

тсшвтял-З-зталциклопентан 70 3,99 1,09
62.3,5-дяметалгептан+2,5- 

циметалгептан 70 4,00 1,09
63. Зтилцшиюгексан+пропил- 

циклопентэн 71 4,09 1,08
64.1,2-даетилциклогвксан- 

цис 72 4,11 1,08
65.Этилбензол 73 4Д8 1,02
66.1, X, 3-тршетилциклогексан+ 

+1, з-диметил-^этилцикло- 
пентан 73 4,19 1,08

67.1,4-1Сшето-2-эт1Шшкло-* 
пентан,транс,транс 73 4,21 1,08

68,1,3,5-триметилциклогексан- 
цис,цяс 74 4.23 1,08

69.1,1,4-тршетклциклогексан+ 
+1,3- гдае тил-2- э тилдикл <ь 
пентан,транс,транс 74 4,26 1,08

70.1,2-щшетил-З-этшщикдо- 
пентан,транс,транс 75 4,30 1,08

71.П-ксилол 76 4,42 1,02
72.2,3-циметилгептан 77 4,44 1,09
73.М-КСИЛОЛ 77 4,46 1,02
74,3,4 -щшетилгептан 78 4,50 1,09
75.4-зтилгептан 78 4,55 1,09
76.4-метилоктан 79 4,58 1,09
77.2-метилоктан 80 4,60 1,09
78.3-этилгептаж1,2,4-три- 

метмлциклогексаН-транс, 
цис 80 4,65 1.09

79.3-метилоктан 81 4,70 1,09
80 Л , 2- диметкл-З-этилцикло- 

пенхан,транс,цис 82 4,73 1,08
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I 2 _ . „ «  4  —
81.0-ксилол 82 4,79 1,02
82.1,2-пжетш1-3-эгалцикло- пентан.цнс,транс 83 4,81 1,08
83.1-метил-З-прошищикло- 

дентан-цйс 83 4.84 1,08
84.1,2,3-триме тилциклогекс ан- 

транс,транс 84 4,86 1,08
85.1-метал-З-пропилциклопентан-

ЦИС *84 4,89 1,08
88. Х-метал-Э-пропшщиклопентан- 

транс 85 4,91 1,08
87.1,1,2-тримвтилциклогексан 86 4,96 1,08
88.1,2-яйЭтилцлклопентан-транс+ 

1,1,3,5-тетраметилщшюгек- 
сан 86 5,02 1,08

б9Л-мвтил-3-этюшиклогексан-
дис 87 5,05 1.08

ЭО.Кумол 88 5,15 1,03
91гН-нонав 89 5,17 1,09
92.1-метилбзшдкло 3,2,1-октан 90 5,26 1,08
93.1 ~?ле тил-2- э тилшшюге кс ан-

трэяс 90 5,29 1,08
94.1-метил-З-этилцкклогексан-

транс 91 5,33 1,08
95.Нафтена Cjq 92 5,37 1,09
96.2,4- циме тилоктан 93 5,39 1,09
97.Нафтена Cjq 93 5,46 1,08
98.1,1,3,4-тетраметилцаклогек- сан-транс 94 5,47 1,08
99.2,5-диметилоктан 94 5,47 1,09
100.Н-пропилбензоЛ 95 5.59 1,03
101.Изопропилциклогексан 95 5,52 1.08
102.2,6~диметилоктан+бицикло- пентан 96 5,53 1,08
ЮЗ. 3,6-диматилоктан 97 5,65 1,09
104 ̂ Пропилциклотексан 97 5,70 1,03
105.З-меткл-4-этилгептан 98 5,74 1,09
106.М-этялтолуол 99 5,81 1,03
107.П-этилтолуол 100 5,82 1,03
108.1, Х-тишетил-З-этилцикло- гексан 100 5,90 1,08
109.2,3- диме тилоктан 100 5,92 1.09
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. . 4 ........
110.3,4- диметилоктан 101 5,93 1,09
III.Нафтен Cjq 101 5,98 1,08
XI2.5-метилконан 102 6,00 1,09
ИЗ. 4-кетклнонан 103 6,03 1,09
114.0-этнлтолуол+2-меотлвонан 104 6,08 1,08
115.3-метилнонан Ю З 6,14 1,09
Пб.Мезитилен 105 6,17 1,03
117. Трет-бутялбензол+1,4-тщметл-

2-этшяхиклопентан-трано, __
цис 107 6,30 1,09

Пв.Псевцокумол 108 6,35 1.03
119.1-метил-З-изопропилциклогек- 

сан-изобутленбен8ол 109 6,42 1,09
КО.Нафтенн Cjq Н О 6,47 i,oa
121.Нафтены С10 Н О 6,51 1,08
122.1-метая-4-изопрош1Лцикло- _ _

гексан III 6,52 1,08
123.Н-декан 112 6,60 1,09



Т Й Ю З А Я  Х Н Ш Т О Г Р А Ш А  ЕЙ Я У

ПШОЖКНИВ 5 
Обязательное

Черт*. П.5.1



Приложение 6 
Обязательное

Периодический контроль погрешности измерений 
состава Д ШУ

I* Один раз в месяц определяют эффективность хроматографичес- 
ой колонки ( N ) и степень разделения (# ) по ГОСТ 17567-81,

ря проверке должны выполняться условия:

Y9* 12000 (для н-гексана) и /? &  0,95 (для пары пиков 2-метил- 

гептан- 4-метилгелтан),

Допускаемые расхождения между результатами двух параллельных 

î rpeделений, получаемых одним исполнителем# использующим одну и 

iy же аппаратуру (сходимость), не должны превышать значений, ука­

занных в таблице П6Л. Допускаемые расхождения между результатами 

анализа одной и той же прооы, полученными в двух лабораториях (вос­

производимость), не должны превышать значений, указанных в табли­

це ПБЛ.

Таблица П6Л

Допускаемые значения (в %) сходимости и воспроизво­
димости в зависимости от массовой доли углеводородов 

в пробе ШФЛУ

1ассовая доля углеводородов ! Допускаемые значения Тв %)
, ̂ в_йробе_ШФЩ,3!1______ _ ̂ ~ ^ С ^ д р о и з в р д р ^ ь ^
тша
*льнс

10,000 до 10,000 в к л ю ч и -
1 0 , 4 0 0 0 , 6 0 0

V 2,000 д о  10,000 0 , 3 0 0 0 , 4 0 0

*•* 0 , 5 0 0  до 2,000 0,200 0 . 3 5 0

> 0 , 1 0 0  по 0 . 5 0 0 0 , 0 5 0 0 , 1 5 0

0,010 п о  0,100 —**— 0,010 0,020
0,001 п о  0,010 —rt— 0,002 0 , 0 0 4

2, Контрой стаоилькости коэффициентов чувствительности про­
вопят один раз в шесть месяцев по искусственным смесям наиболее
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д о с т у п н ы х  у г л е в о д о р о д о в  ( п ен та на , г е к с а н а ,  ц и к л о г е к с а н а ,  о к т а н а ,  

н о н а н а ,  д е ка на , т о л у о л а ,  о - , м - , п -  к с и л о л о в ,  к у м о л а ,  э т и л б е н з о л а ,  

п р о п и л б е н з о л а )  п о  о т н о ш е н и ю  к  б е н з о л у ,  к о э ф ф и ц и е н т  ч у в с т в и т е л ь ­

н о с т и  к о т о р о г о  п р и н я т  з а  е д и н и ц у .

К о н т р о л ь н ы е  с м е с и  г о т о в я т  в е с о в ы м  м е т о д о м ,  с м е ш и в а н и е м  р а в н Ь  

к о л и ч е с т в  (по 1 с м 3 ) в ы ш е н а з в а н н ы х  к о м п о н е н т о в  п р и  п о м о щ и  ш п р и ц а  

в  с т е к л я н н о й  т а р е  по  Г О С Т  1 7 7 6 8 - 8 6 .  В з в е ш и в а н и е  п р о и з в о д я т  о  той* 

н о с т ь ю  д о  0 , 0 0 1  г.

К о н ц е н т р а ц и я  L - г о  к о м п о н е н т а  г р а д у и р о в о ч н о й  с м е с и  о п р е д е ­

л я е т с я  п о - ф о р м у л е

С: = 7i—  ‘ ЮО , m
и z  п и  Ш

где/Л,£ -  м а с с а  I - г о  к о м п о н е н т а ,  в  г;

jffy- о б щ а я  м а с с а  в с е х  и н д и в и д у а л ь н ы х  у г л е в о д о р о д о в ,  в з я т ы х
*

д л я  п р и г о т о в л е н и я  г р а д у и р о в о ч н о й  с м е с и ,  в  г.

П р е д е л  о с н о в н о й  д о п у с к а е м о й  п о г р е ш н о с т и  п р и г о т о в л е н и я  г р а д у и ­

р о в о ч н о й  смеси, о п р е д е л е н н о й  n o £ l O , I 2 j ,  н е  д о л ж е н  п р е в ы ш а т ь  0 , 5  %. 

П о л у ч е н н а я  с м е с ь  у г л е в о д о р о д о в  м о ж е т  х р а н и т ь с я  в  с т е к л я н н о й  т а р е  

п о  Г О С Т  1 7 7 6 8 - 8 6  в  п р о х л а д н о м  м е с т е  н е  б о л е е  т р е х  су т о к .  

К о э ф ф и ц и е н т ы  ч у в с т в и т е л ь н о с т и  о п р е д е л я ю т  п о  ф о р м у л е

к  îT' .
(2)

г д е ^ -  -  з н а ч е н и е  п л о щ а д и  п и к а  <! - г о  к о м п о н е н т а ,  в  у с л о в н ы х

е д и н и ц а х ;

3 *сТ -  з н а ч е н и е  п л о щ а д и  п и к а  с т а н д а р т а  ( б е н зо ла ), в  у с л о в н ы х  

е д и н и ц а х ;

С с -  к о н ц е н т р а ц и я  i - г о  к о м п о н е н т а  в  г р а д у и р о в о ч н о й  с м е с и , ? ;

Сет - к о н ц е н т р а ц и я  б е н з о л а  в  г р а д у и р о в о ч н о й  с м ес и, ?. 

К о э ф ф и ц и е н т ы  с т а б и л ь н о с т и  о п р е д е л я ю т  п о  ф о р м у л е

(3)
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гд е K i -  значение коэффициента чувствительности, получаемое 

в  процессе периодического контроле; 

д г/» -  значение коэффициента чувствительности, определяемое 

со гл а с н о  jf 10,13j .

В р и  э т о м  долж но в ы по лн ят ьс я неравенство: г р , г д е  6  гр

-  по гр еш но ст ь из ме ре ни я гр адуировочного ко эф фи ци ен та А  (приложе­

н и е  2 ), о п ре де ля ем ая п о £  I0 .I3J .



Приложение 7 
Сдрааочное

П Л О Т Н О С Т Ь

углеводородов в гадком ооотояшш в зошси̂ юоти 
от теглтратури в г/см3

С ъ  Cj Cv fvCif Cr ^  Cr C€ 

20 0,4200 0,0017 0,0073 0,5700 0,6146 0,6252 0,6530
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