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Алгысез

1 «Мунай жэне газ акпараттьщ-талдау орталыгы» акционерлщ когамы Э31РЛЕП 
ЕНГ13Д1

2 К,азакстан Республикасыньщ инвестиция жэне даму бойынша министрлтшц 
техникальщ реттеу жэне метрология комитет! терагасыныц 2015 жылгы 30 карашадагы 
№ 247-од буйрыгымен БЕК1ТШШ К^ОЛДАНЫСК̂ А ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт ASTM D 7756-2013 Standard Test Method for Residues in Liquefied 
Petroleum (LP) Gases by Gas Chromatography with Liquid, On-Column Injection, 
(KeMipcyTeicri суйытылган газдар. Сынаманы баганага енпзу аркылы газ 
хроматографиясы эд1амен калдыкды аныктау) американдык стандартпен б1рдей.

ASTM D7756-13 материалдар, ешмдер, жуйелер жэне кызметтер yuiiH эз1рленетш 
жэне басылымга шыгарылатын американдык еркш уйымымен дайындалган.

Осы улттык стандарт ASTM D7756-13 Standard Test Method for Residues in Liquefied 
Petroleum (LP) Gases by Gas Chromatography with Liquid, On-Column Injection стандарт 
непзшде эз1рлещц, авторльщ кукык нес! АСТМ Интернэшнл, РА 19428, АКД1. АСТМ 
Интернэшнл руксатымен кайта басьшымга шыгарылады

Агылшын тшнен аударьшган (еп).
Еуропальщ стандарт непзшде Осы стандарт эз1рленген жэне сштемелер бершген 

ресми данасы норматива техникальщ кужаттьщ Bipinrafi мемлекетпк корында бар.
«Нормативны сштемелер» тарауында жэне стандарт мэтшшде сштемелш 

стандарттар езектещцршген.
(Мемлекетаралык) стандарттардьщ сштемел1 американдык стандарттарына 

сэйкестш туралы мэл1мет косымша В.А К,осымшасында келпршген.
Сэйкеспк дэрежеН -  б1рдей (ШТ).

Осы стандарттыц eseepicmepi туралы ацпарат жыл сайын басып шыгарылатын 
«Стандарттау жвнтдегг нормативтт цужаттар» ацпараттыц нусцауында, ал 
взгергстер мен тузетулер мэппт -  ай сайын басып шыгарылатын «Улттьщ 
стандарттар» ацпараттыц нусцауында жарияланады. Осы стандарт цайта царалган 
(ауыстырган) немесе куна жойылган жагдайда muicmi хабарлама ай сайын басып 
шыгарылатын «Улттыц стандарттар» ацпараттыц нусцауында жарияланатын 
болады.

Осы стандарт К^азакстан Республикасы Инвестициялар жэне даму министрлтнш 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитеп нщ руксатынсыз ресми басылым репнде 
толыгымен немесе imiHapa шыгарылмайдыщебейтшмещн жэне таратылмайды.

4АЛГАПЩЫ РЕТ ЕНГ131ЛД1

5 Б1РШШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕНДШ1Г1

2022 жыл 
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КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ ¥ЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ_________

К0М1РСУТЕКТ1 С¥ЙЫТЫЛГАН ГАЗДАР

Сынаманы баганага енпзу аркылы газ хроматографиясы эдйммен калдыцты
аныцтау

Енпзшген кун12017-01-01
1 Колданылу саласы

Осы стандарт газдьщ хроматография эдюмен суйытылган кем1рсутек газдагы 
epiriin кем1рсутект1 затты (майлы калдыктар) аныктау эдюш белгшейдг

Ескертпе -  Кем1рсутекп заттар суйытылтан кем1рсутек газына Караганда 
ушпалылыгы аз. (СКГ).

1.2 Осы стандарт кайнау температурасы 174 °С - 522 °С (Сю - С40) курайтын СКГ бар 
10 бастап 600 мг/кг (млн’1) дешнп диапазонда калдьщ санын аньщтауга мумющцк бередг 
Жогары кайнау температуралы заттар мен хроматографикальщ баганга жабыскан заттар 
аньщталмайды.

1.3 «ХЗ» жэне «Х4» косымшаларда осы стандартта сипатталган косымша 
техникальщ куралдар мен удерютерд1 колдану эд1стер1 келт1ршген. «ХЗ» косымшада 
анализ диапазонын бензолга дешн улгайтуга мумк1нд1к беретш анализ етизу эдютер1 
келт1р1лген, ал «Х4» косымшада СКГ бар диизопропаноламин анализ эдюшщ 
сипаттамасы келт1р1лген, .

1.4 Олшем б1рл1п — ОЖ б1рл1ктер1нде керсетшген мэндер стандартты ретшде 
карастырылуы кажет. Жуйедеп керсетшген жакшадагы мэндер аньщтама упйн гана 
керсет1лген.

1.5 Пайдалануына катысты карастырылган корганыс сурактары бар болса, осы 
стандартка енбейд1. Тшеп кау1пс1зд1к шаралары мен ецбек гигиенасы жэне оларды 
колданар алдындагы норматив^ шектеулердщ колданылуы бойынша ic-шараны 
уйымдастыру бер1лген стандарт тутынушысыньщ жауапкершшпнде болады.

2 Нормативт1к сштемелер

Осы стандартты колдану уш1н келес1 нормативах сштемелер кажет. Датасы 
керсетшген сштемелер уипн с1лтеме кужаттьщ тек керсет1лген басылымын, ал датасы 
керсет1лмеген сштемелер уипн сштеме кужаттьщ соцгы басылымын колданады (барльщ 
езгер1стер1мен 6ipre):

ASTM D1265-11, Practice for Sampling Liquefied Petroleum (LP) Gases, Manual Method 
(Суйытылган кем1ртекп газдардьщ сынамаларын 1рштеудщ стандартты эдш  (СКГ), 
колмен ipiierey).

ASTM D1835-13, Specification for Liquefied Petroleum (LP) Gases (Суйытылган 
кем1ртекп газдардагы стандартты спецификация (СКГ)).

ASTM D2158-11*, Test Method for Residues in Liquefied Petroleum (LP) Gases 
(Суйытылган KOMipcyreKTi газдардагы калдьщ курамын аньщтаудыц стандартты эд1с1 
(СКГ)).

ASTM D2163-05, Test Method for Analysis of Liquefied Petroleum (LP) Gases and 
Propene Concentrates by Gas Chromatography (Пропан / пропилен коспаларында газдьщ 
хроматография кемепмен суйытылган кем1ртекп газдардагы ке Mi рте к курамын 
аньщтаудыц стандартты эд1с1).

Ресми басылым 1
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ASTM D2421-13, Practice for Interconversion of Analysis of C5 and Lighter 
Hydrocarbons to Gas-Volume, Liquid-Volume, or Mass Basis (Стандарттьщ эдю. Сзанализшщ 
газ - колем, суйьщтьщ - колем немесе салмактык непзге ©зара кайта есептеу).

ASTM D2598-12*, Practice for Calculation of Certain Physical Properties of Liquefied 
Petroleum (LP) Gases from Compositional Analysis (Зат курамы анализ! ofliciмен суйытылган 
кем1ртект1 газдардьщ аньщталган физикальщ курамын есептеу эдю).

ASTM D3700-14*, Practice for Obtaining LPG Samples Using a Floating Piston Cylinder 
(Калкымалы поршеньд1 цилиндрд1 пайдалану аркылы суйытылган ком1ртекп газдардьщ 
сынамасын алу стандартты oflici).

ASTM D6299-13, Practice for Applying Statistical Quality Assurance and Control 
Charting Techniques to Evaluate Analytical Measurement System Performance (Талдамалы 
елшеу жуйелершщ жумыс сипаттамасын багалау унпн статистикальщ сапасын 
камтамасыз ету эдютер1 мен бакылау карталары эдютершщ колдану эдютемеа).

ASTM D6300-15, Practice for Determination of Precision and Bias Data for Use in Test 
Methods for Petroleum Products and Lubricants (Мунай ешмдер1 мен майлау материалдарын 
сынау эдттемесшде пайдалануга арналган дэлд1 к пен кемшшктерд1 аньщтау эдютемеа).

ASTM D6667-14, Test Method for Determination of Total Volatile Sulfur in Gaseous 
Hydrocarbons and Liquefied Petroleum Gases by Ultraviolet Fluorescence (ультра кулпн 
флоуресценция кемепмен газ тэр1здес кем1рсутектерде жэне суйытылган мунай (жолай) 
газдарындагы ушпальщ куюртоц жалпы курамын аныктаудьщ стандартты oflici).

Е355-96, Practice for Gas Chromatography Terms and Relationships (Газдык 
хроматографияньщ терминдер! мен аньщтамалары бойынша басшыльщ).

Е594-96, Practice for Testing Flame Ionization Detectors Used in Gas or Supercritical 
Fluid Chromatography (Еаздьщ хроматографияда пайдаланылатын жалынды - иондалган 
детекторлардьщ сынауы бойынша басшыльщ).

3 Терминдер мен аныктамалар

Осы стандартта сэйкес аньщтамалары бар келеа терминдер мен аныктамалар 
колданылады:

3.1 Хроматографияга катысты аныктамалар (Definitions of Terms Concerning
Chromatography): Осы стандартта газдьщ хроматограф ияны етюзудщ жалпы
эд1стемелер1не, терминдер мен аньщтамаларга улкен келемдеп с1лтемелер бар. Газдьщ 
хроматография жумысына катысты косымша терминологияны Е 355 жэне Е594 
Басшыльщтарында табуга болады .

3.2 Суйытылган кем1рсутект1 газга катысты аныктамалар (Definitions of Terms 
Concerning Liquefied Petroleum Gases): Осы стандартта ASTM D1835 техникальщ 
шарттарында сипатталган суйытылган кем1рсутект1 газдарды аньщтау с1лтемелер1 бар.

З.З.Бершген стандартка катысты терминдер аныктамасы:
3.3.1 Жогары кысымдагы суйытылган газ инжекторы, зат еНм (high pressure 

liquefied gas injector, п):Енпзгенде суйьщ формасын сактап калалуын камтамасыз етеЕн 
кысымда жэне белме температурасында хроматографикальщ баганга суйытылган газ 
сынамасын енпзуге арналган курылгы.

3.3.2 Ь^ысым беретш орнаткыш, зат eciM. (pressure station, п): сэйкес сынама 
алгашкы жогары кысымдагы азотты беруд1 камтамасыз етеЕн курылгы енпзген кездеп 
суйьщ формасын сактап калуды камтамасыз етед1.
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4 Эдктщ кыскаша сипаттамасы

4.1 СКГ сынама алгышында азот пен гелий аркылы кысымды 2500 кПа (363 psi) 
кетеред1.

4.2 Коршаган орта температурада суйык фазада сынаманы енпзу жуйес1н СКГ жуып 
шаяды.

4.3 Сынаманы енпзу курылтысын жуып шайтаннан кешн газдьщ хроматограф 
инжектор санылауына орнатылады; СКГ (уакыт icKe косы лады 25 мс (30 мкл)) улкен 
келемдеп сынама батаныньщ суьщ енпзу инжекторына юретш жогары кысым какпагы 
мен ине аркылы бершедт

4.4 Газдьщ хроматограф жещл СКГ фракциясы жинакталатын талдау уийн жэне 
курауыш белштер жиналатын ep iT K iu iT i урлеу какпатымен камтылтан.

4.5 Аныкталтан мунай калдыты xiuii батанада устап турады.
4.6 СКГ бурый жзбергеннен кейш xiuii баганадагы агын талдау батаны на 

ауыстырылады жэне температуральщ батдарлама icxe косылады.
4.7 Мунай калдыты ажырайды, оньщ курамы компоненттершщ кайнау 

температурасы непзшде аньщталады.
4.8 Калдыктын жалпы коле Mi С10-С40 (174 °С - 522 °С) сэйкес болжамдалган 

диапазонда аудандарды косу аркылы аныкталады.

5 Мэш мен колданылуы

5.1 ASTMD 1835 сэйкес бар калдьщка бакылау СКГ сонты колдануы унпн ерекше 
мацызды. СКГ майлы калдьщ енд1р1с, тасымалдау немесе сактау кезещнде пайда болуы 
мумкш ластаудьщ ce6e6i болады.

5.2 Калдыкты аньщтаудьщ эд1с1 аз уакытта талап етед1 жэне кол эдютер1мен 
салыстырганда, ягни, калдьщ келем1н кезбен шолып немесе гравиметрл1к есептеумен 
улкен келемдеп сынамаларды жою непзшдеп ASTM D2158 стандартта сипатталган эд1с 
сиякты, дэл1рек болып табылады.

5.3 Осы эд1с жалпы калдыктьщ 10 мг/кг тец, шекп сандьщ аныктаумен калдьщтьщ 
ауыр (майлы) компоненттерш дэл1рек елшеуге мумющцк беред1.

5.4 Осы эд1с пайдалану кез1нде сандьщ нэтижелер сиякты алуга болады жэне кайнау 
температурасыньщ диапазоны жэне накты ластау затыньщ пайда болу кез1н 1здеу кезшде 
тетенше пайдалы болатын фингерпринт сиякты акпараттарды алуга болады.

6 Аспаптар

6.1 Газдьщ хроматограф (ГХ)— улкен келемд1 (LVOC1) сынаманы баганага суыктай 
енпзу инжектер1 бар, сызьщтьщ температураны баскару багдарламасымен батана 
термостаты бар жэне жалынды - иондалган детекторы (ЖИД) кез келген газды 
хроматографикальщ аспап. Термо реттепшт1ц устап туру уакытыньщ сэйкесппн талдау 
кезшде 0,05 мин (3 с) тец болуы керек.

6.2 Мэл1меттерд1 жинактау — хроматографияльщ детектор сигналын керсету уш1н 
жэне шьщ ауданыныц интеграциясы yniiH кез келген б1р1кт1р1лген курылгыны немесе 
мэл1меттерд1 жинактаудыц компьютерленген жуйесш пайдалануга болады.

6.3 EpiTKiuiTi урлеу какпагы — сынаманыц улкен белшн буруга арналган реттелепн
какпак.

6.4 Бос капилляр — жабынсыз тот баспайтын болаттан жасалынган. Ойдагыдай 
колданылатын баганалар жэне колдануга арналган олардыц шарттары 1 кестеде 
келпр1лген.
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6.5 ¥стап туратын Kiini багана — полидиметилсилоксаннан жасалган жылжымайтын 
фазасы бар багана жэне оларды колдану шарттары 1 кестеде келпршген.

6.6 Талдау баганасы — полидиметилсилоксаннан жасалган жылжымайтын фазасы 
бар багана. Ойдагыдай колданылатын баганалар жэне колдануга арналган олардын 
шарттары 1 кестеде келпршген.

6.7 Багана муфтасы — Байланыстыратын курылгы — бос капиллярды K im i 

баганамен байланыстыру угшн сэйкес келетш герметикалык муфта. (ГХ термостаттын 
шш деп байланыстырудьщ жэне ер ы и и т урлеу какпагын байланыстырудын 1 суретш 
карау керек).

6.8 Баганаларды белпш — o i p  жагынан K im i  багандарды талдау баганасымен 
герметикалык байланыстыру ретшде, баска жагынан белсенд1ршген капилляр 
пайдаланылатын белпш (ГХ термостаттын шш деп байланыстырудын жэне ерпюшп 
урлеу какпагын байланыстырудын 1 суретш карау керек).

EpiTKinrri уроку кажпагы

Бос вашпшяр ¥стлп туратын киш багана Талдау баганасы

1 сурет - ГХ баганда термостат iiu i^ e ri байланысыньщ жэне epmciuiTi урлеу 
какпагы байланысыньщ орналасу сулбасы

6.9 Жогары кысымдагы суйытылган газ инжекторы — ГХ сынаманы енпзудщ 
сацылауына енпзшедр содан кешн какпак icTeH шыгады жэне сынаманы ажыратусыз ГХ 
жуйесше алдын ала аликвот бередр инемен тжелей байланыскан жогары кысымдагы 
какпак. (2 сурепн карау керек).
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Электр байланысы Кысым гусит турганда
бершеттн жанарман

Электромагнита
какпак

Какдак cepinneci

Бурккшт ушы

Инжектор корпусы

Плунжер

2 сурет-Ж огары кысым какпагы

6.10 Кфгсымды Tycipy станциясы — туракды к;ысым кезжде сынаманы суйьщ фазада 
енпзуд1 камтамасыз етедс Эдеттеп конфигурацияЗ суретте керсетжген.

Сынама алгыш
В Сынаманы енпзу сызыгы
С Сынаманы енпзу курылгысы
I) Баганага сынаманы суьщтай енпзу
Е Газдьщ хроматограф
F Сынаманы шыгару
(т Ротаметр
11 Буландыртыш
I Атызу жуйес1
Р Манометр

3 сурет-Ь<ысымды Tycipy курылгысынын здеттеп конфигурациясы
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6.11Багананыц эдеттеп сулбасы — 1 суретш карау керек.
6.12 Эдеттеп жумыс шарттары — 1 кестесш карау керек.

1 кесте-Стандартты жумыс шарттары

Термостат багдарламасы 3 мин ншнде 35°С
25 °С/мин кезшде 35 °С - 340°С
10 мин ншнде 340°С

Сынаманы енпзу багдарламасы УлгТ суык icKe косу тпсслей багана 
3 мин ншнде: 65°С температура 
25 °С/мин кезшде 55 °С - 340°С 
9 мин ншнде340°С

Детекторды реттеу Ауа шьн'ыны: 400 мл/мин 
Су теп шыгыны: 40 мл/мин 
КДсылатын газ шыгыны: 45 мл/мин 
Температура: 350°С 
Магпметтерд1 беру жьшдамдыгы: 20 Гц

Багана Бос капилляр: Imici диаметр! 0,53 мм жэне 5 м узындыктагы SulfinertA,TOT 
баспайтын болаттан жасалган капилляр 
¥стап туратын icimi багана: 3 м 100%
Диметилполисилоксан: 0,53 мм, 2,65 мкм 
Талдау баганасы: 100%
Диметилполисилоксан 30 м, 0,32 мм, 0,25 мкм 
Сынама агыны 2 мл/мин

1\ысымды Tycipy курылгысы Азот кысымы: 2500 кПа 
Азотпен урлеу крюымы: 500 кПа

Суйытылган газ инжекторы Енпзу: 25 мс

' Sll!Пncrta iа\ыSi 1 со'Гск. 112 BennerCircle, Bellefonte, РА 16823, www.SilcoTek.com тауарлык атауы болып табылады

7 Реактивтер мен материалдар

7.1 СКГкалибрленген коспадагы минералды май — минералды май бар СКГ 
сертификатталган калибрленген коспа. Минералды май концентрациясы СКГсынамадагы 
ластау заттарыньщ болжамдалган концентрациясына тец болуы керек.

7.2 Пентанньщ калибрлеу коспасындагы минералды май — пентанда минералды 
калибрлеу коспасыньщ стандартын эз1рлеу. Минералды майдьщ елшенген мэнш 
миллиграмга дешн жазу керек жэне концентрациясын мг/кг есептеу керек. Минералды 
майдьщ концентрациясы СКГ сынамадагы ластау заттарыньщ болжамдалган 
концентрациясына тец болуы керек.

7.2.1 Белме температурасы кезшде суйыктык болатын пентандагы стандарт Tepic 
температуралар кезшде сэйкес контейнерлерде сакталуы керек жэне пайдаланар алдында 
сынама алгышка ауыстырылуы керек. Баска жагдайда стандарттарды ауа етшзбейтш 
баллондарда сактау керек.

7.3 Минералды май немесе б1ржакты кем1рсутекп фракция С10-С40 диапазонында 
кайнау температурасы бар. Баска жагдайда фракция Сю-С4одиапазонында дэл аньщталган 
б1ржакты кем1рсутект1 фракция сынамада ластандыргышпен сандьщ жэне сапальщ 
салыстыруды орындау уш>н пайдаланылуы мумкш. Сю-С4одиапазонынан айтарльщтай 
шьщпайтынына кепшдш беру керек.

7.4 Салыстыру стандарты, пентандагы минералды май — пентандагы минералды 
май салыстыру стандартын айкындау. Минералды майдьщ дэл елшенген мэнш 
миллиграммга дешн жазу керек жэне концентрациясын мг/кг есептеу керек. Минералды 
майдьщ концентрациясы СКГ сынамадагы ластау заттарыньщ болжамдалган 
концентрациясы сиякты болуы керек.

6
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7.5 N-алкана устап туру уакытынын стандарты - кем дегенде Сю жэне С40 5 мг/л 
концентрацияда болатын, пентан немесе гептан ертлген коспа.

7.6 EpiTKiui — пентан ГХ.

8 Ь^ауш-катерлер

8.1 СКГ ертке кдуштщ айтарльщтай катер1 бар жэне СКГ кдйнау температурасы 
минус 41 °С дешн жетет1н болса, кату Kayini бар. Жану немесе ертп алдын алу ушш 
каушаздшке жэне тершщ СКГ контакт1с1нен жеке кортау заттарын киюше сэйкес 
шараларын кабылдау керек.

8.2 Зертхана желдетюнпнщ дурью жуйесш пайдалану талап ет1лед1.
8.3 Дурью Tycipy сызыгын курастыру талап етшедт Осы сызыкка кысымды Tycipy 

курылгысы жэне инжектор косылуы керек. Tycipy сызыгын шыгаргышы гимараттан тыс 
орналасуы керек.

8.4 Кысымды Tycipy курылгысы, цилиндр, инжектор жэне бакылагыш жерге 
туйьщталуы керек

9 Аспаптарды дайындау

9.1 Газдьщ хроматограф — орнатып жэне ещррунпнщ нускаулыгына сэйкес жумыс 
icTeyiH тексеру керек Эдеттеп жумыс шарттары 1 кестеде керсет1лген.

9.2 Кысымды Tycipy курылгысы — ещррунпнщ нускаулыгына сэйкес курастыру 
керек. Сынамага урлеу журпзу жэне аккыштыгына мукият тексеру керек.

9.3 Жогары кысымдагы суйытылган газ инжекторы — ещцрунп нускаулыгына 
сэйкес курастырылуы керек.

9.4 Баганалар конфигурациясы — 1 суретте керсетшгендей курастырылуы керек. 
Метрлш келемнщ теменп байланысын пайдалану керек, аккыштыкка тексеру керек.

10 Калибр л еу

10.1 Sip нуктел1 калибрлеу аспапты косу кезшде орындалады, сынама нэтижес1 14 
тарауга сэйкес SQC статистикальщ сапа бакылауымен руксат ет1лген мэндерден тыс 
шьщса немесе аппараттык камтамасыз етуге немесе газды ж1беру, немесе олардьщ 
байланысына езгер1стер енпзгеннен кешн.

10.2 Сынаманыц болжамдалган диапазонында жуйенщ сызьщтыгын тексеру yuiiH 

сызьщтьщка тексеру журпзу керек. Ьщсымша акпаратты «Х5» косымшасында карау керек.
10.3 Сынаманы енпзбестен icKe косу. ГХ базальщ сызыгы турактанганша дешн 

косылып туруы керек. Талдаудьщ ек1 циклд1к реттмен орындалган юру жэне шыгу 
сигналдары 5 % артьщ емес ерекшеленед1. Непзп сызьщтьщ тураксыздыгы аккыштыкпен, 
детектордыц газдарымен, баганадан элюирленбеген жогары кайнатылатын компоненттер 
немесе заттармен тудырылуы мумюн. Калибрлеудщ, тексеруд1ц немесе сынамага талдау 
циюпшц соцында сигнал бшкт1п (пА) осы калпында жумыс icTen турган непзп сызьщка 
тец жэне жогары болуы керек. Непзп сызьщтан 5% артьщ емес сигнал бшктш нашар 
дайындалган багана туралы немесе 522 °С кайнау температурасынан жогары сынаманыц 
компоненттерш элюирленген туралы куэландырылуы мумюн. Баганага техникальщ 
мэл1меттер бепнде баганаларды дайындау бойынша нускаульщты карау керек.

10.4 Стандарттыц n-алкана устап туру уакытын аньщтау керек (7.6) жэне Сю мен С40 
уш1н устап туру уакытын орнату керек. Грпюш пен 6ipiHini калыпты алкана (Сю) шьщы 
арасындагы непзп сызьщ бел1ну1 керек.

7
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Егер белшу жеткшкс1з болса, багдарламаныц температурасын реттеу, непзп 
сызыкка кайда орныктыруды орындау, содан кешн стандарттыц у стал туру уадытын кайта 
аныктау. Мысал 4 суретте керсеплген.

10.5Калибрл1к коспаны талдау. Калибрлш коспа СКГ коспасы немесе пентан болып 
табылады (7.1 жэне 7.2 карау керек).

При* НШ Г ■ З-.Л' • т&._ TESTS >hHAf ЭОА2011 TESTOOOO70 D.i

4 сурет - Сю-С^аральнындагы кураушы белштер хроматограммасы

10.6 Сю-С40 аралыгындагы ауданды косып жалпы майлы калдыкты аныктау.
10.7 Концентр ацияньщ белгш мэнш жалпы ауданга катынасы ретшде 

сез1мталдьщтьщ теоретикалы коэффициент^ аньщтау, бул коэффициент белпЫз 
кубырларды есептеу унпн пайдалануга болады, сынаманьщ бар лык компоненттер! 
ce3i мталдьщтыц б'фдсй коэффициенттершен туратынын еске алу керек.

10.8 Суйытылган газ инжекторы кемепмен салыстыра сынаманы талдау керек. 
Сынамага талдауды бастамас бурын кушне 6ip рет сынаманы талдауга салыстыру журпзу 
керек. сынаманы талдауга салыстыру нэтижеш 14 тарауга сэйкес SQC сапаныц 
статикальщ бакылауымен руксат етшген мэндер1 шепнен тыс шыккан жагдайда, кайта 
талдау журпзу.

11 Удери

11.1 ASTMD 1265 немесе ASTMD 3700 сэйкес алдын-ала сынамага ipiKTey журпзу.
11.2 К,ысымды Tycipy курылгысына сынама алгышты косу керек жэне кысымды 

шамамен (2500 ± 200) кПа (363 ± 29)psi Tycipy керек. Сынаманы енпзудщ елшемш 
кайталануына кешлдш беру унпн корсета л ген кысымды устап туруы керек жэне дэл 
кайталау керек.

11.3 Сынама алгышты ею жагынан да ашып жэне шамамен 5 мл/мин шыгын кезшде 
уш минут i шшдс сынаманы жуу керек.

11.4 Сынаманы енпзу (2500 кПа кезшде косу импульЫ 25 мс, бул шамамен 30 мкл 
сэйкес келу! керек).
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11.5 0p6ip сынаманы ей рет талдау керек. Eici талдаулар нэтижелер1 арасындагы 
ерекшел1к 5 % артьщ болса, косымша етк1зуд1 орындап, 6ip 6ipiHe жакын ек1 нэтижелерд1 
алу керек.

11.6 Сынаманы енпзгеннен кешн сынама алгышты жауып, келес1 сынаманы енпзу 
уш1н 11.3 кадамын кайталау керек Талдаудьщ барльщ циклдер1 аякталганнан кешн сынама 
алгышты жауып, жуйедеп кысымды кетеру керек. Сынама алгышты алу керек.

11.7 Сю- С40 аралыгындагы ауданын косып, жалпы майлы калдыгын аньщтау керек.
11.8 Салыстыру сынамасын енпзу уш1н сынама алгышты стандартней толтырып, 

СКГ сынамаларды енпзу удершшде сипатталган кадамдарды орындау керек.

12 Есептеу жэне нэтижелерд1 ецдеу

12.1 Матрица шыцы мен Сю арасындагы белшу калдыкты дурью 6ipiKTipiлу1 
жеткшкп болуына кез жетюзу керек. Мысал 5 суретте керсетшген.

12.2 Сюустап туру уакытынан немесе ерпюштщ шыц нуктесшщ enici минимумга 
жеткенде б1р1кпруден бастау керек. Бул нукте пА ернектелген, непзп сызьщтыц ею 
еселенген мэшнен жогары емес орналасуы керек.

12.3 Есептеме сез1мталдьщ коэффициент не жэне сынама мен калибрлеу коспасы 
арасындагы тыгыздьщтыц айырмасына тузету ретшде непзделген. Сынама мен калибрлеу 
коспасы арасындагы тыгыздьщтыц айырмасына тузету ASTM D 6667 («XI» косымшасын 
карау керек) эдютемесшде керсетшгендей орындалуы керек.

12.4 Калибрл1к коспа непзшде сез1мталдьщ коэффициент1н есептеу (1) формула 
бойынша есептел1нед1:

Rf = Scg/Ac (1)

Мунда Rf= сез1мталдьщ коэффициент!,
Scg= СКГ калибрлш стандартта немесе пентанда сынамадагы минералды майдыц 

курамы, массада мг/кг
Ас= СКГ калибрл1к стандартта немесе пентанда Сю -С40 аралыгында шьщ нуктесшщ 

жалпы ауданы.
12.5 Сынама калдыгыныц концентрациясын есептеу; егер калибрлш коспа жэне 

сынамада б1рдей тыгыздьщ болса, (2) формула бойынша есептелшедг

S = Area Rf (2)
Мунда S = сынамадагы минералды майдыц курамы, мг/кг,
Area = сынамада Сю -С40аралыгында шьщ нуктесшщ жалпы ауданы 
Rf = сез1мталдьщ коэффициент калибрл1к стандартта минералды май курамы, 

мг/кг, ауданга бел1нген.

12.6 (3) формула бойынша есептелшетш тыгыздыкдагы ерекшел1кт1 тузетумен 
сынама калдыгы концентрациясын есептеу калибрлш коспа мен сынама эртурл1 
тыгыздыктан турса пайдаланылады.

S = Area R f Dc/D (3)

мунда8= сынамадагы минералды майдыц курамы, мг/кг,
Агеа= сынамада Сю -С4о аралыгында шьщ нуктесшщ жалпы ауданы 
Rf = сез1мталдьщ коэффициенп= калибрл1к стандартта минералды майдыц курамын, 

мг/кг, ауданга белу.
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D =елшеу температурасы кез1 нде сынама cpiri щцсппн тыгыздыгы, г/мл 
Dc = ©лшеу температурасы Kesi нде калибрлж стандарттьщ тыгыздыгы, г/мл.

5 сурет - 50 мг/кг келемшдегт минералды май хроматограммасы

13 Есептипк

13.1 Есептемеде калдыкты аньщтаудьщ Осы эдюше сштеме peri нде мг/кг дешн 
дэлджпен СКГ майлы калдык нэтижелер1н беру.

14 Сапаны бакылау

14.1 Op6ip калибрлеуден кешн жэне кунше 6ip реттен артьщ емес колданылатын 
сынамаларга талдауды салыстыру жолымен (7.4 карау керек) аспаптьщ жумысын тузеу 
немесе талдау эдюшщ дэлдшн растау керек.

14.2 Сынау зертханасында бакылаудьщ / сапаны камтамасыз етудщ рэс1мделген 
протоколы болса, олар сынау нэтижелершщ сешмдшгш растау уш1н колданылуы мумкш.

14.3 Бакылаудын / сапаны камтамасыз етудщ рэс1мделген протоколы болмаса 
бакылаудын / сапаны камтамасыз етудщ жуйес1 ретшде «Х2» косымшасын пайдалануга 
болады.

15 Дэлме дэлдйс жэне жуйелпс к;ателнс

15.1 Дэлме дэлд1к — Осы талдау эдюЫц дэлме дэлдт ASTM D6300 
эдютемесше жэне ASTM рэамдеу бойынша нускау А21.2.3 тарауына сэйкес аныкталды. 
Дэлме дэлдж 7 тэуелаз зертханальщ куры л гы жэне операторлар кемепмен бес сынама 
талдауын косатын 2012 жылдьщ зертханааралык зерттеулер! непзшде аныкталды. 
Нэтижелер диапазоны 6.1 - 640.8 мг/кг аралыгындагы теменде келпршген г жэне R 
тецджтерге колданылады. 2 кестеде калдыктьщ эртурл1 концентрациясы ушш мэндер 
мысалы келДршген.
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15.1.1 Кдйталангыштык —сынау нэтижелер1 б1рдей сынау объект1лер1не уксас 6ip 
эдюпен, 6ip зертханада, 6ip оператормен кундел1кт1 жумыс барысында уксас сынау 
материалдары уппн кыска 6ip уакыт аралыгында уза к етк1з1л1мде сынау эдюшщ дурью 
режимшде 6ip курылгыны колданган кезде кайталанган жагдайда 20 жагдайдьщ тек 
б1реушде керсет1лген мэннен асады.

Кайталангыштык (г) = 0.1453 • (Х)0.8292 мг/кг
Кдйталангыштыктын стандартты ауыткуы = кайталангыштык шеп/2.77
15.1.2 Жацгыртушыльщ — сынаулардыц ею белек тэуелаз нэтижелершдеп шарттар 

эртурл1 зертханаларда эртурл1 операторлармен алынтан материалдьщ уксас сынау 
объектшершде 6ip эд1спен алынтан узак уакыт шшде эртурл1 курылгыны колданып сынау 
эдютемесш дурью устанган кезде тек 20 жагдайдьщ 6ipeyme тана керсетшген мэндерден 
асады.

Жацтыртушыльщ (R) = 0.7929 • (Х)0.8292 мг/кг
Жацгыртушыльщтыц стандартты ауыткуы= кайталангыштык шеп/2.77
15.2 Жуйелш кемш1л1к — бер1лген удерю уш1н жуйел1к кемш1л1к туралы мэл1мет 

жок, ce6e6i сынауды бер1лген нэтижелер1 бер1лген анализ эд1 ci аумагында аньщталган.

2 кесте- Майлы калдыктардын эртурл1 концентрациясына болжалды г жэне R
мэндер

Калдьщтыц майлыльщ децгеш (мг/кг) R Г
10.0 5.35 0.98
50.0 20.32 3.72
100.0 36.11 6.62
250.0 77.20 14.15
600.0 159.54 29.24
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XI Ь^осымшасы
(ацпаратт ыц)

XI СКГ тыгыздык ece6i мен калдык мэншщ тузету1

Х1.1 НеНздеу жэне одк'теме шолуы
XI. 1.1 ГХ суйытылган газ инжекторы аркылы енпзшетш сынама массасы сынама 

кысымына, уакытка жэне сынама тыгыздыгына байланысты. Анализдш аналитикалык 
тэсш нде кысымньщ теракты мэндер1 мен уакыты орнатылады. Енпзшетш масса 63repici 
СКГ сынамасы мен калибрлш коспа арасындагы (тыгыздыгыньщ да) курамда езгешелш 
байкдлады (мысалы, калибрлш стандарттар пентан непзшде даярланган).

XI. 1.2 мг/кг керсетшген калдык саныньщ соцгы нэтижеа эртурл1 енпзшетш 
массаны ескерумен реттеуд1 талап етедг Ол ушш калибрлш матрица мен сынама 
матрицасыныц тыгыздык мэнш бшу кажет.

XI. 1.3 Егер сынама тыгыздыгы тура елшеу аркылы аныкталмаса, СКГ анализ 
курамы кемепмен D2598 эдютемес бойынша есептеуге болады. Тыгыздыкты елшеуге 
арналган формула суйьщ фаза келемше пайыздык катынаста болуын талап етедг

X I. 1.4 СКГ курамын ГХ эдютер1 аркылы оцай аныктауга болады, бул сэйкесшше, 
D2163 анализ эдютемесше сай келедг Анализдщ бершген эдю1 сынаманыц непзп 
компоненттершщ фаза суйьщтыгы келемше пайыздык катынаста болатын нэтижелерд1 
усынуды болжайды. Егер де зертханальщ аналитикалык нэтижелер салмактьщ, немесе газ 
- келем (моль) % непзшде болса, суйыктьщ - келемдеп % эквивалента мэндер есеп 
берушде керсетшу1 уиин D2421 эдютемесшде келпршген езара кайта есептеу ережеа 
колданылуы мумкш.

XI. 1.5 Есептеудш теменде келтзршген мысалында D2421 жэне D2598 эдютемелерде 
керсетшген компоненттер курамы пайдаланылды. GPA 2145 керсетшген мэндер кажет 
болса езгертшу1 мумкш. Тольщ акпарат пен мэл1метгерд1 жацарту ушш эдютемеш карау 
керек.

Х1.2 ASTM D 2421 эдштемеге сэйкес суйыктыкка % массаларды езара кайта 
есептеу %.

X I.2.1
Суйьщтьщ келем! % х 100 х (масс. %х /салыстырмалы тыгыздык^)

^#согпр(масСо/0п /салыстырмалы тыгыздьщп)(XI. 1)

Мунда Суйьщтьщ келем1 %х-сынамада аньщталган барльщ суйыктьщтьщ келемд1 
пайызы,. #сотр  - мунда х 1-ге тец.

Катыстык тыгыздык х х компонентш 9p6ip аньщтау yuiiH ( ASTM D 2421 эдютеме, 
2 кесте, 3 баганнан алынган) суйьщтьщ туршде келпршген мэн.

масс. %х - ГХ анализшен алынган эрб1р аньщталган компоненттщ массальщ улесг
X #сотр ̂  м а с с %п /катыстык; тыгыздыКп) - барльщ аньщталган компоненттердш 

катыстьщ тыгыздьщка п белшген массальщ улес сомасы %п.

Х1.3 ASTM D 2421 эдктемеге сэйкес суйыктыкка % (% газ келем!) массаларды 
езара кайта есептеу %.

X I.3.1

^  „ . п , Л п г . (Молекулярлык; масс. 0/ох /келемдш мелшемы)Суйыцтыц келемг %х = 100 • «\отРп\ --------^ —— — --------- (Х1.2)
Z,n=1 СМолекулярлыц масс%п /келемдис мелшем1п)
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Мунда Суйыктык келем1 %х -  сынамада аныкталган барльщ суйьщтьщтыц келемд1 
пайызы,. #сотр - мунда х 1-ге тец.

#сотр - сынамада аньщталган барльщ компоненттер саны, мунда х 1-ге тец.
Келемд1 улес х - х компоненты sp6ip аньщтау унпн ( ASTM D 2421 эдютеме, 2 кесте, 

3 баганнан алынган) opoip компонентке келт1р1лген мэн.
^#сотр(Молекулалык; масс%п /квлемд1улесп)-баряъщ аньщталган компоненттерд1ц 

келемд1 улесше п кебейтшген молекулальщ масса сомасы %п.
Молекулальщ масса %х - ГХ талдауынан алынган apoip аньщталган компоненттщ 

пайыздагы массальщ улеа (идеал газдыц суйьщ келем1не тец %).
XI.3.1.1 ASTM D 2421 эдштемеде келЫршген кестеден алынган компоненттер 

курамы. Метан, этан, пропан, изобутан, орташа бутан жэне пентанга арналган 
компоненттер курамы XI. 1 кестеде келпршген.

X I.4 ASTM  D 2598 эдктемесше сэйкес салыстырмалы тыгыздыгын есептеу

X I.4.1

, ,  , ^#comv (Суйыкты ккелем1%ххсалыстырмалы тыгыздык)Салыстырмалы тыгызоыц ,:оспа= Ь п=л ------------------------------------------------------------------- - (X I .3)

Мунда #сотр - сынамада аныкталган барльщ компоненттер саны, мунда х 1-ге тец.
Катыстык ТЫГЫЗДЬЩ ¥>Спаиыц - СКГ коспасыныц катыстык тыгыздыгы.
Катыстык тыгыздьщ х-суйьщтьщтыц op6 ip компонентше цатыстьщ тыгыздьщ, мунда 

х 1-ге тец.
Суйьщтьщ келем1 %х -аньщталган барльщ сынама компоненттер! Hi ц келемд1 пайызы, 

мунда х 1-ге тец.

Х1.5 Есептеу у л п а

XI.5.1. XI. 1 кестеде СКГ курамыныц гипотетикальщ анализ непзшде болжалды 
есептеу ynrici келт1ршген. Хроматограммадагы болжалды анализ нэтижелер1 не сэйкес 
пентанда аумагы 35 мг/кг тец майлы цалдьщ аныкталган (катыстык тыгыздыгы 0,631).

XI .5.2., 1 кадам-Суйьщтьщтыц келемд1 пайызына кайта есептеу %:

Суйыцтыц колем} %х 100 х (масс. %х /салыстырмалы тыгыздык;х)

Е - Т Р(масс%п /салыстырмалы тыгыздык;п)
(X I.4)

Компонент % массалык; 
улес1

Суйыктыктыц 
салыстырмалы 

тыгыздывда белу А
Коэффициент

Суйыктыктыц келемдж мелшерш %, 
нормалау коэффициент1не кебейтшген 

(100/191,928)
Метан 0,00 0,3 0,00 0,00
Этан 0,05 0,35639 0,140 0,07

Пропан 78,45 0,50736 154,624 80,57
Изобутан 5,50 0,56293 9,770 5,09
Н-бутан 16,00 0,58407 27,394 14,27
Итого 100,00 191,928 100,00
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XI.1 кесте- Кдаауыш белштщ касиеН

Компонент % массальщ yjicci
Метан 0,00
Этан 0,05

Пропан 78,45
Изобутан 5,50
Н-бутан 16,00

ААлынтан жерТ ASTMD2421 эд1стеме, 2 кесте, 3 батана.

X I.5.3, 2 кадам—Коспанын салыстырмалы тыгыздыгын есептеу:

, T-ittcornv (Суйыктыкквлели% г х са л ы ст ы р ма л ы тыгыздык)
Салыстырмалы тыгызоыц к,оспа=2-.п=\ --------------------- -

Салыстырмалы тыгыздыц цоСпа=
_,0 ,0 0 7 x 0 ,3 5 6 3 9 , | , 8 0 ,5 7 x 0 ,5 0 7 3 6 , | , 5 ,0 9 x 0 ,5 6 2 9 3 , | ,1 4 ,2 7 x 0 ,5 8 4 0 7 , 5 2 1 1 5 1

' 100 ' ' 100 * ' 100 ' ' 100 ' ’ ' ' '

Х2 Сапаны бакылауга мониторинг

Х2.1 Сапа бакылауын зерттей отырып, сынаманьщ немесе сынау эдютемесшщ 
сипаттамасын растау.

Х2.2 0лшеу yPAici мониторинг! алдында бершген эдютемеш тутынушы орташа мэн 
мен сапа бакылауыньщ сынама бакылау шепн аныкдауы кажет. ASTM D 6299 жэне 
MNL71} эдштемесш карау керек.

Х2.3 Барльщ сынау урдш1нщ статистикальщ бакылауы статусын орнату yuiiH сапа 
бакылауы нэтижелерш жазып алу жэне бакылау карталары бойынша немесе баска 
статистикальщ эквивалента эдютемелер кемепмен зерттеп шыгу. ASTM D 6299 мен 
MNL71) эдштемесш карап шыгу. Мэл1меттерд1 непзп себебш аныкдау уппн бакылаудан 
тыс зерттеу. Бершген зерттеу нэтижелер1 сынаманьщ кайта калибрлеуш етюзуге болады, 
6ipaK мшдета емес.

Х2.1 ескертпе —эдютемеде накты талаптар болмаса Х2.4 -те сапа бакылауыньщ 
мерз1мдшш бойынша нускаулар келт1ршген.

Х2.4 сынау ypflici турактыгымен жэне тапсырыс 6epymi талаптарымен танылатын 
сапа бакылауыньщ мерз1мдшп влшенетш сапаньщ сыншьшдыгына байланысты болады. 
Эдетте сапа бакылауы сынамасы штатты сынамаларды пайдалану аркылы кунде 
зерттеледг Сапа бакылау жишп сынамалардьщ кеп бел1 п мерз1мд1 бакыланса улгаюы 
кажет. Егер де сынау нэтижелер1 статистикальщ бакылау шепнде орналасканы аныкталса, 
сапаны тексеруге арналган сынау нэтижелер1 темендеу1 мумкш. Сапа бакылауыньщ 
сынама окигалыгы мэл1меттер дэлд1 пн тексеру уппн ASTM эд1а дэлдтне мерз1мд1 
TeK'cepinyi кажет. ASTM D 6299 жэне ММЛ^эдютемесш карау керек.

Х2.5 Мумкш болса, сапа бакылауыньщ удайы сыналатын сынама тига 
репрезентативщ болуы усынылады. Сапа бакылауы сынамасыньщ жеткшкп коры 
керсетшген колдану мерз1м1 аясында болуы керек, олар болжалды сактау шарттарында 
б1ртект1 жэне туракты болуы тшс.

Х2.6 Сапа бакылауы aaicrepi мен карталарды тузу бойынша алдагы керсетулермен . 
ASTM D 6299 жэне МЖЛ^эдштемесш карау керек.

11MNL 7, мэ.пмсп ерд! усыну мен бакылау картасы анализ! бойынша басшылык, ASTM International.

14



КР с т  ASTM D 7756-2015

ХЗ. С7 - Сюкеинртек атомы санымен 6ipre бензол, толуол жэне ком1рсутек
талдамасы

Х3.1 Бул бел1мге кдйнау температурасы 1 бел1мде есептелген кем1ртекп атом 
санымен Сюкем1рсутектщ кайнау температурасынан аспайтын ауыр фракция ту pi нде 
калдьщты аныктау бойынша эдютеме анализ!не косылган болаты (номиналды кайнау 
температурасы 174°С). Бензолды аныктамага сынаулар (номинал кайнау температурасы 
80°С) ойдагыдай етп.

Х3.2 кайнау температурасыныц диапазонын ке цейту ,щ ескере отырып, анализд! 
етгазу уинн матрица мен epiTKiiirri урлеу уакытын кыскарту керек. Пентанды матрицада 
етюзу сызыгы аркылы 6 секундка тец ету уакыты бензолдыц 44млн'1жаксы аныкдалуын 
камтамасыз еге;п. Кем1рсутектер уппн Сю+етюзу сызыгы аркылы етудщ стандарт™ 
уакыты 6 бол i мд с сипатталтандай 50-60 сек жеткшктт Keaeci сандык есепке арналган 
дурыс 6ipiieripyai камтамасыз ету уппн хроматограммадагы жэне матрица ушындагы 
кызьщтыратын компоненттер;п белу дэрежеа н дурыс зерттеген жен. Х3.1 cyperri карау 
керек.

ХЗ.З Калибрлеуд1 10 бел1мде керсетшген эдютемеге сай орындау.
Х3.4 Сомальщ калдык Сю - С40 диапазонда жайылмаган минералды май аумагында 

белек уштарын курделен;пру аркылы eceinenyi мумкш.
Х3.5 44 мг/кг бензолдыц аныкталуы 41 мг/кг толуолга Караганда 98% курайды. 

0 тюзшген терт анализдердщ кайталануы барысы теменде корсетлген:
Номинал

концентрация
Орташа мэш Стандартты

ауытку
Салыстырмалы 

стандартты ауытку
Аныкгаушылык

Бензол 44 мг/кг 40,7 1,38 3,4% 98%
Толуол 41 мг/кг 38,8 1,31 2,9% 100%

Н-гептан 33 мг/кг 31,7 0,62 1,9% 102%
Н-октан 37 мг/кг 35,4 0,79 2,2% 101%

Х3.1 сурет- Отказу сызыты аркылы уакытты аныктау максатында бензол, 
толуол, гептан жэне октан косу аркылы сынама хроматограммасы
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Х4 Диизопропанол амин талдамасы (ДИПА; CAS № 110-97-4)

Х4.1 Бершген косымша СКГ-таДИПА анализш етюзу бойынша басшыльщ репнде 
анализ эдютемесше енпз1лдг (CAS № 110-97-4, Химияльщ рефератики кызметпен 
орнатылган) Х4.1 суреп! карау керек.

Х4.2 Балкытылган кварцта амин адсорбциясын болдырмау ушш бершген анализ 
ушш амищц егу немесе металл батан кажет. Бершген колданыска дурью пайдаланылтан 
батаналар: RTX- амищц батан (30 м • 0,32 мм • 1,0 мкм) МТХ-5 колонкасы (30 м 0,32 мм

1,0 мкм). Ею батан да Restek2) корсетшу! мумюн.

Х4.1 сурет - 4 мг/кг ДИПА уинн жэне 36 мг/кг минералды майдын 1
хроматограммасы

Х4.3 1 кестеде келшршген тигт к багандардан баска стандартты шарттар.
Х4.4 Калибрлеуд1 10 бел1мге сипатталган эдютемеге сэйкес орындау.
Х4.5 Сомальщ калдык Сю - С40. диапазонда жайылматан минералды май ауматында 

алынган белек уштарын 6 ip iK T ip y  аркылы есептелу1 мумюн. ДИПА Сомальщ 
концентрациясы ДИПА ушын 6 ip iK T ip y  аркылы аныкдалады.

Х5. ПИД сызыктыгын тексеру

Х5.1 Болжалды сынама калдыгы диапазонында сызыктыкты тексеру ушш анализш 
орнату немесе сынаманы дурью жендегеннен етюзген жен саналатын болжалды мэндерл 
бар стандарттар катарын даярлау усынылады.

Х5.1. Орнатылган талаптарга сэйкес 1 мг дэлдшке дешн елшеу жишк дэрежеамен 
пентанда ерпу кажет болатын осы аумакка тэн минералды май немесе май стандартын 
даярлау. Штатты сынамалар концентрациясынан ею есе улкен концентрациядагы 
калдьщты алу ушш елшенген сынама саны мен ерАюш келемш аныктау.

2'Осы уакытта комитетке белгЫ жалгыз жетюзу кез1 RestekCorporation, ПО BennerCircle, Bellefonte, 
РА 16823, www.Restek.com. болып табылады. Егер осы ешмнщ баста да жетюзуппП белгт  болса, ASTM 
хальщаральщ штабына хабарлацыз. С1зд1ц ескертулершщ орындаушы техникалык комитет жиналысында 
тольщ каралады.
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Х5.1.2 Штатты сынамада болжалды концентрация калдытынын болжалды мэшн алу 

уипн ер1тюште (АОХ стандартына немесе сертификатталган СКГ жогары жиш к 
дэрежеа бар пентан) 1:1(об./об.) цатынастца сэйкес Х5.1.1 бойынша даярланган 
стандартты epiTy.

Х5.1.3 Штатты сынамада болжалды калдык концентрациясы 1/2 курайтын oipiHuii 
стандартты X 5.ll бойынша (АОХ стандартына немесе сертификатталган СКГ жогары 
жишк дэрежеа бар пентан) 1:3 (айн.айн.) каты наста ерташ те ертп , уийний стандартты 
даярлау.

Х5.1 ескертпе— тутынушы зерттелетш диапазонда сызьщтьщты тексеру упин стандарттарды баска 
да калдьщ концентрацияларымен даярлауы мумкш.

Х5.1.4 11 тармакта керсетшгендей жогарыда керсет1лген кем дегенде уш
сипатталган стандарт анализ! н орындау.

Х5.1.5 Калдык хроматограммасын 6ipiKTipy жэне аумагын С10-С40 диапазонда косу.
Х5.1.6 Аумактыц номинал концентрацияга тэуелдтне карай сызба тузу, мг/кг 

(млн'1). Сызба формасы туракты и1л1п туратын т1к сызык болуы керек. Кеп регрессияньщ 
(R2) корреляция коэффициентЮ,99 нец немесе жогары болуы керек.

Х5.1.7 Сызыктьщтан кез-келген ауытку колданылатын орнатудыц сызыксыз 
сипаттамаларын керсетед1.

Х5.1.8 Сипаттамалардыц сызыксыз енпзшген келемшц (ушыныц формасын тексеру) 
жеткшказ бакылауы немесе детектор эсер1нен болуы мумкш (ПИД баптауыныц 
дурыстыгына ещцрунй нускаулыгын тексеру) .
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В.А Ь^осымшасы
(ацпаратт ыц)

В.А1 кесте-С тандарттарды ц сш темелж  халыкаралык, аймактык; стандарттарга, 
шетел мемлекетш щ  стандартына сэйкестй4 туралы мэл!мет

Хальщаральщ стандартты, аймацтьщ стандартты, 
шетел мемлекетшщ стандартын белплеу мен аталуы

Сэйкестк
дэрежес1

Мемлекетаральщ стандартты, 
улттьщ стандартты белплеу мен 

аталуы

ASTM D 1265-11, Practice for Sampling Liquefied 
Petroleum (LP) Gases, Manual Method (Суйытылган 
газдардыц сынамаларын 1рктеудщ стандартты 
эд1стемес1 (СКГ), кол oflici).

NEQ ГОСТ 14921-78Суйытылган 
KOMipTeKTi газдар. Сынамаларды 
ipiKTey oflicTepi

ASTM D 1835-13, Specification for Liquefied 
Petroleum (LP) Gases (Суйытылган кем1ртект1 
газдарга стандартты спецификация (СКГ)).

IDT Щ> СТАСТМД 1835-2011 
Суйытылган мунайлы газ. Жалпы 
техникальщ шарттар

ASTM D 2158-11, Test Method for Residues in 
Liquefied Petroleum (LP) Gases (Суйытылган 
кем1рсутект1 газдарда калдьщ калын аньщтау 
бойынша стандартты oflici (СКГ)).

—
*

ASTM D 2163-05, Test Method for Analysis of 
Liquefied Petroleum (LP) Gases and Propene 
Concentrates by Gas Chromatography (Газдьщ 
хроматография кемепмен суйытылган кем1рсутекп 
газ бен пропана/пропилен коспаларында кем1рсутек 
курамын аньщтау бойынша стандартты эд1с).

IDT кр СТ АСТМ Д 2163-2011 
Суйытылган мунайлы газ. Газдьщ 
хроматография кемепмен 
кем1рсутекп курамын аньщтау 
onici

ASTM D 2598-12, Practice for Calculation of Certain 
Physical Properties of Liquefied Petroleum (LP) 
Gasesfrom Compositional Analysis (Суйытылган 
мупайлы газдьщ физикальщ касиетш аньщтау).

IDT КР СТ АСТМ Д 2598- 2011 
Суйытылган мунайлы газ. 
Композицияльщ талдау эдю1мен 
физикальщ касиепн аньщтау

ASTM D 3700-14, Practice for Obtaining LPG Samples 
Using a Floating Piston Cylinder (К^алцып журген 
поршеш бар цилиндр;ц пайдалана отырып 
суйытылган KeMipcyTeicri газды алудыц стандартты
ry ( ic T C M C ci) .

IDT кр  СТ АСТМ Д 3700-2011 М^най 
жэне газ енд1р1с1. К^алк^ш журген 
поршеш бар цилиндрд1 пайдалана 
отырып суйытылган келйрсутекп 
газды алудыц стандартты 
эд1стемес1

ASTM D 6299-13, Practice for Applying Statistical 
Quality Assurance and Control Charting Techniques to 
Evaluate Analytical Measurement System Performance 
(Аналитикальщ елшеу жуйеи сипаттамасы жумысын 
багалауга арналган сапаны камтамасыз ететш 
статистикальщ эд1стерд1 жэне бакылау карта 
эдютерш колдану).

IDT СТ ASTM D6299-2013 
Аналитикальщ елшеу жуйес1 
сипаттамасы жумысын багалауга 
арналган сапаны цамтамасыз 
етет1н статистикалык; эд1стерд1 
жэне бацылау карта эд1стер1н 
цолдану эд1стемес1н цолдану 
нусцаулыгы

ASTM D 6300-15, Practice for Determination of 
Precision and Bias Data for Use in Test Methods for 
Petroleum Products and Lubricants (Мунай ешмдер1 
мен майлау материалдарын сынау эдютемеинде 
дэлдпс пен кемншнктерд1 аныктау эдютемеш).

IDT К7 СТ ASTM D 6300-2013 
Мунай ешмдер1 мен 
майлау материалдарын 
сынау эд1стемес1нде 
дэлд1к пен кемшшктерд1 
аньщтау эд1стемес1н 
аньщтау бойынша 
нусцаульщ

Е355, Practice for Gas Chromatography Terms and 
Relationships (Г аздьщ хроматография бойынша 
терминдер мен аньщтамалар бойынша басшьшьщ).

NEQ ГОСТ 17567-81 Газдьщ 
хроматография.
Терминдер мен 
аныктамалар.

* Басьшым кезещнде
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0ОЖ 661.716 МСЖ 75.040

Туйш сездер: ластау заттары, газдьщ хроматография, суйылтылган кем1ртектт 
газдар, СКГ, минералды май, майлы калдык, калдык
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фонде нормативных технических документов

В разделе «Нормативные ссылки» и тексте стандарта ссылочные американские 
стандарты актуализированы
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стандарта соответствующее уведомление будет опубликовано в ежемесячно 
издаваемом информационном указателе «Национальные стандарты»

2022 год 
5 лет

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
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________НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН________

ГАЗЫ УГЛЕВОДОРОДНЫЕ СЖИЖЕННЫЕ

Определение остатка методом газовой хроматографии с помощью ввода пробы в
колонку

Дата введения 2017-01-01
1 Область применения

1.1 Настоящий стандарт устанавливает метод определения растворимых 
углеводородсодержащих веществ (маслянистых остатков) в сжиженном углеводородном 
газе методом газовой хроматографии.

Примечание - углеводородсодержащие вещества обладают меньшей летучестью, чем сжиженные 
углеводородные газы (СУГ).

1.2 Настоящий стандарт позволяет определить количество остатка в СУГ в 
диапазоне от 10 до 600 мг/кг (млн'1), температура кипения которого составляет 
174 °С - 522 °С (Сщ - С4о). Вещества с более высокой температурой кипения и вещества, 
налипшие на хроматографическую колонку, не могут быть определены.

1.3 В Приложении «ХЗ» и Приложении «Х4» приведено описание дополнительных 
способов применения технических средств и процедур, описанных в настоящем 
стандарте. В Приложении «ХЗ» приведено описание методики проведения анализа, 
позволяющей расширить диапазон анализа до бензола, в приложении «Х4» приведено 
описание методики анализа диизопропаноламина, содержащегося в СУГ.

1.4 Единицы измерения — значения, указанные в единицах СИ, должны 
рассматриваться как стандартные. Единицы в скобках представлены только для справки.

1.5 Настоящий стандарт не включает рассмотрение вопросов безопасности, если 
таковые имеются, относящихся к его использованию. Организация мероприятий по 
обеспечению надлежащей безопасности и гигиены труда и определение применимости 
нормативных ограничений перед их использованием является ответственностью 
пользователя данного стандарта.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие ссылочные 
документы. Для датированных ссылок применяют только указанное издание ссылочного 
документа, для недатированных ссылок применяют последнее издание ссылочного 
документа (включая все его изменения):

ASTM D 1265-11, Practice for Sampling Liquefied Petroleum (LP) Gases, Manual Method 
(Стандартная методика отбора проб сжиженных углеводородных газов (СУГ), ручной 
метод).

ASTM D1835-13, Specification for Liquefied Petroleum (LP) Gases (Стандартная 
спецификация на сжиженные углеводородные газы (СУГ)).

ASTM D2158-11*, Test Method for Residues in Liquefied Petroleum (LP) Gases 
(Стандартный метод определения содержания остатков в сжиженных углеводородных 
газах (СУГ)).

ASTM D2163-05, Test Method for Analysis of Liquefied Petroleum (LP) Gases and 
Propene Concentrates by Gas Chromatography (Стандартный метод определения содержания

Издание официальное 1
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углеводородов в сжиженных углеводородных газах и смесях пропана/пропилена с 
помощью газовой хроматографии).

ASTM D2421-13, Practice for Interconversion of Analysis of C5 and Lighter 
Hydrocarbons to Gas-Volume, Liquid-Volume, or Mass Basis (Стандартная методика. 
Взаимопересчет анализа С5 на газ-объем, жидкость-объем, или на весовую основу).

ASTM D2598-12*, Practice for Calculation of Certain Physical Properties of Liquefied 
Petroleum (LP) Gases from Compositional Analysis (Методика расчета определенных 
физических свойств сжиженных углеводородных газов методом анализа состава 
вещества).

ASTM D3700-14*, Practice for Obtaining LPG Samples Using a Floating Piston Cylinder 
(Стандартная методика получения проб сжиженного углеводородного газа с 
использованием цилиндра с плавающим поршнем).

ASTM D6299-13, Practice for Applying Statistical Quality Assurance and Control 
Charting Techniques to Evaluate Analytical Measurement System Performance (Методика 
применения статистических методов обеспечения качества и методов контрольных карт 
для оценки рабочих характеристик системы аналитических измерений).

ASTM D6300-15, Practice for Determination of Precision and Bias Data for Use in Test 
Methods for Petroleum Products and Lubricants (Методика определения точности и 
погрешности для использования в методике испытаний нефтепродуктов и смазочных 
материалов).

ASTM D6667-14, Test Method for Determination of Total Volatile Sulfur in Gaseous 
Hydrocarbons and Liquefied Petroleum Gases by Ultraviolet Fluorescence (Стандартный метод 
определения общего содержания летучей серы в газообразных углеводородах и 
сжиженных нефтяных (попутных) газах с помощью ультрафиолетовой флуоресценции).

Е355-96, Practice for Gas Chromatography Terms and Relationships (Руководство no 
терминам и определениям газовой хроматографии).

Е594-96, Practice for Testing Flame Ionization Detectors Used in Gas or Supercritical 
Fluid Chromatography (Руководство по испытанию пламенно-ионизационных детекторов, 
используемых в газовой хроматографии).

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяются следующие термины с соответствующими 
определениями:

3.1 Определения, относящиеся к хроматографии (Definitions of Terms Concerning 
Chromatography): В настоящем стандарте содержится большое количество ссылок на 
общепринятые методики проведения газовой хроматографии, термины и определения. 
Дополнительную терминологию, относящуюся к работе с газовой хроматографией, можно 
найти в Руководствах Е 355 и Е594.

3.2 Определения, относящиеся к сжиженному углеводородному газу (Definitions 
of Terms Concerning Liquefied Petroleum Gases): В настоящем стандарте содержатся 
ссылки на определения сжиженного углеводородного газа в значении, описанном в 
технических условиях ASTM D1835.

3.3. Определения терминов, относящихся к данному стандарту:
3.3.1 Инжектор сжиженного газа высокого давления, сущ. (high pressure liquefied 

gas injector, n): Устройство для ввода пробы сжиженного газа в хроматографическую 
колонку при давлении и комнатной температуре, обеспечивающее сохранение жидкой 
формы пробы при вводе.
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3.3.2 Установка подачи давления, сущ. (pressure station, п): Устройство, которое 

обеспечивает подачу азота высокого давления на соответствующий пробоотборник, тем 
самым обеспечивая сохранение пробы в жидкой фазе в процессе ее ввода

4 Краткое описание метода

4.1 В пробоотборнике СУГ поднимают давление 2500 кПа (363 psi) азотом или 
гелием.

4.2 Систему ввода пробы промывают СУГ, находящимся в жидкой фазе, при 
температуре окружающей среды.

4.3 После промывки устройство ввода пробы устанавливается в отверстие инжектора 
газового хроматографа; СУГ (время срабатывания 25 мс (30 мкл)) подается через клапан 
высокого давления и иглу, которая входит в инжектор холодного ввода в колонку пробы 
большого объема.

4.4 Газовый хроматограф оснащен клапаном отдува растворителя, через который 
происходит сбор легких фракций СУГ, и посредством которого отбираются компоненты 
для анализа.

4.5 Определяемый нефтяной остаток удерживается в предколонке.
4.6 После отвода СУГ поток из предколонки переводится в аналитическую колонку 

и происходит запуск температурной программы.
4.7 Нефтяной остаток отделяется, его состав определяется на основе различия 

температур кипения его компонентов.
4.8 Суммарное количество остатка определяется с помощью суммирования 

площадей компонентов, соответствующих ожидаемому диапазону С10-С40 
(174 °С - 522 °С).

5 Значение и применение

5.1 Контроль содержимого остатка согласно ASTM D1835 представляет особую 
важность для конечных применений СУГ. Маслянистый остаток в СУГ становится 
причиной загрязнения, которое может возникнуть на этапе производства, 
транспортировки или хранения.

5.2 Данный метод определения остатка требует меньше времени и является более 
точным по сравнению с ручными методами, такими как метод, описанный в стандарте 
ASTM D2158, в основе которого - испарение проб большого объема с последующим 
визуальным или гравиметрическим подсчетом содержимого остатка.

5.3 Данный метод позволяет выполнить более точные измерения тяжелых 
(маслянистых) компонентов остатка с предельным количественным определением, равном 
10 мг/кг суммарного остатка.

5.4 При использовании данного метода можно получить как количественные 
результаты, так и информацию относительно состава загрязняющих веществ, такую как 
диапазон температур кипения и фингерпринт, которые могут быть чрезвычайно полезны 
при отслеживании источника образования конкретного загрязняющего вещества.

6 Приборы

6.1 Газовый хроматограф (ГХ) — любой газохроматографический прибор, 
оснащенный инжектором холодного ввода в колонку пробы большого объема (LVOC1), 
термостатом колонок с программным управлением линейной температуры и пламенно-
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ионизационным детектором (ПИД). Сходимость времени ударежания терморегулятора 
должна быть равной 0,05 мин (3 с) на протяжении всего анализа.

6.2 Сбор данных — для отображения сигнала хроматографического детектора и 
интеграции площади пика можно использовать любое интегрирующее устройство или 
компьютеризированную систему сбора данных.

6.3 Клапан отдува растворителя — регулируемый клапан, предназначенный для 
отвода большей части пробы.

6.4 Пустой капилляр — капилляр из нержавеющей стали без покрытия. Успешно 
применяемые колонки и условия их для применения приведены в таблице 1.

6.5 Удерживающая предколонка — колонка с неподвижной фазой из 
полидиметилсилоксана. Успешно применяемые колонки н условия их для применения 
приведены в таблице 1.

6.6 Аналитическая колонка — колонка с неподвижной фазой из 
полидиметилсилоксана. Успешно применяемые колонки и условия их для применения 
приведены в таблице 1.

6.7 Муфта колонки — Соединительное устройство — герметичная муфта, 
подходящая для соединения пустого капилляра с предколонкой. (Местоположение 
соединений внутри ГХ термостата и соединений клапана отдува растворителя см. 
рисунок 1).

6.8 Разделитель колонок — разделитель, используемый в качестве герметичного 
соединения удерживающей предколонки с аналитической колонкой, с одной стороны, и 
деактивированного капилляра с другой. (Местоположение соединений внутри ГХ 
термостата и соединений клапана отдуха растворителя см. рисунок 1)

Клапан отдува растворителя

Пустой капилляр Удерживающая предколонка Аналитическая колонка

Рисунок 1 - Схема расположения соединений внутри термостата колонки ГХ и 
соединений клапана отдува растворителя

6.9 Инжектор сжиженного газа высокого давления — клапан высокого давления, 
напрямую соединенный с иглой, которая вводится в отверстие ввода пробы в ГХ, после 
чего происходит срабатывание клапана и подача представительной аликвоты в систему 
ГХ без различения пробы, (см. рисунок 2).
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Электрическое соединение Топливо подаваемое 
под давлением

6.10 Станция нагнетания давления — обеспечивает ввод пробы в жидкой фазе при 
постоянном давлении. Типичная конфигурация показана на рисунке 3.

С

Е

11робоотборник 
В  Линия ввода пробы
С Устройство ввода пробы
D  Холодный ввод пробы в колонку
I i Газовый хроматограф
F Вывод пробы
( I Ротаметр
II Испаритель
I Система стока
Р Манометр

Рисунок 3 - Типичная конфигурация установки подачи давления
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6.11 Типичная схема колонки — см. рисунок 1.
6.12 Типичные рабочие условия — см. таблицу 1.

Таблица 1 - Стандартные рабочие условия

Программа термостата 35°C в течение 3 мин
35 °C - 340 °C при 25 °С/мин
340 °C в течение 10 мин

Программа ввода пробы Тип: холодный ввод непосредственно в колонку 
Температура: 65 °С в течение 3 мин 
55 °С - 340 °С при 25 °С/мин 
340 °С в течение 9 мин

Настройки детектора Расход воздуха: 400 мл/мин 
Расход водорода: 40 мл/мин 
Расход добавляемого газа: 45 мл/мин 
Температура: 350 °С 
Скорость передачи данных: 20 Гц

Колонка Пустой капилляр: Капилляр их нержавеющей стали SulfinertAJ 
с внутренним диаметром 0,53 мм и длиной 5 м 
Удерживающая предколонка: 3 м 100%
Диметилполисилоксан: 0,53 мм, 2,65 мкм 
Аналитическая колонка: 100%
Диметилполисилоксан 30 м, 0,32 мм, 0,25 мкм 
Поток пробы 2 мл/мин

Установка подачи давления Давление азота: 2500 кПа 
Давление продувки азотом: 500 кПа

Инжектор сжиженного газа Ввод:25 мс

^  Sulfinert является торговым наименованием SilcoTek, 112 Benner Circle, Bellefonte, PA 16823, www.SilcoTek.com.

7 Реактивы и материалы

7.1 Минеральное масло в калибровочной смеси СУГ — сертифицированная 
калибровочная смесь СУГ с содержанием минерального масла. Концентрация 
минерального масла должна быть равной, прогнозируемой концентрации загрязняющих 
веществ в пробе СУГ.

7.2 Минеральное масло в калибровочной смеси пентана — подготовить смесь 
калибровочного стандарта минерального масла в пентане. Записать измеренное значение 
минерального масла с точностью до миллиграмма и рассчитать концентрацию в мг/кг. 
Концентрация минерального масла должна быть равной прогнозируемой концентрации 
загрязняющих веществ в пробе СУГ.

7.2.1 Стандарты на пентане, представляющие собой жидкость при комнатной 
температуре, должны храниться в соответствующих контейнерах при отрицательных 
температурах и перемещаться в пробоотборник перед использованием. В ином случае, 
стандарты допускается хранить в воздухонепроницаемых баллонах.

7.3 Минеральное масло или узкая углеводородная фракция имеет температуру 
кипения в диапазоне С10-С40. В ином случае точно определенная узкая углеводородная 
фракция в диапазоне С10-С40 может быть использована для выполнения количественного и 
качественного сравнения с загрязнителем в пробе. Необходимо гарантировать отсутствие 
значительного выхода из диапазона С 1 0 - С 4 0 .

7.4 Стандарт сравнения, минеральное масло в пентане — подготовить стандарт 
сравнения минерального масла в пентане. Записать точное измеренное значение 
минерального масла с точностью до миллиграмма и рассчитать концентрацию в мг/кг.
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Концентрация минерального масла должна быть такая же, что и прогнозируемая 
концентрация загрязняющих веществ в пробе СУГ.

7.5 Стандарт времени удерживания N -алкана - смесь, содержащая, по меньшей мере 
Сю и С40 в концентрации (номинальной) 5 мг/л, растворенная в пентане или гептане.

7.6 Растворитель —  пентан ГХ.

8 Риски

8.1 Существует значительная угроза опасность пожара от СУГ, и в связи с тем, что 
температура кипения СУГ может достигать минус 41 °С, существует риск обморожений. 
Во избежание воспламенения или пожара следует принять соответствующие меры 
предосторожности и носить надлежащие средства индивидуальной защиты во избежание 
защиты кожи от контакта с СУГ.

8.2 Требуется использование надлежащей системы вентиляции лаборатории.
8.3 Требуется монтаж надлежащей спускной линии. К данной линии должны быть 

присоединены установка подачи давления и инжектор. Выпуск спускной линии должен 
располагаться за пределами здания.

8.4 Установка подачи давления, цилиндр, инжектор и контроллер должны быть 
заземлены.

9 Подготовка приборов

9.1 Газовый хроматограф —  установить и проверить исправность функционирования 
в соответствии с инструкциями производителя. Типичные рабочие условия показаны в 
таблице 1.

9.2 Установка подачи давления —  смонтировать в соответствии с инструкциями 
производителя. Выполнить продувку пробы и тщательно проверить на наличие утечек.

9.3 Инжектор сжиженного газа высокого давления —  смонтировать в соответствии с 
инструкциями производителя.

9.4 Конфигурация колонок —  смонтировать, как показано на рис. 1. Использовать 
нижние соединения мертвого объема, выполнить проверку на утечку.

10 Калибровка

10.1 Одноточечная калибровка выполняется при запуске прибора, в том случае, если 
результат пробы сравнения выходит за пределы значений, допустимых статистическим 
контролем качества SQC согласно разделу 14 либо после внесения изменений в 
аппаратное обеспечение или подачу газа, или их сочетание.

10.2 Чтобы проверить линейность системы в диапазоне ожидаемых остатков пробы 
следует выполнить проверку линейности. Более подробную информацию см. в 
Приложении «Х5».

10.3 Провести холостой прогон без ввода пробы. Повторять прогоны до тех пор, 
пока базовая линия ГХ не стабилизируется. Базовая линия считается стабильной, когда 
входной и выходной сигналы (в пА) двух последовательно выполненных холостых циклов 
анализа расходятся не более чем на 5 %. Нестабильность базовой линии может быть 
вызвана утечкой, газами детектора, либо высококипящими компонентами или 
веществами, которые не были элюированы из колонки. Высота сигнала (в пА) в конце 
цикла калибровки, проверки или анализа пробы должна быть равна и выше базовой линии 
холостого прогона. Высота сигнала, превышающая базовую линию более чем на 5%, 
может свидетельствовать о плохо подготовленной колонке либо об элюировании
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компонентов пробы с температурой кипения выше 522 °С. Инструкции по подготовке 
колонки см. в листе технических данных на колонку.

10.4 Определить время удерживания стандарта п-алкана (7.6) и установить время 
удерживания для Сю и С4 0 . Между растворителем и первым нормальным пиком алкана 
(Сю) базовая линия должна разделяться.

Если разделение недостаточно, отрегулировать температуру программы, выполнить 
повторную установку базовой линии, после чего повторно определить время удерживания 
стандарта. Пример показан на рисунке 4.

10.5 Проанализировать калибровочную смесь. Калибровочная смесь представляет 
собой либо смесь СУГ, либо пентан. (7.1 и 7.2).

Рисунок 4 - Хроматограмма компонентов с Сю по С40

10.6 Определить суммарный маслянистый остаток, сложив площади с Сю по С4 0 .
10.7 Определить теоретический коэффициент чувствительности, поделив известное 

значение концентрации на общую площадь; данный коэффициент можно использовать 
для расчета неизвестных проб, допуская, что все компоненты пробы имеют одинаковый 
коэффициент чувствительности.

10.8 Проанализировать пробу сравнения с помощью инжектора сжиженного газа. 
Проводить анализ пробы сравнения следует раз в день перед началом анализа проб. В 
случае если результат анализа пробы сравнения выходит за пределы значений, 
допустимых статистическим контролем качества SQC согласно разделу 14, провести 
повторный анализ.

11 Процедура

11.1 Провести отбор представительной пробы в соответствии с A STM  D1265 или 
ASTM  D3700.
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11.2 Подсоединить пробоотборник к установке подачи давления и подать давление 
примерно (2500 ± 200) кПа (363 ± 29) psi. Чтобы гарантировать повторяемость размера 
ввода пробы, необходимо поддерживать и точно повторять указанное давление.

11.3 Открыть пробоотборник с обеих сторон и промыть пробу в течение трех минут 
при расходе примерно 5 мл/мин.

11.4 Ввести пробу (пусковой импульс 25 мс при 2500 кПа, что соответствует 
примерно 30 мкл).

11.5 Проанализировать каждую пробу дважды. Если разница между результатами 
двух анализов более 5 %, выполнить дополнительный прогон и взять два наиболее 
близких друг к другу результата.

11.6 После ввода пробы закрыть пробоотборник и повторить шаг 11.3 для ввода 
следующей пробы. По окончанию всех циклов анализа, закрыть пробоотборник и 
стравить давление в системе. Снять пробоотборник.

11.7 Определить суммарный маслянистый остаток, сложив площади с Сю по С40.
11.8 Чтобы ввести пробу сравнения, заполнить пробоотборник стандартом и 

выполнить шаги, описанные в процедуре ввода проб СУГ.

12 Расчет и обработка результатов

12.1 Убедиться, что разделение между пиком матрицы и Сю достаточно для верного 
интегрирования остатка. Пример показан на рисунке 5.

12.2 Начать интегрирование со времени удерживания Сю либо в точке, где уклон 
пика растворителя достигает минимума (долина). Данная точка должна располагаться не 
выше, чем удвоенное значение базовой линии, выраженное в пА.

12.3 Расчет основан на коэффициенте чувствительности и поправке на разницу в 
плотности между пробой и калибровочной смесью. Поправка на разницу в плотности 
между пробой и калибровочным стандартом выполняется, как указано в методике 
ASTM D6667 (см. Приложение «XI»),

12.4 Расчет коэффициента чувствительности на основе калибровочной смеси 
рассчитывается по формуле (1):

Rf = Scg/Ac (1)

где Rf = коэффициент чувствительности,
Scg = содержание минерального масла в калибровочном стандарте СУГ либо в 

стандарте пентана, мг/кг в массе
Ас = суммарная площадь пиков в диапазоне С10-С40 в калибровочном стандарте 

СУГ или пентана.
12.5 Расчет концентрации остатка пробы; если калибровочная смесь и проба имеют 

одинаковую плотность рассчитывается по формуле (2):

S = Area Rf
где S = содержание минерального масла в пробе, мг/кг,
Area = суммарная площадь пиков в диапазоне Сю -С40 в пробе
Rf = коэффициент чувствительности = содержание минерального 

калибровочном стандарте, мг/кг, поделенное на площадь.

12.6 Расчет концентрации остатка пробы с учетом поправки на разницу в плотности 
рассчитываемую по формуле (3); используется, когда калибровочная смесь и проба имеют 
различную плотность.

(2)

масла в
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S =  Area R f Dc/D (3)

где S =  содержание минерального масла в пробе, мг/кг,
Area =  суммарная площадь пиков в диапазоне Сю -С40 в пробе
R f =  коэффициент чувствительности =  содержание минерального масла в 

калибровочном стандарте, мг/кг, поделенное на площадь.
D =  плотность раствора пробы при температуре измерения, г/мл
Dc =  плотность калибровочного стандарта при температуре измерения, г/мл.

Рисунок 5 - Хроматограмма минерального масла в объеме 50 мг/кг

13 Отчетность

13.1 Передавать в отчете результаты маслянистого остатка в СУГ с точностью до 
мг/кг со ссылкой на данный метод определения остатка.

14 Контроль качества

14.1 Необходимо подтверждать исправность работы прибора или точность метода 
анализа путем проведения анализа проб сравнения (см. 7.4) после каждой калибровки и не 
реже одного раза в день применения.

14.2 Когда испытательная лаборатория уже имеет оформленные протоколы 
контроля/обеспечения качества, то они могут использоваться для подтверждения 
надежности результатов испытания.

14.3 При отсутствии протокола контроля/обеспечения качества можно использовать 
приложение «Х 2» в качестве системы контроля/обеспечения качества.

15 Прецизионность и систематическая погрешность

15.1 Прецизионность —  прецизионность данного метода анализа была 
определена в соответствии с методикой ASTM  D6300 и разделом А21.2.3 Руководства по
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оформлению ASTM. Прецизионность определена на основе межлабораторных 
исследований за 2012 год, которые включали анализ пяти проб с помощью 7 независимых 
лабораторных установок и операторов. Диапазон результатов применим к уравнениям г и 
R, перечисленных ниже, с 6.1 по 640.8 мг/кг. В таблице 2 приведен пример значений г и R 
для различных концентраций остатка.

15.1.1 Повторяемость — условия, при которых результаты испытаний получаются 
одним и тем же методом на идентичных объектах испытаний, в одной и той же 
лаборатории, одним и тем же оператором, с использованием одного и того же 
оборудования под постоянных рабочих условиях для идентичных испытательных 
материалов, в пределах короткого промежутка времени при длительном прогоне при 
нормальном и правильном режиме метода испытания превышают указанные значения 
только в одном случае из 20.

Повторяемость (г) = 0.1453 • (Х)0.8292 мг/кг
Стандартное отклонение повторяемости = предел повторяемости/2.77
15.1.2 Воспроизводимость — условия, при которых различия между двумя 

единичными независимыми результатами испытаний одного и того же материала, 
полученных одним и тем же методом, на идентичных объектах испытаний, в разных 
лабораториях, разными операторами, с использованием различного оборудования в 
течение длительного промежутка времени при правильном соблюдении методики 
испытания превышают указанные значения только в одном из 20 случаев.

Воспроизводимость (R) = 0.7929 (Х)0.8292 мг/кг
Стандартное отклонение воспроизводимости = Предел повторяемости/2.77
15.2 Систематическая погрешность — информация о систематической погрешности 

для данной процедуры отсутствует, так как данные результаты испытаний определены 
только в рамках данного метода анализа.

Таблица 2 - Примерные г и R значения для различных концентраций 
масляного остатка

Уровень маслянистого остатка (мг/кг) R Г
10.0 5.35 0.98
50.0 20.32 3.72
100.0 36.11 6.62
250.0 77.20 14.15
600.0 159.54 29.24
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Приложения XI
(информационное)

XI Расчет плотности СУГ и корректировка значения остатка

X I .1 Обоснование и обзор методик
XI. 1.1 Масса пробы, вводимой в ГХ через инжектор сжиженного газа, зависит от 

давления пробы, уставки времени ввода и плотности пробы. При аналитическом способе 
анализа устанавливаются постоянные значения давления и времени. Изменение вводимой 
массы возникает при наличии различия в составе (и, соответственно, плотности) между 
пробой СУГ и калибровочным веществом (например, калибровочные стандарты 
подготовлены на основе пентана).

XI. 1.2 Окончательный результат количества остатка, выраженный в мг/кг, требует 
корректировки с учетом различий вводимой массы. Для этого необходимо знать значения 
плотности калибровочной матрицы и матрицы пробы.

XI . 1.3 Если плотность пробы не была определена путем прямого измерения, можно 
рассчитать плотность по методике D2598 с помощью анализа состава СУГ. Приведенная 
формула для расчета плотности требует, чтобы состав пробы был указан в процентном 
соотношении к объему жидкой фазы.

XI. 1.4 Состав СУГ можно легко определить ГХ методами, которые, как правило, 
соответствуют требованиям методики анализа D2163. Данный метод анализа 
подразумевает предоставление результатов в процентном соотношении к объему жидкой 
фазы основных компонентов пробы. В том случае, когда имеющиеся лабораторные 
аналитические результаты выражены на весовой основе, %, или на основе газ-объем 
(моль), %, для указания в отчете эквивалентного значения на основе жидкость-объем 
могут быть применены правила взаимопересчета, приведенные в методике D2421

XI. 1.5 В приведенном ниже примере расчета использованы свойства компонентов, 
перечисленные в методиках D2421 и D2598. Если требуется, значения, указанные в GPA 
2145, могут быть заменены. Для получения подробной информации и обновления данных 
см. методики.

Х1.2 Взаимопересчет % об. жидкости в % масс, согласно методике ASTM  D2421
X I.2.1

, . . . _ _ (масс. %г /относительная плотность/) . . , ,Объем жидкости %ох = 100 • #comv-----—------------------------------—  (X I. 1)
Е п=1 к(масс %п /относительная плотностьп)

где Объем жидкости %х - объемный процент жидкости всех выявленных 
компонентов в пробе, где х равно 1.

#сотр - число выявленных компонентов в пробе, где х равно 1.
Относительная плотностьх - значение (взятое из Методики ASTM D2421, таблица 2, 

колонка 3), приведенное для каждого выявленного компонента х в виде жидкости
масс. %х - массовая доля каждого выявленного компонента, взятого из ГХ анализа.
^,#сошр(масс о/0?г/относительная плотностьп) - сумма массовых долей %п, 

разделенная на относительную плотность п всех выявленных компонентов.

Х1.3 Взаимопересчет % об. жидкости на % мол. (% об. газа) согласно методике 
ASTM  D2421

X I.3.1

„  ч (Молекулярная масс. %у /объемная доля*)Объем жидкости %ох = 100 • #еот„ -------------—-------------— - —  (XI .2)
Т.п=1 Молекулярная масс %п /объемная доляп)
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где Объем жидкости %х - объемный процент жидкости всех выявленных 

компонентов в пробе, где х равно 1.
#сотр - число выявленных компонентов в пробе, где х равно 1.
Объемная долях - значение (взятое из Методики ASTM D2421, таблица 2, колонка 2), 

указанное для каждого выявленного компонента х.
S,#l=°imP (Мол екул я р на я масс %п /объемная доляп) - Сумма молекулярных масс %п, 

умноженная на объемную долюп всех выявленных компонентов.
Молекулярная масса %х - молекулярная масса в процентах каждого выявленного 

компонента, взятая из ГХ анализа (равная жидкому объему в % идеального газа).
X I.3.1.1 Свойства компонента взяты из таблиц, приведенных в Методике 

ASTM D2421. Свойства компонентов для метана, этана, пропана, изобутана, нормального 
бутана и пентана приведены в таблице XI. 1.

Х1.4 Расчет относительной плотности согласно Методике ASTM D2598
Х1.4.1

... \-1#сош р (Объем жидкости % х х относительная плотностьп)
Относительная плотностьсмеси = z.n=i -----------------------------------------------------  (XI .3)

где #сотр - число выявленных компонентов в пробе, где х  равно 1.
Относительная плотностьСЛ(есм - относительная плотность смеси СУГ.
Относительная плотность* - относительная плотность каждого компонента 

жидкости, где х равен 1.
Объем жидкости %х - объемный процент жидкости всех выявленных компонентов 

пробы, где х равен 1.

Х1.5 Пример расчета

XI. 5.1.В таблице Х1.1 приведен примерный расчет на основе гипотетического 
анализа состава СУГ. Согласно результатам примерного анализа на хроматограмме 
выявлен масляный остаток площадью, равной 35 мг/кг в пентане (относительная 
плотность 0,631).

XI .5.2. Шаг 1 - Перерасчет в объемные проценты жидкости %:

л (масс. % v /относительнаяплотностьх) . чОбъем жидкости % х = 100 X #cyomv---- —-------------------------- - —  (XI .4)
2-n=i П масс %п /относительная плотностьп)

Компонент % массовой 
доли

Разделить на 
относительную 

плотность 
жидкостиА

Коэффициент
Объемная доля жидкости%, 

умноженная на коэффициент 
нормализации (100/ 191,928)

Метан 0,00 0,3 0,00 0,00
Этан 0,05 0,35639 0,140 0,07

Пропан 78,45 0,50736 154,624 80,57
Изобутан 5,50 0,56293 9,770 5,09
Н-бутан 16,00 0,58407 27,394 14,27

Итого 100,00 191,928 100,00
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Таблица X I.1 - Свойства компонента
Компонент % массовой доли

Метан 0 , 0 0

Этан 0,05
Пропан 78,45

Изобутан 5,50
Н-бутан 16,00

АИсточник: Методика ASTM D2421, таблица 2, колонка 3.

X I.5.3 Шаг 2 — Расчет относительной плотности смеси:
T~>#comv (Объем жидкости %ххотносительная плотностьп)Относительная плотностьсмеси=1,п=1  -----------------------— -----------------------—

Относительная плотностьсмеси=
_ / 0 ,0 0 7 X 0 , 3 5 6 3 9  

'  1 0 0

Х2 Мониторинг контроля качества
Х2.1 Подтвердить характеристику прибора или методики испытания, анализируя 

пробу контроля качества.
Х2.2 Перед мониторингом процесса измерений, пользователь данной методики 

должен определить среднее значение и пределы контроля пробы контроля качества. См. 
методику ASTM D6299 и MNL71-*

Х2.3 Записать результаты контроля качества и проанализировать по контрольным 
картам или с помощью других статистически эквивалентных методик для установления 
статуса статистического контроля всего процесса испытания. См. методику ASTM D6299 
и MNL74 Исследовать данные вне контроля для получения основной причины. 
Результаты данного исследования могут, но не обязательно, привести к повторной 
калибровке прибора.

Примечание Х2.1 — При отсутствии в методике анализа четких требований, в п. 
Х2.4 приведены указания по периодичности контроля качества.

Х2.4 Периодичность контроля качества зависит от критичности измеряемого 
качества, демонстрируемой стабильности процесса испытания, а также требований 
заказчика. Обычно проба контроля качества анализируется каждый день при испытании с 
использованием штатных проб. Частота контроля качества должна увеличиваться, если 
периодически контролируется большое количество проб. Однако если подтверждается, 
что результаты испытаний находятся в пределах статистического контроля, то частота 
проведения испытания для проверки качества может быть снижена. Прецизионность 
пробы контроля качества должна периодически проверяться на точность метода ASTM, 
чтобы обеспечить качество данных. См. методику ASTM D6299 и MNL71)

Х2.5 Рекомендуется, чтобы, если это возможно, тип регулярно испытываемой пробы 
контроля качества был репрезентативным регулярно испытываемого материала. 
Достаточные запасы пробы контроля качества должны быть в наличии в течение 
указанного периода применения, они должны быть однородными и стабильными в 
предполагаемых условиях хранения.

Х2.6 См. Методики ASTM D6299 и MNL71) с дальнейшими указаниями по методам 
контроля качества и составления карт контроля.

'  | . 8 0 , 5 7 X 0 , 5 0 7 3 6 . | . 5 , 0 9 x 0 , 5 6 2 9 3 .  | Л  4 , 2 7 x 0 , 5 8 4 0 7 .  ^

'  ' 100 '  ̂ 1ПП '   ̂ 1ПП '  5100 100
( X I .5)

1)MNL 7, Руководство по представлению данных и анализу контрольной карты, ASTM International.
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ХЗ. Анализ бензола, толуола и углеводородов с числом атомов углерода С7 - Сю
Х3.1 Данный раздел был добавлен к методике анализа в качестве руководства по 

определению остатка в виде тяжелых фракций, температура кипения которых не 
превышает температуру кипения углеводородов с числом атомов углерода Сю 
(номинальная температура кипения 174°С), которые перечислены в разделе 1. Испытания 
на определение бензола (номинальная температура кипения 80°С) прошли успешно.

Х3.2 Для проведения анализа с учетом расширенного диапазона температур кипения 
требуется сократить время продувки матрицы или растворителя. В пентановой матрице 
время прохождения через линию отвода, равное б секундам, обеспечивает хорошую 
определяемость 44 млн ' 1 бензола. Стандартного времени прохождения через линию 
отвода для углеводородов Сю+ в течение 50-60 сек достаточно при условиях, описанных в 
разделе 6 . Чтобы гарантировать корректную интеграцию для последующего 
количественного подсчета следует внимательно изучить степень разделения 
интересующих компонентов на хроматограмме и пики матрицы. См. рис. Х3.1

ХЗ.З Калибровку выполнять в соответствии с методикой, описанной в разделе 10.
Х3.4 Суммарный остаток может быть рассчитан путем сложения отдельных пиков, 

полученных на площади неразложившегося минерального масла в диапазоне Сю - С4 0 .
Х3.5 Определяемость 44 мг/кг бензола по сравнению с 41 мг/кг толуола составляет 

98 %. Повторяемость в ходе четырех проведенных анализов показана в таблице ниже:

Номинальная
концентрация

Среднее
значение

Стандартное
отклонение

Относительное
стандартное
отклонение

Определяемость

Бензол 44 мг/кг 40,7 1.38 3,4% 98%
Т олуол 41 мг/кг 38,8 1.31 2,9% 100%

Н-гептан 33 мг/кг 31,7 0,62 1,9% 102%
Н-октан 37 мг/кг 35,4 0,79 2.2% 101%

Рисунок Х3.1 - Хроматограмма пробы с добавками бензола, толуола, гептана и 
октана с целью определения времени пропускания через линию отвода
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Х4 Анализ диизопропаноламина (ДИПА; CAS № 110-97-4)
Х4.1 Данное приложение было добавлено к методике анализа в качестве руководства 

по проведению анализа ДИПА (CAS № 110-97-4, установленный Химической
реферативной службой) в СУГ. См. рис. Х4.1.

Х4.2 Для данного анализа во избежание адсорбции амина на плавленном кварце 
требуется колонка с аминной прививкой или металлическая колонка. Колонки, успешно 
использовавшиеся для данного применения: RTX- аминная колонка (30 м • 0,32 мм • 1,0 
мкм) или колонка МТХ-5 (30 м • 0,32 мм • 1,0 мкм). Обе колонки могут быть 
предоставлены Restek'1.

Г * 1 — г ч п т п п Л ^ ш п п  T v n r m K » i

•МВ -

4 мг/кг ДИПА и 36 мг/кг минерального масла

- ■

_ л _______________________J_ i l J i l . i D / V _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _
* *  И  —  м  и  * ■

Рисунок Х4.1 - Хроматограмма 1 для 4 мг/кг ДИПА и 36 мг/кг минерального
масла

Х4.3 Стандартные условия, кроме типа колонок, приведены в таблице 1.
Х4.4 Калибровку выполнять в соответствии с методикой, описанной в разделе 10.
Х4.5 Суммарный остаток может быть рассчитан путем сложения отдельных пиков, 

полученных на площади неразложившегося минерального масла в диапазоне Сю - С_ю. 
Суммарная концентрация ДИПА определяется путем интегрирования пика ДИПА.

Х5. Проверка линейности ПИД
Х5.1 Чтобы выполнить проверку линейности в диапазоне ожидаемого остатка 

пробы, рекомендуется подготовить ряд стандартов, содержащих ожидаемое значение, 
анализ которых следует провести после установки или капитального ремонта прибора.

Х5.1.1 Подготовить стандарт минерального масла или масла, характерного для 
данной площадки, который необходимо взвесить с точностью до мг и растворить в 
пентане со степенью чистоты, соответствующем установленным требованиям. 
Определить количество взвешенной пробы и объем растворителя, чтобы получить остаток 
в концентрации, в два раза превышающей ожидаемую концентрацию штатных проб.

21 На данный момент, единственным источником поставки прибора, известным комитету, является 
Restek Corporation, 110 Benner Circle, Bellefonte, PA 16823, www.Restek.com. Если вам известны другие 
поставщики данного продукта, сообщите, пожалуйста, о них в международный штаб ASTM. Ваши 
замечания будут внимательно рассмотрены на собрании исполнительного технического комитета, 1 Ваши 
замечания будут внимательно рассмотрены на собрании исполнительного технического комитета
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Х5.1.2 Растворить приготовленный стандарт по п. Х5.1.1 в соотношении 1:1 (об./об.) 
в растворителе (пентан со степенью чистоты, соответствующей стандарту АОХ или выше 
либо сертифицированный СУГ), чтобы получить приблизительное значение ожидаемой 
концентрации осадка в штатной пробе.

Х5.1.3 Приготовить третий стандарт, в котором концентрация осадка составит 
примерно 1/2 ожидаемой концентрации осадка в штатной пробе, растворив первый 
стандарт по и. Х5.1.1 в соотношении 1:3 (об./об.) в растворителе (пентан со степенью 
чистоты, соответствующей стандарту АОХ или выше либо сертифицированный СУГ).

Примечание Х5.1 — пользователь может подготовить стандарты с другими концентрациями остатка, 
чтобы проверить линейность в исследуемом диапазоне.

Х5.1.4 Выполнить анализ не менее трех описанных выше стандартов, как описано в 
разделе 11.

Х5.1.5 Проинтегрировать хроматограмму остатка и суммировать площадь в 
диапазоне Сю-С4о-

Х5.1.6 Составить график зависимости площади от номинальной концентрации, мг/кг 
(млн1). График должен иметь форму прямой линии с постоянным наклоном. 
Коэффициент корреляции множественной регрессии (R2) должен быть 0,99 или выше.

Х5.1.7 Любое отклонение от линейности указывает на нелинейные характеристики 
применяемой установки.

Х5.1.8 Нелинейность характеристик может быть вызвана недостаточным контролем 
вводимого объема (проверить форму пика) или детектора (проверить по руководству 
производителя правильность ПИД настройки). Внести корректировку и повторить 
проверку линейности.
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Приложение В.А
(информационное)

Таблица В.А1 - Сведения о соответствии стандартов ссылочным международным, 
региональным стандартам, стандартам иностранных государств

Обозначение и наименование международного, 
регионального стандартов, стандарта иностранного 

государства

Степень
соответствия

Обозначение и наименование 
национального стандарта, 

межгосударственного 
стандарта

A STM  D 1265-11, Practice for Sampling Liquefied Petroleum 
(LP) Gases, Manual Method (Стандартная методика отбора 
проб сжиженных газов (СУГ), ручной метод).

NEQ ГОСТ 14921-78 Газы 
углеводородные сжиженные. 
Методы отбора проб

A STM  D1835-13, Specification for Liquefied Petroleum (LP) 
Gases (Стандартная спецификация на сжиженные 
углеводородные газы (СУГ)).

IDT СТ РК АСТМ  Д 1835-2011 
Г  азы нефтяные сжиженные. 
Общие технические условия

A STM  D2158-11, Test Method for Residues in Liquefied 
Petroleum (LP) Gases (Стандартный метод определения 
содержания остатков в сжиженных углеводородных газах 
(СУГ)).

—
*

A STM  D2163-05, Test Method for Analysis o f Liquefied 
Petroleum (LP) Gases and Propene Concentrates by Gas 
Chromatography (Стандартный метод определения 
содержания углеводородов в сжиженных углеводородных 
газах и смесях пропана/пропилена с помощью газовой 
хроматографии).

IDT СТ РК АСТМ  Д 2163-2011 
Г  азы нефтяные сжиженные. 
Метод определения 
углеводородного состава при 
помощи газовой 
хроматографии

A STM  D2598-12, Practice for Calculation o f Certain 
Physical Properties o f Liquefied Petroleum (LP) Gases from 
Compositional Analysis (Методика расчета определенных 
физических свойств сжиженных углеводородных газов 
методом анализа состава вещества).

IDT СТ РК АСТМ  Д 2598- 2011 
Г  азы нефтяные сжиженные. 
Определение физических 
свойств методом 
композиционного анализа

A STM  D3700-14, Practice for Obtaining LPG Samples Using 
a Floating Piston Cylinder (Стандартная методика 
получения проб сжиженного углеводородного газа с 
использованием цилиндра с плавающим поршнем).

IDT СТ РК АСТМ  Д 3700-2011 
Промышленность нефтяная и 
газовая. Стандартный метод 
испытаний для получения 
образцов сжиженных 
нефтяных газов при 
использовании плавающего 
поршневого цилиндра

A STM  D6299-13, Practice for Applying Statistical Quality 
Assurance and Control Charting Techniques to Evaluate 
Analytical Measurement System Performance (Методика 
применения статистических методов обеспечения 
качества и методов контрольных карт для оценки рабочих 
характеристик системы аналитических измерений).

IDT СТ РК ASTM  D6299-2013 
Руководство для применения 
статистического анализа 
продукции и методов 
контрольных работ для 
оценки аналитических мер 
производительности системы

A STM  D6300-15, Practice for Determination o f Precision 
and Bias Data for Use in Test Methods for Petroleum 
Products and Lubricants (Методика определения точности 
и погрешности для использования в методике испытаний 
нефтепродуктов и смазочных материалов).

IDT СТ РК A STM  D 6300-2013 
Руководство для определения 
данных точности и 
погрешности для 
использования в методах 
тестирования для нефтяных 
продуктов и смазывающих 
веществ

Е355, Practice for Gas Chromatography Terms and 
Relationships (Руководство по терминам и определениям 
газовой хроматографии).

NEQ ГОСТ 17567-81 
Хроматография газовая. 
Термины и определения

*  На стадии публикации
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