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Введение
В связи с постоянно нарастающими в последние годы объемами добычи и переработки газового 

конденсата в Российской Федерации, приобретают все большую актуальность вопросы соответствия 
его качества установленным нормам. Организация оптимальных процессов планирования и управле­
ния при добыче, подготовке и переработке нестабильного газового конденсата возможна только при 
условии наличия достоверной, точной и достаточно детальной информации о его составе и ф изико­
химических свойствах.

Важнейшей физико-химической характеристикой нестабильного конденсата является его ф ракци­
онный состав и свойства отдельных фракций. Данные по ф ракционному составу жидкого углеводород­
ного сырья используются для моделирования процессов переработки газового конденсата и нефти при 
проектировании и эксплуатации перерабатывающих производств, при выборе способов переработки 
сырья, разработке технологических схем, расчетах условий проведения технологических процессов, 
для блендирования (смешения) фракций при прогнозировании ассортимента продукции, составле­
нии материальных балансов, для проведения гидродинамических и термодинамических расчетов при 
транспортировке конденсата и эксплуатации нефтегазовых месторождений и т. д.

Достоверное определение ф изико-химических характеристик нестабильного газового конденсата 
возможно только при условии получения представительных для проведения дальнейших исследова­
ний фракций конденсата газового нестабильного с использованием стандартизованной методики ф рак­
ционирования.

Настоящий стандарт содержит методику ф ракционирования предварительно дегазированной в 
стандартных условиях пробы нестабильного газового конденсата, для получения необходимого для по­
следующих исследований количества фракций дегазированного конденсата.
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Н А Ц И О Н А Л Ь Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т  Р О С С И Й С К О Й  Ф Е Д Е Р А Ц И И

КОНДЕНСАТ ГАЗОВЫЙ НЕСТАБИЛЬНЫЙ

Определение фракционного состава методами атмосферной и вакуумной
перегонки

Unstable gas condensate. Determination of the fractional composition by atmospheric and vacuum
distillation methods

Дата введения — 2026—02—01

1 Область применения
1.1 Настоящий стандарт распространяется на конденсат газовый нестабильный (в том числе и с 

примесью нефти), дегазированный и стабильный газовый конденсат (в том числе и с примесью нефти), 
жидкие углеводородные фракции углеводородного сырья газоконденсатных и нефтегазоконденсатных 
месторождений, имеющих точку начала кипения не выше 400 °С.

1.2 Настоящий стандарт устанавливает методику подготовки и фракционирования конденсата га­
зового нестабильного в соответствии с областью применения, устанавливает характеристики материа­
лов и оборудования для проведения атмосферной и вакуумной перегонки.

2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 8.010— 2013 Государственная система обеспечения единства измерений. Методики выпол­

нения измерений. Основные положения
ГОСТ 12.1.005 Система стандартов безопасности труда. Общие санитарно-гигиенические требо­

вания к воздуху рабочей зоны
ГОСТ 12.1.007 Система стандартов безопасности труда. Вредные вещества. Классификация и 

общие требования безопасности
ГОСТ 12.1.044 (ИСО 4589:84) Система стандартов безопасности труда. Пожаровзрывоопас- 

ность веществ и материалов. Номенклатура показателей и методы их определения
ГОСТ 12.4.021 Система стандартов безопасности труда. Системы вентиляционные. Общие тре­

бования
ГОСТ 12.4.124 Система стандартов безопасности труда. Средства защиты от статического элек­

тричества. Общие технические требования
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтома­

тического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания
ГОСТ 1770 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. 

Общие технические условия
ГОСТ 2517 Нефть и нефтепродукты. Методы отбора проб
ГОСТ 5632 Нержавеющие стали и сплавы коррозионно-стойкие, жаростойкие и жаропрочные. 

Марки
ГОСТ 19433 Грузы опасные. Классификация и маркировка
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и 

размеры
ГОСТ 28498 Термометры жидкостные стеклянные. Общие технические требования. Методы ис­

пытаний

Издание официальное
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ГОСТ 31610.20-1 (ISO/IEC 80079-20-1:2017) Взрывоопасные среды. Часть 20-1. Характеристики 
веществ для классификации газа и пара. Методы испытаний и данные

ГОСТ Р 8.563-2009 Государственная система обеспечения единства измерений. Методики (ме­
тоды) измерений

ГОСТ Р 8.906 Государственная система обеспечения единства измерений. Манометры показы­
вающие. Эталонные средства измерений. Метрологические требования и методы испытаний

ГОСТ Р 53521-2009 Переработка природного газа. Термины и определения
ГОСТ Р 57037 Нефтепродукты. Определение плотности, относительной плотности и плотности в 

градусах API цифровым плотномером
ГОСТ Р 57851.2-2017 Смесь газоконденсатная. Часть 2. Конденсат газовый нестабильный. 

Определение компонентно-фракционного состава методом газовой хроматографии с предваритель­
ным разгазированием пробы

ГОСТ Р 58577 Правила установления нормативов допустимых выбросов загрязняющих веществ 
проектируемыми и действующ ими хозяйствующ ими субъектами и методы определения этих нор­
мативов

ГОСТ Р 72083-2025 Конденсат газовый нестабильный. Руководство по отбору проб

П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 
стандартов в информационной системе общего пользования — на официальном сайте Федерального агентства по 
техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному указателю «На­
циональные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по выпускам ежемесяч­
ного информационного указателя «Национальные стандарты» за текущий год. Если заменен ссылочный стандарт, 
на который дана недатированная ссылка, то рекомендуется использовать действующую версию этого стандарта 
с учетом всех внесенных в данную версию изменений. Если заменен ссылочный стандарт, на который дана дати­
рованная ссылка, то рекомендуется использовать версию этого стандарта с указанным выше годом утверждения 
(принятия). Если после утверждения настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная 
ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение рекомендуется 
применять без учета данного изменения. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в котором 
дана ссылка на него, рекомендуется применять в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины, определения и сокращения
3.1 В настоящем стандарте применены термины по ГОСТ Р 53521, ГОСТ Р 57851.2, а также сле­

дующие термины с соответствующими определениями:
3.1.1 адиабатичность: Термодинамические условия проведения процесса ректификации, при 

которых отсутствуют потери или приток тепловой энергии через боковую поверхность колонны.
3.1.2 атмосферная эквивалентная температура; АЭТ: Температура паров, вычисляемая на ос­

новании измеренной температуры паров и давления, при котором производится фракционирование.

П р и м е ч а н и е  — Атмосферная эквивалентная температура обозначает температуру, которую имели бы 
пары, если бы фракционирование производилось при атмосферном давлении 101,325 кПа и при этом не проис­
ходило термическое разложение пробы. Вычисление АЭТ производится в соответствии с Приложением Б.

3.1.3 газ дегазации; ГД: Газообразная углеводородная смесь, состоящая из газообразных угле­
водородов С 1— н-С4 с примесями жидких углеводородов, неуглеводородных компонентов, метанола, 
серосодержащих соединений, получаемая в процессе дегазации нестабильного газового конденсата. 

[ГОСТ Р 57851.2-2017, пункт 3.5]

3.1.4 дегазация (нестабильного газового конденсата): Выделение газообразных компонен­
тов из нестабильного газового конденсата, осуществляемое за счет снижения давления в системе, 
повышения температуры или действия обоих факторов одновременно.

[ГОСТ Р 53521-2009, пункт 80]

3.1.5 дегазированный конденсат; ДК: Газовый конденсат, из которого удалена основная часть 
газообразных компонентов, получаемый в процессе дегазации нестабильного газового конденсата.

[ГОСТ Р 57851.2-2017, пункт 3.6]

3.1.6 динамическая задержка колонны: Количество вещества, находящееся в колонне во вре­
мя фракционирования.
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3.1.7 дистиллят: Ж идкость, образующаяся в результате конденсации выходящих из колонны па­
ров в конденсаторе паров.

3.1.8 колонна фракционирования (колонна): Цилиндрический вертикальный аппарат, осна­
щенный внутренними тепло- и массообменными устройствами и вспомогательными узлами, предна­
значенный для разделения многокомпонентных жидких смесей на фракции в процессе ректификации.

3.1.9 конденсатор паров: Устройство для конденсации выходящих из колонны паров.
3.1.10 кривая истинных температур кипения; кривая ИТК: Зависимость атмосферной эквива­

лентной температуры от массового или объемного процентного выхода (доли) фракций.
3.1.11 куб колонны фракционирования; куб: Емкость для загрузки пробы, герметично соединя­

емая с колонной фракционирования.

3.1.12 методика (метод) измерений: Совокупность конкретно описанных операций, выполне­
ние которых обеспечивает получение результатов измерений с установленными показателями точ­
ности.

[Федеральный закон [1], статья 2]

3.1.13 насадка: Элемент колонны ф ракционирования, в котором происходят тепло- и массооб­
менные процессы между жидкостью и паром, обогащение паров легкими компонентами и жидкости 
тяжелыми.

3.1.14 нестабильный газовый конденсат; КГН: Конденсат, содержащий значительное содер­
жание растворенных газообразных углеводородных компонентов, создающих абсолютное давление 
равновесной парогазовой фазы выше атмосферного при стандартной температуре.

3.1.15 перепад давления: Разница между давлением в кубе колонны и давлением в конденса­
торе паров.

3.1.16 представительная проба: Проба, имеющая на момент исследований состав, а также 
физико-химические свойства, идентичные составу и свойствам отбираемого нестабильного газового 
конденсата.

[ГОСТ Р 72083-2025, пункт 3.1.11]

3.1.17 продукт: Часть дистиллята, выводимая из колонны в процессе фракционирования.

3.1.18 пробоотборник: Емкость, снабженная двумя или более запорными устройствами, ис­
пользуемая для отбора, транспортирования, хранения и подачи в аналитическое оборудование про­
бы нестабильного газового конденсата.

П р и м е ч а н и е  — На практике, как правило, применяют пробоотборники двух типов: однополостный двух­
вентильный пробоотборник (постоянного объема) и двухполостный пробоотборник с подвижным поршнем по­
стоянного давления или переменного объема (поршневой пробоотборник)

[ГОСТ Р 72083-2025, пункт 3.1.14]

3.1.1 ректификация: Процесс разделения жидких смесей компонентов, различающихся темпе­
ратурами кипения, путём многократного частичного испарения жидкости и частичной конденсации па­
ров, происходящих при противоточном массообмене между паром и жидкостью.

3.1.2 стандартный образец, СО: Образец вещества (материала) с установленными по резуль­
татам испытаний значениями одной и более величин, характеризующих состав или свойство этого 
вещества (материала).

[Федеральный закон [1], статья 2]

3.1.3 статическая задержка колонны: Количество жидкости, остающейся в колонне после 
окончания фракционирования.

3.1.4 теоретическая тарелка; ТТ: Гипотетическая часть насадки, на которой жидкость и покида­
ющий эту часть насадки пар достигают термодинамического равновесия.
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П р и м е ч а н и е  — Высота теоретической тарелки характеризует эффективность разделения смеси компо­
нентов (чем она меньше, тем выше эффективность разделения).

3.1.5 точка захлебывания: Момент, когда поднимающиеся по колонне пары начинают активно 
препятствовать свободному стеканию по колонне потока флегмы и колонна резко заполняется жид­
костью.

П р и м е ч а н и е  — Точка захлебывания количественно характеризуется перепадом давления или потоком 
флегмы (скоростью кипения) в точке захлебывания.

3.1.6 флегма: Часть дистиллята, возвращаемая в колонну для орошения и взаимодействия с 
поднимающимися по колонне парами.

3.1.7 флегмовое число: Отношение количества флегмы к количеству продукта.
3.1.8 флегмоделитель: Устройство для разделения потока дистиллята на флегму и продукт.
3.1.9 фракционирование: Процесс разделения пробы на фракции по температурам кипения ме­

тодом периодической ректификации с отбором фракций в отдельные приемники.
3.1.10 фракция: Смесь индивидуальных веществ, выделяемая в процессе ф ракционирования в 

заданном диапазоне температур кипения.
3.2 В настоящем стандарте применены следующие сокращения:
БФ —  бутановая фракция;
ГСО —  государственный стандартный образец;
СИ —  средство измерений;
ТП —  термопара;
ТС —  термометр сопротивления.

4 Метод определения
4.1 Сущность метода заключается в определении фракционного состава ДК, полученного из 

предварительно дегазированной в стандартных условиях пробы КГН, для получения необходимого для 
последующих исследований количества фракций ДК. Определение фракционного состава КГН прово­
дится расчётным способом в соответствии с разделом 14.

П р и м е ч а н и е  — Допускается проведение фракционирования пробы ДК, полученной в результате сепара­
ции в соответствии с ГОСТ Р 72083.

Фракционирование проб стабильного газового конденсата (в том числе и с примесью нефти), ста­
бильных жидких углеводородных фракций углеводородного сырья газоконденсатных и нефтегазокон­
денсатных месторождений проводят без предварительной дегазации.

4.2 Процедура получения фракций заключается во ф ракционировании в ректификационной ко­
лонне методом периодической ректификации. Пробу загружают в куб 1 установки фракционирования 
(рисунок 1). Включают нагреватель куба 2 и нагреватель колонны ф ракционирования 7, перемешива­
ющее устройство жидкости в кубе 3. Нагретые пары поднимаются по колонне 5 через слой насадки 6 
и конденсируются в конденсаторе паров 10. Образующийся дистиллят I стекает во флегмоделитель 8, 
где разделяется на стекающую на орошение колонны флегму II и поступающий через охладитель 15 
в коллектор фракций 16 поток продукта III. Для управления процессом ф ракционирования используют 
датчики, основными из которых являются датчик температуры жидкости в кубе 4, датчик температуры 
паров 9, датчик рабочего давления в колонне 11 и датчик перепада давления по колонне 17 с защитным 
охладителем 18.

Для сбора БФ используют охлаждаемые ловушки 13.
Фракционирование проводят как при атмосферном давлении, так и при пониженных давлениях 

(вакууме) с использованием вакуумной системы 14 и системы запорных вентилей 12. Фракции отбира­
ют по показаниям датчика температуры паров 9.

В процессе фракционирования фиксируют показания температуры паров, давления ф ракциони­
рования, перепада давления по колонне, время с начала ф ракционирования. В результате проведения 
испытаний получают массу каждой фракции и массу остатка в кубе, которые представляются в виде 
кривых ИТК, отображающих зависимость АЭТ отбора фракций от доли фракций (выхода фракций) в 
массовых или объемных процентах.

П р и м е ч а н и е  — В связи с тем, что проба может содержать воду, метанол и другие примеси технологиче­
ских жидкостей, в получаемых фракциях возможно содержание указанных примесей.
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1 — куб; 2 — нагреватель куба; 3 — перемешивающее устройство; 4 — датчик температуры жидкости в кубе; 5 — колонна 
фракционирования; 6 — насадка; 7 — нагреватель колонны фракционирования; 8 — флегмоделитель; 9 — датчик температуры 
паров; 10 — конденсатор паров; 11 — датчик давления в колонне; 12 — вентили; 13 — охлаждаемые ловушки для сбора БФ; 
14 — вакуумная система; 15 — охладитель продукта; 16 — фракционный коллектор; 17 — датчик перепада давления по колонне;

18 — защитный охладитель датчика перепада давления;
I — поток дистиллята; II — поток флегмы; III — поток продукта

Рисунок 1 — Схема установки фракционирования
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5 Точность измерений

Значения доверительных границ (при вероятности Р=0,95) допускаемой абсолютной погрешности 
измерений массовой доли фракций в зависимости от давления ф ракционирования приведены в 
таблице 1.

Т а б л и ц а  1 — Нормы точности измерений скорректированной массовой доли фракций, xiKOpp, % (масс.)

Давление фракционирования, кПа (мм рт. ст.) Доверительные границы допускаемой абсолютной 
погрешности ±Д, (при Р = 0,95)

Атмосферное давление 1,5

13,3 (100) 1,7

Не более 1,33(10) 2,0

П р и м е ч а н и я
1 Значения доверительных границ приведены в случае разделения на фракции с интервалом температур 

кипения не менее 10 °С.
2 Значения доверительных границ действительны для объема куба установки фракционирования от 2 до 

10 дм3.

6 Средства измерений, вспомогательные устройства, материалы, 
реактивы
6.1 Для определения фракционного состава применяют установку для ф ракционирования, вклю­

чающую колонну ф ракционирования с кубом и флегмоделителем, конденсатор паров, вакуумную си­
стему, устройство сбора продукта в приёмники фракций (фракционный коллектор) и блок управления, 
а также вспомогательное оборудование.

6.1.1 Колонна ф ракционирования должна быть изготовлена из коррозионностойкой стали по 
ГОСТ 5632 или термостойкого стекла. Внутренний диаметр колонны должен быть от 25 до 70 мм. Вну­
треннее пространство колонны должно быть заполнено нерегулярной насадкой таким образом, чтобы 
общая эф фективность колонны составляла от 14 до 20 ТТ.

П р и м е ч а н и е  — Процедура определения эффективности колонны фракционирования приведена в При­
ложении А.

Основные характеристики насадки приведены в таблице 2.

Т а б л и ц а  2 — Основные характеристики насадки колонны фракционирования в случае ректификации смеси 
н-гептан-метилцикпогексан при потоке по колонне, составляющим 75 % от потока в точке захлебывания

Показатель Значение

Диаметр колонны, мм 25 50 70

Размер элемента насадки, мм 4 6 6

Динамическая задержка колонны, % от объема насадки 14— 18

Перепад давления, кПа/м слоя насадки 0,7— 1,5

Высота ТТ, мм 20—40 30—55 55—67

Колонна должна быть оборудована термоизоляцией и нагревателем для поддержания адиабатич- 
ности процесса фракционирования и возможность установления температуры внешней стенки колонны 
в процессе ф ракционирования на значения в диапазоне от 0 °С до 5 °С ниже температуры паров.

Конструкция колонны должна обеспечивать возможность установки датчика температуры паров в 
верхней части колонны.

Размеры колонны ф ракционирования (а также куба) определяют в соответствии с условиями про­
цесса ф ракционирования в каждом конкретном случае (например, необходимый объем отбираемых 
фракций для последующих исследований).
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6.1.2 Куб колонны ф ракционирования должен быть изготовлен из коррозионностойкой стали или 
термостойкого стекла.

П р и м е ч а н и е  — Из соображений безопасности не рекомендуется использовать для изготовления куба 
термостойкое стекло при объёме куба более 6 дм3.

Объем куба должен быть не менее чем в два раза больше объема исследуемых проб. Куб должен 
иметь нагреватель и термоизоляцию для регулировки и поддержания температуры пробы, а также ох­
ладитель для эффективного охлаждения пробы в случае необходимости быстрой остановки процесса 
фракционирования. Конструкция куба должна обеспечивать возможность установки термодатчика для 
измерения температуры пробы. Измерительные элементы датчиков температуры нагревателей куба и 
колонны необходимо располагать на внешних поверхностях, соответственно, куба и колонны.

Куб должен быть оборудован перемешивающим устройством (мешалкой) для перемешивания 
пробы и иметь фланец для быстрого и герметичного соединения куба с колонной.

Соотношение размеров куба и колонны, а также конструкция нагревателя куба должны обеспечи­
вать фракционирование в рабочем режиме.

6.1.3 Флегмоделитель, расположенный непосредственно над слоем насадки колонны, для раз­
деления дистиллята на флегму и продукт.

П р и м е ч а н и я
1 Для регулировки флегмового числа используют устройства периодического и непрерывного действия.
2 В устройствах периодического действия запорное устройство (кран, электромагнитный клапан) периоди­

чески в течении определенного времени направляет весь поток дистиллята на орошение колонны, затем также в 
течении определенного времени — на отбор продукта. Варьируя время открытия запорного устройства для каж­
дого из потоков, можно регулировать флегмовое число. Например, если электромагнитный клапан в течение 10 с 
пропускает поток дистиллята на орошение потока в качестве флегмы и в течение 2 с — на отбор продукта, то 
флегмовое число равно 5.

3 В устройствах непрерывного действия потоки флегмы и продукта регулируют степенью открытия регули­
рующего устройства (например, игольчатого вентиля).

4 Установка флегмоотделителя для обеспечения разделения дистиллята на флегму и продукт в диапазоне 
потоков по колонне от 10 % до 90 % от Пмакс, достигаемого в точке захлебывания, проводится производителем 
установки фракционирования.

6.1.4 Конденсатор паров должен иметь охлаждающую способность, достаточную для конденса­
ции паров бутана и пентана и их изомеров при температуре циркулирующей в нем охлаждающей жид­
кости, равной минус 20 °С ± 2 °С.

П р и м е ч а н и е  — Охлаждение конденсатора паров обычно производят с помощью циркуляционного охла­
дителя, который постоянно прокачивает охлаждающую жидкость через конденсатор паров.

6.1.5 Вакуумная система состоит из вакуумного насоса, охлаждаемой вакуумной ловушки, регу­
лятора давления, датчиков давления и источника азота низкого давления.

Вакуумный насос должен иметь необходимую производительность, чтобы обеспечить понижение 
давления в установке с атмосферного давления до 0,266 кПа (2 мм рт. ст.) не более чем за 5 мин.

Вакуумная ловушка служит для защиты вакуумного насоса и датчика давления от низкокипящих 
компонентов пробы и должна иметь термоизоляцию и охлаждаемое до температуры минус (40 ± 2) °С 
пространство для конденсации низкокипящих компонентов.

Вакуумная ловушка должна иметь линию для слива сконденсировавшихся в ней углеводородов, 
оборудованную вакуумным запорным вентилем (краном).

П р и м е ч а н и е  — Для охлаждения вакуумной ловушки может быть использован сосуд Дьюара с изопро­
пиловым спиртом. Для охлаждения изопропилового спирта может быть использован сухой лед, жидкий азот или 
погружные охладители. Вместо изопропилового спирта допускается использовать этиловый спирт, однако, следует 
учесть, что этиловый спирт лучше абсорбирует атмосферную влагу и быстрее обводняется.

6.1.6 Регулятор давления должен регулировать давление в установке в диапазоне от 0,266 до
13,3 кПа (от 2 до 100 мм рт. ст.) с дискретностью задания давления не более 0,013 кПа (0,1 мм рт. ст.). 
Предельное допускаемое отклонение от установленного значения должно быть не более значений, 
приведенных в таблице 3. В составе регулятора давления могут быть использованы устройства на 
основе игольчатых вентилей, электромагнитных клапанов, буферных емкостей и их комбинаций. Авто­
матические регуляторы для регулировки давления используют сигнал от СИ давления.
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Азот низкого давления используют для регулирования давления в вакуумной системе, а также для 
быстрого повышения давления в установке (сброса вакуума).

П р и м е ч а н и е  — В некоторых конструкциях установок азот используют для охлаждения куба после за­
вершения фракционирования.

6.1.7 Устройство сбора продукта (фракционный коллектор) должно позволять отбирать фракции 
в процессе ф ракционирования в отдельные приемники требуемого объема в соответствии с заданными 
температурами кипения фракций. Приемники для сбора легких фракций должны иметь термоизоляцию 
для снижения потерь вследствие испарения.

П р и м е ч а н и е  — Для отбора фракций при пониженном давлении (вакууме) могут быть использованы два 
вида фракционных коллекторов: с промежуточным сборником фракций (шлюзом) и без него. В первом случае 
фракцию продукта отбирают сначала в промежуточный сборник при давлении фракционирования, затем про­
межуточный сборник с помощью запорного вентиля отсоединяют от установки фракционирования и заполняют 
его инертным газом или воздухом до выравнивания в нем давления с внешним атмосферным давлением, после 
чего фракцию из промежуточного отборника сливают в приемник фракций, находящийся при атмосферном давле­
нии. Во втором случае фракцию сливают в приемник фракций, находящийся при рабочем давлении в установке 
фракционирования.

6.1.8 Ловушки для сбора БФ необходимо охлаждать до температуры от минус 50 °С до минус 
80 °С.

П р и м е ч а н и е  — Для охлаждения ловушки может быть использован сосуд Дьюара с изопропиловым спир­
том. Для охлаждения изопропилового спирта может быть использован сухой лед, жидкий азот или погружные ох­
ладители. Вместо изопропилового спирта допускается использовать этиловый спирт, однако, следует учесть, что 
этиловый спирт лучше абсорбирует атмосферную влагу и быстрее обводняется.

Соединительные линии установки и вакуумной системы должны иметь достаточный внутренний 
диаметр, чтобы перепад давления в любой линии не превышал 0,013 кПа.

6.1.9 Блок управления используют для регистрации и обработки сигналов датчиков установки и 
управления работой исполнительных устройств (нагревателей, термостатов, электромагнитных венти­
лей, механических устройств и т. д.).

П р и м е ч а н и е  — В связи с необходимостью в процессе фракционирования регистрировать сигналы от 
множества датчиков и одновременно управлять работой большого количества исполнительных устройств реко­
мендуется использовать совместно с блоком управления программное обеспечение для автоматического управле­
ния работой установки фракционирования.

6.2 При определении фракционного состава применяют СИ по 6.2.1— 6.2.5.
6.2.1 СИ (датчики) температуры паров, жидкости в кубе, а также нагревателей куба и колонны 

для измерения температуры в диапазоне от 0 °С до 400 °С с погрешностью не более 0,5 °С, временем 
отклика не более 175 секунд, дискретностью не более 0,1 °С. Измерительный элемент СИ температуры 
паров необходимо располагать над насадкой колонны вблизи флегмоделителя таким образом, чтобы 
исключить попадание на него дистиллята.

П р и м е ч а н и я
1 СИ температуры могут быть изготовлены на основе платинового ТС или, в случае отсутствия такой воз­

можности, на основе ТП.
2 Измерительный элемент СИ температуры паров необходимо располагать над насадкой колонны вблизи 

флегмоделителя таким образом, чтобы исключить попадание на него дистиллята.
3 Калибровка СИ температуры осуществляется производителем установки. Корректность показаний и по­

зиционирование СИ температуры паров проверяют с периодичностью не реже одного раза в год, проводя ректи­
фикацию н-тетрадекана при атмосферном давлении. В установившимся режиме работы колонны СИ температуры 
паров должен показывать температуру (253,5 ± 2,0) °С. Перед проведением ректификации н-тетрадекана вытесня­
ют из колонны воздух в течение не менее 5 минут потоком азота с целью исключения образования взрывоопасной 
смеси.

6.2.2 СИ давления (вакууметры) для измерения общего давления в установке фракционирования 
и перепада давления по колонне. Точность измерений давления должна соответствовать значениям, 
приведенным в таблице 3.

Погрешность измерений давления должна соответствовать значениям, приведенным в таблице 3.
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Т а б л и ц а  3 — Нормы точности измерений и регулирования давления

Давление фракционирования, кПа (мм рт. ст.)
Допускаемые отклонения 

от установленного значения 
давления, %

Доверительные границы (при вероятности 
Р = 0,95) допускаемой относительной 

погрешности измерений, %

Атмосферное давление не регулируется
±1

13,333 (100,0) ±2

Св. 0,533 (4,00) до 1,333 (10,00) включ. ±3 ±2

От 0,266 (2,00) до 0,533 (4,00) включ. ±5 ±3

П р и м е ч а н и е  — Рекомендуется использовать СИ давления диафрагменного типа при условии их кали­
бровки по эталонным приборам по ГОСТ Р 8.906 или ртутным манометрам.

6.2.3 СИ времени, поверенные в установленном порядке.
6.2.4 Термометр должен соответствовать требованиям ГОСТ 28498.
6.2.5 Весы не хуже высокого (II) класса точности должны соответствовать требованиям 

ГОСТ OIML R 76-1.
6.3 При определении фракционного состава методами атмосферной и вакуумной перегонки при­

меняют следующее вспомогательное оборудование, материалы и реактивы:
- азот технический с содержанием основного вещества не менее 99,6 % об.;
- изопропиловый спирт;
- толуол, ч.д.а.;
- воздух сжатый;
- н-Тетрадекан хч. с массовой долей основного вещества не менее 99 %;
- спирт этиловый;
- колбонагреватель или плита лабораторная;
- колба типа КГУ-2 должна соответствовать требованиям ГОСТ 25336;
- холодильник типа ХПТ должен соответствовать требованиям ГОСТ 25336;
- переход типа Н1 должен соответствовать требованиям ГОСТ 25336;
- стакан типа В или Н должен соответствовать требованиям ГОСТ 25336;
- ГСО фракционного состава нефти, например, (СО ФС-АРН-ПА) ГСО 11823-2021.

П р и м е ч а н и е  — Допускается использовать другие СО, СИ, оборудование, материалы и реактивы, соот­
ветствующие положения настоящего раздела, не уступающие по своим характеристикам СО, СИ, оборудованию, 
материалам и реактивам, перечисленным выше.

7 Обеспечение безопасности
7.1 КГН является жидким токсичным пожаровзрывоопасным газонасыщенным продуктом, нахо­

дящимся под избыточным давлением.
7.2 Летучие компоненты КГН при концентрациях, снижающих содержание кислорода в воздухе 

рабочей зоны до 16,0 % об., вызывают удушье.
7.3 По токсикологической характеристике согласно ГОСТ 12.1.007 углеводороды, входящие в со­

став КГН, относят к веществам 4 класса опасности, сероводород и серосодержащие соединения —  к 
веществам 2 и 3 классов опасности, метанол —  к токсичным веществам 3 класса опасности. Компо­
ненты КГН оказывают вредное воздействие на центральную нервную систему, вызывают раздражение 
кожного покрова, слизистых оболочек глаз и верхних дыхательных путей.

7.4 Предельно допустимые концентрации в воздухе рабочей зоны компонентов КГН установлены 
в ГОСТ 12.1.005 и СанПиН 1.2.3685-21 [2].

Максимальная разовая/среднесменная ПДК предельных алифатических углеводородов С2— С 10 
(в пересчете на углерод) составляет 900/300 т/м3.

Максимальная разовая ПДК для метана составляет 7000 мг/м3; для сероводорода в смеси с угле­
водородами С 1— С5 —  3 мг/м3; для метилмеркаптана —  0,8 мг/м3; для этилмеркаптана —  1 мг/м3.

Максимальная разовая/среднесменная ПДК метанола составляет 15/5 мг/м3.
7.5 Концентрацию вредных веществ в воздухе рабочей зоны при работе с КГН определяют газо­

анализаторами, отвечающими ГОСТ 12.1.005.
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7.6 Помещения, в которых проводят работы с КГН, должны быть обеспечены вентиляцией, в со­
ответствии с ГОСТ 12.4.021.

7.7 Летучие компоненты КГН образуют с воздухом взрывоопасные смеси; нижний и верхний кон­
центрационные пределы распространения пламени составляют, соответственно, 1,4 % и 9,5 % об. по 
ГОСТ 12.1.044. Температура самовоспламенения КГН —  выше 300,0 °С, температура вспышки —  ниже 
0,0 °С. Температурный класс и группа/подгруппа оборудования для смеси паров КГН с воздухом —  ТЗ 
и ПА по ГОСТ 31610.20-1.

7.8 По характеристике воспламеняемости КГН относят в соответствии с ГОСТ 19433 к легко­
воспламеняющимся жидкостям 3-го класса.

7.9 Характеристики всех видов производственной опасности должны быть определены в техно­
логической документации на получение, подготовку, транспортирование и переработку КГН, утверж­
денной в установленном порядке.

7.10 При использовании стеклянной установки для ф ракционирования необходимо использовать 
защитный экран или защитное ограждение из прозрачного органического стекла или из прозрачного 
материала эквивалентной прочности для защиты персонала от перегонной установки в случае возник­
новения аварийной ситуации.

7.11 Персонал, выполняющий различные производственные операции с КГН, должен быть снаб­
жен специальной обувью и защитной спецодеждой для защиты от нефти и нефтепродуктов. Обувь и 
спецодежда должны быть выполнены в антиэлектростатическом исполнении с характеристиками не 
хуже, чем в ГОСТ 12.4.124.

7.12 Перед началом перегонки проба должна быть осушена до содержания воды не более 0,3 % 
масс. Перегонка обводнённых проб может привести к разрушению стеклянных элементов установки 
ф ракционирования, что представляет потенциальную опасность пожара.

7.13 В части соблюдения и обеспечения требований охраны труда, промышленной и пожарной 
безопасности необходимо руководствоваться соответствующими национальными и локальными нор­
мативными правовыми актами. При необходимости расширения и конкретизации требований безопас­
ности, указанных в настоящем разделе, в организации, применяющей настоящий стандарт, могут быть 
разработаны специальные требования или инструкции применительно к данному виду работ, не проти­
воречащие требованиям соответствующих национальных и локальных нормативных правовых актов.

8 Охрана окружающей среды
8.1 Правила установления допустимых выбросов загрязняющих веществ, в том числе компонен­

тов КГН, в атмосферу регламентируются ГОСТ Р 58577.
8.2 При определении фракционного состава, в соответствии с настоящим стандартом необходи­

мо соблюдать положения национального законодательства, касающиеся вопросов охраны окружаю­
щей среды.

8.3 В части соблюдения и обеспечения исполнения требований охраны окружающей среды необ­
ходимо руководствоваться соответствующими национальными и локальными нормативными правовы­
ми актами. При необходимости расширения и конкретизации требований охраны окружающей среды, 
указанных в настоящем разделе, в организации, применяющей настоящий стандарт, могут быть раз­
работаны специальные требования или инструкции применительно к данному виду работ, не противо­
речащие требованиям соответствующих национальных и локальных нормативных правовых актов.

9 Квалификация персонала
Персонал, выполняющий определение фракционного состава методами атмосферной и ваку­

умной перегонки, должен изучить эксплуатационную документацию используемого оборудования и 
средств измерений, свойства применяемых химических веществ, а также положения настоящего стан­
дарта.

10 Условия измерений
10.1 При выполнении измерений по настоящему стандарту соблюдают условия, установленные 

в эксплуатационной документации на применяемые СИ, испытательное и вспомогательное обору­
дование.
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10.2 Условия выполнения измерений:
- температура окружающей среды от 18 до 25 °С;
- атмосферное давление от 84 до 105 кПа.

11 Подготовка к выполнению измерений
11.1 Подготовку установки ф ракционирования проводят в соответствии с руководством по экс­

плуатации.
11.2 Производят очистку установки ф ракционирования с помощью толуола.

П р и м е ч а н и е  — Допускается для очистки установки фракционирования использовать смесь толуола с 
этиловым спиртом в соотношении 1:1 по объему (спирто-толуольная смесь).

11.3 Проверяют установку фракционирования на герметичность и работоспособность основных 
ее узлов в соответствии с руководством по эксплуатации.

11.4 Взвешивают куб, ловушки для сбора БФ и приемники фракций установки для ф ракциониро­
вания с точностью 0,1 г.

12 Отбор проб
12.1 Пробы КГН отбирают в соответствии с ГОСТ Р 72083.

П р и м е ч а н и е  — Допускается проведение фракционирования ДК, полученного в результате сепарации в 
соответствии с ГОСТ Р 72083.

12.2 Отбор проб стабильного газового конденсата (в том числе и с примесью нефти), стабильных 
жидких углеводородных фракций углеводородного сырья газоконденсатных и нефтегазоконденсатных 
месторождений отбирают в соответствии с ГОСТ 2517.

12.3 Объём пробы КГН должен соответствовать объему ДК, необходимому для заполнения от по­
ловины до двух третей от объема куба установки для фракционирования.

П р и м е ч а н и е  — Допускается отбор проб из одной точки отбора в несколько пробоотборников соответ­
ствующего объёма за минимальный промежуток времени, для получения ДК необходимого для фракционирования 
объёма.

13 Выполнение измерений
13.1 Пробоотборник с отобранной пробой КГН взвешивают с точностью 0,1 г и дегазируют в со­

ответствии с ГОСТ Р 57851.2. После завершения дегазации пробоотборник повторно взвешивают и 
определяют массу ГД тгд г, по формуле

т ГД = т ПКГН -  т ПД’ ( 1 )

где гт7пкгн  —  масса пробоотборника с КГН до дегазации, г;
/т?пд —  масса пробоотборника после дегазации, г.

П р и м е ч а н и е  — В случае, если производится дегазация нескольких пробоотборников, масса ГД находит­
ся суммированием масс ГД каждого пробоотборника.

13.2 Оставшуюся в пробоотборнике пробу ДК переливают в подходящую емкость и перемешива­
ют в течение 10 минут, после чего производят определение содержания воды хв , % масс. Если содержа­
ние воды в пробе превышает 0,3 % масс., производят дегидратацию пробы до тех пор, пока содержание 
воды в пробе после дегидратации не упадет ниже этого значения. Дегидратацию допускается осущест­
влять любым методом, не использующим нагрев пробы (например, отстаиванием, перемешиванием 
пробы с небольшим количеством обезвоженного (плавленого) хлористого кальция, декантированием 
и т. д.) и не изменяющим ее компонентного/фракционного и/или фазового состава.

П р и м е ч а н и е  — В случае, если производилась дегазация нескольких пробоотборников, пробы ДК из всех 
пробоотборников переливают в соответствующую емкость и все дальнейшие операции начиная с п. 13.2 произво­
дят с данной смесью.

13.3 При необходимости определения фракционного состава в объемных процентах определяют 
плотность пробы при температуре 15 °С рдк, г/см3.
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П р и м е ч а н и  е — Для определения плотности может быть использован метод, изложенный в ГОСТ Р 57037 
или другой метод, изложенный в других нормативных документах, а также в инструкциях по эксплуатации СИ 
плотности.

13.4 Пробу в количестве от 1/2 до 2/3 от объема куба переливают в предварительно взвешенный 
с точностью 0,1 г куб установки ф ракционирования. Куб с пробой взвешивают с точностью 0,1 г и опре­
деляют массу пробы, взятой для ф ракционирования /т?дК, г, по формуле

т Д К = т КДК-А77К’ (2 )

где /77КдК —  масса куба с дегидратированной пробой, г; 
тк —  масса пустого куба, г.

13.5 Пустой пробоотборник, в котором находилась проба КГН, промывают растворителем, сушат 
сжатым воздухом, взвешивают с точностью 0,1 г и определяют массу КГН т к гн , г, по формуле

т КГН = т ПКГН-А77ПР’ (3 )

где /77|—|р —  масса пустого пробоотборника, г.

П р и м е ч а н и я
1 В случае, если производится дегазация нескольких пробоотборников, масса т кгн находится суммирова­

нием масс КГН каждого пробоотборника.
2 В качестве растворителя для промывки пробоотборника используют толуол, гексан, а также лёгкие дис­

тиллятные фракции с температурой конца кипения не выше 150 °С.

13.6 Куб с пробой герметично присоединяют к установке фракционирования, подсоединяют пере­
мешивающее устройство, нагреватель куба, линию измерения перепада давления по колонне.

13.7 Дебутанизацию пробы при атмосферном давлении проводят по 13.7.1— 13.7.6.
13.7.1 Запускают циркуляцию охлаждающей жидкости с температурой не выше минус 20 °С через 

конденсатор паров и охладитель продукта, подключают и охлаждают ловушки для сбора БФ до темпе­
ратуры от минус 50 до минус 80 °С.

13.7.2 Включают нагреватели куба и колонны, после нагрева жидкости в кубе выше 40 °С включа­
ют перемешивающее устройство. Регулируют мощность нагревателя куба таким образом, чтобы пары 
пробы достигли верхней части колонны за период от 20 до 50 мин, после чего регулируют нагрев таким 
образом, чтобы перепад давления по колонне был не менее 0,3 кПа.

П р и м е ч а н и я .
1 В случае непрерывной регистрации температуры паров и перепада давления по колонне, резкий подъем 

кривой зависимости температуры паров от времени свидетельствует о достижении парами верха колонны, а по 
резкому повышению перепада давления можно отследить момент начала отекания флегмы и заполнения колонны 
жидкостью (начало орошения колонны). В случае использования стеклянной колонны эти процессы можно наблю­
дать визуально.

2 При использовании программного обеспечения для регистрации данных процесса фракционирования до­
пускается использование встроенных в него СИ времени.

13.7.3 Оставляют колонну работать в безотборном режиме (без отбора продукта) до стабилиза­
ции температуры паров в течение 10— 15 мин с момента начала орошения колонны. Записывают тем­
пературу паров как температуру начала кипения.

13.7.4 Выключают циркуляцию охлаждающей жидкости через конденсатор паров и, когда тем­
пература паров начнет расти и достигнет 15 °С, снова включают циркуляцию охлаждающей жидкости 
через конденсатор паров.

13.7.5 Если при включении циркуляции охлаждающей жидкости температура паров упадет ниже 
15 °С, дают колонне поработать в безотборном режиме ещё 15 мин, после чего повторяют действия по 
13.7.4. Если при включении циркуляции охлаждающей жидкости температура паров останется равной 
15 °С или начнет повышаться, сбор БФ заканчивают и переходят к процессу ф ракционирования при 
атмосферном давлении.

П р и м е ч а н и е  — Выделившийся и несконденсированный в ловушках БФ газ не собирают и не учитывают 
при определении фракционного состава.

13.7.6 Охлаждаемую ловушку с отобранной БФ отсоединяют от установки и взвешивают с 0,1 г. 
При необходимости определения фракционного состава в объемных процентах после завершения от­
бора БФ проводят определение ее плотности при температуре 15 °С, г/см3.
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П р и м е ч а н и е  — Для определения плотности может быть использован расчётный метод, основанный на 
результатах хроматографического анализа БФ.

13.8 Фракционирование пробы при атмосферном давлении проводят по 13.8.1— 13.8.7.
13.8.1 Устанавливают температуру охлаждающей жидкости в конденсаторе паров и охладителе 

дистиллята не выше минус 20 °С. Включают нагреватель колонны и устанавливают температуру нагре­
вателя от 0 °С до 5 °С ниже температуры паров. Поддерживают данную разность температур в течение 
всего процесса фракционирования.

13.8.2 Регулируют мощность нагревателя куба таким образом, чтобы установить рабочий режим 
колонны. После установления рабочего режима колонны оставляют ее работать в безотборном режиме 
еще от 10 до 15 мин для стабилизации.

П р и м е ч а н и е  — Рабочий режим характеризуется значением перепада давления по колонне Др0 75, со­
ответствующим потоку по колонне П = 0,75’Пмакс, процедура определения которого приведена в приложении А. 
Изменение потока по колонне можно отследить по изменению перепада давления по колонне. Данные для уста­
новления требуемого потока по колонне могут быть получены из характеристик насадки в технической докумен­
тации производителя насадки. При проведении фракционирования в адиабатических условиях поток по колонне 
примерно равен потоку отбора продукта, умноженному на увеличенное на единицу флегмовое число.

13.8.3 Начинают отбор продукта с флегмовым числом 5:1 в отдельные приемники фракций под­
ходящего объема.

При использовании для регулировки флегмового числа устройств периодического действия об­
щее время цикла должно находиться в пределах от 24 до 36 с.

Фракции с температурой паров ниже 65 °С отбирают в приемники фракций, охлажденные ниже
0 °С.

П р и м е ч а н и е  — Для охлаждения приемники фракций могут помещаться в термоизолированные емкости, 
заполненные охлаждающей жидкостью, например, водой со льдом. Допускается также использовать приемники, 
имеющие вакуумную рубашку, без дополнительного охлаждения.

После достижения температуры паров 65 °С в конденсаторе паров и охладителе продукта темпе­
ратуру охлаждающей жидкости повышают до комнатной температуры.

13.8.4 При достижении температуры паров верхней точки отбора каждой фракции регистрируют 
время, прошедшее с начала ф ракционирования, температуру паров, температуру жидкости в кубе и 
перепад давления по колонне.

П р и м е ч а н и е  — При использовании программного обеспечения для регистрации данных процесса 
фракционирования допускается использование встроенных в него средств хронометража.

13.8.5 В случае появления признаков захлебывания колонны снижают мощность нагрева куба, 
пока не восстановятся стабильные условия работы колонны и продолжают ф ракционирование. Если 
это произошло во время отбора фракции и часть фракции попала в фракционный коллектор, оста­
навливают ф ракционирование, охлаждают установку, возвращают некорректно отобранную фракцию 
обратно в куб, запускают ф ракционирование в безотборном режиме в течение от 10 до 15 мин для ста­
билизации колонны и продолжают фракционирование.

П р и м е ч а н и е  — О захлебывании колонны можно судить по резкому повышению скорости отбора про­
дукта или перепада давления по колонне. В случае, если колонна изготовлена из стекла, захлебывание можно 
наблюдать визуально по появлению жидкости в верхней части колонны над слоем насадки.

13.8.6 Продолжают фракционирование до достижения максимальной заданной температуры па­
ров. Фактическая температура паров не должна превышать 210 °С, а температура жидкости в кубе —  
310 °С.

П р и м е ч а н и е  — В случае наличия в пробе чувствительных к температуре компонентов (например, не­
которых сернистых соединений) для предотвращения разложения компонентов пробы рекомендуется завершать 
фракционирование при более низкой температуре жидкости в кубе и дальнейшее фракционирование производить 
при давлении ниже атмосферного (при вакууме). Для стеклянных установок признаком начала разложения компо­
нентов пробы является появление тумана, сначала в кубе, а затем и во флегмоделителе.

13.8.7 Выключают все нагреватели (куба, колонны, вспомогательные нагреватели) и устройство 
регулировки флегмового числа и охлаждают жидкость в кубе до 80 °С.
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П р и м е ч а н и я
1 Температура, до которой охлаждают жидкость в кубе, должна позволить начать следующий этап фрак­

ционирования при более низком давлении без начала кипения жидкости в кубе и возможного достижения колонной 
точки захлебывания при понижении давления до рабочего давления, при котором производится следующий этап 
фракционирования. Эту температуру можно примерно оценить, вычтя из последней зарегистрированной в процес­
се фракционирования температуры жидкости в кубе разность температуры жидкости в кубе и температуры паров 
во время проведения фракционирования при атмосферном давлении. На практике обычно достаточно охладить 
жидкость в кубе до температуры от 80 до 100 °С.

2 Для ускорения охлаждения жидкости в кубе можно использовать газообразный азот или подачу охлажда­
ющей жидкости (воды) в погруженный в жидкость в кубе змеевик.

13.9 Фракционирование пробы при давлении 13,3 кПа (100 мм рт. ст.) проводят по 13.9.1— 13.9.10.
13.9.1 Для получения фракций с более высокой температурой кипения или определения ф рак­

ционного состава пробы с началом кипения выше 310 °С фракционирование пробы проводят при по­
ниженных давлениях, чтобы избежать разложения пробы вследствие температурной деструкции.

13.9.2 Устанавливают температуру охлаждающей жидкости в конденсаторе паров и охладителе 
дистиллята, равную 20 °С.

П р и м е ч а н и е  — Температуру охлаждающей жидкости при необходимости корректируют таким образом, 
чтобы исключить выпадение парафинов в конденсаторе паров, охладителе дистиллята, приемниках и соедини­
тельных линиях установки фракционирования.

13.9.3 Включают вакуумную систему и устанавливают давление в установке фракционирования, 
равное 13,3 кПа (100 мм рт. ст.). Если при этом происходит вскипание жидкости в кубе, сопровождаю­
щееся резким увеличением перепада давления по колонне, то повышают давление в установке, охлаж­
дают жидкость в кубе, после чего снова устанавливают давление 13,3 кПа (100 мм рт. ст.), контролируя 
отсутствие вскипания жидкости в кубе.

13.9.4 Включают нагрев куба и в безотборном режиме ждут, пока не появится поток флегмы по 
колонне. После этого ждут примерно 15 мин для прогрева колонны до рабочей температуры, после чего 
выключают нагрев куба и подают в колонну азот для быстрого повышения давления и сброса статиче­
ской задержки колонны в куб.

П р и м е ч а н и е  — Появление потока флегмы по колонне предваряется резким ростом температуры паров 
и последующим быстрым повышением перепада давления по колонне.

13.9.5 Включают нагреватель колонны и устанавливают температуру обогревателя от 0 °С до 
5 °С ниже температуры паров. Поддерживают данную разность температур в течение всего процесса 
фракционирования.

13.9.6 Начинают ф ракционирование в соответствии с 13.8.2.
13.9.7 При проведении ф ракционирования следят за равномерностью стекания дистиллята и 

продукта. Если наблюдается кристаллизация парафинов, увеличивают температуру охлаждающей 
жидкости.

П р и м е ч а н и е  — Для предотвращения образования парафинов в конденсаторе паров, охладителе про­
дукта и соединительных линиях допускается использовать внешние ленточные или инфракрасные нагреватели 
закрытого типа.

13.9.8 При достижении температурой паров верхней точки отбора каждой фракции регистриру­
ют время, прошедшее с начала ф ракционирования, температуру паров, температуру жидкости в кубе, 
рабочее давление в колонне, АЭТ, вычисленное в соответствии с Приложением Б, и перепад давления 
по колонне.

13.9.9 Продолжают фракционирование до достижения максимальной заданной температуры па­
ров или до появления признаков начала разложения пробы в кубе. В любом случае фактическая тем­
пература паров не должна превышать 210 °С, а температура жидкости в кубе 310 °С.

13.9.10 Выключают все нагреватели (куба, колонны, вспомогательные нагреватели) и устройство 
регулировки флегмового числа и охлаждают жидкость в кубе до 80 °С.

13.10 Фракционирование пробы при давлениях ниже 13,3 кПа (100 мм рт. ст.) проводят по 
13.10.1— 13.10.9.

13.10.1 Если заданная конечная точка АЭТ не достигнута, продолжают ф ракционирования при 
более низких давлениях в интервале от 13,3 кПа (100 мм рт. ст.) до 0,266 кПа (2 мм рт. ст.).
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13.10.2 Допускается использовать только одно значение давления ф ракционирования между
13,3 кПа (100 мм рт. ст.) и 0,266 кПа (2 мм рт. ст.).

П р и м е ч а н и я
1 На практике обычно производят фракционирование при давлениях 1,33 кПа (10 мм рт. ст.) и/или 0,266 кПа 

(2 мм рт. ст.).
2 В случае необходимости достижения максимальной АЭТ 400 °С фракционирование производят при мини­

мальном возможном давлении.

13.10.3 Устанавливают требуемое давление в установке ф ракционирования. Если при этом на­
блюдается вскипание жидкости в кубе, повышают давление в установке, охлаждают жидкость в кубе, 
после чего снова устанавливают требуемое значение давления, контролируя отсутствие кипения жид­
кости в кубе.

13.10.4 Производят фракционирование при пониженном давлении в порядке, начиная с 13.8.2.

П р и м е ч а н и е  — Вследствие существенного уменьшения потока флегмы и, соответственно, скорости от­
бора продукта при пониженных давлениях допускается проводить фракционирование при флегмовом числе 2:1.

13.10.5 При проведении ф ракционирования следят за равномерностью стекания дистиллята и 
продукта. Если наблюдается кристаллизация парафинов, увеличивают температуру охлаждающей 
жидкости.

П р и м е ч а н и е  — Для предотвращения образования парафинов в конденсаторе паров, охладителе про­
дукта и соединительных линиях допускается использовать внешние ленточные или инфракрасные нагреватели 
закрытого типа.

13.10.6 После достижения заданной максимальной требуемой температуры паров (АЭТ) или пре­
дельной температуры кипения жидкости в кубе выключают устройство регулировки флегмового числа, 
выключают нагреватели и позволяют установке охлаждаться под вакуумом, пока температура жидкости 
в кубе не понизится ниже 230 °С, после чего выключают вакуумный насос и заполняют установку азотом 
или другим инертным газом до атмосферного давления.

П р и м е ч а н и е  — Не допускается использовать вместо азота воздух с целью исключения опасности взры­
ва вследствие того, что температура установки в конце фракционирования все еще является достаточно высокой.

13.10.7 Останавливают циркуляцию охлаждающей жидкости в конденсаторе паров и вспомога­
тельном оборудовании и после охлаждения установки до комнатной температуры отсоединяют куб от 
установки фракционирования.

13.10.8 Определяют статическую задержку колонны, производя фракционирование небольшого 
количества толуола (8-10 % от объема пробы), загруженного в отдельный чистый высушенный куб, со­
вмещая это с промывкой колонны, конденсатора паров и фракционного коллектора от остатков ф рак­
ций. Толуол из фракционного коллектора и куба сливают в чистую взвешенную с точностью 0,1 г колбу 
для выпаривания, после чего отгоняют с прямым холодильником при температуре (110 ± 5) °С и по 
разности веса колбы с остатком после выпаривания и чистой колбы определяют статическую задержку 
колонны /77с з , г, по формуле

m C3 = m O C T ~ m E’ (4)

где тост —  масса колбы с остатком после выпаривания, г; 
тЕ —  масса чистой колбы, г.

Статическую задержку колонны рассматривают как отдельную фракцию или смешивают с остат­
ком в кубе.

П р и м е ч а н и я
1 Допускается определять статическую задержку колонны по характеристикам насадки, предоставленным 

производителем.
2 Плотность фракции статической задержки колонны определяют линейным экстраполированием значений 

плотности двух предыдущих фракций.

13.10.9 Взвешивают отобранные фракции и куб с остатком с точностью 0,1 г. Массу остатка опре­
деляют, как разность между массой куба с остатком и массой пустого куба.

При необходимости определения фракционного состава в объемных процентах определяют плот­
ность фракций при 15 °С Pj, г/см3.
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П р и м е ч а н и е  — Для определения плотности может быть использован ГОСТ Р 57037 или другой метод, 
изложенный в нормативных документах, а также в инструкциях по эксплуатации СИ плотности.

14 Обработка результатов измерений
14.1 Массовый выход (массовая доля) фракций пробы Xj, % (масс.), вычисляют по формуле

X, = 1 СЮ*/!?, //77дК, (5)

где /гг| —  масса /'-ой фракции, г;
/77дк —  масса загруженной в куб установки ф ракционирования пробы, после дегидратации, г.

П р и м е ч а н и е  — При вычислении массового выхода (массовой доли) фракций пробы к фракциям также 
относят остаток в кубе, БФ и статическую задержку колонны.

14.2 Потери процесса ф ракционирования хп, %, вычисляют по формуле

хп = 100 -  Dxj, (6)

где SXj —  суммарный массовый выход (массовая доля) всех фракций, %.

П р и м е ч а н и е  — При вычислении потерь к фракциям также относят остаток в кубе, БФ и статическую за­
держку колонны.

В случае, если величина потерь хп составляет более 0,4 % масс., результаты фракционирования 
считают неверными и анализ повторяют с новой пробой КГН.

Если величина потерь хп составляет менее 0,4 %, то их распределяют для получения скорректи­
рованного массового выхода фракций x iKOpp следующим образом: две трети величины потерь прибавля­
ют к массовому выходу БФ и одну треть прибавляют к фракции, следующей за БФ.

В случае отсутствия БФ потери распределяют равными долями по всем фракциям.
14.3 При необходимости массовый выход (массовую долю) фракций в КГН x iKrH, %, определяют 

по формуле

x iKm = х\ корр*((/77кгн *(1 ”  °>01 *хвкгн)" А77гд)/(А7?кгн *(1 -  °>01 *х вкгн )))’ (7 )

где хвкгн —  массовая доля воды в КГН, %
Массовую долю воды в КГН % (масс.) вычисляют по формуле:

ХВКГН = ХВ *((т КГН ~  т гд)/ т кгн)> (8 )

где хвкгн —  массовая доля воды в КГН, %

П р и м е ч а н и е  — При необходимости приведения состава КГН к 100 % допускается проводить нормализа­
цию состава КГН с учётом массовой доли воды, содержащейся в КГН.

14.4 При необходимости представления фракционного состава пробы в объемных процентах, 
объем пробы при 15 °С \/дК, см3, вычисляют по формуле

^дк = фцк/рдк- (9)

где /7?дК —  масса пробы, г;
РдК —  плотность пробы при 15 °С, г/см3.
14.5 Скорректированный объем каждой фракции при 15 °С , см3, вычисляют по формуле

Ц = 0,01*ШдК*Х|КОрр |/Р|, (10)

где x jKoppi —  скорректированный массовый выход фракции, г;
Pi —  плотность /'-ой фракции при 15 °С;

14.6 Скорректированный объемный выход каждой фракции vr %, вычисляют по формуле

i/j = 1 0 0 *^  /Уд к , (11)

где V{ —  объем /'-ой фракции, см3;
\/дК —  объем пробы, см3.

Результаты вычислений округляют до 0,1 % (масс.) или 0,1 % (об.) при необходимости вычисления 
объемного выхода.
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14.7 За результат испытаний принимают среднеарифметическое значение X /jKopp, % масс., двух 
параллельных определений, удовлетворяющих условию приемлемости по 16.1.

При наличии трех (или более) параллельных (единичных) измерений и отсутствии причин, приво­
дящ их к неприемлемым значениям результатов измерений, за результат измерений допускается при­
нимать их медианное значение.

П р и м е ч а н и е  — Допускается за результат испытаний принимать результаты единичного определения 
фракционного состава.

15 Оформление результатов измерений
В отчет о проведении испытания включают:
- массу пробы КГН, г;
- массу ГД, г;
- массу ДК до дегидратации, г;
- массу пробы, взятой для ф ракционирования, г;
- массовую долю воды в ДК до дегидратации, % масс.;
- массовую долю воды в пробе, взятой для ф ракционирования, % масс.;
- плотность пробы, взятой для ф ракционирования при 15 °С, г/см3, при необходимости;
- плотности фракций пробы при 15 °С, r/см3, при необходимости;
- массовую (при необходимости объемную) долю (выход) каждой фракции пробы, %;
- массовую долю потерь, %;
- скорректированную (с учетом потерь) массовую (при необходимости объемную) долю (выход) 

каждой фракции пробы, %;
- скорректированную массовую (при необходимости объемную) долю (выход) каждой фракции 

пробы с накопленным итогом, %;
- массовую долю каждой фракции в пробе КГН, % масс, при необходимости;
- массовую долю воды, в пробе КГН, % масс, при необходимости;
- кривые НТК (зависимость АЭТ, °С, от скорректированной массовой (при необходимости объем­

ной) доли (выхода) каждой фракции накопленным итогом.

16 Контроль точности результатов измерений
16.1 Результаты двух параллельных единичных измерений считают приемлемыми, если выпол­

няется неравенство

|х /1 “  х /21 -  0̂,95 ' а г> (12)

где <зг —  допускаемое стандартное отклонение повторяемости результатов измерений, приведенное 
в таблице 4, %;

(2)
/q95 —  значение коэффициента критического диапазона для двух результатов измерений, принима­

емое равным 2 ,8 .
При однократном нарушении неравенства (12) и наличии достаточного количества пробы вы­

полняют дополнительное (третье) параллельное измерение. При отсутствии достаточного количества 
пробы для дополнительного измерения пробу заменяют и заново выполняют параллельные измере­
ния для другой (повторной) пробы. Результаты двух последних единичных измерений контролируют 
по формуле (12). При повторном нарушении неравенства (12) проводят мероприятия по выяснению 
и устранению причин, приводящих к неприемлемым результатам измерений. При наличии одного до­
полнительно выполненного (единичного) измерения и отсутствии причин, многократно приводящих к 
неприемлемым значениям результатов измерений, за результат измерений принимают медиану трех 
выполненных единичных (параллельных) измерений.

При выявлении причин нарушений или многократных нарушениях неравенства (12) результаты 
измерений считают недействительными измерения прекращают до устранения причин неприемлемых 
результатов измерений.

16.2 Контроль точности результатов измерений при реализации методики в лаборатории прово­
дят с использованием СО фракционного состава нефти, например, (СО ФС-АРН-ПА) ГСО 11823 или
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аналогичный по характеристикам не хуже указанного СО. Результаты измерений сравнивают с паспорт­
ными значениями: абсолютное расхождение массовой доли /-ой фракции должно удовлетворять не­
равенству

|х , - х , со| < ^ а 2 + 4 о , (13)

результат измерений массовой доли /-ой фракции в СО по методике; 
значение массовой доли /-ой фракции, приведенное в паспорте на СО;

значение доверительной границы допускаемой абсолютной погрешности (при Р = 0,95), при­
веденное в таблице 1 для соответствующего давления фракционирования; 
значение доверительной границы погрешности (при Р = 0,95) или расширенной неопреде­
ленности (при коэффициенте охвата 2), приведенное в паспорте на СО.

16.3 Периодический контроль точности результатов измерений проводят в соответствии с планом 
внутреннего лабораторного контроля.

16.4 При неудовлетворительных результатах контроля выясняют и, по возможности, устраняют 
причины отклонений, в том числе проводят проверку эффективности колонны, как это приведено в 
приложении А, проверяют корректность показаний датчиков температуры паров и давления. По завер­
шении выявления и устранения причины отклонений процедуру контроля повторяют.

16.5 Допускаемые значения стандартного отклонения повторяемости приведены в таблице 4.

Т а б л и ц а  4 — Допускаемые значения стандартного отклонения повторяемости результатов измерений, % масс.

Давление фракционирования, кПа (мм рт. ст.) Стандартное отклонение повторяемости результатов 
измерений аг, % масс.

Атмосферное давление 0,35

13,3 (100) 0,45

1,33 (10) и ниже 0,50

где Xj
X;

'со
д

Л:„
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Приложение А
(справочное)

Определение эффективности колонны фракционирования

А.1 Общие положения
Определение эффективности (числа ТТ) проводят с использованием смеси н-гептан — метилциклогексан в 

режиме работы колонны при атмосферном давлении без отбора фракций. После достижения колонной равновесия 
определяют концентрацию гептана в кубе и головной части колонны и по уравнению Фенске вычисляют число ТТ. 
Определенное таким способом число ТТ должно составлять от 14 до 20.

Данную процедуру проводят для верификации эффективности колонны фракционирования и для нового 
оборудования, а также для проверки и подтверждения достаточной эффективности рабочей колонны.

П р и м е ч а н и е  — Эффективность колонны может снижаться вследствие различных деструктивных про­
цессов, происходящих с насадкой (окисление, закоксовывание, механические повреждения и т. д.)

В случае, если эффективность колонны оказалась ниже 14 ТТ, насадку в колонне заменяют.

А.2 Используемое оборудование и реактивы
А.2.1 Для определения эффективности колонны используют специальный куб (рисунок А.1), который имеет 

байпасный отвод с градуированной емкостью 3 объемом 10 см3 и ценой деления 0,2 см3 для измерения потока 
флегмы в нижней части колонны и капиллярную линию 4 с краном 5 для отбора смеси из куба.

П р и м е ч а н и е  — Поток флегмы в нижней части колонны определяют делением объема калиброванной 
емкости на время ее заполнения смесью при открытии крана калиброванной емкости. После определения потока 
смесь из калиброванной емкости сливается обратно в колонну. В случае отсутствия устройства для измерения по­
тока флегмы в нижней части колонны допускается измерять поток флегмы в верхней части колонны, перепуская 
весь поток дистиллята из флегмоделителя в калиброванную емкость.

фIsо
$

1 — куб; 2 — кран, перекрывающий поток из градуированной емкости; 3 — градуированная емкость; 
4 — капиллярная линия для отбора пробы из куба; 5 — кран, 6 — кран для сброса избыточного давления в кубе

Рисунок А.1 — Схематическое изображение специального куба для определения 
эффективности колонны фракционирования
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А.2.2 Для определения эффективности колонны используют следующие реактивы, СИ и оборудование:
- гептан нормальный хч;
- метилциклогексан хч с содержанием основного вещества не менее 98 % и показателем преломления 

1,421— 1,423 при 20 °С;.
- СИ времени в диапазоне от 1 до 200 секунд, не ниже 2 класса точности;
- цилиндры мерные 1-го класса точности по ГОСТ 1770.

А.З Определение эффективности колонны фракционирования
А.3.1 Определение содержания н-гептана в смеси проводят на основании значений показателя преломле­

ния смеси по предварительно построенной градуировочной зависимости. Для этого готовят градуировочные смеси 
н-гептана в метил циклогексане с молярной долей н-гептана 0, 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 и 1,0 в соответствии с таблицей А.1 
и измеряют их показатель преломления при 20 °С, после чего строят градуировочную кривую зависимости показа­
теля преломления смеси от молярной доли гептана в смеси н-гептан/метилциклогексан.

Т а б л и ц а  А.1 — Составы градуировочных смесей

Показатель Значение

Молярная доля н-гептана в смеси метилциклогексане, % мол. 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Навеска н-гептана, г 0,0 25,0 67,0 75,0 80,0 100,0

Навеска метилциклогексана, г 100,0 100,0 100,0 50,0 20,0 0,0

П р и м е ч а н и е  — Вместо определения показателя преломления допускается определять содержание 
н-гептана в смеси посредством измерения плотности смеси при 20 °С с предварительным построением аналогич­
ной градуировочной кривой зависимости плотности от молярной доли гептана в смеси.

А.3.2 Промывают колонну, проводя ректификацию небольшого (8-10 % от объема пробы) количества гепта­
на при атмосферном давлении, после чего колонну сушат на воздухе.

А.3.3 Готовят смесь н-гептан/метилциклогексан в соотношении 50/50 по объему.
А.3.4 В специальный куб наливают приготовленную смесь в количестве не менее минимально допустимого 

для данной колонны, но не более чем 2/3 от объема специального куба и присоединяют куб к колонне.
А.3.5 Присоединяют к специальному кубу линию измерения перепада давления по колонне, включают пере­

мешивающее устройство куба и циркуляцию теплоносителя комнатной температуры через конденсатор паров.
А.3.6 Включают нагреватель куба и доводят колонну до точки захлебывания, при которой происходит полное 

заполнение насадки колонны флегмой.

П р и м е ч а н и  е — Достижение точки захлебывания фиксируют по резкому увеличению перепада давления 
по колонне Ар. В случае использования стеклянной колонны при этом можно наблюдать появление жидкости в 
верхней части колонны над слоем насадки и в нижней части конденсатора паров.

А.З.7 Уменьшают мощность нагревателя куба до прекращения захлебывания колонны, затем плавно увели­
чивают мощность нагревателя куба, чтобы достичь состояния колонны чуть ниже точки захлебывания. Записывают 
перепад давления Армакс по колонне и измеряют и записывают поток по колонне Пмакс.

П р и м е ч а н и е  — Для определения потока по колонне закрывают трехходовой кран 2 и измеряют время 
заполнения жидкостью градуированной емкости 3. Поток по колонне вычисляют делением собранной в емкости 
жидкости на время ее заполнения.

А.3.8 Настраивают мощность нагревателя куба таким образом, чтобы поток флегмы в нижней части колон­
ны П составлял примерно 200 см3/ч в пересчете на 1 см2 площади поперечного сечения колонны и дают колонне 
работать при таких условиях в течение одного часа, после чего измеряют и записывают перепад давления и поток 
флегмы в нижней части колонны.

А.3.9 Быстро отбирают достаточное для проведения измерения показателя преломления количество жидко­
сти из куба и из верхней части колонны (из флегмоделителя) и измеряют значения их показателей преломления.

А.3.10 Повторяют данную процедуру с интервалом в 30 мин до тех пор, пока значения показателя прелом­
ления не стабилизируются.

А.З. 11 По градуировочной зависимости определяют молярную долю н-гептана в смеси в кубе и в верхней 
части колонны и по уравнению Фенске вычисляют число ТТ N по формуле

log
N =- 1 - X t

-log
1 - Х

log а
1, (А.1)
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где Хк — молярная доля н-гептана в смеси в кубе;
Хв — молярная доля н-гептана в смеси в верхней части колонны; 
а — относительная летучесть н-гептана по отношению к метилциклогексану, а = 1,075.

А.3.12 Повторяют операции по А.3.8—А.3.11 для различных значений потока флегмы в нижней части ко­
лонны П в диапазоне от минимального (200 см3/ч в пересчете на 1 см2 площади поперечного сечения колонны) 
до максимального, составляющего 0,9*Пмакс. Должно быть получено не менее четырех значений потока флегмы в 
нижней части колонны, равномерно распределенных в диапазоне от минимального до максимального. Регистри­
руют значения перепада давления по колонне Ар для каждого значения потока флегмы П.

А.3.13 Строят график зависимости N от потока флегмы в нижней части колонны П. Проводят на графике 
вертикальную линию при П = 0,75 Пмакс и по пересечению с кривой определяют значение эффективности колонны 
фракционирования А/0 75

А.3.14 Для определения рабочего режима строят зависимость перепада давления по колонне Ар от потока 
флегмы П. Проводят на графике вертикальную линию при П = 0,75Пмакс и по пересечению с кривой определяют 
значение перепада давления по колонне Ар0 75, соответствующее рабочему режиму.
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Приложение Б
(обязательное)

Вычисление атмосферной эквивалентной температуры паров

Б.1 Общие положения
Отбор фракций в процессе фракционирования осуществляют по температурам АЭТ. Настоящее приложение 

описывает процедуру вычисления АЭТ по значениям измеренной температуры паров и давления в колонне.

П р и м е ч а н и е  — Процедура вычисления атмосферной эквивалентной температуры паров основана на 
эмпирических уравнениях Максвелла и Боннела (Maxwell and Bonnell, Industrial Engineering Chemistry, Vol 49, 1957, 
p. 1187.).

Б.2 Вычисление атмосферной эквивалентной температуры паров
Вычисление АЭТ, °С, проводят по формуле

АЭТ = 748.1А -273.15, (Б.1)
[1/(7 + 273.15)] + 0.3861А -  0.00051606

где Т — измеренная температура паров °С.
А — безразмерный коэффициент, вычисленный по формулам Б.2 или Б.З

5.143222-0.972546 log10P 
2579.329 -  95.76 1од10 Р '

(Б.2)

где Р — рабочее давление в колонне фракционирования, кПа, (Р > 0,266 кПа);

5.994295 -  0.972546 log10 Р 
2663.129-95.76 log10 Р

(Б.З)

где Р — рабочее давление в колонне фракционирования, мм рт. ст., (Р > 2 мм рт. ст.).
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