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КР СТ EN 14078-2014
Алгысез

1 «Казахстан метрология институты» республикалык мемлекетпк 
кэЫпорны, № 69 «Инфракурылымныи инновацияльщ технологиялары» 
Стандарттау бойынша техникалык комитет! мен «Техностандарт-НС» ЖШС 
базасында Э31РЛЕП ЕНГ131ЛД1

2 Кдзакстан Республикасы Инвестициялар жэне даму министрлшнщ
Техникалык реттеу жэне метрология комитет! Торагасыныц

2014 жылгы 8 желто ксандагы № 253-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П 
КОЛДЛНЫС1<Л ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт EN 14078-2014 «Liquid petroleum products. Determination 
of fatty acid methyl esters (FAME) in middle distillates by infrared spectroscopy 
method» суйьщ мунай ошмдерг орташа айдагыштарды майлы 
кышкылдардьщ метил эфирлершщ M0 лшepiн аныкдау. Инфракызыл 
спектрометрия эд1сше сэйкес

Осы стандарт непзделш жасалган жэне сштемелер бершген 
халы карал ы к стандарттар дыц ресми даналары Техникалык нормативтш 
кужаттардыц б1рыцгай мемлекетпк корында бар

Агылшын тiлiндeгi аудармасы (еп)
Сэйкестж дэpeжeci -  бipкeлкi (IDT)

4 Б1Р1НШ1 ТЕКСЕРУ MEP3IMI 
ТЕКСЕРУ КЕЗЕЦД1Л1Г1

5 АЛГАШ РЕТ ЕНГ131ЛД1

Осы стандартна енгптген oieepicmep туралы ацпарат «Стандарттау 
бойынша нормативтш цужаттар» сттеместде, ал взгерт мэтт  
«¥лттъщ стандарттар» ай сайыпгы ацпараттъщ сттеместде 
жарияланады. Осы стандарт цайта царалган (жойылган) немесе 
ауыстырылеан жагдайда muicmi ацпарат «¥лттыц стандарттар» 
ацпараттъщ сттеместде жарияланады

2019 жыл 
5 жыл

Осы стандарт Кдзакстан Республикасы Инвестициялар жэне даму 
министрлт Техникалык реттеу жэне метрология комитет!Hiн руксатынсыз 
ресми басылым ретшде Кдзакстан Республикасы аумагында тольщтай немесе 
белшектелт басылып шыгарыла, кебейтше жэне таратыла алмайды

II
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ЦАЗАКСТАНРЕСПУБЛИКАСЫНЫЦ УЛГТЫК СТАВДАРТЫ

Суйык мунай ошмдер1
Орташа айдандылардагы майлы кышкылдардыц метил эфирлершщ

молшерш аныктау
___________ ИНФРАЦЫЗЫЛ СПЕКТРОМЕТРИЯ ЭД1С1_____________

Енпзшген куш 2016-01-01

Щолданылу саласы

Бул стандарт орташа и нфракызылдагы инфракызыл (будан opi ИК) 
спектрометрия аркылы дизельдж жанармай немесе казандьщ отыныныц 
курам ындаты майлы кышкылдардыц метил эфирлершщ (будан opi FAME) 
молшерш аныктайтын сынак эдютерш орнатады. Бул аймак келеЫ уш олшеу 
диапазонына таралады:

-А диапазоны: FAME концентрациясы ушш 0,05% (У/У)-дан-3%
(У/У)-та жуьщ;
- В диапазоны: FAME концентрациясы ушш 3% (У/У)-дан - 20% (У/У)
-та жуьщ;
- С диапазоны:FAME концентрациясы ушш 20 % (У/У) -дан - 50 %
(V/V) -га жуьщ.
FAME-шц жогарырак концентрациясы езу барысында талдана алады.
Бул сынак эд1с1 еуропальщ спецификацияга EN 14214 сай курамында 

FAME-fli камтитын улгшермен колданыста тексершдк Сешмд1 сандьщ 
нэтижелерд1 тек улгшер баска интерференцияланган компоненттердщ, 
ocipece FAME сандьщ талдауында колданылатын спектральды аймакга 
жутылу сызыгы бар курдел1 эфирлердщ, едэу1р молшерш камтымаган 
жагдайда тана алуга болады. Бэлюм, бул сынак эд!с! осындай 
интерференцияланган компоненттердщ бар болтан жагдайында жогарырак 
нэтижелер беретзн болады.

Ескертулер
1 Бул стандартта % (V/V) елшеу б1рлшн ешмнщ келем улесш белплеу уш>н 

колданады.
2 Г/л-мен белпленген мелшерд1 % (V/V) мелшерше аудару упнн калыптаскан, 

белпленген тыгыздьщ молшерш (FAME 883,0 кг/мз) колданады.

Бул стандартты колдану барысында Kayi г т  материалдар жэне 
жабдьщтар колданылуы мумкш. Бул стандарт колданылуына байланысты 
барльщ каушаздш мэселелерш карастыруды ескермейдт

Ресми басылым
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ЦР CT EN 14078-2014

КдушЫздш техникасымен жэне денсаулык коргаумен камтамасыз ететш 
шараларды аныкгау жэне белгшеу, сондай-ак, стандарттыц колданылу шегш 
аныктау жауапкерншпгш ко л дану шы котеред!.

2 Нормативен: сштемелер

Бул стандартты колдану уннн келес! сштемел1 кужаттар кажет:
EN 14214 «1штен жанатын козталткы штарта арналган жанар майлар - 

дизельдж козталткы штарта арналган Майлы кышкылдардьщ метил эфирлер! 
(FAME) -Талаптар мен сынак эдютерн>.

EN ISO 3170 «Суйык мунай вшмдерЁСынамаларды колмен ipiicrey 
эд^стер! (ISO 3170)».

EN ISO 3171 «Суйык мунай ошмдерЁ Кубыр сынамаларын автоматты 
ipiK Tey (ISO 3171). Ьнтен жанатын козталткы штарта арналган жанар майлар - 
дизельдж козгалткыштарга арналган».

ЕСКЕРТПЕ Осы стандартты пайдаланган кезде сштеме стандарттар атымдаты 
жылдагы жай-куш бойынша жыл сайын басылып шыгарылатын «Стандарттау жешндеп 
нормативах кужаттар» акпараттык; алтемеа бойынша жэне атымдаты жылда 
жарияланган тшсп ай сайын басылып шыгарылатын акпараттык; сштемелер бойынша 
тексерген дурью. Егер сштеме кужат ауыстырьшса, (езгертшсе), онда осы стандартты 
пайдаланган кезде ауыстырылган (езгертшген) стандартты басшыльщкд алу керек. Егер 
сштеме кужат ауыстырусыз жойылса, онда оган сштеме бершген ереже осы сштемеш 
козгамайтын oeai кте колданылады.

3 Эд1стщ мэш

THiciHHie циклогексанмен суйылтылган, орташа ИК-аймагында 
сыналып отырган сынама белшнщ жутылу спектрш жазады. Курдел! 
эфирлердщ жутылу аймагы уннн калыптынын шьщньщ максимумында 
жутылуын елшейдк шамамен (1745 ± 5) см'диапазонында. Бастапкыда, 
белжтеу жэне мэл1меттерд1 багалау FAME граммдары/литрге есебшен 
жузеге асырылады. FAME грамм дары/л итр д1 (г/л) "% (V/У)" есептеме 
елшемше айналдыру уннн 883,0 кг/м3(15 °С-те)-ке тец белгшенген тыгыздык 
мелшер1 колданылады.

Y hi елшеу диапазоны тандап алынды (А, В немесе С), олар уннн 
суйылтуга жэне белжтеуге арналган арнайы тузетулерд1 сактау кажет. 
Олшеуд1 А диапазонына жэне сынак кюветшщ узындыгы кыскарак жолына, 
сонымен катар В жэне С диапазондары уннн сэйкесшше суйылтусыз етьазу 
кажет. Сондай-ак, теменп аныктау диапазоны курдел1 болып табылады; 
барльщ келеЫ белшектер кандай да 6ip кателжЫз немесе кейб1р белшектерд1 
тольщтырусыз пакет туршде сакталуы тшс. Бул - айналма сынактар аркылы 
аныкталатын, А диапазонынын, жаксартылган дэлджтеп мэл1меттерш 
устанудьщ жалгыз амалы. Жутылу сызыгыньщ шьщыньщ максимумында
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ЦР CT EN 14078-2014

елшенген оптикальщ тыгыздык непзшде, курам ын да FAME-нщ белгш 
мелшер1 бар, эталонды ертндшерден алынган калибрлж аткарым аркылы 
FAME-Hip курамын елшейдг

4 Реактивтер жопе материалдар

4.1 Бел1 ктеу ушш FAME, FAME EN 14214-ке сэйкес.
4.2 Суйылтуга ерпюш ретшде жэне фонды к спектр дх елшеу ушш 

аньщтамальщ материал ретшде FAME-ci3 орташа айдатыш. Сонымен катар, 
улп тур1не лайыкды (дизельдж жанармай немесе iniTeH жылытута арналтан 
пеш жанармайы) орташа айдатыш, барынша спектральды декомпенсациядан 
кутылу максатында, А диапазоны у™!11 колданылуы мумкш. Бул 
мэнмэтшдеп «FAME-ci3» касиеп ИК, сигналы диапазонындагы (FAME-re 
эдеттеп) жутылу сызыты жок орташа айдатыштар деген магынаны бередг

4.3 Этанол, н-пентан немесе циклогексан секшд1 тазартуга арналган 
ерпюштер.

5 Аппаратура

5.1 Куат себетш немесе толкынды сандар диапазонында жумыс ютей 
алатын, шамасы 400 см_1-ден 4000 см_1-ге жуык, интерферометрикальщ 
типтеп, 0,1-ден 1,1 -ге дешнп жутылу диапазонында сызьщтьщ жутылуы бар 
жэне ец теменп руксаты 4 см"'-ге дешн болатын инфракызыл спектрометр.

5.27.1-де керсетшгендей, колданылган олшем диапазондарына
байланысты кюветтерд1 тацдау жэне ецдеу ушш косы мша нускаульщтары 
бар, оптикальщ жолыныц узындыгы накты белгш KBr, NaCl, немесе CaF2 - 
дан жасалган кювет.

Мысал - Оптикальщ жолыныц узындыгы 0,5 мм юоветп кдлданганда, 
концентрациясы 3 г/л (0,34%)FAME ертщ цанщ  максималды шыцы 1745 см'1- ге жуьщ 
болганда, оптикальщ тыгыздыгы 0,4-ке жуьщ болуы тшс.

6 Сынактарды ipiKTey

Сынактарды ipiicrey EN ISO 3170 немесе EN ISO 3171-ге сай 
жэне/немесе улттык стандарттардыц талаптарына сай, немесе зерттелш 
жаткан ешмд1 ipiicrey epeжeлepiнe сай жузеге асырылады. Егер улп лер дереу 
тестшенбесе, олар салкын api карацгы жерде, тыгыз жабулы куйде 
сакгалулары тшс.
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7 Сынакты отказу

7.1 Кюветп ipiKTey жопе ввдеу
Кювет жолыныц узындыгы (5.2) сигналдыц кажетп таза 

каркы н ды лыгы на кол жететшдей тацдалуы керек (кем дегенде, упрден кешн 
ею белп, А.1 кестесшдеп белгшенген юоветтерд1 карацыз).Сонымен катар, 
сигналдыц каркындылыгы сызьщтык детектор диапазоны шшде болуы тшс.

А, В немесе С диапазонына байланысты накгы тузетулер кажет (А.1 
кестесшде келт1ршген усыныстарды карацыз):

- А диапазоны: жолдыц узындыгы барынша узак жэне олшемдерда 
суйылтусыз жасаган дурыс;

- В диапазоны: жолдыц узындыгы кыскарак жэне суйылту FAME -нщ 
болжалды курамына бешмделген;

- С диапазоны: жолдыц узындыгы кыскарак жэне суйылту FAME -нщ 
болжалды курамына бешмделген В диапазонына Караганда жогарырак.

Жолдыц узындыгы мэл1м немесе накгы аньщталган болуы тшс. Егер ол 
узак мерзим бойы колданылса, оны жшрек тексеруден етюзш туру керек. Эр 
колданылган кювет уннн, эр елшеу диапазоныныц баска елшеу 
параметрлерш сактай отырып, арнайы жэне дербес болжте жасалады. Bip 
6eai ктеуде б^рнеше немесе эр турл1 кюветтерд1 колдануга болмайды.

Дэл сол кювет улпш бел1ктеп елшеуге колданыла алады. 
Пайдаланыстагы кюветке тек накты аныкталган жол узындыгы 
колданылады; кеЫмд1 мэл1меттер (жолдыц кес1мд1 узындыгы, тацбалау, 
кернепштерд1ц кес1мд1 мэл1меттер1 немесе т.с.с.) тшст1 бакылаусыз немесе 
тузету шараларысыз колданылмауы ти1с.

Егер суга сез1мтал жасушалар пайдаланылса, жолдыц узындыгы жшрек 
TeKcepiayi кажет. Егер жол узындыгы езгерсе, кайтадан жол узындыгы 
аныкталуы ти1с жэне бел1ктеу жузеге асырылуы ти1с.

7.2 Кюветтерд1 тазарту
Эр елшеуден кешн кювет ер1тюштщ кемепмен мукият тазартылуы 

керек (4.3). Бул курамында FAME мелшер1 кеп улгшерд1 елшегеннен кешн 
9cipece мацызды жэне курамында FAME мелшер1 аз улгшерд1 елшеуге 
дайындьщ кез1нде тетенше мацызды. Кювет FAME-ci3 орташа айдагышпен 
(4.2) б1рнеше рет жуу аркылы тазартылуы мумюн.

Аса туракты жагдайларда тазарту уш1н циклогексан (6ipaK бел1ктеу 
немесе суйылту максатымен емес) колданылуы мумюн, сондай-ак келеа 
баламалы тазарту рэЫмшде:

a) 5 мл n-пентанын ею рет жуу;
b) 5 мл этанолды (таза) 6ip рет жуу;
c) Тагы 6ip рет 5 мл n-пентанын жуу жэне лайьщты жабдыкпен кургату
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Кюветтщ тазалыгы кумэн тугызатын жагдайда FAME-ci3 улпнщ 
эталонды cneiopi пркелш кумэндо тудыратын нэрсеге тексершу1 тшс. Спектр 
1745 см'1 диапазонындаты сигналдарды KepceTneyi raic.

7.3 Жол узындыгын тацдау
7.3.1 A cneiopi
Жол узындыты улкен кюветтер (мысалы,дэлд1п 0,01 мм-ге дешн КВг0,5 

м м ,) 0,05% (У/У)-дан 3% (У/У)-та дешнп диапазонда тексеруге ете лайыкды 
болып шыкды. Баска материалдар жэне жол узындыктары да болуы мумюн, 
алайда сигнал-шу катынасы барышна колайлы болуы унпн, em6ip жатдайда 
жол узындыты шамамен 0,2 мм-ден кем болмауы raic.

7.3.2 В Cneiopi
3% (V/V)-дан 20% (V/V) -га дешнп жол узындыты 0,1 мм,белгш дэлдш 

0,01 мм, FAME молшерш, 1:5 (А.1 кестесш карацыз) езу жылдамдыгымен 
6ipre колдану усынылады. Баска кюветтер мен жол узындыктары да болуы 
ыктимал, 6ipaK, кез кезлген ipi суйылту кателжтершен кашыну y m iH ,  

суйылту салыстырмалы олшем шепнде орналасуы тшс.
7.3.3 С Cneiopi
20% (V/V)-дан жогары FAME молшер! ymiH келес! олшеу параметрлер! 

усынылады:
- жол узындыты шамамен 0,05 мм, 0,01 мм-ге дешнп дэлдшпен бел тин, 

езу жылдамдыгы 1:5;
- жол узындыты шамамен 0,1 мм, 0,01 мм-ге дешнп дэлдакпен белгш, 

езу жылдамдыгы 1: 10. Толыгырак акпарат ymiH А.1 кестесшде келпршген 
маглуматтарды карацыз.

7.4 Белжтеу
7.4.1 Жалпы ережелер
Бел1ктеу жэне содан соцгы олшеу, барлык баска олшеу параметрлерш 

сактай отырып жузеге асырылады.
FAME концентрациясы томен болтан сайын, карбонил кабаты да азырак 

болады (жутылу каркыны бурынгыша жогары болып турганына карамастан), 
ал фонды тузетуде сыншылдык артады. Арнайы А спектрi уттлн (FAME-Hin 
аз концентрациясын камтитын) бел1ктеу улплер1мен (жэне де, бэлюм, бос 
сынама спектрлер1мен) фонды тузету мукият ецделген болуы тшс.

7.4.2 Сынамаларды эз1рлеу
КелеЫ спектрлер жалпы нускаульщ репнде пайдаланылуы керек:
- A cneKTpi шамамен0,05% (V V) -дан шамамен 3% (V/V) -га дей1н;
- В cneKTpi шамамен 3% (V/V) -дан шамамен 20% (V/V) -га дешн;
- С cneKTpi шамамен 20% (V/V) -дан шамамен 50% (V/V) -га дешн.
FA M E^i лайьщты enmeyim колбаларда салмактау жэне epiiiHfliHi таза

орташа айдагышпен белпге дей1н жетюзу аркылы cпeктpдi олшеу ymiH кем 
дегенде бес таза орташа айдагыштагы (4.2), накты бeлгiлi
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концентрациясыменРАМЕ белжтеу ертндшерш (4.1) эз1рлеу кажет.

Ескерту -  EN 14214 стандартында керсетшгендей, бул эдш FAME-нщ 
барльщ компоненттерш 1745 см"1 И К, спектр айматындаты жутылуды жэне С8 
бен С22 молекулаларын елшеу аркылы аньщтайды. 0лшеу нэтижелершщ 
нактылыты бел1ктеуге колданылатын FAME материалы мен талдау жасалып 
жаткан улпдеп FAME материалыныц молекулярльщ массаларыныц (Езбек 
узындытына пропорциялы) жаксы аракатысына байланысты. Бул деген1м1з 
тгзбеп орташа узындьщты FAME-fli бел1ктеуд1 колдану аркылы ызбеп 
теменг1 орташа узындьщты FAME-Hin бар болуын аныктау елеуш кайта 
баталаута алып келед1, жэне KepiciHme. Дурыс нэтиже алу уш1н тестшенш 
жаткан ешмдерде уксас орташа молекулярлык массаларга ие бол1ктеуге 
арналтан FAME-ni (4.1) колдану усынылады.

Таза орташа айдатыш косымша бол1ктеу улпЫ (РАМЕ-шцкеЫмдо 
курамы нелге тец) рет1нде колданылуы тшс. Крсымша белжтеу улгшер1 
болуы мумкш кател1ктерд1 тарату салдарынан суйылту аркылы жасалмауы 
тшс.

Эр бел1ктеу ертнд1Ы елшену аркылы жеке дайындалуы керек.
7.4.3 Белжтеу аткарымын есептеп шытару
Eipi калмастан эр жатдайда, бел1ктеу аткарымы келеЫдей болады:

Y = F(X) (1)
мундаты Y - сигнал (тэуелд1 озгермел1), мысалы, тузетшген оптикальщ

тыгыздык Еиспр;
X - концентрация (тэуелс^з озгермел1), мысалы, грамм FAME/литр (г 

FAMEAn)FAME концентрациясы болып табылады.
FAME (X) концентрациясы жэне сэйкес оптикалык тыгыздьщтыц 

нормалантан коэффициенттер1н1ц непз1нде Еишр (У), барльщ белжтеу 
ертндшер1 уннн тура белжтеу, (2) формулага сэйкес модельд1 колдана 
отырып сызыктьщ регрессия кемепмен есептелед1:

Yi\) = axX (\) + b (2)
Мундагы 7(1)-(1)бел1ктеу улпс1 уш1н аньщталган, тузетшген оптикалык 

тыгыздык Еиспр болып табылады;
Х{\) -FAME-нщ тузетшген концентрацисы, бел1ктеу улпсшщ (i) грамм 

FAME/литрге (г FAME/л) болып табылады;
а, b - сызьщтьщ регрессиядан алынган регрессия коэффициенттер1 

(бурыштьщ коэффициенттер) болып табылады.
b регрессия коэффициент (Y oci коэффициент^ нелге тец болуы тшс, 

дегенмен, кездейсок турде нел болып белгшенбеу1 тшс. Нолден ауытку- 
елшеу нуктелер1шц жуйел1 турде барльщ ец жаксы сэйкестж жэне жогарырак 
FAME концентрациясы бар бол1ктеу улплер1н1н ьщпал купи сызьщтары
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бойынша стати калы к шашырауыныц нэтижеЫ болып табылады. Y осшщ 
улкешрек мэндершде белжтеу мукият тексершу1 тшс.

Баска бел!ктеу эд^стер! руксат етшмеген. 8.1 бойынша елшеуд! баталау 
ушш кажет белжтеу аткарымын езгерту.

7.5 Сынамаларды онрлеу
FAME-нщ концентрациясына байланысты кол жет^мд! дизельдж 

жанармайдыц аркасында улгшер FAME-мен суйылтылуы мумюн. Оцтайлы 
жутылуды табу ушш суйылту коэффиициент! А косымшасына сэйкес 
тацдалуы тшс.

Улгшерд! олшеу колбаларында улгшердщ суйылту коэффициентше 
сэйкес колем! н салмактау аркылы сэйкес олшеу колбаларында суйылтады 
жэне FAME циклогексан белпсше дешн толтырады.

7.6 Инфрацызыл спскгрлсрд1 жазу
7.6.1 Жалпы ережелер
Егер б1рнеше рет сканирлеу мумюн болса, кем дегенде, 16 сканирлеу 

(барлык жазбалар уш1н б1рдей, сондай-ак 7.4.1-да карацыз) колданылуы 
мумюн. Барлык келеЫ кадамдарды бол1ктеу улгшерше де, тексеруге арналган 
улг1лерге де колдануга болады. ИК,-спектрометрдщ барлык баска 
нускаульщтарыныц сакталуы мацызды.

7.6.2 Фондык жэне эуелп спектр
Эр бел1ктеуде, фондык спектр эр олшеуде орындалатын компенсациялау 

ушш, эуелп репнде колданылуы жэне жазылуы кажет. Бул ушш сэйкес улп 
тур1не сэйкес жанармай базасы колданылуы тшс (7.4.1-да жэне 4.2-ш 
карацыз).

7.6.3 Спектр лер д1 жазу
Beni ктеу ертндшершщ спектрлер1н жазу барысында алдымен бос 

сынамаларды, сосын, мумюндшнше жад ocepi жойылатындай, FAME 
концентрациясыныц ecyi бойынша жылжу керек. Сонымен катар, кювет эр 
елшеу алдында жаксылап тазартылуы ти1с.

Кювет льщ толган жагдайда, ол ерпюшпен жаксылап тазартылуы тшс. 
Кюветтер жэне суйылту коэффициенттер1 FAME-нщ болжалды 
концентрациясына сэйкес тацдалып жазылады. Кумэн тугызатын 
жагдайларда улп Hi ц 6ip шетше индикаторлык елшеулер етюз1лу1 тшс. Щ  
спектр 4 000 см_1-ден шамамен 400 см_1-ге дешн жазады.

Фондык жэне/немесе эуелп спектр шегершедг Багалауга кажетт1 
толкынды сан спектршщ (repic сызьщтар) дурыс компенсациялануына жэне 
кайта компенсациялануына кол жетюзу керек. Алынган Щ  спектр кешшрек 
болатын кезецдерде кажет болуы мумюн тексерулер уш1н жазылады (сандык 
турде болуы дурыс).

Егер елшеулерде жэне жутылу сызыктарын багалауда, эЫресе томен 
концентрациялы FAME, киындьщ туган жагдайда, б1рнеше тэуелЫз елшеу
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непзшде елшеу нэтижесш аньщтау табандыльщпен усынылады. Сондай-ак, 
жеке нэтижелер шепндеп айырмашыльщ елшеу сапасы мен багалауды 
жаксы сипаттамамен камтамасыз ете алады.

7.6.4 Оптикальщ тыгыздык пен тузетшген оптикалык тыгыздыкты 
аныкдау

Алдымен, 1 670 см'1 мен 1 820 см'Едщ арасына базалык сызык ретшде 
жанама сызык етюзшедк Осыдан кешн оптикалык тыгыздык Еизм- базальщ 
сызьщтан максимумы 1 745 ± 5 см_1-деп жутылу сызыгына дешнп 
вертикальды аракашьщтьщ болып аньщталады. Багалау унпн базальщ 
сызьщтьщ дурыс аньщталуына, фонньщ тузетшуше жэне «сигнал-шу» 
катынастарына ерекше назар аудару керек..

Есептеу кезшде сэйкес суйылту ережелер! ескершу керек. Тузетшген 
оптикалык тыгыздык ЕИСПр.дегешм1з -  бул ИК, спектрде елшенген (Еизм), 
суйылтылмаган улп унпн кайта есептелген (нормаланган немесе тузетшген) 
оптикалык тыгыздык. ЕИСПр.(7ч тттттта есептеледЕ

жэне де тек белгш кюветпен колданылады.
Мундагы Vyp -  бул улпш суйылту унпн колданылатын елшеу 

колбасыныц ко л ем i (мл);
Vsv-  бул суйылтылатын улгтщ  колем! (мл).
Егер суйылтылмаган улп тестшенсе, суйылту коэффициент! 6ipre тец 

болады. Бул жагдайда ЕО-ге тец келемдер колданылуы кажет.

Ескерту -  Детектордьщ ешушщ сызыктык спектршде орын алуы тшс (жогарыдагы 
ескертуд1 караныз) оптикалык тыгыздыкка Караганда Екш FAME-нщ жогарырак 
концентрациясы бар улплерд! тестшеу кезшде(З) формула бойынша суйылтылмаган 
улп л ер д1 нормалау, £испР.-дЫ анагурлым жогарырак керсепаштерше экелу1 мумкш.

8.1 Грамм/литрдеп (г/л)БАМЕ-нщ курамын есептеу.
FAME концентрациясын есептеу унпн X  (2) формуласыныц шенпм! (4) 

формуласын беред1:

Мундагы а -  сызьщтьщ регрессиядан алынган (7.4.3) регрессия (келбеу) 
коэффициент!;

b -сызьщтьщ регрессиядан алынган (7.4.3) регрессия коэффициент! 
(киылыс);

X s -  тестшенш жаткан ynrifleri FAME-Hin белы л! концентрациясы, 
грамм/литрде (г/л).

(3)

8 Есеп
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8.2 FAME концентрациясын елшеу б1рлштерш г/л-ден % (V/V)-ra 
ауыстыру

Грамм/литрде (г/л) бершген FAME концентрациялары (5) формуласына 
сэйкес FAME-нщ кеслмд1 тыгыздыгын (15 ° С) 883,0 кг/м 3 ескере отырып 
ауыстырылуы ти1с.

1 0 0  - л г чу = ---------—
s  а в з  ( 5 )

мундагы Fs- % (V ЕЕдагы FAME концентрациясы болып табылады ;
Х3-грамм/литрдеп (г FAME/л) FAME концентрациясы болып табылады.

Мысал - 23,5 г FAME / л -  2,661 4% (V/V) у^рден кешн ею белпге дешн 
децгелектегенде = 2,66% (V/V) (А спектр1, 7.4.2).

9 Нэтижелерд1 6i. i ii р\

г FAME/л-деп FAME концентрациясыныц доцгелектенбеген мэш 
аральщ нэтиже рет!нде колданылуы керек. Нэтижет % (V/V) -га ауыстыру 
уш1н (5) формуласын пайдалану керек (8.2-Hi карацыз).

А спектр1 елшемдер1 уппн нэтиже % (V/V)-да, ут^рден кешн ею белп 
болып керсетшу1 ти1с. В жэне С елшеу спектрлершщ нэтижелер1 % (V/V)-да, 
ондыктарга дешнп дэлд1кпен жазылуы ти1с.

10 Эдютщ дэлд1п

10.1 Жалпы ережелер
Бершген дэлд1к EN ISO 4259 стандартына сэйкес, FAME-шц жогары 

жэне томен концентрациясы бар эр турл1 дизельдш жанармайларыныц 
матрицаларыныц зертханааралык сынактарыныц нэтижелершщ 
стати сти калы к талдауынан жэне де уш турмыстык кыздыратын майларынан 
(тек А елшем спектр() алынды [1].

Ескерту -  Зертханааралык; сынакдар мен статистикальщ багалау [2]-де тольщ 
баяндалган.

10.2 К^айталанушылык;, г
Ею 6ipi зд1 сынак нэтижелершщ айырмашылыгы, кыска уакыт 

аралыгында, 6ip оператор, 6ip зертханада, б1рдей сыналып отырган ен1мге 6ip 
жабдыкты пайдалана отырып б1рдей эдю колданганда, жиырма жагдайдыц 
б1реушде гана 1-кестеде бершген мэннен асуы мумюн.

10.3 Жацгыртушылык, R
Эдют1 эдеттепдей жэне дурыс колданганда, узак уакыт аралыгында эр 

турл1 операторлардан, эр турл1 зертханаларда, б1рдей сыналып отырган
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ешмнен алынган ею белек жэне тэуелс1з сынак нэтижелершщ 
айырмашылыгы жиырма жагдайдын, б1реушде гана 1-кестеде бершген 
магынадан асуы мумюн.

1-кесте. Дэлдж
влшеу спектр1 жэне 

ешм T ypi

Кайталанушылык г
% (V/V)

Жацгыртушылык
R

% (V/V)

А спектршщ орташа айдагышы г = 0,012 6 Х + 0,007 9 R = 0,049 9 X + 0,023 1

В спектршщ орташа айдагышы г = 0,016 6 Х - 0,019 5 R = 0,079 3 X - 0,041 3

С спектршщ орташа айдагышы г = 0,003 2 X + 0,418 7 R = 0,063 2 X - 0,003 6

FAME концентрациясы 
шамамен 0,06 % (V/V) 
турмыстык кыздыратын май

0,004 0,015

мундагы X -  ей  нэтиженщ орта мэнг

11 Сынак хаттамасы

Сынак хаттамасында келес! акпараттар болуы тшс:
a) осы стандарту сштеме, мысалы EN 14078;
b) сыналатын ешмнщ T ypi жэне оны толык сэйкестевдру уттпн 

маглуматтар;
c) сынак нэтижеЫ (9-бел1мд1 карацыз);
d) Белпленген эд1стен, кел1с1 м бойынша немесе баска, кез келген 

ауытку;
e) сынак етюзшген спектр (А, В немесе С);
f) сынак етюзшген кун.
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А-цосымшасы
(акпараттьщ)

Белжтеу мен суйылтуга арнайы тузетулер

А.1 кестес1 оптикалык жол узындыгын жэне суйылту коэффициенты 
тацдау у™ 11 косымша акпараттарды усынады. А.1 кестесшдеп барльщ 
мэндерд1 шамаланган эталонды мэн ретшде карастыру керек. К,ою сандары 
бар уяшыктар сынак ушш болжалды непзп спектрд1 керсетед!. Сызыктыкка 
назар аудару кажет. Ец жаксы нэтижеге оптикальщ тыгыздыкты (орташа 
оптикалыктыц орташа спектршде жаксырак) аньщтау аркылы кол жетюзуге 
болады. Сол себептц бастапкы сынактарды непзге ала отырып, кювет пен 
суйылту коэффициентшщ оцтайлы уйлесл\п тацдалуы тшс. Сондай-ак бул 
шамаланган мэндерде, кюветтердщ жасалган материалдарына байланысты, 
айырмашыльщ болуы мумкш.

А.1 кестесь Оптикалык жол узындыгын жэне суйылту коэффициент^
тацдау ушш мэл1меттерд1 багалау

FAME 
г/л

FAME
%

(V/V)

Жутылу:

Суйылту

нет Нет Нет 1:2 1:2 1:2 1:5 1:5 1:5 1:10 1:10 1:10

Кюветпц 
оптикальщ жол 

узындыгы, 
Мм

Кюветтщ 
оптикалык жол 

узындыгы, 
Мм

Кюветпц 
оптикалык жол 

узындыгы, 
мм

Кюветпц 
оптикалык жол 

узындыгы, 
мм

( 1,0 ) 0,5 0,1 ( 1,0 ) 0,5 0,1 ( 1,0 ) 0,5 ОД 0,5 ОД 0,05

0,009 0,001 0,003 0,001

0,044 0,005 0,012 0,006 0,001 0,01

0,09 0,010 0,023 0,012 0,002 0,01 0,01

0,22 0,025 0,058 0,029 0,006 0,03 0,01 — 0,01 0,01 — — — —
0,44 0,050 0,12 0,059 0,012 0 ,06 0,03 0,01 0,02 0,01 — 0,01 — —
0,88 0,100 0,23 0,12 0,023 0,12 0,06 0,01 0,05 0,02 — 0,01 — —
2,21 0,25 0,59 0,29 0,059 0,29 0,15 0,03 0,12 0,06 0,01 0,03 0,01 —
4 ,42 0 ,50 1,17 0,59 0,12 0,59 0,29 0,06 0,23 0,12 0,02 0,06 0,01 0,01

8,83 1,00 2,33 1,17 0,23 1,17 0,58 0,12 0,47 0,23 0,05 0,12 0,02 0,01

13,25 1,50 3,51 1,75 0,35 1,75 0,88 0,18 0,70 0,35 0 ,07 0,18 0,03 0,02

17,66 2 ,00 4 ,67 2,33 0,47 2,33 1,17 0,23 0,93 0,47 0 ,09 0,23 0,05 0,02

22 ,0 8 2 ,50 5,84 2 ,92 0,58 2 ,92 1,46 0,29 1,17 0,58 0,12 0,29 0,06 0,03

26 ,4 9 3 ,00 7,00 3,50 0,70 3 ,50 1,75 0,35 1,40 0,70 0,14 0,35 0,07 0,04

30,91 3,5 8,17 4 ,09 0,82 4 ,09 2 ,04 0,41 1,63 0,82 0,16 0,41 0,08 0,04
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3 5 .3 2 4 .0 9 .3 4 4 .6 7 0 ,9 3 4 .6 7 2 .3 4 0 ,4 7 1.87 0 ,9 3 0 ,1 9 0 ,4 7 0 .0 9 0 .0 5

3 9 ,7 4 4 .5 10 .5 5 .2 6 1 ,0 5 5 .2 6 2 .6 3 0 ,5 3 2 .1 0 1 ,0 5 0 ,2 1 0 ,5 3 0 .1 1 0 .0 5

4 4 .1 5 5 .0 11 .7 5 .8 4 1 ,1 7 5 .8 4 2 .9 2 0 ,5 8 2 .3 4 1 ,1 7 0 ,2 3 0 ,5 9 0 ,1 2 0 .0 6

4 8 .5 7 5 .5 12 .9 6 .4 3 1 .29 6 .4 3 3.21 0 ,6 4 2 .5 7 1 .29 0 ,2 6 0 ,6 5 0 ,1 3 0 .0 6

5 2 .9 8 6 ,0 14 .0 7 .0 1 1 .40 7 .01 3 .5 0 0 ,7 0 2 .8 0 1 .40 0 ,2 8 0 ,7 0 0 ,1 4 0 .0 7

5 7 .4 0 6 .5 15 .2 7 .5 9 1.52 7 .5 9 3 .8 0 0 ,7 6 3 .0 4 1.52 0 ,3 0 0 ,7 6 0 ,1 5 0 .0 8

8 8 .3 0 1 0 ,0 2 3 .4 11 .7 2 .3 4 1 1 .6 9 5 .8 4 1 ,17 4 .6 7 2 .3 4 0 ,4 7 1 ,1 7 0 ,2 3 0 ,1 2

1 3 2 .4 5 15.0 3 5 ,1 17.5 3 .5 1 1 7 .53 8 .7 7 1.75 7 ,0 1 3 .5 1 0 ,7 0 1.76 0 ,3 5 0 ,1 8

176.60 20.0 46.7 23.4 4.67 23.37 11.69 2.34 9.35 4.67 0 ,9 3 2.34 0 ,4 7 0 ,2 3

220 . 75 25.0 58.4 29.2 5.84 29.21 14.61 2.92 11.69 5.84 1 ,1 7 2.92 0 ,5 8 0 ,2 9

264.90 30.0 70.1 35.1 7.01 35.05 17.53 3.51 14.02 7.01 1.40 3.51 0 ,7 0 0 ,3 5

353.20 40.0 93.5 46.7 9.35 46 . 75 23.37 4.67 18.70 9.35 1.87 4.68 0 ,9 3 0 ,4 7

441.5 50.0
—

58.44 11.68
—

29.22 5.84
—

11.69 2.34 7.01 1 ,1 7 0 ,5 8

423.84 60.0
— —

14.03
—

0.00 701
—

0.00 2.81 9.35 0.00 0 ,7 0

Инфракызыл спектрлердщ мысалдары АЛ жэне А.2 суреттершде 
келт1р1лген. А.1-сурет1 таза дизельдш жанармайын, ал А.2-сурет1 кэд1мп 5% 
(V J^FAME косылтан дизельдш жанармайын керсетш тур.

4 000 3 500 3 000 2 500 2 000 1 500 1 000 500
X

Ш арп ы белплер
X толкындьщ саны (см'1); Y сщретш кондыргы.

АЛ cypeTi. Дизельдш жанармайыньщ инфракызыл спектршщ мысалы 
(FAME коспаларысыз)
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Ш артты белгшер
X толцындьщ саны (см'1); Y ищретш кондыргы.

А.2 cypeTi. Дизельдж жанармайыньщ пнфракызыл спектршщ мысалы 
(5% (V/V) FAME коспасы бар)

3-сурет улгшщ, 4% (V/V) FAME-ai камтитын, калий бромщцнде, жол 
узындыты 490 мм кюветте елшенген, базалык сызытын тузеткеннен кешнп 
таза cipipmyfli керсетедЕ Фонныц компенсациялануы таза дизельдш 
жанармайымен етюзшдЕ
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X

Шартты белмлер
X толцындьщ саны (см-1); Y сщретш цондыргы.

А.З-cypeTi - (4% (V/V) FAME) дизельдпс коспасы ушш базалык сызьщша
рэслмше сэйкес жутылым
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Д.А косымшасы
(ацпараттыц)

Мемлекегпк стандарттардыц cijn civiejii еуропалык стандарттарга 
сдикестнз туралы iviojii меггер

Д.А кестеа - Мемлекеттнс стандарттардьщеуропалык стандарттарга 
сэйкес пп туралы MOjii меггер

Сштемел! еуропалык 
стандарттыц атауы жэне белгкм Сэйкестж

децгеш

Мемлекетт1к стандарттыц атауы 
жэне белые!

EN ISO 3170:2004 Суйьщ мунай 
ешмдерг Сынамаларды колмен 
ipiicrey эд1стер1

ШТ к р с т и с о  3170:2006 
Суйык мунай ешмдерг 
Сынамаларды колмен ipiicrey 
aflicTepi

EN ISO 3171:1999 Суйьщ мунай 
ен1мдер1. Кубыр сынамаларын 
автоматты ipiKTey.

ш т КрСТИСО 3171:2007 
Суйык мунай ешмдерг Суйык 
кем1рсутектер. Кубыр сынамаларын 
автоматты ipiicrey.

EN 14214:2008 1штен жанатын 
козгалткышктарга ар налган жанар 
майлар. Дизельд1к козгалткыштарга 
арналган майлы кышкылдардын 
метил эфирлер1 (FAME). 
Техникальщ талаптар мен сынак 
эд1стер1

КР СТ ЕН 14214-2009 Биодизель 
жанармайы. Физикальщ касиеттерг 
Техникальщ шарттар мен бакьшау 
эдштерг

ЭОЖ 665.6-404:[543.42.062:547.271(083.74)(476) МСЖ 75.160.20

Тушн сездер: майлы кышкылдардьщ метил эфирлерс инфракызыл
спектроскопия 9flici,FAME-mn курамы, дизельдж жанармай, 
спектрометрикальщ елшеу
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

Нефтепродукты жидкие
Определение содержания метиловых эфиров жирных кислот в средних

дистиллятах
__________ МЕТОД ИНФРАКРАСНОЙ СПЕКТРОМЕТРИИ___________

Дата введения 2016-01-01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод испытаний для определения 
содержания метиловых эфиров жирных кислот (далее - FAME), в дизельном 
топливе или топливах для котельных путем инфракрасной спектроскопии в 
средней инфракрасной (далее -  ИК) области. Данная область 
распространяется на следующих три измерительных диапазона:

- диапазон А: для концентрации FAME от 0,05% (V/V) до около 3% 
(V/V);

- диапазон В: для концентрации FAME от 3% (V/V) до около 20% (V/V);
- диапазон С: для концентрации FAME от 20 % (V/V) до около 50 % 

(V/V).
Более высокое содержание FAME также могут быть проанализировано 

при разведении.
Данный метод испытаний был проверен на использование с образцами, 

содержащими FAME, соответствующими европейской спецификации 
EN 14214. Надежные количественные результаты могут быть получены 
только в случае, когда образцы не содержат значительных количеств других 
интерферирующих компонентов, особенно сложных эфиров, имеющих линии 
поглощения в спектральной области, используемой для количественного 
анализа FAME. При наличии таких интерферирующих компонентов, данный 
метод испытаний, вероятно, даст более высокие значения.

Примечания
1 В настоящем стандарте единицу измерения % (V/V) применяют для обозначения 

объемной доли продукта.
2 Для перевода значений, выраженных в г/л, в значения, выраженные в % (V/V), 

используют установленное фиксированное значение плотности FAME 883,0 кг/мз.

При применении настоящего стандарта могут использоваться опасные 
материалы и оборудование. Настоящий стандарт не предусматривает 
рассмотрение всех проблем безопасности, связанных с его применением.

Ответственность за выявление и установление мер по обеспечению 
техники безопасности и охраны здоровья, а также определение ограничений
по применению стандарта несет пользователь настоящего стандарта.________

Издание официальное
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2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие 
ссылочные документы:

EN 14214 «Топлива для двигателей внутреннего сгорания - Метиловые 
эфиры жирных кислот (FAME) для дизельных двигателей - Требования и 
методы испытания».

EN ISO 3170 «Нефтепродукты жидкие. Методы ручного отбора проб 
(ISO 3170)».

EN ISO 3171 «Нефтепродукты жидкие. Автоматический отбор проб из 
трубопроводов (ISO 3171)».

Примечание - При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить 
действие ссылочных стандартов и классификаторов по ежегодно издаваемому 
информационному указателю «Нормативные документы по стандартизации» по 
состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым 
информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный 
документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим Стандартом следует 
руководствоваться замененным (измененным) документом. Если ссылочный документ 
отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, 
не затрагивающей эту ссылку.

3 Сущность метода

Записывают спектр поглощения в средней ИК-области испытуемой 
части пробы, разбавленной соответствующим образом циклогексаном. 
Измеряют поглощение в максимуме пика обычной для сложных эфиров 
области поглощения, примерно в диапазоне (1745 ± 5) см 1. Изначально, 
градуировка, а также оценка данных будет осуществляться в расчёте граммов 
FAME на литр. Для преобразования граммов FAME на литр (г/л) в отчетную 
единицу "% (V/V)'' принимается фиксированная плотность FAME, равная 
883,0 кг/м3 (при 15 °С).

Были выбраны три измерительных диапазона (А, В или С), для них 
необходимо соблюдать специальные корректировки для градуировки и 
разбавления. Измерение следует проводить без разбавления для диапазона А 
и более короткой длины пути испытательной кюветы, а также без 
соответствующего разбавления для диапазона В и С. В частности, нижний 
диапазон определения является сложным; все последующие детали должны 
храниться в виде пакета без всяких упущений или дополнений отдельных 
деталей. Это единственный способ придерживаться данных с улучшенной 
точностью диапазона А, определяемыми круговыми испытаниями.

На основе оптической плотности, измеренной в максимуме пика полосы 
поглощения, содержание FAME подсчитывают по калибровочной функции, 
полученной на эталонных растворах с известным содержанием FAME.
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4 Реактивы и материалы

4.1 FAME для градуировки, FAME в соответствии с EN 14214.
4.2 Средний дистиллят без FAME в качестве растворителя для 

разбавления и в качестве справочного материала для измерения фонового 
спектра. В частности, средний дистиллят, подходящий для типа образца 
(дизельное топливо или печное топливо внутреннего нагрева), может быть 
использован для диапазона А, чтобы избежать спектральной декомпенсации, 
насколько это возможно. В этом контексте свойство «без FAME» означает 
средние дистилляты без полос поглощения в диапазоне сигнала ИК, 
типичного для FAME.

4.3 Растворители для очистки, такие как этанол, н-пентан или 
циклогексан.

5 Аппаратура

5.1 Инфракрасный спектрометр, с рассеиванием энергии или 
интерферометрического типа, способный работать в диапазоне волновых 
чисел, примерно от 400 см'1 до примерно 4000 см'1, с линейным поглощением 
в диапазоне поглощения от 0,1 до 1,1 единиц поглощения, и с минимальным 
разрешением 4 см'1.

5.2 Кювета, из KBr, NaCl, или CaF2, с точно известной длиной 
оптического пути, где следуют дополнительные инструкции для выбора и 
обработки кюветов, зависимых от применённого диапазона измерений, как 
указано в 7.1.

Пример - Раствор с концентрацией FAME 3 г/л (0,34% об.) должен иметь 
оптическую плотность приблизительно 0,4 при максимальном пике приблизительно 1745 
см'1, когда используют кювету с длиной оптического пути 0,5 мм.

6 Отбор проб

Отбор проб производится в соответствии с EN ISO 3170 или EN ISO 
3171, и/или в соответствии с требованиями национальных стандартов, или 
правил отбора исследуемого продукта. Если образцы не тестируются 
немедленно, они должны храниться плотно закрытыми в прохладном темном 
месте.

7 Проведение испытания

7.1 Отбор и обработка кювет
Длина пути кюветы (5.2) должна быть выбраны таким образом, чтобы 

могла быть получена необходимая чистая интенсивность сигнала (по крайней 
мере, два знака после запятой, см. отмеченные кюветы в Таблице А.1).
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Интенсивность сигнала должна еще быть в пределах диапазона линейного 
детектора.

Конкретные коррективы следуют (см. рекомендации, приведенные в 
Таблице А.1) в зависимости от диапазона измерений А, В или С:

— диапазон А: длина пути как можно дольше и измерения желательно
без разбавления;

— диапазон В: длина пути короче и разбавление адаптировано к 
ожидаемому содержанию FAME;

— диапазон С: длина пути короче, и разбавления выше, чем для 
диапазона В, адаптированного к ожидаемому содержанию FAME.

Длина пути должна быть известна или определена точно. Если она 
используется в течение длительного периода времени, она должна 
проверятся чаще. Специфическая и индивидуальная градуировка 
производится для каждой используемой кюветы, сохраняя при этом все 
другие параметры измерения для каждого приложенного диапазона 
измерений. Использование нескольких или различных кювет в течение одной 
градуировки не допускается.

Та же кювета может быть использована для градуировки и измерения 
образца. Только точно определённая длина пути применяется для 
использующейся кюветы; номинальные данные (номинальная длина пути, 
маркировке, номинальные данные распорных или т.п.) не должны 
использоваться без надлежащего контроля или корректирующих мер.

Если используются клетки, чувствительные к воде, длина пути должна 
проверятся чаще. В случае, если длина пути изменилась, определение длины 
пути и градуировка проводятся заново.

7.2 Очистка кювет
После каждого измерения, кювета должна быть тщательно очищена с 

помощью растворителя (4.3). Это особенно важно после измерения образцов 
с высоким содержанием FAME, и чрезвычайно важно, когда готовится 
измерение образцов с низким содержанием FAME. Кювета может быть 
очищена промывкой несколько раз средним дистиллятом без FAME (4.2).

В стойких случаях, также для очистки может использоваться 
циклогексан (но не для градуировки или целей разбавления), а также для 
следующей альтернативной процедуры очистки:

a) дважды промыть 5 мл п-пентана;
b) промыть один раз 5 мл этанола (чистого);
c) промыть еще раз 5 мл n-пентана и просушить подходящим 

оборудованием.
В случае если чистота кюветы вызывает сомнения, эталонный спектр 

образца без FAME, должен быть зарегистрирован и проверен на предмет, 
вызывающий сомнения. Спектр не должен показывать сигналы в диапазоне 
около 1745 см'1.
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7.3 Выбор длины пути
7.3.1 Спектр А
Для диапазона от 0,05 % (V/V) до 3 % (V/V) кюветы с большой длиной 

пути (например, КВг), 0,5 мм, известные с точностью до 0,01 мм), на 
проверку оказались хорошо подходящими. Другие материалы и длины путей 
также допустимы, хотя ни в коем случае длина пути не должна быть выбрана 
менее чем около 0,2 мм, для того, чтобы соотношение сигнала - шума было 
максимально благоприятным.

7.3.2 Спектр В
Для содержимого FAME от 3% (V/V) до 20% (V/V) длины пути 0,1 мм, с 

известной точностью 0,01 мм, рекомендуется использовать в сочетании со 
скоростью разведения 1:5 (см. Таблицу А.1). Другие кюветы и длины путей, 
также возможны, однако разбавления должны быть расположены в пределах 
сопоставимого измерения для того, чтобы избежать любых крупных ошибок 
разбавления.

7.3.3 СпектрС
Для содержания FAME выше 20% (V/V), рекомендуются следующие 

параметры измерения:
- длина пути около 0,05 мм, известно с точностью до 0,01 мм, со 

скоростью разведения 1:5;
- длина пути около 0,1 мм, известно с точностью до 0,01 мм, со 

скоростью разведения 1: 10. Для детальной информации, обратитесь к 
данным, приведенным в Таблице А.1.

7.4 Градуировка
7.4.1 Общие положения
Градуировка и последующее измерения осуществляются при 

сохранении всех остальных измерительных параметров.
Чем ниже концентрация FAME, тем меньше слой карбонила (даже если 

интенсивность поглощения по-прежнему остается высокой), а коррекция 
фона является более критичной. Специально для спектра А (с низкой 
концентрацией FAME) коррекция фона с градуировочными образцами (и, 
возможно, со спектрами холостых проб) должны быть тщательно 
обработаны.

7.4.2 Приготовление проб
Следующие спектры должны служить в качестве общего руководства:
- спектр А от около 0,05% (V/V) до около 3% (V/V);
- спектр В от около 3% (V/V) до около 20% (V/V);
- спектр С от около 20% (V/V) до около 50% (V/V).
Следует приготовить не менее пяти градуировочных растворов FAME 

(4.1) в чистом среднем дистилляте (4.2) с точно известной концентрацией для 
измерения спектра путем взвешивания FAME в подходящих мерных колбах 
и доведением раствора до метки чистым средним дистиллятом.
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Предупреждение - Этот метод определяет все компоненты FAME с 
помощью измерения поглощения в ИК области спектра в 1745 см'1 и молекул 
С8 и С22, как указано в стандарте EN 14214. Достоверность результатов 
измерений зависит от лучшего соотношения молекулярных масс 
(пропорциональных длине цепи) между материалом FAME, используемом 
для градуировки, и материалом FAME в анализируемом образце. Это 
означает, что наличие FAME с нижней средней длиной цепи, определенной с 
использованием градуировки FAME со средней длиной цепи, приведет к 
существенной переоценке, и наоборот. Для получения правильного 
результата рекомендуется использовать FAME для градуировки (4.1), 
которые имеют аналогичные средние молекулярные массы для тестируемых 
продуктов.

Чистый средний дистиллят должен использоваться качестве 
дополнительного градуировочного образца (номинальное содержание FAME 
равно нулю). Дополнительные градуировочные образцы не должны быть 
созданы с помощью разбавления вследствие возможного распространения 
ошибки.

Каждый градуировочный раствор должен быть изготовлен отдельно 
путем взвешивания.

7.4.3 Вычисление градуировочной функции
В каждом без исключения случае, градуировочная функция будет иметь

вид:
Y = F(X) (1)

где Y - является сигналом (зависимой переменной), например, 
исправленной оптической плотностью Еиспр;

X - является концентрацией (независимой переменной), например, 
концентрацией FAME в граммах FAME на литр (г FAME/л).

На основании концентрации FAME (X) и соответствующих 
нормированных коэффициентов оптической плотности Еиспр (7), для всех 
градуировочных растворов прямая градуировка вычисляется с помощью 
линейной регрессии с использованием модели в соответствии с формулой 
(2):

Y(\) = cntX(\) + b (2)
где F(i) - является определенной исправленной оптической плотностью 

ЕИСПр для градуировочного образца (i);
X(i) - является скорректированной концентрацией FAME, в граммах 

FAME на литр (г FAME/л), градуировочного образца (i);
а, b являются коэффициентами регрессии (угловыми

коэффициентами), полученными из линейной регрессии.
Коэффициент регрессии b (коэффициент оси Y) должен равняться нулю, 

тем не менее, он не должен быть установлен в качестве нуля случайным 
образом. Отклонение от нуля является результатом регулярного
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статистического разброса точек измерения по всем линиям наилучшего 
соответствия и силы воздействия градуировочных образцов с более высокой 
концентрацией FAME. В случае больших значений оси Y перехвата 
градуировка должна быть тщательно проверена.

Другие способы градуировки не разрешены. Изменение градуировочной 
функции, необходимое для оценки измерений по 8.1.

7.5 Подготовка проб
В зависимости от концентрации FAME образцы могут быть разбавлены 

FAME благодаря доступному дизельному топливу. Коэффициент 
разбавления должен быть выбран в соответствии с Приложением А, чтобы 
вычислить оптимальное поглощение.

Образцы разбавляют путем взвешивания объема образца, 
соответствующего коэффициенту разбавления в соответствующих мерных 
колбах и заполняются до метки циклогексана FAME.

7.6 Запись инфракрасных спектров
7.6.1 Общие положения
Если возможно многократное сканирование, по крайней мере, 

16 сканов (идентичных для всех записей, см. также 7.4.1) могут 
использоваться. Все последующие шаги можно применять и к 
градуировочным образцам, и к образцам для проверки. Важно, чтобы все 
другие установки ИК-спектрометра также сохранялись.

7.6.2 Фоновый и исходный спектр
В каждой градуировке фоновый спектр должен применяться и 

записываться в качестве исходного для компенсации, которая выполняется 
для каждого измерения. Для этого должна использоваться соответствующая 
топливная база для соответствующего типа образца (см. 7.4.1 и 4.2).

7.6.3 Запись спектров
При записи спектров градуировочных растворов вначале следует 

записать холостые пробы, а затем двигаться по возрастанию концентрации 
FAME, так чтобы по возможности устранялись эффекты памяти. Кроме того, 
кювета должна быть тщательно очищена перед каждым измерением.

В случае переполнения кюветы, она должна быть тщательно очищена 
растворителем. Кюветы и коэффициенты разбавления отбираются и 
записываются в соответствии с предполагаемой концентрацией FAME. В 
сомнительных случаях на отдельной части образца должны проводиться 
индикаторные измерения. ИК спектр записывает в диапазоне от 4 000 см'1 до 
около 400 см'1.

Фоновый и/или исходный спектр вычитается. Следует достичь 
правильной компенсации и перекомпенсации (отрицательные полосы) 
спектре волнового числа, требуемого для оценки. Полученный ИК спектр 
записывается для возможной проверки, необходимой на более позднем этапе
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(желательно в цифровом виде).
Если возникают трудности с измерениями и оценкой полос поглощения 

особенно с низкой концентрацией FAME, настоятельно рекомендуется 
определить результат измерения на основе нескольких независимых 
измерений. Кроме того, оценка расхождений в пределах отдельных 
результатов может обеспечить хорошую характеристику качеству измерения 
и оценки.

7.6.4 Определение оптической плотности и исправленной оптической 
плотности

Прежде всего, между 1 670 см'1 и 1 820 см'1 в качестве базовой линии 
проводится касательная. После этого оптическая плотность Еизм 
определяется как вертикальное расстояние от базовой линии до полосы 
поглощения максимум при 1 745 ± 5 см'1. Для оценки следует уделять особое 
внимание правильному определению базовой линии, коррекции фона и 
соотношением «сигнал-шум» будет дано внимание.

Во время расчета должны учитываться соответствующие степени 
разбавления. Исправленная оптическая плотность Еиспр, -  это оптическая 
плотность, измеренная в ПК спектре (Еизм.), в пересчете (нормированном или 
исправленном) для неразбавленного образца. Еиспр рассчитывается в 
соответствии с формулой (3V

и применяется только с определенной кюветой.
где Evf -  это объем мерной колбы в миллилитрах (мл), используемый 

для разбавления образца;
VSv -  это объем образца для разбавления в миллилитрах (мл).
Если тестируется неразбавленный образец, коэффициент разбавления 

равен единице. В этом случае должны использоваться объемы со значением 
1.0.

Примечание - В отличие от оптической плотности Еши, которая должна находиться в 
линейном спектре гашения детектора (см. примечания выше) нормализация 
неразведенных образцов в соответствии с формулой (3) может привести к значительно 
более высокими показателями Еиспр. при тестировании образцов с более высокой 
концентрацией FAME.

(3)
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8 Расчет

8.1 Расчет содержания FAME в граммах на литр (г/л)
Решение формулы (2) X  для расчета концентрации FAME дает 

формулу (4):

= -ъ

(4)
где а -  коэффициент регрессии (наклона), полученный из линейной 

регрессии (7.4.3);
Ъ -  коэффициент регрессии (пересечения), полученный из линейной 

регрессии (7.4.3);
Xs -  определенная концентрация FAME в тестируемом образце, в 

граммах на литр (г/л).

8.2 Перевод единиц измерения концентрации FAME из г/л в % (V/V)
Концентрации FAME, данные в граммах на литр (г/л) должны быть 

переведены с учетом номинальной плотности FAME (15 ° С) 883,0 кг/м 3 в 
соответствии с формулой (5):

Ю° х 5
Ys 8 8 3  ( 5 )

где Ys - является концентрацией FAME в % (V/V);
Xs - является концентрацией FAME в граммах на литр (г FAME/л).

Пример - 23,5 г FAME / л -  2,661 4% (V/V) с округлением до двух знаков после 
запятой = 2,66% (V/V) (спектр А, 7.4.2).

9 Выражение результатов

Неокругленное значение концентрации FAME, в г FAME/л должно 
использоваться в качестве промежуточного результата. Для того чтобы 
перевести результат в % (V/V) следует использовать формулу (5) (см. 8.2).

Результат должен быть указан в % (V/V) с двумя знаками после запятой 
для спектра измерений А. Результаты для спектров измерений В и С должны 
записываться в % (V/V) с точностью до десятых.

10 Точность метода

10.1 Общие положения
Заданная точность была получена из статистического анализа 

результатов межлабораторных испытаний матрицы различных дизельных 
топлив, как с высокой, так и низкой концентрацией FAME, а также трех 
бытовых отопительных масел (только спектр измерения А) согласно 
стандарту EN ISO 4259 [1].
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Примечание - Межлабораторные испытания и статистическая оценка подробно изложены в [2].

10.2 Повторяемость, г
Расхождение между двумя последовательными результатами 

испытания, полученными при использовании одного и того же метода на 
идентичном испытуемом продукте в одной и той же лаборатории одним и 
тем же оператором с использованием одного и того же оборудования в 
течение короткого промежутка времени, только в одном случае из двадцати 
может превысить значение, приведенное в Таблице 1.

10.3 Воспроизводимость, R
Расхождение между двумя отдельными и независимыми результатами 

испытания, полученными различными операторами в различных 
лабораториях на идентичном испытуемом продукте в течение 
продолжительного промежутка времени при нормальном и правильном 
выполнении метода только в одном случае из двадцати может превысить 
значение, приведенное в Таблице 1.

Таблица 1 -  Точность
Спектр измерения и тип 

продукта

Повторяемость
г

% (V/V)

Воспроизводимость
R

% (V/V)
Средний дистиллят спектра А г = 0,012 6 Х + 0,007 9 R =  0,049 9 Х + 0,023 1

Средний дистиллят спектра В г = 0,016 6 Х - 0,019 5 R = 0,079 3 X - 0,041 3
Средний дистиллят спектра С г = 0,003 2 Х + 0,418 7 R = 0,063 2 X - 0,003 6
Бытовое отопительное масло с 
концентрацией FAME около 
0,06 % (V/V)

0,004 0,015

где X -  среднее значение двух результатов.

11 Протокол испытания

Протокол испытания должен содержать следующую информацию:
a) ссылку на настоящий стандарт, например EN 14078;
b) тип испытуемого продукта и информацию для его полной 

идентификации;
c) результат испытания (см. Раздел 9);
d) любое отклонение, по соглашению или иное, от установленного 

метода;
e) спектр, на котором проводилось испытание (А, В или С);
f) дату испытания.
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Приложение А
(справочное)

Специальные корректировки для градуировки и разбавления

Таблица А.1 предоставляет дополнительную информацию для выбора 
длины оптического пути и коэффициента разбавления. Все значения в 
таблице А.1 следует рассматривать как приблизительные эталонные 
значения. Ячейки, содержащие жирные цифры указывают на 
предполагаемый основной спектр для испытания. Необходимо братить 
внимание на линейность. Наилучшие результаты могут быть достигнуты 
путем определения оптической плотности предпочтительно в среднем 
спектре средней оптической. Поэтому, основываясь на предварительных 
испытаниях, должно быть выбрано оптимальное сочетание кювета и 
коэффициента разбавления. Эти приблизительные значения также могут 
отличаться за счет разных материалов, из которых сделаны кюветы.

Таблица А.1 - Оценка данных для выбора длины оптического пути и
коэффициента разбавления

FAME 
г/л

FAME
%

(V/V)

Поглощение при:

Разбавление

нет нет нет 1:2 1:2 1:2 1:5 1:5 1:5 1:10 1:10 1:10

Длина оптического 
пути кювета, 

мм

Длина
оптического пути 

кювета, мм

Длина
оптического пути 

кювета, мм

Длина 
оптического 

пути кювета, мм
( 1,0 ) 0,5 ОД ( 1,0 ) 0,5 ОД ( 1,0 ) 0,5 ОД 0,5 ОД 0,05

0,009 0,001 0,003 0,001

0,044 0,005 0,012 0,006 0,001 0,01

0,09 0,010 0,023 0,012 0,002 0,01 0,01

0,22 0,025 0,058 0,029 0,006 0,03 0,01 — 0,01 0,01 — — — —
0,44 0,050 0,12 0,059 0,012 0,06 0,03 0,01 0,02 0,01 — 0,01 — —
0,88 0,100 0,23 0,12 0,023 0,12 0,06 0,01 0,05 0,02 — 0,01 — —
2,21 0,25 0,59 0,29 0,059 0,29 0,15 0,03 0,12 0,06 0,01 0,03 0,01 —
4,42 0,50 1,17 0,59 0,12 0,59 0,29 0,06 0,23 0,12 0,02 0,06 0,01 0,01

8,83 1,00 2,33 1,17 0,23 1,17 0,58 0,12 0,47 0,23 0,05 0,12 0,02 0,01

13,25 1,50 3,51 1,75 0,35 1,75 0,88 0,18 0,70 0,35 0,07 0,18 0,03 0,02

17,66 2,00 4 ,67 2,33 0,47 2,33 1,17 0,23 0,93 0,47 0,09 0,23 0,05 0,02

2 2 ,08 2,50 5,84 2,92 0,58 2,92 1,46 0,29 1,17 0,58 0,12 0,29 0,06 0,03

2 6 ,49 3,00 7 ,00 3,50 0,70 3,50 1,75 0,35 1,40 0,70 0,14 0,35 0,07 0,04

30,91 3,5 8,17 4 ,09 0,82 4 ,09 2 ,04 0,41 1,63 0,82 0,16 0,41 0,08 0,04
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3 5 ,3 2 4 ,0 9 .3 4 4 .6 7 0 ,9 3 4 .6 7 2 .3 4 0 ,4 7 1 .8 7 0 ,9 3 0 ,1 9 0 ,4 7 0 .0 9 0 .0 5

3 9 .7 4 4 .5 1 0 .5 5 .2 6 1 ,0 5 5 .2 6 2 ,6 3 0 ,5 3 2 .1 0 1 ,0 5 0 ,2 1 0 ,5 3 0 .1 1 0 .0 5

4 4 .1 5 5 .0 1 1 ,7 5 .8 4 1 ,1 7 5 .8 4 2 .9 2 0 ,5 8 2 .3 4 1 ,1 7 0 ,2 3 0 ,5 9 0 ,1 2 0 .0 6

4 8 .5 7 5 .5 1 2 .9 6 .4 3 1 ,2 9 6 .4 3 3 ,2 1 0 ,6 4 2 .5 7 1 .2 9 0 ,2 6 0 ,6 5 0 ,1 3 0 .0 6

5 2 .9 8 6 ,0 1 4 .0 7 .0 1 1 .4 0 7 .0 1 3 ,5 0 0 ,7 0 2 .8 0 1 ,4 0 0 ,2 8 0 ,7 0 0 ,1 4 0 .0 7

5 7 .4 0 6 .5 1 5 .2 7 .5 9 1 .5 2 7 .5 9 3 ,8 0 0 ,7 6 3 ,0 4 1 .52 0 ,3 0 0 ,7 6 0 ,1 5 0 .0 8

8 8 ,3 0 1 0 ,0 2 3 .4 1 1 .7 2 .3 4 1 1 .6 9 5 .8 4 1 ,1 7 4 .6 7 2 .3 4 0 ,4 7 1 ,1 7 0 ,2 3 0 ,1 2

1 3 2 ,4 5 1 5 ,0 3 5 .1 1 7 .5 3 .5 1 1 7 .5 3 8 .7 7 1 .75 7 .01 3 ,5 1 0 ,7 0 1 .7 6 0 ,3 5 0 ,1 8

176.60 20.0 46.7 23.4 4.67 23.37 11.69 2.34 9.35 4.67 0 ,9 3 2.34 0 ,4 7 0 ,2 3

: : о ,75 25.0 58.4 29.2 5.84 29.21 14.61 2.92 11.69 5.84 1 ,1 7 2.92 0 ,5 8 0 ,2 9

264.90 30.0 70.1 35.1 7.01 35.05 17.53 3.51 14.02 7.01 1.40 3.51 0 ,7 0 0 ,3 5

353.20 40.0 93.5 46.7 9.35 46 . 75 23.37 4.67 18 . 70 9.35 1.87 4.68 0 ,9 3 0 ,4 7

4 4 1 .5 50.0
—

58.44 11.68
—

29.22 5.84
—

11.69 2.34 7.01 1 ,1 7 0 ,5 8

423.84 60.0
— —

14.03
—

0.00 701
—

0.00 2.81 9.35 0.00 0 ,7 0

Примеры инфракрасных спектров приведены на рисунках А.1 и А.2. 
Рисунок А.1 представляет чистое дизельное топливо, а Рисунок А.2 обычное 
дизельное топливо с 5% (V/V) примесью FAME.

4 000 3 500 3 000 2 500 2 000 1 500 1 000 500
X

Условные обозначении
X волновое число (см-1); Y абсорбционная установка.

Рисунок А.1 - Пример инфракрасного спектра дизельного топлива (без
примесей FAME)
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Условные обозначения
X  волновое число (см-1); Y абсорбционная установка.

Рисунок А.2 - Пример инфракрасного спектра дизельного топлива (с 5%
(V/V) примесью FAME)

Рисунок 3 показывает чистую абсорбцию после коррекции базовой 
линии образца, содержащего 4% (V/V) FAME, измеренного в бромиде калия в 
кювете с длиной пути 490 мм. Компенсация фона проводилась с чистым 
дизельным топливом.
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X

Условные обозначения
X волновое число (см-1); Y абсорбционная установка.

Рисунок А.З - Поглощение в соответствии с процедурой базовой линии 
для дизельной смеси (4% (V/V) FAME)
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Приложение В. А
(информационное)

Сведения о соответствии государственных стандартов ссылочным 
европейским стандартам

Таблица В Л - Сведения о соответствии государственных стандартов 
ссылочным европейским стандартам

Обозначение и наименование 
ссылочного европейского 

стандарта
Степень

соответствия

Обозначение и наименование 
государственного стандарта

EN ISO 3170:2004 Нефтепродукты 
жидкие. Методы ручного отбора 
проб

ШТ СТРКИСО 3170:2006 
Нефтепродукты жидкие. Ручные 
методы отбора проб

EN ISO 3171:1999 Нефтепродукты 
жидкие. Автоматический отбор 
проб из трубопроводов.

шт СТ РК ИСО 3171:2007 
Нефтепродукты жидкие. Жидкие 
углеводороды. Автоматический 
отбор проб из трубопроводов.

EN 14214:2008 Топлива для 
двигателей внутреннего сгорания. 
Метиловые эфиры жирных кислот 
(FAME) для дизельных двигателей. 
Технические требования и методы 
испытаний.

СТ РК ЕН 14214-2009 Топливо 
биодизель. Физические свойства. 
Технические условия и методы 
контроля.

УДК 665.6-404: [543.42.062:547.271(083.74)(476) МКС 75.160.20

Ключевые слова: метиловые эфиры жирных кислот, метод инфракрасной 
спектроскопии, содержание FAME, дизельное топливо, спектрометрическое 
измерение
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