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Предисловие

Ц ели, осно вны е  принципы  и о бщ ие  пра вил а  п роведения  р абот по м еж госуд ар стве нной  станд а р ­
ти за ц и и  установл ены  ГО С Т 1.0 « М еж го суд ар стве нная  систе м а  станда ртиза ции . О сновны е  полож ения»  
и ГО С Т 1.2 « М е ж го суд ар стве нная  систем а  станд а ртиза ции . С тандарты  м еж госуд арственны е, правила  
и р еко м е нд а ц ии  по м еж госуд ар стве нной  станд а ртиза ции . П равила  разработки , принятия , о бно вле ния  
и отм ены »

С ве д е н и я  о с тан д а р те

1 Р А ЗРАБ О ТАН  Госуд арственны м  научны м  учр еж д ение м  « В се ро ссий ский  научно -и ссл е д о ­
вательский  институт  пищ евой биоте хно л о гии»  Р оссийской  ака д е м ии  сел ьско хо зя й стве н н ы х  наук 
(Г Н У  В Н И И П Б Т  Р оссел ьхо за кад ем ии )

2 В Н Е С Е Н  Ф ед ерал ьны м  а ге нтство м  по те хн и че ско м у  р е гул иро ва нию  и м етрологии

3 П Р И Н Я Т  М еж госуд а рственны м  советом  по станд а ртиза ции , м етрологии  и се р тиф ика ц ии  (про­
токо л  от 7 ию ня 201 3  г. № 43)

За п ринятие  проголосовали :

Краткое наименование страны по МК 
(ИС0 3166) 004— 97
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Сокращенное наименование национального органа 
по стандартизации
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Казахстан KZ Госстандарт Республики Казахстан

Киргизия KG Кыргызстандарт

Молдова MD Молдова-Стандарт

Россия RU Росстандарт
Таджикистан TJ Таджикстандарт
Узбекистан u z Узстандарт

4 П риказом  Ф ед ер ал ьно го  а ге нтства  по те хн и че ско м у  р е гул иро ва нию  и м етрол огии  от 28  ию ня 
201 3  г. №  3 38 -ст  м еж госуд ар стве нны й  станд а рт ГО СТ 3 05 36 — 201 3  введен в д е й ств и е  в каче стве  на­
ц и она льного  станда рта  Р оссийской  Ф ед ер ации  с  1 июля 201 4  г.

5 Н астоящ ий  ста н д а р т разработан  на осно ве  п р им ене ния  ГО С Т Р 5 1698— 2000*

6 В В Е Д Е Н  В П Е Р В Ы Е

7 И З Д А Н И Е  (апрель  2 01 9  г.) с  П опра вкой  (И УС  3— 2015)

* Приказом Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии от 28 июня 2013 г. № 338-ст 
ГОСТ Р 51698—2000 отменен с 1 июля 2014 г.
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И нф о р м а ц и я  о вве д е ни и  в  д е й ст ви е  (п р е кр а щ е н и и  де й ст ви я ) н аст о ящ его  ст анда рт а  и и зм е ­
н е н и й  к  н е м у  на  т е р р и т о р и и  ука за н н ы х  вы ш е  госуд а р ст в  п уб л и куе т ся  в у ка за т е л ях  н а ц и о н а л ьн ы х  
ст анда рт о в , и зда вае м ы х  в эт и х  государст вах, а т а кж е  в сет и  И нт е р не т  на  са й т а х  со о т вет ст ву­
ю щ и х  н а ц и о н а л ьн ы х  о р гано в  по  ст андарт изации .

В случа е  пер есм о т р а, и зм ене ни я  или о т м е ны  н аст о ящ его  ст анда рт а  соо т ве т ст вую щ а я  ин ­
ф о р м а ци я  буде т  о публико вана  на  о ф и ци а л ьн о м  и нт е рне т -сай т е  М е ж го суда рст ве нно го  совет а по  
ст анда рт и зации , м ет р ол оги и  и се р т и ф и ка ц и и  в кат а логе  « М е ж государ ст венны е  ст анда рт ы »

©  С та нд а ртинф ор м , о ф о рм л е ние , 2014, 201 9

В Р оссийской  Ф ед ерации  настоящ ий  станд а рт не м ож ет бы ть  п ол но стью  или 
ча стично  воспроизвед ен , тира ж и р о ва н  и р аспр остра нен  в качестве  о ф и ц иа л ьно го  
издания  без разре ш ения  Ф ед ер ал ьно го  а гентства  по те хн и че ско м у  р е гул иро ва нию  
и м етрологии
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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

В О Д К А  И С П И Р Т  Э Т И Л О В Ы М  И З П И Щ Е В О Г О  С Ы Р Ь Я  

Г а з о х р о м а т о гр а ф и ч е с к и й  э к с п р е с с -м е т о д  о п р е д е л е н и я  с о д е р ж а н и я  то к с и ч н ы х  м и к р о п р и м е с е й

Vodka and ethanol from food raw material.
Gas-chromatographic express-method for determination of toxic microadmixtures content

Дата введения —  2014— 07— 01

1 Область применения

Н астоящ ий  станд а рт распр остра няе тся  на водки и водки осо бы е  (д алее  —  водки), этиловы й  рек­
тиф и ко ва н н ы й  спир т из пищ евого  сы рья (д алее  —  спирт) и уста навл и вае т газо хро м а тогр аф ический  экс ­
пресс-м етод  о пр еделения  сод ер ж ания  токси чны х  м икро пр им есей  с использованием  капилляр ны х кол оно к 
(для определения  м етилового  спирта, ком п оне нтов  сивуш ного  м асла , уксусн о го  а л ьд егида , слож ны х эф и­
ров), присутствие  которы х ха р а кте р н о  дл я  водки и этилового  р екти ф и ко ва н н о го  спирта  из пищ евого  сы рья.

Д и а п а зо н  и зм е р я е м ы х  о б ъ е м н ы х  д о л е й  м е ти л о во го  сп и р та  со ста в л я е т  от 0 ,0001  %  д о  0 ,0 5 0 0  % , 
м а с с о в ы х  ко н ц е н тр а ц и й  о ста л ь н ы х  то кс и ч н ы х  м и кр о п р и м е с е й  —  от 0 ,5  д о  10,0  м г/д м 3 .

2 Нормативные ссылки

В н а сто я щ е м  ста н д а р те  и сп о л ь зо в а н ы  н о р м а ти в н ы е  ссы л ки  на с л е д у ю щ и е  м е ж го суд а р ств е н н ы е
ста н д а р ты :

ГО С Т  1 2 .1 .0 0 5  С и сте м а  с та н д а р то в  б е зо п а сн о сти  тр уд а . О б щ и е  с а н и та р н о -ги ги е н и ч е с ки е  тр е б о ­
ва н ия  к в о зд уху  р а б о че й  зоны

ГО С Т  1 2 .1 .0 0 7  С и сте м а  с та н д а р то в  б е зо п а сн о сти  тр уд а . В р е д н ы е  в е щ е ства . К л а с си ф и ка ц и я  и 
о б щ и е  тр е б о в а н и я  б е зо п а сн о сти

ГО С Т  1 2 .1 .0 1 0  С и сте м а  с та н д а р то в  б е зо п а сн о сти  тр уд а . В зр ы в о б е зо п а сн о сть . О б щ и е  тр е б о в а н и я
ГО С Т  1 2 .1 .0 1 9  С и сте м а  с та н д а р то в  б е зо п а сн о сти  тр уд а . Э л е ктр о б е зо п а сн о с ть . О б щ и е  т р е б о в а ­

ния  и н о м е н кл а ту р а  в и д о в  за щ и ты
ГО С Т  3 0 2 2  В о д о р о д  те х н и ч е с ки й . Т е хн и ч е ски е  усл о в и я
ГО С Т  И С О  5725-1  Т о чн о сть  (п р а в и л ь н о с ть  и п р е ц и зи о н н о с ть ) м е то д о в  и резул ьта тов  и зм е р е н и й . 

Ч а сть  1. О сн о в н ы е  п о л о ж е н и я  и о п р е д е л е н и я *
ГО С Т  И С О  5 7 2 5 -2 — 2 0 0 3  Т о чн о сть  (п р а в и л ь н о с ть  и п р е ц и зи о н н о с ть ) м ето д о в  и р езул ьта тов  из­

м е р е н и й . Ч а сть  2 . О с н о в н о й  м етод  о п р е д е л е н и я  п о в то р я е м о сти  и в о сп р о и зв о д и м о с ти  с та н д а р тн о го  
м ето д а  и зм ер ений **

ГО С Т  И С О  5 7 2 5 -6 — 2 0 0 3  Т о чн о сть  (п р а в и л ь н о с ть  и п р е ц и зи о н н о с ть ) м ето д о в  и р езул ьта тов  из­
м е р е н и й . Ч а сть  6. И с п о л ь зо в а н и е  зн а ч е н и й  то ч н о с ти  на практике***

* В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-1—2002 «Точность (правильность и прецизион­
ность) методов и результатов измерений. Часть 1. Основные положения и определения».

** В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-2—2002 «Точность (правильность и прецизион­
ность) методов и результатов измерений. Часть 2. Основной метод определения повторяемости и воспроизводи­
мости стандартного метода измерений».

***В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 «Точность (правильность и прецизион­
ность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике».

Издание оф ициальное
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Г О С Т  3 0 5 3 6 — 2 01 3

ГО С Т 5 96 2  С п и р т  эти л о в ы й  р е кти ф и ко в а н н ы й  из п ищ е во го  сы р ья . Т е хн и ч е ски е  усл о в и я  
ГО С Т 9 29 3  (И С О  2 4 3 5 — 73) А зо т  га зо о б р а зн ы й  и ж и д ки й . Т е хн и ч е ски е  усл о в и я  
ГО С Т 1 27 12  В од ки  и водки  о со б ы е . О б щ и е  те х н и ч е с ки е  усл о в и я
ГО С Т И С О /М Э К  1 7 0 2 5 — 2 0 0 9  О б щ и е  тр е б о в а н и я  к ко м п е те н тн о сти  и сп ы та те л ь н ы х  и ка л и б р о в о ч ­

н ы х  л а б о р а то р и й
ГО С Т 1 74 33  П р о м ы ш л е н н а я  чи сто та . С ж а ты й  во зд ух . К л а ссы  за гр я зн е н н о с ти
ГО С Т 2 9 1 6 9  (И С О  6 4 8 — 77) П осуд а  л а б о р а то р н а я  с те кл я н н а я . П и пе тки  с  о д ной  о тм е тко й
ГО С Т 3 2 0 3 5  В од ки  и водки  о со б ы е . П р а в и л а  п р и е м ки  и м етоды  а н а л и за
ГО С Т 3 2 0 3 6  С п и р т  эти л о в ы й  из п и щ е во го  сы р ья . П р а в и л а  п р и е м ки  и м етоды  а н а л и за
П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных 

стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, 
метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государ­
ствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандарти­
зации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий 
момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датирован­
ная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта 
в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на 
которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если документ отменен без за­
мены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

П о п р а в ка

3 Отбор проб и подготовка образцов

3.1 О тб о р  п ро б  д л я  а на л и за  водки  —  по ГО С Т 3 20 35 ; д л я  а н а л и за  сп и р та  —  по ГО С Т  3 2 0 3 6 .
3 .2  П о д го та в л и в а ю т о б р а зе ц  водки  или спи р та . Д л я  это го  из п ро бы  водки  или  сп и р та , о то б р а н н о й  

по 3 .1 , в м и кр о в и а л у  в м е с ти м о с ть ю  2 с м 3, п р е д в а р и те л ьн о  о п о л о с н у тую  и с п ы туе м ы м  о б р а зц о м , п ип е т­
кой  в м е с ти м о с ть ю  1 см 3 в н о ся т  1 с м 3 пр о д укта .

3 .3 Д л я  проведения  проверки  прие м л ем о сти  результатов изм ер ений  в усл ови я х  во сп ро извод им о сти  
объем  ото бра нной  пробы  д е л я т на д ве  части  и из каж дой  части  готовят о бр азе ц  водки или спирта  по 3.2.

3 .4  А н а л и з  о б р а зц а  водки  или спи р та  п р о в о д я т  по 9.3.

4 Сущность метода

М етод о сн о в а н  на х р о м а то гр а ф и ч е с ко м  р а зд е л е н и и  м и кр о п р и м е с е й  в о б р а зц е  спи р та  или водки  и 
п о сл е д ую щ е м  и х  д е те кти р о в а н и и  п л а м е н н о -и о н и за ц и о н н ы м  д е те кто р о м .

П р о д о л ж и те л ьн о сть  а н а л и за  —  15— 25 мин.

5 Требования безопасности

П ри р аб оте  на газо вом  х р о м а то гр а ф е  сл е д уе т  со б л ю д а ть :
-т р е б о в а н и я  в зр ы в о б е зо п а сн о сти  в с о о тв е тств и и  с  ГО С Т  1 2 .1 .0 10 ;
- тр е б о в а н и я  э л е ктр о б е зо п а сн о сти  в с о о тв е тств и и  с  ГО С Т  1 2 .1 .0 1 9  и и н с тр у кц и е й  по  э ксп л уа та ц и и  

п р и б о р а .
П ри р аб оте  с  ч и сты м и  ве щ е ств а м и  сл е д уе т  со б л ю д а ть  тр е б о в а н и я  б е зо п а с н о с ти , у ста н о в л е н н ы е  

д л я  р а б о т  с  то кс и ч н ы м и , е д ки м и  и л е гко в о с п л а м е н я ю щ и м и с я  в е щ е ств а м и  по  ГО С Т  1 2 .1 .0 0 7 . К о н тр о л ь  
за  с о д е р ж а н и е м  в р е д н ы х  ве щ е ств  в во зд ухе  р аб оче й  зо н ы  д о л ж е н  п р о в о д и ть ся  в с о о тв е тств и и  с  т р е ­
б о в а н и я м и  ГО С Т 12 .1 .0 05 .

К р аб оте  на газо вом  х р о м а то гр а ф е  д о п у с ка ю тся  л и ц а , и м е ю щ и е  кв а л и ф и ка ц и ю  не  н и ж е  те х н и ка , 
в л а д е ю щ и е  те х н и ко й  га зо х р о м а то гр а ф и ч е с ко го  а на л и за  и и зучи в ш и е  и н с тр у кц и ю  по  э кс п л уа та ц и и  ис ­
п о л ьзуе м о й  а п п а р а тур ы .

6 Требования к условиям измерений

П о д го то в ку  п ро б  и и зм е р е н и я  п р о в о д я т  в л а б о р а то р н ы х  у с л о в и я х  при те м п е р а ту р е  о кр у ж а ю щ е го  
во зд уха  (20  ± 5) °С, а тм о сф е р н о м  д а в л е н и и  от 84 д о  106 кП а, о тн о си те л ь н о й  в л а ж н о сти  во зд уха  от 30  %  
д о  80 % , ч а сто те  п е р е м е н н о го  то ка  (50  ± 1) Гц, н а п р я ж е н и и  в сети (220  ± 5) В.

2

https://mosexp.ru#


ГОСТ 30536—2013

7 Требования к средствам измерений, аппаратуре, материалам, реактивам 
и вспомогательным устройствам
Газовый хроматограф  с пламенно-ионизационны м детектором, пределом детектирования не бо­

л ее  5 • 10—12 г С/с.
Межгосударственны е стандартны е образцы (М С О  1748:2011) состава растворов токсичных ми­

кропримесей в этиловом спирте (комплект PC). Компонентный состав и нормированные метрологиче­
ские характеристики С О  —  в соответствии с приложением А.

Межгосударственны е стандартны е образцы (М С О  1749:2011) состава растворов токсичных ми­
кропримесей в водно-спиртовой смеси (комплект РВ). Компонентный состав и нормированные метро­
логические характеристики С О  —  в соответствии с  приложением Б.

Пипетка 2-2-1 по ГО СТ 29169 .
М икрошприц вместимостью 1, 5  и 10 мм3.
Микровиапы вместимостью 2 см3 с завинчивающимися крышками и теф лонированной уплотни­

тельной мембраной.
Компьютер, имеющий программное обеспечение.
Колонка газохроматографическая капиллярная с нанесенной жидкой ф азой —  полиэтиленгликоль, 

модифицированный нитротерефталевой кислотой, длиной 50  м, внутренним диаметром 0 ,32  мм, тол­
щиной нанесения жидкой фазы 0 ,52  мкм. Допускается применение других капиллярных колонок с тех­
ническими характеристиками, обеспечивающими разделение, аналогичное приведенному на рисунке 1.

1 —  уксусный альдегид; 2 —  метилацетат; 3 —  зтилацетат; 4 —  метанол; 5 —  2-пропанол; 6 —  этиловый спирт; 7 —  1-пропанол; 
8 —  изобутиловый спирт; 9 —  1-бутанол; 10—  изоамиловый спирт

Рисунок 1 —  Хроматограмма анализа градуировочной смеси, полученная на хроматографе, 
оснащенном капиллярной колонкой

Газ-носитель —  азот о. ч. по ГО СТ 9293. Допускается использовать генераторы азота.
Водород технический марки А  по ГОСТ 3022. Допускается использовать генераторы водорода.
Воздух сжатый по ГО СТ 17433. Допускается использовать воздушный компрессор любого типа, 

обеспечивающий необходимое давление и чистоту воздуха в соответствии с  инструкцией по эксплуата­
ции газового хроматограф а.

Допускается применение других средств измерений, аппаратуры, вспомогательных устройств, мате­
риалов и реактивов с метрологическими, техническими характеристиками и по качеству не ниже указанных.

8 Подготовка к выполнению измерений
8.1 М онтаж, наладку и вывод хроматограф а на рабочий режим проводят в соответствии с  инструк­

цией по его эксплуатации.

8.2 Кондиционирование капиллярной колонки

8.2.1 Новую капиллярную колонку пом ещ аю т в терм остат хроматограф а и, не подсоединяя к д е ­
тектору, продувают газом-носителем со скоростью 0 ,0 48 — 0 ,0 72  дм 3/ч при тем пературе терм остата ко-
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л о н о к 180 °С в тече ние  4 ч. Затем  ко л о н ку  п од со ед и ня ю т к д е те кто р у  и п ро вер яю т стаб и л ьность  базо­
вой линии  при рабочей  те м п е р а тур е  тер м остата  колонок.

8 .2 .2  В п роцессе  работы  при н еста бил ьно сти  базовой  линии  ко н д и ци о н и р о ва н и е  кол онки  прово ­
д я т  при те м п е р а тур е  тер м остата  кол о н о к 2 20  °С д о  ста б ил изац ии  базовой  линии  (30— 40 мин), не от­
сое диняя  ко л онку  от д етектора .

9 Выполнение измерений
9.1 И зм ер ения  вы полняю т при сл е д ую щ и х  р е ж и м н ы х  п а р а м е тр а х  хро м ато гр аф а :
те м п ер атура  тер м остата  колонок, °С ................................................................ 70— 75;
те м п ер атура  испарителя  (инж ектор а ), °С ....................................................... 120— 200;
коэф ф и ц и ент де ле ния  п о т о к а .............................................................................. 20:1;
те м п ер атура  д е тектор а , ° С .....................................................................................2 20— 250;
скор ость  потока  воздуха, д м 3/ ч ............................................................................18;
с кор ость  потока  водорода, д м 3/ ч ........................................................................1,8;
скор ость  потока  газа -носителя  (азот), д м 3/ ч ................................................. 0 ,0 48 — 0,084;
объем  пробы , м м 3........................................................................................................ 0 ,5— 1.
Д о пускае тся  п ро ведение  а на лиза  в д р у ги х  усл о в и я х  хро м ато гр аф и р ова ни я , в том  числ е  с  про ­

гра м м иро вание м  тем п ер атуры  и потока  газа -носителя, о бе спе чи ва ю щ и х  р азделение  и п осле дова тел ь­
ность  вы хода вещ еств, а на л о ги чн о е  приве д е н н о м у  на рисунке  1.

9.2 Г р а д у ир о вка  х р о м а то гр а ф а

П рибор  гра дуирую т по гра дуиро во чны м  см есям  м етодом  абсо лю тно й  гра дуиро вки .
Градуировку  хро м ато гр аф а  вы полняют, используя  не м енее  тр е х  гр а д уи р о во чн ы х  см есей . В каче ­

стве  гра д уи ро во чны х  см есей  использую т С О  состава  раствор ов  то кси ч н ы х  м и кро пр и м есей  в этиловом  
спирте  (ко м пл ект  PC) — д л я  а на лиза  спирта  и С О  состава  р а створ ов  то кси ч н ы х  м икро пр им есей  в вод­
но-спиртовой  см еси (ко м пл ект  РВ) — д л я  а на лиза  водки.

З а писы ваю т хр о м ато гр ам м ы  а на л иза  каж дой  гра д уиро во чно й  см еси . Р егистрир ую т врем я уд е р ­
ж и ва ни я  и площ ади  пиков о пр е д е л я е м ы х  вещ еств.

И зм ерения  вы полняю т не м енее  д в у х  раз. Т ипова я  хр о м а то гр а м м а  а на лиза  гра д уиро во чно й  см е­
си представлена  на р исунке  1.

Градуировочную  ха р а кте р и сти ку  получаю т, о брабаты вая  п олученны е  экспе р и м е н та л ьн ы е  д а нны е  
м етодом  н а и м е н ьш и х  квадратов при пом ощ и п ро гр а м м но го  о беспечения .

Градуировку  хр о м а то гр а ф а  вы по лняю т не реж е одного  раза в д ве  недели. З на че ние  гра д уиро во ч ­
ного коэф ф иц иента  за н о сят  в пам ять  ком пью тера .

9.3 А н а л и з  о б р а зц а

В испаритель  (инж ектор ) м икро ш пр и це м  в м ести м остью  10, 5 или 1 м м 3, вводят 1 м м 3 образца  
водки или спирта  и вы полняю т хр о м а то гр а ф и че ско е  разделение  в усл овиях, у ка за н н ы х  в 9.1 . Реги­
стрир ую т пики в области  врем ени  уд е рж ива ния , соо тветствую щ его  ка ж д о м у  ве щ е ству  гра д уиро во ч ­
ной см еси. О б р азе ц  а на л изир ую т д ва  раза  в усл о в и я х  п овтор яем ости  в соответствии  с  тре б ова ни ям и  
ГО СТ И С О  5725-1.

Если изм ер енна я  конц е нтра ция  а на л и зи р уе м ы х  вещ е ств  в п ро ба х  спирта  или водки превы ш ает 
ве рхню ю  границу д иа па зо н а  изм ерений  (см. та б л и ц у  1), про бу  р азбавл яю т не бол ее  чем  в 10 раз спи р ­
том  или во дно-спиртовы м  раствором . К о эф ф и ц и е н т разбавл ения  учиты ваю т при расчете  о бъ ем ной  
доли м етанола и м ассовой  конце нтра ции  а на л и зи р уе м ы х  вещ еств . При разбавл ении  учиты ваю т сод ер ­
ж а н и е  встре чны х прим есей  в разбавителе.
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Т а б л и ц а  1

Определяемое токсичное 
вещество

Диапазон измеряемых 
массовых концентраций 

или объемных долей

Показатель 
повторяемо­
сти (ОСКО* 
повторяе­
мости), о„, 

ап%

Предел
повторя­
емости
Г/, г,% 

(Р= 0,95, 
/7 = 2)

Показатель 
воспроиз­
водимости 

(ОСКО* 
воспроиз­

водимости) 
aRi’ aR<%

Границы 
относи­

тельной по­
грешности
± 8/, ± 6, % 
(Р = 0,95)

Сивушное масло: 
изопропиловый спирт 
(2-пропанол), мг/дм3 
пропиловый спирт 
(1-пропанол), мг/дм3 
изобутиловый спирт 
(2-метил-1 -пропанол),мг/дм3 
бутиловый спирт (1-бутанол),
мг/дм3
изоамиловый спирт (3-метил- 
1-бутанол), мг/дм3 
Сложные эфиры: 
метиловый эфир уксусной 
кислоты (метилацетат), мг/дм3 
этиловый эфир уксусной кис­
лоты (этилацетат), мг/дм3 
Уксусный альдегид (аце­
тальдегид), мг/дм3

От 0,5 до 10 включ. 5 15 7 15

Метиловый спирт (мета- От 0,0001 до 0,001 включ. 7 20 10 20
нол), объемная доля, % Св. 0,001 » 0,01 » 5 15 6 15

» 0,01 » 0,05 » 4 10 5 10

* ОСКО — относительное среднеквадратическое отклонение.

10 Обработка результатов измерений
10.1 О б р аб о тку  результатов изм ер ений  вы полняют, используя  п р о гр а м м но е  о бе спе че ние  входя­

щ его в ко м п л е кт  хр о м а то гр а ф а  п е р со нал ьно го  ком пью тер а  в соответствии  с  инстр укцие й  по его экс ­
плуатации.

Д иа па зоны  и зм е р яе м ы х  м а ссо вы х  конц е нтра ций  о пр ед е л я ем ы х  то кси ч н ы х  вещ е ств  и о бъ е м ны х 
долей  м етилового  спирта, показател и  п овтор яем ости  и во сп ро извод им о сти , предел повтор яем ости , 
границы  о тно сите льной  п огре ш ности  м етода  приведены  в табл ице  1.

10.2 За результат изм ерений  приним аю т сре д н е а р и ф м е ти че ско е  зна че н и е  д в у х  пар ал л ел ьны х 
о пределений  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ ества  или объ ем ной  до ли  м етилового  спирта, п ол ученны х 
в усл о в и я х  повтор яем ости , если вы полняется  усл о ви е  п рие м л ем о сти

2 ■ С(1 -  С/21 • 100 ^  ^ 
(С/1 + С /2)

(1)

V
I

ОО*
 

t

CNI

(1а)

где 2 —  числ о  п а р ал л ел ьны х определений ;
С/1 , С / 2  —  результаты  п а р ал л ел ьны х о пределений  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ ества  (кром е  м е­

тил о вого  спирта) в ана л изир уе м ой  пробе, м г/дм 3;
X i , X 2 —  результаты  п а р ал л ел ьны х о пределений  объ ем ной  доли м етилового  спирта  в а на л и зи р уе ­

мой пробе, %;
100 —  м нож итель  для  пересчета  в проценты ;
г,, г —  значения  предела п овторяем ости  (таблица 1) /-го вещ ества  и м етилового  спирта, %.

Если усл ови е  прие м л ем о сти  не вы полняется, вы ясняю т причины  п ре вы ш ения  предела п овторяе ­
м ости, устр а н я ю т их  и повторяю т вы полнение  изм ерений  в соответствии  с 9.3.
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10.3 Результаты  изм ерений  сод ер ж ания  то кси ч н ы х  м икро пр им есей  п редставляю т в виде

С/ср ± Д/с (Р  = 0 ,95), м г/дм 3;

Х ср ± А Х ( Р =  0 ,95), объ ем ная  доля, %,
где С/ср —  сре д не ар и ф м е ти че ско е  значение  результатов изм ерений  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ е­

ства  (кром е  м етанола), при зн а н н ы х  п рием л ем ы м и, м г/д м 3;
Х ср —  сре д не ар и ф м е ти че ско е  значение  результатов изм ерений  объ ем ной  доли м етанола, п ризнан ­

ны х п рием л ем ы м и, %;
±Д/с —  границы  а бсолю тной  п огре ш ности  результата изм ерений  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ е­

ства  (кром е  м етанола), м г/дм 3;
±ДХ —  границы  а бсолю тной  п огре ш ности  результата изм ерений  о бъ ем ной  доли  м етанола, %.

10.4 З на че ние  а бсолю тной  п о гре ш ности  результата изм ерений  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ е­
ства  (кром е  м етанола) ±Д/С, м г/д м 3, и значение  абсолю тной  п о гре ш ности  результата изм ерений  объ ем ­
ной доли  м етанола ±ДХ, %, р ассчиты ваю т по ф орм ул ам :

ОсГ+|мо<Г+i ■8/-С,- ср, (2)
оo

'
+|II<г+| ■8‘Хср, (2а)

где 0,01 —  м нож итель  д л я  пересчета  процентов в доли  единицы ;
±5/, ± 5  —  границы  о тносительной  п о гре ш ности  результатов изм ерений  м ассовой  конце нтра ции  /-го 

вещ ества  и объ ем ной  доли  м етилового  спирта, % (таблица 1).
10.5 З начения  а бсолю тной  п огре ш ности  до лж ны  сод ер ж ать  не бол ее  д в ух  зн а ч а щ и х  циф р, при 

этом чи сл ово е  значение  результата изм ерений  (С /ср и Х ср) после  о кругления  до л ж но  о ка нчиваться  циф ­
рой то го  ж е  разряда , что  и значение  а бсолю тной  погреш ности .

Результаты  изм ерений  м ассовой  конц е нтра ции  сл о ж н ы х  эф иро в  п ре дста вляю т как сум м у изм е­
р е н н ы х  м а ссо вы х  конце нтра ций  сл о ж н ы х  эф иров, м г/дм 3, в соответствии  с ГО СТ 5962  —  дл я  спирта  и 
ГО С Т 12712 —  дл я  водки.

Результаты  изм ерений  м ассовой  конце нтра ции  ком п оне нтов  сивуш ного  м асла  п ре дста вляю т как 
сум м у и зм ер енны х  м ассо вы х  конце нтра ций  ком п оне нтов  сивуш ного  м асла, м г/дм 3, в соответствии  с 
ГО С Т 5962  —  д л я  спирта  и ГО СТ 12712 —  дл я  водки.

В случае, если сод ер ж ание  ком поне нта  ниже или вы ш е гра ниц  д и а па зона  изм ерений  м ассовы х 
конце нтра ций  или о бъ е м ны х до ле й , уста н о вл е н н ы х  в таблице  1, результаты  п редставляю т в виде

- С/ср < 0,5  м г/дм 3 или С/ср > 10 м г/дм 3 —  для  м ассовой  конце нтра ции  /-го ком понента ;
-Х _ п < 0,0001 % или Х_п > 0 ,05  % — дл я объ ем ной  доли  м етилового  спирта.Ч-* о
При вычислении суммы сложных эфиров и компонентов сивушного масла результаты С/ср < 0,5 мг/дм-3 

не учитывают.
Результаты  изм ерений  сод ер ж ания  то кси ч н ы х  м икро пр им есей , при зн а н н ы х  прие м л ем ы м и  в со ­

ответствии с 10.2, в д о кум е нтах , п ре д усм а три ва ю щ и х  их  использование , п редставляю т в пересчете  на 
безводны й спирт в соответствии  с ГО СТ 5962  —  для  спирта  и ГО СТ 12712 —  для  водки.

Д ля пересчета  на безводны й спирт результаты  изм ерений  ум нож а ю т на коэф ф и ц и ент пересчета  
П  по ф орм ул ам :

С/б.с "  С/ср ' П (3)

•^б.с. -  "^ср ‘ Л, (За)

—  м ассовая  конц е нтра ция  /-го вещ ества  (кром е  м етанола), м г/дм 3, 
спирт;

—  объ ем ная  доля  м етанола, %, в пересчете  на безводны й спирт; 
коэф ф и ц и ент пересчета, о пределяем ы й по ф орм ул е

в пересчете  на безводны й

П =  100:Р , (4)

где 100 —  объ ем ная  доля  безводного  спирта, %;
Р —  объ ем ная  доля  этилового  спирта  в ана л изир уе м ой  пробе, %, опр ед е л яем а я  по ГО СТ 32036  —  

для  спирта  и ГО СТ 3 2035  —  для  водки.
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10.6 Результаты  изм ерений  сод ер ж ания  то кси ч н ы х  м икро пр им есей  в пересчете  на безводны й 
спирт п редставляю т в виде

С/б с .  ±0,01 ' 8/ ■ С/б с (5)

*б .с . ±0’01 ' 8 - * 6.с, (5а)

11 Проверка приемлемости результатов измерений, полученных 
в условиях воспроизводимости
11.1 П ро вер ку  п рие м л ем о сти  результатов изм ерений  в усл о в и я х  во сп ро извод им о сти  проводят:
а) при во зникновении  сп о р н ы х  ситуаций  м еж ду  двум я  л а бор ато риям и ;
б) при про вер ке  совм е стим о сти  результатов изм ерений , п ол ученны х  при сл ичи те л ьн ы х  испы тани ­

я х  (при проведении  аккр ед ита ции  лабор ато рий  и и нспе кцио нного  контроля).
11.2 Д л я  п роведения  проверки  п рие м л ем о сти  результатов изм ерений  в усл о в и я х  во сп ро извод и ­

м ости каж дая  лаб ор ато рия  использует пробы  по 3.1, о ставленны е  на хра нение .
11.3 П рие м л ем о сть  результатов изм ер ений , п ол ученны х  в д в у х  л а б о р а то р и я х  в соответствии  с 9.3 

и разделом  10, оце ниваю т сра внение м  разности  этих  результатов с  критической  разностью  CD/0 95 или 
С О 0,95 по ф орм ул ам :

1С/ср1 -  С /ср21 -  С О /0,95’ (6)

1*ср1 “  Х с р 2 \  ~  C D 0,95 ’ (6 а )

где С/ср1, С/ср2 —  сре д не ар и ф м е ти че ски е  значения  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ ества , полученны е  
в первой  и второй л а б о р а то р и я х  в соответствии  с 9 .3  и разделом  10, м г/д м 3;

Х ср1, Х ср2 —  сре д не ар и ф м е ти че ски е  значения  объ ем ной  доли м етилового  спирта, полученны е  в 
первой  и второй л а б о р а то р и я х  в соответствии  с 9 .3  и разделом  10, %;

CD/o 95, CD 0 95 —  значения  критической  разности  дл я  м ассовой  конце нтра ции  /-го вещ ества , м г/дм 3, 
и объ ем ной  доли м етилового  спирта, %, которы е вы числяю т по ф орм ул ам

СОщэб — 2,77 • 0,01 - С/ср12-
\ l a R , - a n 1 2 ’

(7)

COq 95 = 2,77 • 0,01 • Хср12 ̂ l ° R  /2 ■ (7а)
где 2 ,77  —  коэф ф и ц и ент критическо го  д иа па зо н а  дл я  д в у х  п а р ал л ел ьны х определений  по 

ГО СТ И С О  5 725-6  (пункт 4 .1 .2);
0,01 —  м нож итель  д л я  перехода  от п роцентов к а бсолю тны м  значениям  или объ ем ной  доле; 
a Rj, a R —  показатели во сп ро извод им о сти  (таблица 1) /-го вещ ества  и м етилового  спирта, %; 
о л, а г —  показатели п овторяем ости  (таблица 1) /-го вещ ества  и м етилового  спирта, %;
С/ср 1 2 —  сре д не ар и ф м е ти че ско е  значение  результатов о пределения  м ассовой  конце нтра ции  /-го 

вещ ества , п ол ученны х  в первой и второй лаб ор ато рия х, м г/дм 3;
X cpi 2 —  сре д не ар и ф м е ти че ско е  значение  результатов о пределения  объ ем ной  доли  м етилового  

спирта, пол ученны х в первой и второй ла б ор ато рия х, %, вы числяю т по ф орм ул ам :

С,-,/ср1,2
Ji  с р1 Ji ср2 .

(8)

X ср1,2
Х : р 1 +  Х ср2 (8а)

Если критическа я  р азность  не превы ш ена, то  прием л ем ы  оба результата изм ерений , п риводи­
м ы х двум я л а б ор ато рия м и , и в качестве  о ко нчател ьно го  результата использую т их  общ ее  среднее  зн а ­
чение . Если критическа я  р азность  превы ш ена, вы полняю т процедуры , излож енны е  ГО СТ И С О  5725-6  
(пункт 5 .3 .3). При р азногл аси ях  р уковод ствую тся  ГО СТ И С О  5725-6  (пункт 5 .3 .4).
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12 Контроль стабильности результатов измерений 
при реализации методики в лаборатории
Контрол ь  стабил ьности  результатов изм ерений  при р еализации  м етодики в лабор ато рии  о су­

щ ествляю т, используя  метод контрол я  стаб ил ьности  станда ртно го  откл оне ния  про м е ж уточной  п ре ци ­
зионно сти  по ГО СТ И С О  5 725-6  (пункт 6 .2 .3) и контрол я  стабильности  показател я  пра вил ьно сти  по 
ГО СТ И С О  5725-6  (пункты  6 .2 .4  или 6 .2 .5 ) с  прим ене нием  ко н тр о л ьн ы х  кар т Ш ухарта .

П ер иод ичность  контрол я  и процедуры  контр ол я  стаб ил ьности  результатов изм ер ений  до лж ны  
бы ть предусм отрены  в Р уководстве  по каче ству  л а б ор ато рии  в соответствии  с  ГО С Т И С О /М Э К  17025 
(пункт 4.2).

При неудовлетворительны х результатах контроля, наприм ер  при превы ш ении предела действия  
или регулярном  превы ш ении предела предупреж дения , вы ясняю т и устр аняю т причины  этих отклонений .

П рим еры  п остро ения  карты  Ш ухарта  д л я  контрол я  стабил ьности  станд а ртно го  о ткл оне ния  про ­
м еж уто чно й  п р е цизио нности  —  по п ри л о ж е нию  В.

Р еком енд уется  про водить  п ро вер ку  стаб ил ьности  по результатам  ана лиза  о бр азц о в  водки или 
спирта  на сод е р ж а н и е  м етилового  спирта  или 2 -пр о па нол а . При о д но вр е м е н н о м  контр ол е  л а б о р а то р и ­
ей водок и этил о вого  спирта  постро ение  карты  Ш уха рта  про вод ят то л ько  д л я  одного  из эти х  продуктов .

К о нтрол ь  стаб ил ьности  показател я  п р а вил ьно сти  результатов изм ер ений  проводят, используя  в 
каче стве  о бр азц а  д л я  контр ол я  один из тр е х  о бр азцо в  ком пл е кта  PC  [м еж го суд ар стве нны й  станд а рт­
ный о бр азе ц  (М С О  1748:2011) состава  раствор ов  то кс и ч н ы х  м икро пр им есей  в этил о вом  спирте] или 
один из т р е х  о бр азц о в  ком пл е кта  РВ  [м еж го суд ар стве нны й  станда ртны й  о бр азе ц  (М С О  1749:2011) со ­
става  р аствор ов  то кси ч н ы х  м и кро пр и м есей  в во дно-спиртовой  см еси ], не испо л ьзуе м ы х  при гра д уи ро в ­
ке хро м ато гр аф а  в соо тветствии  с  9.2.

П рим еры  постро ения  карты  Ш ухарта  д л я  контрол я  стаб ил ьности  показател я  пра вил ьно сти  —  по 
ГО С Т И С О  5 725-6  (пункты  6 .2 .4 .3  и 6 .2 .5 .3 ).

8



Г О С Т  3 0 5 3 6 — 2 0 1 3

П р ил ож ен ие  А  
(о б язатель н о е)

К о м п о н е н т н ы й  с о с т а в  и н о р м и р о в а н н ы е  м е т р о л о г и ч е с к и е  х а р а к т е р и с т и к и  
м е ж г о с у д а р с т в е н н о г о  с т а н д а р т н о г о  о б р а з ц а  с о с т а в а  р а с т в о р о в  т о к с и ч н ы х  м и к р о п р и м е с е й  в

э т и л о в о м  с п и р т е  М С О  1 7 4 8 :2 0 1 1  (к о м п л е к т  P C )

А.1 Компонентный состав и нормированные метрологические характеристики межгосударственного стан­
дартного образца состава растворов токсичных микропримесей в этиловом спирте МСО 1748:2011 (комплект PC) 
приведены в таблице А.1.

Т а б л и ц а  А.1

Аттестуемая характеристика СО, обозначение единицы 
физической величины

Допускаемые границы аттестованного значения

РС-1 РС-2 РС-3

Массовая концентрация уксусного альдегида (ацеталь­
дегида), мг/дм3

7,0— 10,0 3,5— 5,5 0,70— 1,50

Массовая концентрация этилового эфира уксусной кис­
лоты (этилацетата), мг/дм3

8,0— 10,0 4,0— 5,0 0,80— 1,00

Массовая концентрация метилового эфира уксусной кис­
лоты (метилацетата), мг/дм3

8,0— 10,0 4,0— 5,0 0,80— 1,00

Объемная доля метилового спирта (метанола), % 0,0090— 0,0150 0,0045— 0,0100 0,0005— 0,0015

Массовая концентрация изопропилового спирта (2-про- 
панола), мг/дм3

7,5— 10,5 3,5— 6,5 0,75— 3,5

Массовая концентрация пропилового спирта (1-пропано­
ла), мг/дм3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,90

Массовая концентрация изобутилового спирта (2-метил- 
1-пропанола), мг/дм3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,85

Массовая концентрация бутилового спирта (1-бутанола), 
мг/дм3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,85

Массовая концентрация изоамилового спирта (3-метил- 
1-бутанола), мг/дм3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,85

Допускаемое значение относительной погрешности аттестованных значений СО равно ± 5,0 % при довери­
тельной вероятности Р  = 0,95.
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Г О С Т  3 0 5 3 6 — 2 0 1 3

П р ил ож ен ие  Б 
(о б язател ь н о е)

К о м п о н е н т н ы й  с о с т а в  и н о р м и р о в а н н ы е  м е т р о л о г и ч е с к и е  х а р а к т е р и с т и к и  
м е ж г о с у д а р с т в е н н о г о  с т а н д а р т н о г о  о б р а з ц а  с о с т а в а  р а с т в о р о в  т о к с и ч н ы х  м и к р о п р и м е с е й  в  

в о д н о -с п и р т о в о й  с м е с и  М С О  1 7 4 9 :2 0 1 1  (к о м п л е к т  Р В )

Б.1 Ком понентны й состав и норм ированны е  м етрол огические  хар актеристики  м еж государственного  стан­
дартного  образца  состава  растворов токсичны х м икроприм есей  в водно-спиртовой  смеси М СО  1749:2011 (ко м ­
плект РВ) приведены  в таблице  Б.1.

Т а б л и ц а  Б.1

Аттестуемая характеристика СО, 
обозначение единицы физической величины

Допускаемые границы аттестованного значения

РВ-1 РВ-2 РВ-3

М ассовая  концентрация  уксусного  а льд егида  (ацетальде­
гида), м г/дм 3

7,0— 10,0 3,5— 5,5 0,70— 2,0

М ассовая  концентрация  м етилового  эф ира  уксусной  кисло ­
ты (м етилацетата), м г/дм 3

8,0— 10,0 4 ,0— 5,0 0,80— 1,0

М ассовая  концентрация  этилового  эф ира  уксусной  кисло ­
ты (этилацетата), м г/дм 3

8,5— 10,0 4 ,0— 5,0 0,80— 1,0

О бъем ная доля  м етилового  спирта (метанола), % 0,0090— 0,0150 0 ,0045— 0,0100 0 ,0005— 0,0015
М ассовая  концентрация  изопропил ового  спирта  (2 -про па ­
нола), м г/дм 3

7,5— 10,5 3,5— 6,5 0,75— 3,5

М ассовая  концентрация  пропилового  спирта  (1 -п ро па но ­
ла), м г/дм 3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,90

М ассовая  концентрация  изобутилового  спирта (2 -м етил -1 - 
пропанола), м г/дм 3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,85

М ассовая  концентрация  бутилового  спирта (1-бутанола), 
м г/дм 3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,85

М ассовая  концентрация  изоам илового  спирта (З -м етил-1- 
бутанола), м г/дм 3

7,5— 8,5 3,5— 4,5 0,75— 0,85

Д о пускае м ое  значение  относительной  погреш ности  аттестованны х значений  СО равно ± 5 ,0  %  при д о ве р и ­
тельной  вероятности  Р  = 0,95.
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П р ил о ж ен ие  В 
(справо чное)

Примеры обработки экспериментальных данных и построения контрольной карты Шухарта 
(карты пределов) при контроле стабильности промежуточной прецизионности результатов 

измерений объемной доли метилового спирта в образце водки (пример 1) и массовой 
концентрации 2-пропанола в образце этилового спирта (пример 2) с изменяющимися

факторами «время» и «оператор»

В.1 Д л я  расчета парам етров контрол ьной  карты  использую т стандартное  откл оне ние  пром еж уточной  пре­
цизионности  с изм еняю щ им ися  ф акторам и  « врем я»  и «оператор»  о ^ о ^ ,  которое  уста навл иваю т предварительно, 
до  начала первого  контрол ьного  периода.

С та бил ьность  стандартного  откл онения  пром еж уточной  п рецизионности  с изм еняю щ им ися  ф акторам и  «вре ­
мя» и «оператор»  о цениваю т сравнением  полученны х расхож дений  и / ^  (прим ер  1) и и / ^  (прим ер  2 ) с рас­
считанны м и значениям и  пределов де йстви я  UCLa и предупреж дения  U C Lnp. С та бил ьность  считаю т п одтверж д ен­
ной, если вы полняется условие : w/oTH (и/,-%) < UCLa и случаи превы ш ения  предела предупреж д ения  U C Lnp [w /0TH 
(Wj%) > U C Lnp] носят нерегулярны й, случайны й характер.

П р им ер  1. О бработка  экспе рим е нтальны х д а нны х  и п остроение  контрол ьной  карты  Ш ухарта (карты  преде­
л о в) при контрол е  стабильности  результатов определения  объем ной доли  м етилового  спирта в образце  водки с 
изм еняю щ им ися  ф акторам и  «вре м я»  и «оператор»

Э кспе рим е нтальны е  данны е  для  расчета представленны е  в таблице  В.1, получены  следую щ им  обра ­
зом. О дин из д вух  результатов паралл ельны х определений, полученны х при анализе  исследуем ого  образца  водки, 
вно ся т  в таб л иц у  в качестве  значения  Х 1 д л я  соответствую щ его  ном ера подгруппы . Второй результат (единичное  
определение  Х 2) получаю т при анализе  этого  ж е  образца  водки другим  оператором  на следую щ ий  день. Д л я  следу­
ющ ей подгруппы  аналогичны м  образом  получаю т свои значения  Х 1 и Х 2 с использованием  друго го  анализируем ого  
образца  водки. Н абира ю т т  (20  -  30 ) подгрупп. В связи с ш ироким  д иапазоном  сод ерж ания  метанола в а на л и ­
зируем ы х обр азца х  водки для  сопоставл ения  результатов определения  объем ной доли  м етанола при обработке  
да нны х расхож д ения  W p ^  = |Х 1 - Х 2 |для пар X , и Х 2 в т  подгруппах вы раж аю т в относительны х процентах, и/^тн, 
к среднем у значению  объем ной доли  м етилового  спирта в подгруппе

ИА : W;/%об 1 0 0 /

Х |  +  Х 2

где 100 —  м нож итель для  пересчета в проценты .
П роверяю т о днород ность  д испе р сий  по критерию  Кохрена G max (для уровня  значим ости  а  = 0 ,05  согласно  

ГО СТ ИСО  5725-2  (таблица 4) при п = 2 и р  = т  (для д а нного  расчета) по ф орм ул е
2 ^ 2 

_  °/(7~0)max _  Wj  отн max / 2 _  W j отн max

Х ° / / (  TO)
1

X«?c
1

i /  2
1

ГДе of(TO)max -  w jbm  max/2 '
m m

TO) =  2 > , 2oth 1 2  ■

м аксим ал ьное  значение  дисперсии ; 

- сум м а дисперсий .
1 1

(В .1 )

При подтверж дении однородности  д исперсий  по расхож дениям  w)0TH рассчиты ваю т стандартное  откл онение  
пром еж уточной  прецизионности  с изм еняю щ им ися  ф акторам и  «врем я»  и «оператор»  0|(Т0) %. по ф орм уле

1 т
° |(т0) =^ 2 т ^ ^ отн ' (В'2)

При неоднородности  д исперсий  (G max больш е табличного  значения ) м аксим ал ьное  значение  w ?TH max от­
брасы ваю т и проводят оценку  однородности  д исперсий  повторно  при использовании w ?TH max из оставш ихся  зна ­
чений  w2/0TH. И склю чение  м аксим ал ьны х значений  w ?TH продолж аю т до  подтверж дения  однородности  дисперсий . 
В случае  отбрасы вания  w ?TH тах/з н а ч е н и й  0|(Т0) рассчиты ваю т по ф орм уле

I 1 ^  2
0 |(т °) =  у 2 ( т - - 7 )  ^  W/отн (В З)

где { —  число  отброш енны х значений  w2^  max (количество  подгрупп).
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Т а б л и ц а  В.1

1 Характеристика качества: объемная доля метанола в водке.
2 Единица физической величины: % об.
3 Метод анализа: ГОСТ 30536— 2013.
4 Период:
5 Лаборатория:

Номер
подгруппы

Результаты определений объемной 
доли метанола, % об.

*"/%об. % о б - Хл +  Хо wi отн w^i отн

*1 Х 2 2  ’

1 0 ,0 0 8 0 9 0 ,0 0 8 2 4 0 ,0 0 0 1 5 0 ,0 0 8 1 7 1,8 3 ,24

2 0 ,0 01 18 0 ,0 01 18 0 ,0 0 ,0 01 18 0 ,0 0 ,0

3 0 ,0 0 3 3 3 0 ,0 0 3 3 4 0 ,00001 0 ,0 0 3 3 4 0 ,3 0 ,09

4 0 ,0 0 0 3 7 0 ,0 0 0 3 5 0 ,0 0 0 0 2 0 ,0 0 0 3 6 5 ,6 3 1 ,36

5 0 ,0 0 2 1 3 0 ,0 0 2 1 0 0 ,0 0 0 0 3 0 ,0 0 2 1 2 1,4 1,96

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

7 0 ,0 0 4 4 3 0 ,0 0 4 6 3 0 ,0 0 0 2 0 0 ,0 0 4 5 3 4 ,4 19,36

8 0 ,0 0 3 4 0 0 ,0 0 2 9 8 0 ,0 0 0 4 2 0 ,0 0 3 1 9 13,2 1 74 ,24

9 0 ,00051 0 ,0 0 0 4 9 0 ,0 0 0 0 2 0 ,0 0 0 5 0 4 ,0 16,0

10 0 ,0 0 4 0 7 0 ,0 0 3 6 5 0 ,0 0 0 4 2 0 ,0 0 3 8 6 10,9 118,81

11 0 ,0 0 1 4 3 0 ,00151 0 ,0 0 0 0 8 0 ,0 0 1 4 7 5 ,4 2 9 ,1 6

12 0 ,0 0 3 7 0 0 ,0 0 3 1 8 0 ,0 0 0 5 2 0 ,0 0 3 4 4 15,1 228 ,01

13 0 ,0 0 1 4 5 0 ,0 0 1 2 7 0 ,0 0 0 1 8 0 ,0 0 1 3 6 13,2 1 74 ,24

14 0 ,0 0 1 8 3 0 ,0 0 1 8 8 0 ,0 0 0 0 5 0 ,0 0 1 8 6 2 ,7 7 ,29

15 0 ,0 1 2 3 5 0 ,0 1 0 3 5 0 ,0 0 2 0 0 0 ,0 11 35 17,6 3 0 9 ,7 6

16 0 ,00081 0 ,0 0 0 7 7 0 ,0 0 0 0 4 0 ,0 0 0 7 9 5,1 26,01

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

18 0 ,0 0 1 6 6 0 ,0 0 1 7 4 0 ,0 0 0 0 8 0 ,0 0 1 7 0 4 ,7 2 2 ,0 9

19 0 ,0 0 2 4 3 0 ,0 0 2 5 2 0 ,0 0 0 0 9 0 ,0 0 2 4 8 3 ,6 12,96

20 0 ,0 0 2 3 4 0 ,0 0 2 5 5 0 ,00021 0 ,0 0 2 4 5 8 ,6 7 3 ,96

С ум м а 127,7 1 29 9 ,79

В о п и сы в а е м о м  п р и м е р е  д и с п е р си и  о д нор од ны  (G max = 0 ,2 3 8  м е н ьш е  в табл = 0 ,389 ).
П ар ам е тр ы  ко н тр о л ьн о й  карты  п р е д е л о в  р а ссчи ты в а ю т по  ф о р м ул а м
а) ср е д н я я  л и н и я : L  = 1 ,1 28  • ОцТО);
б) предел ы  д е й ств и я :

L/CLfl = 3 ,6 8 6  • 0 |(ТО);

L C L r —  о тсутствует;

в) предел ы  п р е д уп р е ж д е н и я :
U C L np =  2 ,8 3 4  • 0 |(ТО);

L C L np —  отсутствует,

где 1,128; 3,686; 2 ,834  —  соответствую щ ие коэф ф ициенты  д л я  расчета парам етров карты  Ш ухарта  [ГО СТ ИСО  5725-6  
(пункт 6.2 .2.3)].

В р а ссм а тр и в а е м о м  п р и м е р е  р а ссчи та н н о е  с та н д а р тн о е  о ткл о н е н и е  п р о м е ж уто ч н о й  п р е ц и зи о н н о сти  с  из­
м е н я ю щ и м и ся  ф а кто р а м и  « вр е м я»  и « о п е р а то р »  = 5 ,7 0  % , д л я  п а р а м е тр о в  ко н тр о л ьн о й  карты  п р е д ел ов  
п о л уча ю т с л е д ую щ и е  значения :

а) с р е д н я я  л и н и я : L  = 1 ,1 28  • 5 ,7 0  = 6 ,4 3  %;
б) п редел ы  д е й ств и я :

U C Lr = 3 ,6 8 6  • 5 ,7 0  = 2 1 ,0  %; 

L C L r —  о тсутствует;

12
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в) п редел ы  п ре д упр е ж д е н и я :
U C L np = 2 ,8 3 4  ■ 5 ,70  = 16,2 %;

L C L n р —  отсутствует.

Д а н н ы м и  [ т ( 2 0  -  3 0 ) пар X ,  и Х 2], п о л ученны м и  при контр ол е  ста б и л ь н о сти  та ки м  ж е  сп о со б о м , ка к  при 
р асчете  с та н д а р тн о го  о ткл о н е н и я  п р о м е ж уто чн о й  п р е ц и зи о н н о сти  с и зм е н я ю щ и м и ся  ф а кто р а м и  « вр е м я »  и « о п е ­
ратор »  0 |( jo ) ,  за п о л н я ю т  та б л и ц у  В .2 и н а н о ся т  на ко н тр о л ьн ую  ка р ту  (в ко о р д ината х: но м е р  п одгруппы  —  р а схо ж ­
д е н и е  w toTH) точки , соо тв е тств ую щ и е  зн а ч е н и я м  w )0TH д л я  ка ж д о го  н ом е ра  подгруппы . П ол уче н н а я  карта  пре д ел ов  
п р е д ста вл е н а  на р исун ке  В.1.

Т а б л и ц а  В. 2

1 Характеристика качества: объемная доля метанола в водке.
2 Единица физической величины, % об.
3 Метод анализа: ГОСТ 30536-2013.
4 Период:
5 Лаборатория:

Номер
подгрупы

Результаты определений объ­
емной доли метанола, % об. Wi % О б ’

% об.
Хл + Хо л, _ w i  отн Примечание

*1 х 2 2

1 0 ,0 0 3 3 5 0 ,0 03 47 0,00012 0 ,00341 3,5

2 0 ,00701 0 ,0 07 29 0 ,0 0 0 2 8 0 ,0 0 7 1 5 3,9

3 0 ,0 0 9 8 0 0 ,0 09 62 0 ,0 0 0 1 8 0 ,00971 1,9

4 0 ,0 0 1 6 0 0,00151 0 ,0 0 0 0 9 0 ,0 0 1 5 6 5 ,8

5 0 ,0 0 2 3 0 0 ,0 02 90 0 ,0 0 0 6 0 0 ,0 0 2 6 0 23,1 В ы ш е  п р е д ел а  д е й ­
с тв и я 1)

6 0 ,0 0 4 9 0 0 ,0 04 70 0,00020 0 ,0 0 4 8 0 4 ,2

7 0 ,0 0 0 4 7 0,00051 0 ,0 0 0 0 4 0 ,0 0 0 4 9 8 ,2

8 0 ,0 0 4 5 3 0 ,0 03 98 0 ,0 0 0 5 5 0 ,0 0 4 2 6 12,9

9 0 ,0 0 3 6 3 0,00371 0 ,0 0 0 0 8 0 ,0 0 3 6 7 2 ,2

10 0 ,0 0 3 0 3 0 ,0 0 3 2 3 0 ,0 0 0 2 0 0 ,0 0 3 1 3 6 ,4

11 0 ,0 0 4 0 5 0 ,0 0 3 9 7 0 ,0 0 0 0 8 0 ,00401 2 ,0

12 0 ,0 0 4 1 2 0 ,0 0 3 6 6 0 ,0 0 0 4 6 0 ,0 0 3 8 9 11,8

13 0 ,0 0 2 5 0 0 ,0 0 2 3 0 0 ,0 0 0 2 0 0 ,0 0 2 4 0 8 ,3

14 0 ,0 0 8 7 0 0 ,0 0 8 5 0 0 ,0 0 0 2 0 0 ,0 0 8 6 0 2 ,3

15 0 ,0 0 2 1 5 0 ,0 0 2 0 2 0 ,0 0 0 1 3 0 ,0 0 2 0 9 6 ,2

16 0 ,0 0 1 6 0 0 ,00151 0 ,0 0 0 0 9 0 ,0 0 1 5 6 5 ,8

17 0 ,0 0 5 0 9 0 ,00481 0 ,0 0 0 2 8 0 ,0 0 4 9 5 5 ,7

18 0 ,0 0 4 9 0 0 ,0 0 4 9 0 0 ,0 0 0 0 0 0 ,0 0 4 9 0 0 ,0

19 0 ,0 1 0 8 0 0 ,01130 0 ,0 0 0 5 0 0 ,01110 4 ,5

20 0 ,0 0 9 1 0 0 ,0 1 0 5 0 0 ,0 0 1 4 0 0 ,0 0 9 8 0 14,3

С ум м а  Z w /oTH 133 ,0

С р е д н е е  зн а ­
ч е н и е ^

6 ,6 5

1) Р езультат Х 1 за н и ж е н  и з-за  д е ф о р м а ц и и  септы .
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Расхождение w( отн

Рисунок В.1 —  Карта пределов определения объемной доли метилового спирта, % , в водке, полученных 
в условиях промежуточной прецизионности с  изменяющимися ф акторами «время» и «оператор»

Оценку стандартного отклонения промежуточной прецизионности с  изменяющимися факторами «время» и 
«оператор» S^TOj рассчитывают по ф ормуле

S j ( ip ) = * W 1 . 1 2 8 .  (В -4)

Для данного примера S|(TOj = 5 ,9 0  %.
При стабильных результатах измерений оценка может использоваться в качестве стандартного от­

клонения промежуточной прецизионности для расчета параметров контрольной карты пределов для следующего 
контрольного периода.

При нестабильных результатах измерений вычисляют значение S |(j0 ) после исключения подгруппы с рас­
хождением, превышающим предел действия. Допускается исключать не более двух подгрупп, при большем их 
количестве анализируют и устраняют причины нестабильности, проводят новый набор ( т  >  2 0 ) пар X , и Х 2 и рас­
считывают новые значения S^TOy

Н а рисунке В.1 на карте пределов, построенной по данным, приведенным в таблице В.2, в подгруппе 5  рас­
хождение превысило предел действия UCLR (2 1 ,0  % ).

Карта, приведенная на рисунке В.1, свидетельствует, что результаты измерений не являются стабильными, 
так как имеется одна точка выше предела действия. Поэтому для расчета параметров контрольной карты пределов 
для следующего периода значение стандартного отклонения промежуточной прецизионности S|(TO) вычисляют по­
сле исключения подгруппы 5. Новое значение (для 19 подгрупп) составляет 5 ,12  % . Параметры контрольной 
карты пределов для следующего контрольного периода соответственно составят:

а) средняя линия: L =  1 ,128 ■ 5 ,1 2  = 5 ,7 8  %;
б) пределы действия:

UCLR =  3 ,6 86  • 5 ,1 2  =  18,9  %;

LCLr —  отсутствует;

в) пределы предупреждения:

UCLnf> =  2 ,8 3 4  • 5 ,1 2  =  14,5  %;

LCLnp —  отсутствует.

П р им ер  2. Обработка экспериментальных данных и построение контрольной карты Ш ухарта (карты преде­
лов) при контроле стабильности результатов определения массовой концентрации 2-пропанола в образце этило­
вого спирта с изменяющимися ф акторами «время» и «оператор»
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При обработке  эксперим ентальны х д а нны х  расхож д ения  и/,-, м г/дм 3, вы раж аю т в процентах к сре дне м у зна ­
чению  м ассовой  концентрации  2 -пр о па нола  в подгруппе

А ЛЛ / "I"
w j  % =  W / • 1 0 0  /  1 2  2 ,

где 100 —  м нож итель д л я  пересчета  в проценты ;
Wj = |С 1 -  С21 дл я  пар С 1 и С2 в т  подгруппах.

Значение  бы ло получено  способом , аналогичны м  излож енном у в прим ере  1 , =  3 ,40  %, параметры  
контрол ьной  карты  пределов рассчиты ваю т следую щ им  образом :

а) средняя  линия: L  = 1 ,128 • 3 ,40  = 3 ,83  %;
б) пределы  действия:

UCLa =  3 ,686  ■ 3 ,40  = 1 2 ,5  %;

LC La —  отсутствует;

в) пределы  предупреж дения:
U C Lnp = 2 ,8 34  ■ 3 ,40  = 9 ,64 %;

L C L np —  отсутствует.

Э кспе рим е нтальны е  данны е, полученны е д л я  построения  контрольной  карты  Ш ухарта, за н о ся т  в таб л и ­
цу В.З, их о бр або тку  и построение  контрольной  карты  проводят так, ка к  излож ено в прим ере  1.

Т а б л и ц а  В.З

1 Характеристика качества: массовая концентрация 2-пропанола в спирте.
2 Единица физической величины, мг/дм3.
3 Метод анализа: ГОСТ 30536—2013.
4 Период:
5 Лаборатория:

Номер под- 
группы

Результаты определений массовой 
концентрации 2-пропанола, мг/дм3

W j  мг/дм3 С1 + С2 /лмз W j  % Примечание

С! С2
2 , мг/дм

1 1,26 1,17 0,09 1,22 7,4

2 2,86 2,92 0,06 2,89 2,1
3 2,25 2,25 0,00 2,25 0,0

4 2,43 2,52 0,09 2,48 3,6

5 4,30 4,42 0,12 4,36 2,8

6 1,75 1,82 0,07 1,79 3,9

7 5,55 5,41 0,14 5,48 2,6

8 1,93 2,05 0,12 1,99 6,0

9 3,53 3,61 0,08 3,57 2,2

10 5,02 4,86 0,16 4,94 3,2

11 3,19 3,30 0,11 3,25 3,4

12 1,58 1,75 0,17 1,67 10,2

13 3,47 3,39 0,08 3,43 2,3

14 7,65 7,53 0,12 7,59 1,6

15 3,04 2,92 0,12 2,98 4,0

16 5,43 5,31 0,12 5,37 2,2

17 3,37 3,57 0,20 3,47 5,8

18 6,48 6,40 0,08 6,44 1,2

19 1,11 1,03 0,08 1,07 7,5

20 5,98 6,10 0,12 6,04 2,0

Сумма Swj% 74,0

Среднее зна­
чение Wj %

3,70
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Расхождение wt , %

Рисунок В.2 —  Карта пределов определения массовой концентрации 2-пропанола, мг/дм3, в спирте, полученных в 
условиях промежуточной прецизионности с изменяющимися факторами «время» и «оператор»

В данном случае превышение предела действия отсутствует, а  превышение (однократное) предела пред­
упреждения носит нерегулярный, случайный характер. Поэтому построенная карта пределов (рисунок В.2) дает  
основание считать результаты измерений стабильными.

Для расчета параметров контрольной карты пределов для следующего периода вычисляют значение стан­
дартного отклонения промежуточной прецизионности S|(T0). Значение S|(TO) составляет 3 ,28  %. Параметры кон­
трольной карты пределов для следующего контрольного периода соответственно составят:

а) средняя линия: L = 1 ,128 ■ 3 ,28  = 3 ,70  %;
б) пределы действия:

UCLr = 3 ,6 86  ■ 3 ,28  = 12,1 %;

LCLfl —  отсутствует;

в) пределы предупреждения:
UCLnp = 2 ,8 34  ■ 3 ,28  = 9 ,30  %;

LCLnp —  отсутствует.
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УД К 6 63 .5 .5 4 3 .0 6 :0 0 6 .3 5 4 М КС  67 .16 0 .1 0  
7 1 .080 .60

Н79

Клю чевы е  слова: водки, спирт этиловы й  ректиф ико ванны й , уксусны й  ал ьд егид  (ацетальдегид ), м етило­
вый эф ир  уксусной  кислоты  (м етилацетат), этиловы й эф ир  уксусной  кислоты  (этилацетат), м етиловы й 
спирт (м етанол), и зопро пил овы й  спирт (2 -пропанол ), п ропиловы й  спирт (1-про пано л ), изобутиловы й  
спирт (2 -м е тил -1 -про па нол ), бутил овы й  спирт (1-бутанол), и зоам иловы й  спирт (З -м етил-1-бутанол), 
хр о м а то гр а м м а  анализа , газохро м а тогр аф ический  метод
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