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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 èþíÿ 2015 ã.

Ïîêàçàíî, ÷òî ïðèìåíåíèå êâàðöåâîé êàïèëëÿðíîé êîëîíêè ñ óãëåðîäíûì àäñîðáåíòîì ïîçâîëÿåò

ýôôåêòèâíî ðàçäåëÿòü è îïðåäåëÿòü â ìîíîãåðìàíå ïðèìåñè ïîñòîÿííûõ ãàçîâ, äèîêñèäà óãëåðî-

äà, çàêèñè àçîòà, óãëåâîäîðîäîâ C1 – C2 è ñèëàíà. Èçó÷åíî âëèÿíèå îáúåìà ââîäèìîé ïðîáû ìîíî-

ãåðìàíà íà îïðåäåëåíèå ýòàíà è óãëåêèñëîãî ãàçà. Ïðåäåëû õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî

îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ñîñòàâèëè (10 – 1) · 10–6 % ìîë. Ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ ëèìèòèðóþùåé

ïðèìåñè — ýòàíà — óäàëîñü ñíèçèòü â 7 ðàç ïî ñðàâíåíèþ ñ ëèòåðàòóðíûìè äàííûìè.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìîíîãåðìàí âûñîêîé ÷èñòîòû; àäñîðáöèîííàÿ êàïèëëÿðíàÿ êîëîíêà, ïðèìåñè;

ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ; ïðàâèëüíîñòü; õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðèÿ.

Âûñîêî÷èñòûé ìîíîãåðìàí (GeH4) øèðîêî âîñòðåáî-

âàí äëÿ ðàçëè÷íûõ ñîâðåìåííûõ òåõíîëîãèé — îò

ïðîèçâîäñòâà äåòåêòîðîâ ÈÊ- è ãàììà-èçëó÷åíèÿ è

ñòåêîë íà îñíîâå GeO2 äî ïîëó÷åíèÿ èçîòîïîâ ãåð-
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ìàíèÿ. Ïîýòîìó ðàçðàáîòêà ìåòîäèê îïðåäåëåíèÿ

ìèêðîïðèìåñåé â ãèäðèäå ãåðìàíèÿ âåñüìà àêòóàëüíà.

Îñíîâíîé ìåòîä ãëóáîêîé î÷èñòêè ìîíîãåðìàíà —

íèçêîòåìïåðàòóðíàÿ ðåêòèôèêàöèÿ. Íàèáîëåå òðóäíî-

óäàëÿåìîé èç ìîíîãåðìàíà (Têèï = –88,5 °C) ïðèìåñüþ

ÿâëÿåòñÿ ýòàí (Têèï = –88,7 °C) [1]. Ïðåäïðèíèìàëèñü

íåîäíîêðàòíûå ïîïûòêè ðàçðàáîòêè ìåòîäèê âûñî-

êî÷óâñòâèòåëüíîãî ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêîãî îïðå-

äåëåíèÿ ýòîé ïðèìåñè â ãåðìàíå [2 – 8]. Îñíîâíîé

ïðîáëåìîé îïðåäåëåíèÿ ýòàíà ÿâëÿåòñÿ ñëîæíîñòü åãî

ðàçäåëåíèÿ ñ ãåðìàíîì. Èññëåäîâàíî ïðèìåíåíèå

íàñàäî÷íûõ è êàïèëëÿðíûõ êîëîíîê ñ ðàçëè÷íûìè

àäñîðáåíòàìè è íåïîäâèæíûìè æèäêèìè ôàçàìè.

Íè â îäíîì ñëó÷àå íå óäàëîñü äîñòè÷ü ïðèåìëåìîãî

ðàçäåëåíèÿ. Â åäèíñòâåííîé ðàáîòå [9] ïðåäåë îáíà-

ðóæåíèÿ ýòàíà 2 · 10–5 % ìîë. ïîëó÷åí ïðè åãî îïðåäå-

ëåíèè ìåòîäîì ðåàêöèîííîé õðîìàòîãðàôèè ñ õèìè-

÷åñêèì óäàëåíèåì ìîíîãåðìàíà. ×èñëî âîçìîæíûõ

àíàëèçîâ îïðåäåëÿåòñÿ åìêîñòüþ ðåàêöèîííîé êîëîí-

êè è íå ïðåâûøàåò 12 – 15. Âîçìîæíûì ðåøåíèåì

ïðîáëåìû ðàçäåëåíèÿ ýòàíà è ãåðìàíà ÿâëÿåòñÿ èñ-

ïîëüçîâàíèå êàïèëëÿðíîé êîëîíêè ñ óãëåðîäíûì ñîð-

áåíòîì. Ñîãëàñíî çàêîíîìåðíîñòÿì õðîìàòîãðàôè-

÷åñêîãî óäåðæèâàíèÿ íà óãëåðîäíûõ ñîðáåíòàõ [10]

ýòàí äîëæåí ýëþèðîâàòüñÿ ðàíüøå, è åãî ïèê íå áóäåò

íàêëàäûâàòüñÿ íà òûëüíóþ ÷àñòü ïèêà ìîíîãåðìàíà.

Ýòî ïîçâîëèò îáîéòèñü áåç õèìè÷åñêîãî ñâÿçûâàíèÿ

îñíîâíîãî êîìïîíåíòà è ñíèçèòü ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ

ýòàíà.

Ýòèì òðåáîâàíèÿì ìîæåò óäîâëåòâîðÿòü êàïèë-

ëÿðíàÿ àäñîðáöèîííàÿ êîëîíêà CarbonPLOT ñ óãëå-

ðîäíûì ñîðáåíòîì.

Öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû ÿâëÿëîñü èçó÷åíèå âîç-

ìîæíîñòè åå ïðèìåíåíèÿ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â

âûñîêî÷èñòîì ìîíîãåðìàíå.

Àíàëèç îáðàçöîâ ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì

õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðà Agilent 6890�MSD 5973N

ñ êàïèëëÿðíîé êîëîíêîé CarbonPLOT 25 ì × 0,32 ìì ×

× 0,25 ìêì ñ óãëåðîäíûì ñîðáåíòîì. Õðîìàòîãðàôè-

÷åñêèé àíàëèç âûïîëíÿëè â èçîòåðìè÷åñêîì ðåæèìå

ïðè òåìïåðàòóðå êîëîíêè 30 °C. Â êà÷åñòâå ãàçà-íî-

ñèòåëÿ èñïîëüçîâàëè ãåëèé ìàðêè 7,0 (ÒÓ 0271-001-

45905715-02). Ëèíåéíàÿ ñêîðîñòü ãàçà-íîñèòåëÿ

ñîñòàâëÿëà 36 ñì�ñ. Óñòàíîâêà äëÿ ïðîáîîòáîðà è óñ-

ëîâèÿ ðàáîòû ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî äåòåêòîðà

ïîäðîáíî îïèñàíû â ðàáîòàõ [5, 11].

Èäåíòèôèêàöèþ ïðèìåñåé âûïîëíÿëè ñðàâíåíè-

åì èõ ìàññ-ñïåêòðîâ ñ ìàññ-ñïåêòðàìè áàçû äàííûõ

NIST. Îïðåäåëåíèå ïðîâîäèëè â ðåæèìå ðåãèñòðàöèè

âûáðàííûõ èîíîâ (SIM). Äëÿ èñêëþ÷åíèÿ ïåðåãî-

ðàíèÿ êàòîäà âî âðåìÿ âûõîäà îñíîâíîãî êîìïîíåíòà

ïèòàíèå äåòåêòîðà îòêëþ÷àëè è îïðåäåëåíèå ýòàíà

ïðè òàêîì äàâëåíèè íå ïðîâîäèëè. Êîíöåíòðàöèè ïðè-

ìåñåé îïðåäåëÿëè ìåòîäîì àáñîëþòíîé ãðàäóèðîâêè

ïî ïëîùàäÿì ïèêîâ. Ãðàäóèðîâî÷íûå ñìåñè ãîòîâèëè

íà ãàçîñìåñèòåëüíîé óñòàíîâêå â êàëèáðîâàííûõ

àìïóëàõ èç ìîëèáäåíîâîãî ñòåêëà è â áàëëîíàõ èç íå-

ðæàâåþùåé ñòàëè ìàðêè 12Õ18Í10Ò (îáúåìîì 200 –

300 ñì3) îáúåìíî-ìàíîìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì. Â êà÷å-

ñòâå ãàçà-ðàçáàâèòåëÿ èñïîëüçîâàëè ìîíîãåðìàí, î÷è-

ùåííûé ðåêòèôèêàöèåé, ñ ñîäåðæàíèåì ïðèìåñåé

<10–5 ìîë. %. Â êà÷åñòâå èñõîäíûõ âåùåñòâ èñïîëüçî-

âàëè: O2 (ÃÎÑÒ 5583–78), N2 (ÃÎÑÒ 923–74), Ar (ÒÓ

6-21-12-79), CO2 (ÃÎÑÒ 8050–85), N2O (ÒÓ 2114-051-

00203772-2006), íàáîð óãëåâîäîðîäîâ C1 – C2 (ÒÓ

6-09-2454-85), SiH4 (ïðîèçâîäñòâà ÈÕÂÂ ÐÀÍ).
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Äàâëåíèå èçìåðÿëè âàêóóììåòðîì ÂÒÈ êëàññà

òî÷íîñòè 0,6. Áûëè ïðèãîòîâëåíû ãðàäóèðîâî÷íûå

ñìåñè â äèàïàçîíå ïàðöèàëüíûõ äàâëåíèé 10–7 –

10–3 àòì (10–5 – 10–1 % ìîë.). Ïîãðåøíîñòü èõ ïðèãî-

òîâëåíèÿ íå ïðåâûøàëà 7 %.

Îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé ïðîâîäèëè ïóòåì ðåãè-

ñòðàöèè èõ èîíîâ, õàðàêòåðèçóþùèõñÿ ìàêñèìàëüíûì

ñîîòíîøåíèåì ñèãíàë�øóì, ñî çíà÷åíèÿìè m�z, ïðè-

âåäåííûìè â òàáë. 1.
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Òàáëèöà 1. Âðåìåíà óäåðæèâàíèÿ ïðèìåñåé, èõ ñîäåðæàíèå â ìîíîãåðìàíå è ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ (Cmin, % ìîë.)

Ïðèìåñü
Âðåìÿ óäåðæè-

âàíèÿ, ìèí
m�z Ñîäåðæàíèå, % ìîë.

Cmin, % ìîë.

Äàííûå èññëåäîâàíèÿ Ëèòåðàòóðíûå äàííûå

N2 0,84 28 (1,8 ± 0,2) · 10
–4

5 · 10
–6

1 · 10
–5

[12]

O2 0,85 32 (1,6 ± 0,2) · 10
–5

5 · 10
–6

2 · 10
–6

[12]

Ar 0,85 40 (6,1 ± 0,6) · 10
–5

1 · 10
–6

6 · 10
–6

[12]

CH4 0,93 15 (3 ± 1) · 10
–5

1 · 10
–5

2 · 10
–6

[6]

CO2 1,26 44 (5,1 ± 0,5) · 10
–5

1 · 10
–6

2 · 10
–5

[13]

N2O 1,49 44 (4 ± 1) · 10
–6

1 · 10
–6

—

C2H2 2,30 26 (1,6 ± 0,2) · 10
–5

2 · 10
–6

—

C2H4 2,44 27 (5 ± 1) · 10
–6

2 · 10
–6

2 · 10
–5

[9]

SiH4 2,52 30 (4,7 ± 0,5) · 10
–5

5 · 10
–6

9,2 · 10
–5

[7]

C2H6 3,03 27 (3,7 ± 0,4) · 10
–5

3 · 10
–6

2 · 10
–5

[9]
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— äàâëåíèå ïðîáû ìîíîãåðìàíà.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ïî ïàðöèàëüíî-

ìó äàâëåíèþ pmin ðàññ÷èòûâàëè äëÿ ðåæèìà SIM êàê

óòðîåííîå ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ñèãíàëà êîíòðîëü-

íîãî îïûòà:

pmin = 3S�A,

ãäå S (åä. ñ÷åòà) — ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå àíà-

ëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà êîíòðîëüíîãî îïûòà, A (åä. ñ÷å-

òà�àòì) — êîýôôèöèåíò ÷óâñòâèòåëüíîñòè äåòåêòîðà

ê îïðåäåëÿåìîìó âåùåñòâó (îïðåäåëÿëè ïî ãðàäóè-

ðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì). Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ïðè-

ìåñåé ïî êîíöåíòðàöèè Cmin ðàññ÷èòûâàëè èç ñîîò-

íîøåíèÿ pmin è ìàêñèìàëüíîãî äàâëåíèÿ ìîíîãåðìàíà

â ñèñòåìå äîçèðîâàíèÿ pmax = 0,7 àòì:

C

P

P
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· %.� 100

Ñòàíäàðòíîå îòêëîíåíèå ñèãíàëà êîíòðîëüíîãî

îïûòà ðàññ÷èòûâàëè ïî êîëåáàíèÿì ïëîùàäè ïèêà,

îòíîñÿùåãîñÿ êî âðåìåíè âûõîäà îïðåäåëÿåìîé

ïðèìåñè
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1

2

1

( ) ,

ãäå B
i
(åä. ñ÷åòà) — åäèíè÷íîå çíà÷åíèå ïëîùàäè ïèêà

ïðèìåñè; B (åä. ñ÷åòà) — ñðåäíåå çíà÷åíèå ïëîùàäè

ïèêà ïðèìåñè; n — ÷èñëî èçìåðåíèé.

Íà ðèñ. 1 ïðèâåäåíà õðîìàòîãðàììà îáðàçöà ìîíî-

ãåðìàíà, ïîëó÷åííàÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì êîëîíêè

CarbonPLOT â ðåæèìå ðåãèñòðàöèè ïîëíîãî èîííîãî

òîêà. Âèäíî, ÷òî ñ ïîìîùüþ ýòîé êîëîíêè ðàçäåëåíû

è èäåíòèôèöèðîâàíû ïðèìåñè ïîñòîÿííûõ ãàçîâ,

ìåòàíà, äèîêñèäà óãëåðîäà, çàêèñè àçîòà, àöåòèëåíà,

ýòèëåíà, ñèëàíà, ýòàíà. Ïðèìåñè çàêèñè àçîòà è àöå-

òèëåíà èäåíòèôèöèðîâàíû â ìîíîãåðìàíå âïåðâûå.

Êàê âèäíî èç õðîìàòîãðàììû, ïèêè áîëüøèíñòâà êîì-

ïîíåíòîâ ðàçðåøåíû äîñòàòî÷íî äëÿ îïðåäåëåíèÿ.

Ïðèìåñè Ar, N2 è O2 íå ðàçäåëÿþòñÿ, îäíàêî ýòî íå ìå-

øàåò èõ èíäèâèäóàëüíîìó îïðåäåëåíèþ èç-çà ðàçëè-

÷èÿ ìàññ-ñïåêòðîâ. Ïðèìåñè óãëåêèñëîãî ãàçà, àöåòè-

ëåíà, ýòèëåíà è ýòàíà ýëþèðóþòñÿ äî îñíîâíîãî êîì-

ïîíåíòà, ÷òî âàæíî äëÿ èõ îïðåäåëåíèÿ íåñåëåêòèâ-

íûìè äåòåêòîðàìè (ãåëèåâûì, äåòåêòîðîì ïî òåïëî-

ïðîâîäíîñòè).

Èññëåäîâàíî âëèÿíèå êîëè÷åñòâà îñíîâíîãî âåùå-

ñòâà íà ðàçäåëåíèå è îïðåäåëåíèå ïðèìåñåé â ìîíî-

ãåðìàíå. Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåíû çàâèñèìîñòè ñìåùå-

íèÿ ôðîíòà ïîëîñû ìîíîãåðìàíà è âðåìåí óäåðæèâà-

íèÿ ïðèìåñåé C2H6 è CO2 îò äàâëåíèÿ ââîäèìîé ïðî-

áû. Âèäíî, ÷òî ïðè óâåëè÷åíèè äàâëåíèÿ ïðîáû îò 0,1

äî 0,7 àòì ôðîíò ïèêà ìîíîãåðìàíà ñìåùàåòñÿ îò 5,4

äî 3,2 ìèí. Óâåëè÷åíèå äàâëåíèÿ ìîíîãåðìàíà âûøå

0,7 àòì ïðèâîäèò ê íàëîæåíèþ ôðîíòà åãî ïèêà íà ïèê

ýòàíà.

Óâåëè÷åíèå êîëè÷åñòâà îñíîâíîãî âåùåñòâà ïðè-

âîäèò òàêæå ê âûòåñíåíèþ ïðèìåñåé. Â íàèáîëüøåé

ñòåïåíè îíî ïðîÿâëÿåòñÿ äëÿ ïðèìåñíûõ êîìïî-

íåíòîâ, ïèêè êîòîðûõ áëèçêî ðàñïîëîæåíû ê ôðîíòó

ïèêà ìîíîãåðìàíà (C2H6, SiH4, C2H4, C2H2). Òàê, ïðè

èçìåíåíèè äàâëåíèÿ ââîäèìîãî ìîíîãåðìàíà îò 0,1 äî

0,7 àòì âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ C2H6 óìåíüøàåòñÿ íà

1,3 ìèí. Äëÿ «ëåãêèõ» âåùåñòâ — N2O, CO2, Ar, O2 è

N2 — âðåìÿ óäåðæèâàíèÿ ïðàêòè÷åñêè íå ìåíÿåòñÿ.

Ýôôåêò âûòåñíåíèÿ ïðèìåñåé ñîïðîâîæäàåòñÿ

ñóæåíèåì èõ õðîìàòîãðàôè÷åñêèõ ïèêîâ è âîçðàñ-

òàíèåì ýôôåêòèâíîñòè êîëîíêè. Íàèáîëüøåå èçìåíå-

íèå ýôôåêòèâíîñòè êîëîíêè òàêæå õàðàêòåðíî äëÿ âå-

ùåñòâ, ïèêè êîòîðûõ ðàñïîëîæåíû íà õðîìàòîãðàììå

âáëèçè ïèêà ìîíîãåðìàíà. Èç ðèñ. 3 âèäíî, ÷òî ýôôåê-

òèâíîñòü êîëîíêè äëÿ àöåòèëåíà óâåëè÷èâàåòñÿ â 2,1

ðàçà (êðèâàÿ 1 ), äëÿ ýòàíà — â 3,5 ðàçà (êðèâàÿ 2 ).

Ïðèìåðû ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé äëÿ

îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé ýòàíà è óãëåêèñëîãî ãàçà

â ìîíîãåðìàíå ïðèâåäåíû íà ðèñ. 4. Âèäíî, ÷òî

â äèàïàçîíå äàâëåíèé 10–3 – 10–7 àòì îíè ëèíåéíû
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Ðèñ. 2. Çàâèñèìîñòü âðåìåíè óäåðæèâàíèÿ ïðèìåñåé C2H6 (2 ),

CO2 (3 ) è ñìåùåíèÿ ôðîíòà ïèêà ìîíîãåðìàíà (1 ) îò äàâëåíèÿ

ïðîáû



[lg S = 1,011 lg P
i
+ 10,912, R

2 = 0,998 (CO2); lg S =

= 1,016 lg P
i
+ 10,408, R

2 = 0,996 (C2H6)]. Çíà÷åíèÿ ïðå-

äåëîâ îáíàðóæåíèÿ ïðèìåñåé ïðèâåäåíû â òàáë. 1.

Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ àöåòèëåíà è çàêèñè àçîòà â ìî-

íîãåðìàíå ðàññ÷èòàíû âïåðâûå. Äëÿ ýòàíà è óãëåêè-

ñëîãî ãàçà îíè íèæå â 7 – 20 ðàç ïî ñðàâíåíèþ ñ ðàíåå

îïóáëèêîâàííûìè äàííûìè [9, 12].

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà íàèáîëåå ÷èñòîãî îáðàçöà ìî-

íîãåðìàíà ïðèâåäåíû â òàáë. 1. Âèäíî, ÷òî ñîäåðæà-

íèå ïðèìåñåé íàõîäèòñÿ íà óðîâíå 10–4 – 10–6 % ìîë.

Ñõîäèìîñòü îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ýòîé îáëàñòè õà-

ðàêòåðèçóåòñÿ îòíîñèòåëüíûì ñòàíäàðòíûì îòêëîíå-

íèåì 0,08 – 0,2.

Ïðàâèëüíîñòü ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïîäòâåð-

æäàëè ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ îáúåìà ïðîáû è ñîïîñ-

òàâëåíèåì ñ ðåçóëüòàòàìè ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêîãî

àíàëèçà. Äëÿ ýòîãî ñðàâíèâàëè ìîäóëü ðàçíîñòè ñðåä-

íèõ çíà÷åíèé ðåçóëüòàòîâ | |C C
1 2
� ñ ìàêñèìàëüíîé

ïîãðåøíîñòüþ ýòîé ðàçíîñòè å, êîòîðóþ ðàññ÷èòûâà-

ëè ïî ôîðìóëå:

� � �t S

n n

p f,
,

âçâ

1 1

1 2

ãäå t
p, f

— êîýôôèöèåíò Ñòüþäåíòà äëÿ äîâåðèòåëüíîé

âåðîÿòíîñòè P = 0,95 è ÷èñëà ñòåïåíåé ñâîáîäû

f = n1 + n2 – 2.

Ñðåäíåâçâåøåííîå ñòàíäàðòíûõ îòêëîíåíèé Sâçâ

ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

S

n S n S

n n

âçâ
�

� � �

� �

( ) ( )
.

1 1

2
2 2

2

1 2

1 1

2

Ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè íà ïðèìåðå

îïðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé CO2, C2H6 è CH4 ïðèâåäåíû

â òàáë. 2 è 3. Âèäíî, ÷òî ðàçíèöà ðåçóëüòàòîâ îïðå-

äåëåíèÿ ïðè èçìåíåíèè äàâëåíèÿ íàïóñêà ìîíîãåðìà-

íà â 3 ðàçà è ïðè èñïîëüçîâàíèè íåçàâèñèìîãî ìåòîäà

àíàëèçà ñòàòèñòè÷åñêè íå çíà÷èìà.

Òàêèì îáðàçîì, äëÿ ãàçîõðîìàòîãðàôè÷åñêîãî îï-

ðåäåëåíèÿ ïðèìåñåé â ãèäðèäå ãåðìàíèÿ âïåðâûå ïðè-

ìåíåíà êâàðöåâàÿ êàïèëëÿðíàÿ êîëîíêà ñ óãëåðîäíûì

àäñîðáåíòîì, êîòîðàÿ ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü â ìîíî-

ãåðìàíå ïðèìåñè ïîñòîÿííûõ ãàçîâ, äèîêñèäà óãëåðî-

äà, çàêèñè àçîòà, óãëåâîäîðîäîâ C1 – C2 è ñèëàíà. Ïðå-

äåë õðîìàòî-ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî îáíàðóæåíèÿ

ýòàíà â ìîíîãåðìàíå ñîñòàâëÿåò 3 · 10–6 % ìîë., à îñ-

òàëüíûõ ïðèìåñåé — (10 – 1) · 10–6 % ìîë., ÷òî â

7 – 20 ðàç íèæå äîñòèãíóòûõ ðàíåå.
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Ðèñ. 4. Çàâèñèìîñòü ëîãàðèôìà ïëîùàäè õðîìàòîãðàôè÷åñêîãî

ïèêà îò ïàðöèàëüíîãî äàâëåíèÿ CO2 (1 ), C2H6 (2 )

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû ïðîâåðêè ïðàâèëüíîñòè àíàëèçà ìîíîãåðìàíà ìåòîäîì âàðüèðîâàíèÿ îáúåìà ïðîáû (n1 = n2 = 5; P = 0,95)

Ïðèìåñü
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C
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