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Оценка метрологических характеристик метода – неотъемлемая часть любого практического анализа, в том числе и с использованием газовой хроматографии. Корректная оценка погрешностей измерений позволяет адекватно трактовать экспериментальные данные, избежать ложных положительных или ложных отрицательных результатов количественных определений. Однако в литературе метрологической оценке проводимых измерений зачастую уделяется недостаточно внимания, особенно таким характеристикам, как пределы детектирования, которые разные авторы определяют с использованием различных методов, что затрудняет сравнение полученных различными рабочими группами результатов.

Целью настоящей работы является сравнение величин предела детектирования, полученных различными методами, а также выяснение возможности использования того или иного метода расчета предела детектирования при определении кислородсодержащих соединений в составе различных смесей.

В качестве модельных объектов были выбраны: 1) смесь метилэтилкетона и додекана с концентрациями МЭК от 0,1% до 4% (v/v, 20 0С); 2) смесь метиловых эфиров жирных кислот (МЭЖК) рапсового масла и товарного дизельного топлива с концентрациями МЭЖК от 1,25% до 20% (v/v, 20 0С). Во втором случае расчеты велись по пику метилолеата. Для каждой системы была построена калибровочная прямая, рассчитаны метрологические характеристики, в том числе и предел детектирования с использованием метода, рекомендуемого ИЮПАК [1], а также с учетом требований к воспроизодимости результатов в соответствии с [2]. 

Полученные результаты показали, что абсолютное значение предела детектирования без учета требований к воспроизводимости значительно меньше, чем с учетом, и составляет 0.4481%(v/v) и 3.453%, соответственно для МЭК и 0.053%(v/v) и 0.090%, соответственно для МЭЖК. Однако величина его относительного стандартного отклонения значительно превышает допустимые рамки, и составляет  8.49% для МЭК и 100% для МЭЖК, в отличие от метода с учетом требований к воспроизводимости.
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