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4.1. М ЕТОДЫ  КОНТРОЛЯ. Х И М И Ч Е С К И Е  Ф А КТО РЫ

Определение остаточных количеств 
ацетохлора в воде методом капиллярной 

газожидкостной хроматографии

М е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  
М У К  4 . 1 . 3 0 3 0 - 1 2

С в и д е т е л ь с т в о  о  м е т р о л о г и ч е с к о й  а т т е с т а ц и и  №  0 0 1 1 9 .2 2 .0 5 .1 2  

о т  22 .05 .2012 .

Н а с т о я щ и е  м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  у с т а н а в л и в а ю т  м е т о д  к а п и л 

л я р н о й  г а з о ж и д к о с т н о й  х р о м а т о г р а ф и и  д л я  о п р е д е л е н и я  о с т а т о ч н ы х  

к о л и ч е с т в  а ц е т о х л о р а  в в о д е  в д и а п а з о н е  0 ,0 0 0 5 — 0 ,0 05  м г / д м 3.

А цет охлор

2 - Х л о р ^ - э т о к с и м е т и л - 6 ' - э т и д а ц е т - о - т о л у и д и д  ( I U P A C )

сн3 c J4h 20c in o 2
М о л . м а с с а  2 4 0 ,4

Б е с ц в е т н а я  в я з к а я  ж и д 

к о с т ь .  Т е м п е р а т у р а  п л а в л е н и я  

10 ,6  “С .  П л о т н о с т ь  — 1,22 (п р и  

2 0  ° С ) .  Д а в л е н и е  п а р о в  —

2 ,2 -  1 0 " 2 м П а  (п р и  2 0  ° С ) .  Х о р о 

ш о  р а с т в о р и м  в а ц е т о н е ,  б е н з о л е ,  д и э т и л о в о м  э ф и р е ,  х л о р о ф о р м е ,  

э т а н о л е ,  э т и л а ц е т а т е ,  т о л у о л е .  Р а с т в о р и м о с т ь  в  в о д е  (п р и  25  ° С )  — 

223  м г / д м 3. К о э ф ф и ц и е н т  р а с п р е д е л е н и я  н - о к т а н о л — в о д а : 

К  J o g  Р  =  4 ,1 4 .

К рат к ая  т оксик ологическая  ха рак т ерист ик а

О с т р а я  п е р о р а л ь н а я  т о к с и ч н о с т ь  ( L D 50)  д л я  к р ы с  — 2 148 м г / к г ; 

о с т р а я  д е р м а л ь н а я  т о к с и ч н о с т ь  ( L D J  д л я  к р о л и к о в  >  4  166 м г/ к г ; 

о с т р а я  и н г а л я ц и о н н а я  т о к с и ч н о с т ь  ( L C  J  д л я  к р ы с  >  3 ,0  м г / д м 3 (4  ч ) .

C O C H X I
/ 2

сн2осн2сн3

сн2сн3
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1. Погрешность измерений

При соблюдении всех регламентируемых условий проведения 
анализа в точном соответствии сданной методикой погрешность (и 
ее составляющие) результатов измерения при доверительной веро
ятности F = 0,95 не превышает значений, приведенных в табл. 1 
для соответствующих диапазонов концентраций.
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X — среднее значение массовой концентрации анализируемого компонента в пробе 
(мг./дм3).

Полнота извлечения вещества, стандартное отклонение, дове
рительный интервал среднего результата для всего диапазона изме
рений (п = 20) приведены в табл. 2.

Т а б л и ц а  2
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В о д а 0,0005 0 ,0 0 0 5 - 0 ,0 0 5 9 4 ,5 2 ,6 1,4
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2. Метод измерений

М е т о д и к а  о с н о в а н а  н а  о п р е д е л е н и и  а ц е т о х л о р а  с п о м о щ ь ю  к а 

п и л л я р н о й  г а з о ж и д к о с т н о й  х р о м а т о г р а ф и и  ( Г Ж Х )  с  э л е к т р о н н о - з а 

х в а т н ы м  д е т е к т о р о м  (Э З Д )  п о с л е  к о н ц е н т р и р о в а н и я  а н а л и з и р у е м о й  

п р о б ы  в о д ы  н а  п а т р о н  д л я  т в е р д о ф а з н о й  э к с т р а к ц и и  S ep  Р а к  C lass ic  

C l 8 с  п о с л е д у ю щ и м  э л ю и р о в а н и е м  с м е с ь ю  г е к с а н — и з о - п р о п а н о л .

К о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  п р о в о д и т с я  м е т о д о м  а б с о л ю т 

н о й  к а л и б р о в к и .

3. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
реактивы и материалы

3 .1. С р ед ст ва  изм ерений

Г а з о в ы й  х р о м а т о г р а ф  « К р и с -  

т а л л - 2 0 0 0 М » ,  с н а б ж е н н ы й  э л е к т р о н н о 

з а х в а т н ы м  д е т е к т о р о м  с п р е д е л о м  д е т е к 

т и р о в а н и я  п о  л и н д а н у  3 ,5  ■ К )-1 4  г/ с , 

п р е д н а з н а ч е н н ы й  д л я  р а б о т ы  с  к а п и л 

л я р н о й  к о л о н к о й .

В е с ы  а н а л и т и ч е с к и е  В Л А - 2 0 0

К о л б ы  м е р н ы е  в м е с т и м о с т ь ю  

2- 100-2

Н о м е р  Г о с р е е с т р а  

1 4 5 1 6 — 08

Г О С Т  2 4 1 0 4 - 2 0 0 1  

Г О С Т  1 7 7 0 - 7 4

М е р ы  м а с с ы Г О С Т  7 3 2 8 — 2001

М и к р о ш п р и ц  S G E - C r o m a t e c ,  в м е с -  Н о м е р  в  Г о с р е е с т р е  

т и м о с т ь ю  10 м м 3 С И  3 9 2 0 6 — 08

П и п е т к и  г р а д у и р о в а н н ы е  2 - г о  к л а с -  Г О С Т  2 9 2 2 7 — 91 

с а  т о ч н о с т и  в м е с т и м о с т ь ю  1 ,0 ; 2 ,0 ; 5 ,0  и  

10 ,0  с м 1

Ц и л и н д р ы  м е р н ы е  2 - г о  к л а с с а  т о ч -  Г О С Т  1 7 7 0 — 74 

н о с т и  в м е с т и м о с т ь ю  25 , 50 и  100 с м 3

Примечание. Допускается использование средств измерения с аналогичными 
или лучшими характеристиками.

3 ,2 . Р еа к т и вы

А ц е т о х л о р ,  а н а л и т и ч е с к и й  с т а н д а р т  Г С О  7 7 0 2 — 99 

с  с о д е р ж а н и е м  д е й с т в у ю щ е г о  в е щ е с т в а  

9 8 ,8 % , а т т е с т о в а н н о е  з н а ч е н и е  п о г р е ш 

н о с т и  ± 1 , 2 %  ( Н П К  « Б л о к - 1 » )
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А з о т  г а з о о б р а з н ы й  н у л е в о й ,  м а р к а  А  

(9 9 ,9 9 9 % ),  в б а л л о н а х

Т У  6 - 2 1 - 3 9 — 96

А ц е т о н ,  о с ч Г О С Т  2 6 0 3 - 7 9

В о д а  д л я  л а б о р а т о р н о г о  а н а л и з а  ( д е 

и о н и з о в а н н а я .  б и д и с т и л и р о в а н н а я )
Г О С Т  Р  5 2 5 0 1 — 2005

н - Г е к с а н ,  х ч Т У  6 - 0 9 - 0 6 - 6 5 7 - 8 4

И з о - п р о п а н о л  (п р о п а н о л - 2 ,  и з о 

п р о п и л о в ы й  с п и р т )  т я х р о м а т о г р а ф и и ,  

х ч

Т У  6 - 0 9 - 4 5 2 2 - 7 7

К д д и й  м а р г а н ц о в о - к и с л ы й  ( п е р м а н 

га н а т  к а л и я )

Г О С Т  2 0 4 9 0 — 75

К а л и й  у г л е к и с л ы й  (к а л и я  к а р б о н а т ,  

п о т а ш ) б е з в о д н ы й ,  хч

Г О С Т  4 2 2 1 - 7 6

К и с л о т а  с е р н а я  (к о н ц е н т р и р о в а н 

н а я ) ,  хч

Г О С Т  4 2 0 4 — 77

М е т и л о в ы й  с п и р т  (м е т а н о л ) ,  х ч  Г О С Т  6 9 9 5 — 77

Примечание. Возможно использование реактивов иных производителей с бо 
лее высокой квалификацей.

3.3 . В сп ом ога т ел ьн ы е  средст ва  изм ерений, 
уст ройст ва  и м ат ериалы

А л л о н ж  п р я м о й  с о т в о д о м  д л я  в а к у у 

м а  (д л я  р а б о т ы  с  к о н ц е н т р и р у ю щ и м и

п а т р о н а м и )

Б а н я  в о д я н а я

Б а н я  ( в а н н а )  у л ь т р а з в у к о в а я  ф и р м ы  

Д о н а у  (Ш в е й ц а р и я )

Т У  4 6 - 2 2 - 6 0 3 - 7 5

Б а р о м е т р - а н е р о и д  с  д и а п а з о н о м  и з 

м е р е н и й  о т  7 9 ,5  д о  106 ,5  и ц е н о й  д е л е н и я  

0 Л  к П а ,  т и п а  М - 9 8

Т У  2 5 - 1 1 - 1 3 1 6 - 7 6

Б у м а ж н ы е  ф и л ь т р ы  «к р а с н а я  

л е н т а » ,  о б е з д о л е н н ы е  и л и  ф и л ь т р ы  

и з  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  б у м а г и  

В а т м а н  З М М

Т У  2 6 4 2 -0 0 1 -  

-0 5 0 1 5 2 4 2 — 07

В о р о н к а  Б ю х н е р а Г О С Т  9 1 4 7 — 80

7
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Воронки стеклянные конусные типа ГОСТ 25336—82 
В-56-80 ХС

Гигрометр с диапазоном измерений ТУ 25-11-1645—84
относительной влажности от 30 до 90 
типа ВИТ-2

Груша резиновая ТУ 9398-05-0576-

Патроны для твердофазной экстрак
ции Sep Рак ClassicCl 8 (Waters, США), 
объем сорбента 0,3 см*

Ректификационная колонна с чис
лом теоретических тарелок не менее 30

Ротационный вакуумный испари
тель В -169 фирмы Вис hi, Швейцария

Стаканы химические с носиком, ГОСТ 25336—82
вместимостью 200—300 см1

Стеклянные палочки
Термометр с диапазоном измерений Г ОСТ 28498—90 

от 0 до 55 X  и ценой деления 0, ] X
Установка для перегонки раствори

телей
Хроматографическая колонка ка

пиллярная DB-1701, длиной 30 м, внут
ренним диаметром 0,32 мм, толщина 
пленки сорбента 0,5 мкм

Шприцы медицинские с разъемом ГОСТ 22090 
Льюера вместимостью 5 и 10 см3

П р и м еч а н и е. Д о п у с к а е т с я  и с п о л ь з о в а н и е  д р у г и х  в с п о м о г а т е л ь н ы х  с р е д с т в  и з  

м е р е н и й  и  у с т р о й с т в  а н а л о г и ч н о г о  н а з н а ч е н и я ,  т е х н и ч е с к и е  х а р а к т е р и с т и к и  к о т о  

р ы х  н е  у с т у  п аю т у к а з а н н ы м , а т а к ж е  м а т е р и а л о в , о б е с п е ч и в а ю щ и х  н о р м а т и в ы  т о ч  
н о с т и  п р и  п р о в е д е н и и  и з м е р е н и й .

Колба Бунзена
Колбы круглодонные на шлифе

-9082-03 
ГОСТ 25336-82 
ГОСТ 9737-93

вместимостью 50 см3
Насос водоструйный вакуумный ГОСТ 25336-82
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4. Требования безопасности

4.1 . П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  т р е 

б о в а н и я  т е х н и к и  б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с х и м и ч е с к и м и  р е а к т и 

в а м и  п о  Г О С Т  12 .1 .0 0 7 — 76, т р е б о в а н и я  п о  э л е к т р о б е з о п а с н о с т и  

п р и  р а б о т е  с  э л е к т р о у с т а н о в к а м и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 1 9 — 2009 , а т а к ж е  

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

х р о м а т о г р а ф .

4 .2 . П о м е щ е н и е  д о л ж н о  с о о т в е т с т в о в а т ь  т р е б о в а н и я м  п о ж а р о 

б е з о п а с н о с т и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 4 — 91 и и м е т ь  с р е д с т в а  п о ж а р о т у ш е 

н и я  п о  Г О С Т  1 2 .4 .0 0 9 -8 3 . С о д е р ж а н и е  в р е д н ы х  в е щ е с т в  в в о з д у х е  

н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  П Д К  ( О Б У В ) ,  у с т а н о в л е н н ы х  Г Н  

2 .2 .5 .1 3 1 3 — 03  и  2 .2 .5 .2 3 0 8 — 0 7 . О р г а н и з а ц и я  о б у ч е н и я  р а б о т н и к о в  

б е з о п а с н о с т и  т р у д а  — п о  Г О С Т  1 2 .0 .0 0 4 — 90.

4 .3 . П р и  р а б о т е  с г а з а м и ,  н а х о д я щ и м и с я  в  б а л л о н а х  п о д  д а в л е 

н и е м  д о  15 М П а  (1 5 0  к г с / с м 2) ,  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  « П р а в и л а  

у с т р о й с т в а  и  б е з о п а с н о й  э к с п л у а т а ц и и  с т а ц и о н а р н ы х  к о м п р е с с о р 
н ы х  у с т а н о в о к ,  в о  з д у х о  п р о в о д о  в и г а з о п р о в о д о в  п о д  д а в л е н и е м » ,  

П Б - 0 3 - 5 7 6 — 03. З а п р е щ а е т с я  о т к р ы в а т ь  в е н т и л ь  б а л л о н а ,  н е  у с т а 

н о в и в  н а  н е м  п о н и ж а ю щ и й  р е д у к т о р .

5* Требования к квалификации оператора

К  в ы п о л н е н и ю  и з м е р е н и й  д о п у с к а ю т  с п е ц и а л и с т о в ,  и м е ю щ и х  

к в а л и ф и к а ц и ю  н е  н и ж е  л а б о р а н т а - и с с л е д о в а т е л я ,  с  о п ы т о м  р а б о 

т ы  н а  г а з о в о м  х р о м а т о г р а ф е ,  о с в о и в ш и х  д а н н у ю  м е т о д и к у  и  п о д 

т в е р д и в ш и х  э к с п е р и м е н т а л ь н о  с о о т в е т с т в и е  п о л у ч а е м ы х  р е з у л ь т а 

т о в  н о р м а т и в а м  к о н т р о л я  п о г р е ш н о с т и  и з м е р е н и й  п о  п . 13.

К  п р о в е д е н и ю  п р о б о п о д г о т о в к и  д о п у с к а ю т  о п е р а т о р а  с к в а л и 

ф и к а ц и е й  « л а б о р а н т » ,  и м е ю щ е г о  о п ы т  р а б о т ы  в х и м и ч е с к о й  

л а б о р а т о р и и .

6. Условия измерений
П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  с о б л ю д а ю т  с л е д у ю щ и е  у с л о в и я :

■ п р о ц е с с ы  п р и г о т о в л е н и я  р а с т в о р о в  и  п о д г о т о в к и  п р о б  к  

а н а л и з у  п р о в о д я т  п р и  т е м п е р а т у р е  в о з д у х а  (2 0  ±  5 )  °С  и  о т н о с и 

т е л ь н о й  в л а ж н о с т и  н е  б о л е е  8 0  % ;

• в ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  н а  г а з о в о м  х р о м а т о г р а ф е  п р о в о д я т  в 

у с л о в и я х ,  р е к о м е н д о в а н н ы х  т е х н и ч е с к о й  д о к у м е н т а ц и е й  к  п р и б о р у .

7. Подготовка к выполнению измерений
И з м е р е н и я м  п р е д ш е с т в у ю т  с л е д у ю щ и е  о п е р а ц и и :  о ч и с т к а  

о р г а н и ч е с к и х  р а с т в о р и т е л е й  (п р и  н е о б х о д и м о с т и ) ,  п р и г о т о в л е н и е  

г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  и  р а с т в о р а  в н е с е н и я ,  у с т а н о в л е н и е  г р а -
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д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и ,  п р и г о т о в л е н и е  с м е с и  р а с т в о р и т е л е й  

д л я  о ч и с т к и  э к с т р а к т о в  н а  п а т р о н е ,  п о д г о т о в к а  п а т р о н а  S e p  Р а к  

C la s s ic  C I S .

7Л . Очист ка ор ган ическ их раст вор и т елей

7. L 1. н -Г е к с а н

Р а с т в о р и т е л ь  п о с л е д о в а т е л ь н о  п р о м ы в а ю т  п о р ц и я м и  к о н ц е н 

т р и р о в а н н о й  с е р н о й  к и с л о т ы  д о  т е х  п о р ,  п о к а  о н а  н е  п е р е с т а н е т  

о к р а ш и в а т ь с я  в ж е л т ы й  ц в е т ,  в о д о й  д о  н е й т р а л ь н о й  р е а к ц и и  п р о 

м ы в н ы х  в о д , п е р е г о н я ю т  н а д  б е з в о д н ы м  к а р б о н а т о м  к а л и я .

7 .1.2. А ц е т о н

А ц е т о н  п е р е г о н я ю т  н а д  н е б о л ь ш и м  к о л и ч е с т в о м  К М п 0 4и б е з 

в о д н ы м  к а р б о н а т о м  к а т и я  и л и  п о д в е р г а ю т  р е к т и ф и к а ц и о н н о й  п е 

р е г о н к е  н а  к о л о н н е  с ч и с л о м  т е о р е т и ч е с к и х  т а р е л о к  н е  м е н е е  30.

7.2, П р и гот овл ен и е  градуировочны х р а ст вор ов  

и р а с т в о р а  внесения

7.2.1. И с х о д н ы й  р а с т в о р  а ц е т о х л о р а  

для гр а д у и р о в к и  (к о н ц е н т р а ц и я  Ю О м к г/ с л Г )

В м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 см- п о м е щ а ю т  0,01  г  а ц е т о х 

л о р а ,  р а с т в о р я ю т  в 5 0 — 60 с м 3 а ц е т о н а ,  д о в о д я т  а ц е т о н о м  д о  м е т к и ,  

т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .

Р а с т в о р  х р а н я т  в х о л о д и л ь н и к е  п р и  т е м п е р а т у р е  4 — 6 СС  в  т е ч е 

н и е  6 м е с я ц е в .

7.22. Р а с т в о р  №  1 а ц е т о х л о р а  дл я  гр а д у и р о в к и  

( к о н ц е н т р а ц и я  5 ,0  м к г / с м )

В м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3 п о м е щ а ю т  5 ,0  с м 3 и с 

х о д н о г о  р а с т в о р а  а ц е т о х л о р а  с  к о н ц е н т р а ц и е й  100 м к г / с м 3 

( г г  7 .2 .1 ) ,  р а з б а в л я ю т  а ц е т о н о м  д о  м е т к и .

Г р а д у и р о в о ч н ы й  р а с т в о р  №  1 х р а н я т  в  х о л о д и л ь н и к е  п р и  т е м 

п е р а т у р е  4 — 6 "С  в т е ч е н и е  м е с я ц а .

7 .2 .3 . Р а б о ч и е  р а с т в о р ы  №  2 —5  а ц е т о х л о р а  д л я  гр а д у и р о в к и  

(к о н ц е н т р а ц и я  0 ,0 2 5 — 0 ,2 5 м к г / с м 3)

В  4  м е р н ы е  к о л б ы  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3 п о м е щ а ю т 0 ,5 ; 1,0; 2 ,0  

и  5 ,0  с м 3 г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а  №  1 с  к о н ц е н т р а ц и е й  

5 ,0  м к г / с м 3 (п . 7 .2 .2 ),  д о в о д я т  д о  м е т к и  г е к с а н о м ,  т щ а т е л ь н о  п е р е 

м е ш и в а ю т ,  п о л у ч а ю т  р а б о ч и е  р а с т в о р ы  №  2 — 5 с  к о н ц е н т р а ц и я м и  

а ц е т о х л о р а  0 ,0 2 5 ; 0 ,0 5 ; 0 ,1  и  0 ,2 5  м к г / с м 3.

Р а с т в о р ы  х р а н я т  в х о л о д и л ь н и к е  п р и  т е м п е р а т у р е  4 — 6 " С  в  т е 

ч е н и е  14 д н е й .
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7 ,2 .4 . Р а б о ч и й  р а с т в о р  N9 6  а ц е т о х л о р а  д л я  внесения 
(к о н ц е н т р а ц и я  0 ,5  м к г / с м 3)

В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3 п о м е щ а ю т  1 0 ,0  с м 3 г р а д у 

и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а  №  1 с  к о н ц е н т р а ц и е й  5 ,0  м к г / с м 3 ( п .  7 .2 .2 ) ,  д о 

в о д я т  д о  м е т к и  а ц е т о н о м ,  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т ,  п о л у ч а ю т  р а 

б о ч и й  р а с т в о р  №  6 д л я  в н е с е н и я  с  к о н ц е н т р а ц и е й  а ц е т о х л о р а  

0 ,5  м к г / с м 3.

Р а с т в о р  х р а н я т  в  х о л о д и л ь н и к е  п р и  т е м п е р а т у р е  4 — 6 ° С  в  т е ч е 

н и е  14 д н е й .

Э т о т  р а с т в о р  и с п о л ь з у ю т  д л я  п р и г о т о в л е н и я  п р о б  с  в н е с е н и е м  

п р и  о ц е н к е  п о л н о т ы  и з в л е ч е н и я  д е й с т в у ю щ е г о  в е щ е с т в а  м е т о д о м  

« в н е с е н о — н а й д е н о »  и  к о н т р о л я  к а ч е с т в а  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  

м е т о д о м  д о б а в о к .

7.3. У с т а н о в л е н и е  гр а д у и р о в о ч о й  ха р а к т ер и ст и к и

Г р а д у и р о в о ч н у ю  х а р а к т е р и с т и к у ,  в ы р а ж а ю щ у ю  л и н е й н у ю  ( с  

у г л о в ы м  к о э ф ф и ц и е н т о м )  з а в и с и м о с т ь  п л о щ а д и  п и к а  ( м В  ■ с )  о т  

к о н ц е н т р а ц и и  а ц е т о х л о р а  в р а с т в о р е  (м к г / с м 3) ,  у с т а н а в л и в а ю т  м е 

т о д о м  а б с о л ю т н о й  к а л и б р о в к и  п о  4  р а с т в о р а м  д л я  г р а д у и р о в к и  

№  2 - 5 .

В  и с п а р и т е л ь  х р о м а т о г р а ф а  в в о д я т  п о  1 м м 3 к а ж д о г о  г р а д у и р о 

в о ч н о г о  р а с т в о р а  и  а н а л и з и р у ю т  в  у с л о в и я х  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я  

п о  п . 9 .2 . О с у щ е с т в л я ю т  н е  м е н е е  3 п а р а л л е л ь н ы х  и з м е р е н и й .  У с т а 

н а в л и в а ю т  п л о щ а д и  п и к о в  ( м В  * с )  а ц е т о х л о р а ,  н а  о с н о в а н и и  к о т о 

р ы х  с т о я т  г р а д у и р о в о ч н у ю  з а в и с и м о с т ь .

7.4 . П р и го т о в л е н и е  с м ес и  гек са н — и зо -п р о п а н о л  для  э к с т р а к ц и и  

с  п а т р о н а  (о б ъ е м н о е  со о т н о ш ен и е  3  : 1 )

В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  с м 3 п о м е щ а ю т  2 5  с м 3 и з о 

п р о п а н о л а ,  д о в о д я т  д о  м е т к и  г е к с а н о м ,  п е р е м е ш и в а ю т .

Z  5. П о д г о т о в к а  п а т р о н а  S e p  Р а к  C lassic  C l 8  

д л я  оч и ст к и  э к с т р а к т о в

П а т р о н  S e p  Р а к  C la s s ic  C l  8 у с т а н а в л и в а ю т  н а  а л л о н ж  с  п р я м ы м  

о т в о д о м  д л я  в а к у у м а ,  с в е р х у  в  п а т р о н  в с т а в л я ю т  ш п р и ц  с  р а з ъ е м о м  

Л ь ю е р а  о б ъ е м о м  н е  м е н е е  10 с м 3, и с п о л ь з у е м ы й  в  к а ч е с т в е  е м к о с т и  

д л я  э л ю е н т а .

К о н ц е н т р и р у ю щ и й  п а т р о н  п р о м ы в а ю т  п о с л е д о в а т е л ь н о  5 с м 3 

м е т а н о л а ,  з а т е м  3 с м 3 д е и о н и з о в а н н о й  в о д ы ,  П р о ц е д у р у  п р о в о д я т  с  

и с п о л ь з о в а н и е м  в а к у у м а ,  с к о р о с т ь  п о т о к а  р а с т в о р и т е л е й  ч е р е з  

п а т р о н  н е  д о л ж н а  п р е в ы ш а т ь  5 с м 3/ м и н ,  п р и  э т о м  н е л ь з я  д о п у с к а т ь  

в ы с ы х а н и я  п о в е р х н о с т и  п а т р о н а .
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Примечание. В отсутствие специального аллонжа ж ил кость пролавливают че
рез патрон с помощью медицинского шприца, скорость иродавливания раствора не 
должна превышать 1 —2 капли в секунду.

8. Отбор и хранение проб

О т б о р  п р о б  п р о и з в о д и т с я  в  с о о т в е т с т в и и  с  п р а в и л а м и ,  о п р е д е 

л е н н ы м и  Г О С Т  Р  5 1 5 9 2 — 2 0 0 0  « В о д а .  О б щ и е  т р е б о в а н и я  к  о т б о р у  

п р о б »  и  « У н и ф и ц и р о в а н н ы м и  п р а в и л а м и  о т б о р а  п р о б  с е л ь с к о х о 

з я й с т в е н н о й  п р о д у к ц и и ,  п и щ е в ы х  п р о д у к т о в  и  о б ъ е к т о в  о к р у ж а ю 

щ е й  с р е д ы  д л я  о п р е д е л е н и я  м и к р о к о л и ч е с т в  п е с т и ц и д о в »  

( №  2 0 5 1 - 7 9  о т  2 1 .0 8 .7 9 ) .

О т о б р а н н ы е  п р о б ы  в о д ы  х р а н я т  в  с т е к л я н н о й  и л и  п о л и э т и л е 

н о в о й  т а р е  в  х о л о д и л ь н и к е  н е  б о л е е  7 д н е й .  Д л я  д л и т е л ь н о г о  х р а н е 

н и я  о б р а з ц ы  з а м о р а ж и в а ю т  и  х р а н я т  п р и  т е м п е р а т у р е  — 18 °С .

П е р е д  а н а л и з о м  о б р а з ц ы  в о д ы  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  н е п л о т н ы й  

б у м а ж н ы й  ф и л ь т р .

9. Выполнение определения

9 .7 . П о д го т о в к а  п р о б  к  оп р ед ел ен и ю

О б р а з е ц  о т ф и л ь т р о в а н н о й  в о д ы  о б ъ е м о м  100 с м 3 п о м е щ а ю т  в 

х и м и ч е с к и й  с т а к а н  в м е с т и м о с т ь ю  2 0 0 — 3 0 0  с м 3. З а т е м  с  п о м о щ ь ю  

м е д и ц и н с к о г о  ш п р и ц а  ( и л и  р а з р я ж е н и я ,  с о з д а в а е м о г о  в о д о с т р у й 

н ы м  н а с о с о м )  п р о б у  н а н о с я т  н а  к о н ц е н т р и р у ю щ и й  п а т р о н  S e p  Р а к  

C la s s ic  C l  8, п о д г о т о в л е н н ы й  п о  н .  7 .5 ,  с о  с к о р о с т ь ю  п р о п у с к а н и я  

р а с т в о р а  1 — 2 к а п л и  в с е к у н д у .  П а т р о н  о с в о б о ж д а ю т  о т  с л е д о в  в л а 

г и  ( о с у ш а ю т )  с  п о м о щ ь ю  р а з р я ж е н и я ,  с о з д а в а е м о г о  в о д о с т р у й н ы м  

н а с о с о м .

А ц е т о  х л о р  э л ю и р у ю т  с  п а т р о н а  3 с м 3 с м е с и  г е к с а н — и з о - п р о 

п а н о л  (3  : I ,  п о  о б ъ е м у ) ,  с о б и р а я  э л ю а т  в  к р у г л о д о н н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  5 0  см %  у п а р и в а ю т  д о с у х а ,  о с т а т о к  р а с т в о р я ю т  в 2 с м 3 

г е к с а н а  и  а н а л и з и р у ю т  н а  с о д е р ж а н и е  а ц е т о х л о р а  в  у с л о в и я х  х р о 

м а т о г р а ф и р о в а н и я  п о  п . 9 .2 .

9 .2 , У сл о ви я  х р о м а т о гр а ф и р о в а н и я

Г а з о в ы й  х р о м а т о г р а ф ,  с н а б ж е н н ы й  э л е к т р о н н о - з а х в а т н ы м  

д е т е к т о р о м .

К о л о н к а  к а п и л л я р н а я  D B - 1 7 0 1 , д л и н о й  3 0  м , в н у т р е н н и м  д и а 

м е т р о м  0 ,3 2  м м ,  т о л щ и н а  п л е н к и  с о р б е н т а  0 ,5  м к м .

Т е м п е р а т у р а :  д е т е к т о р а  — 3 0 0  ° С ,  и с п а р и т е л я  — 2 5 0 ° С .

Т е м п е р а т у р а  т е р м о с т а т а  к о л о н к и  п р о г р а м м и р о в а н н а я .  Н а 

ч а л ь н а я  т е м п е р а т у р а  — 150 “С ,  в ы д е р ж к а  1 м и н ,  н а г р е в  к о л о н к и  с о

12
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с к о р о с т ь ю  10 */ м и н  д о  т е м п е р а т у р ы  220 °С ,  в ы д е р ж к а  3 м и н ,  з а т е м  

н а г р е в  к о л о н к и  с о  с к о р о с т ь ю  25 "/ м и н  д о  т е м п е р а т у р ы  270  СС ,  в ы 

д е р ж к а  2 м и н .

Г а з  1 (а з о т ) :  д а в л е н и е  7 0 ,0  к П а ,  32,1  с м / с , п о т о к  1,5 с м '/ м и н .

Г а з  2: д е л е н и е  п о т о к а  1 : 6 ,8 ; с б р о с  10 ,2  с м э/ м и н .

О р и е н т и р о в о ч н о е  в р е м я  в ы х о д а  а ц е т о х л о р а  ~  9 ,2  м и н .

Х р о м а т о г р а ф и р у е м ы й  о б ъ е м :  1 м м 3.

Л и н е й н ы й  д и а п а з о н  д е т е к т и р о в а н и я :  0 ,0 2 5 — 0 ,2 5  н г .

О б р а з ц ы ,  д а ю щ и е  п и к и  б о л ь ш и е ,  ч е м  г р а д у и р о в о ч н ы й  р а с 

т в о р  а ц е т о х л о р а  с к о н ц е н т р а ц и е й  0 ,25  м к г / с м 3, р а з б а в л я ю т  г е к с а 

н о м  ( н е  б о л е е  ч е м  в 50  р а з ) .

10. Обработка результатов измерений

С о д е р ж а н и е  а ц е т о х л о р а  в п р о б е  (У ,  м г / д м 3)  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  

ф о р м у л е :

=
A - V

, гд е

X  ~  с о д е р ж а н и е  а ц е т о х л о р а  в п р о б е ,  м г / д м 3;

А  — к о н ц е н т р а ц и я  а ц е т о х л о р а ,  н а й д е н н а я  п о  г р а д у и р о 

в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к е  в с о о т в е т с т в и и  с  в е л и ч и н о й  

п л о щ а д и  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о  п и к а ,  м к г / с м 3;

V  — о б ъ е м  э к с т р а к т а ,  п о д г о т о в л е н н о г о  д л я  х р о м а т о г р а 

ф и р о в а н и я ,  с м 3;

Уобр — о б ъ е м  о б р а з ц а ,  в з я т о г о  д л я  а н а л и з а ,  с м 3.

11. Проверка приемлемости результатов 
параллельных определений

З а  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е 

з у л ь т а т о в  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о 

т о р ы м и  н е  п р е в ы ш а е т  п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и :

2\Х,-Х,  1-100,  г
гд е (1)

X i t X 2 — р е з у л ь т а т ы  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  м г / д м 3;

г  — з н а ч е н и е  п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и  (т а б л ,  1 ), п р и  э т о м

г  =  2 ,8 ‘Ог

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы  п р е в ы ш е н и я  

п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и ,  у с т р а н я ю т  и х  и  в н о в ь  в ы п о л н я ю т  а н а з и з .

13



М У К  4 .1 .3 0 3 0 — 12

Примечание. Идентификация и расчет концентрации вещества в пробах могут 
быть проведены с помощью компьютерной программы обработки данных, вклю
ченной в аналитическую систему.

12. Оформление результатов

Р е з у л ь т а т  а н а л и з а  п р е д с т а в л я ю т  в в и д е :

^ X  ±  м г / д м 3 п р и  в е р о я т н о с т и  Р  =  0 ,9 5 , гд е

X

д

с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь т а т о в  о п р е д е л е н и й ,  

п р и з н а н н ы х  п р и е м л е м ы м и ,  м г / д м 3; 

г р а н и ц а  а б с о л ю т н о й  п о г р е ш н о с т и ,  м г / д м 3.

А  = --------- , г д е
100 '

5 -  г р а н и ц а  о т н о с и т е л ь н о й  п о г р е ш н о с т и  м е т о д и к и  ( п о 

к а з а т е л ь  т о ч н о с т и  в с о о т в е т с т в и и  с  д и а п а з о н о м  к о н 

ц е н т р а ц и й ,  т а б л .  1 ), % .

Е с л и  с о д е р ж а н и е  к о м п о н е н т а  м е н е е  н и ж н е й  г р а н и ц ы  д и а п а 

з о н а  о п р е д е л я е м ы х  к о н ц е н т р а ц и й ,  р е з у л ь т а т  а н а л и з а  п р е д с т а в л я 

ю т  в в и д е :

«с о д е р ж а н и е  в е щ е ст в а  в  п р о б е  в о д ы  м е н е е  — 0 ,0 0 0 5  м г/ д м 3»  \

13. Контроль качества результатов измерений

О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п о г р е ш н о с т и  и  в о с п р о и з в о д и м о с т и  

и з м е р е н и й  о с у щ е с т в л я е т с я  в с о о т в е т с т в и и  с  Г О С Т  Р  И С 0  5 7 2 5 -  

- ( 1 - 6 ) — 2 00 2  « Т о ч н о с т ь  (п р а в и л ь н о с т ь  и  п р е ц и з и о н н о с т ь )  м е т о д о в  

и р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й » .

13.1. К он т р ол ь  ст а б ш ьн о ст и  градуировочной  

характ ерист ики

К о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  п р о 

в о д я т  в н а ч а л е  и  п о  о к о н ч а н и и  к а ж д о й  с е р и и  а н а л и з о в .

П р и  к о н т р о л е  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  

п р о в о д я т  и з м е р е н и я  н е  м е н е е  т р е х  о б р а з ц о в  к о н ц е н т р а ц и й  д л я  г р а 

д у и р о в к и ,  с о д е р ж а н и е  а ц е т о х л о р а  в к о т о р ы х  д о л ж н о  о х в а т ы в а т ь  

в е с ь  д и а п а з о н  к о н ц е н т р а ц и й  о т  0 ,0 2 5  д о  0 ,2 5  м к г / с м 3.

Г р а д у и р о в о ч н а я  х а р а к т е р и с т и к а  с ч и т а е т с я  с т а б и л ь н о й ,  е с л и  

д л я  к а ж д о г о  и з  и с п о л ь з у е м о г о  д л я  к о н т р о л я  г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с 

т в о р а  с о х р а н я е т с я  с о о т н о ш е н и е :

0,0005 мг/дм’ — предел обнаружения в воде.
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(J f  ~C)xIOO

~  c
<  2 , гд е

X  — к о н ц е н т р а ц и я  а ц е т о х л о р а  в п р о б е  п р и  к о н т р о л ь н о м  

и з м е р е н и и ,  м к г / с м 1;
С  — и з в е с т н а я  к о н ц е н т р а ц и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а  

а ц е т о х л о р а ,  в з я т а я  д л я  к о н т р о л я  с т а б и л ь н о с т и  г р а 

д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и ,  м к т / с м 3;

2 — п о г р е ш н о с т ь  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и ,  % .

Е с л и  в е л и ч и н а  р а с х о ж д е н и я  ( А )  п р е в ы ш а е т  2 % ,  д е л а ю т  в ы в о д  о  
н е в о з м о ж н о с т и  п р и м е н е н и я  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  д л я  

д а л ь н е й ш и х  и з м е р е н и й .  В  э т о м  с л у ч а е  в ы я с н я ю т  и  у с т р а н я ю т  п р и 

ч и н ы  н е с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  и  п о в т о р я ю т  

к о н т р о л ь  ее  с т а б и л ь н о с т и  с  и с п о л ь з о в а н и е м  д р у г и х  г р а д у и р о в о ч н ы х  

р а с т в о р о в  а и е т о х л о р а ,  п р е д у с м о т р е н н ы х  М В И .  П р и  п о в т о р н о м  о б 

н а р у ж е н и и  н е с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  у с т а 

н а в л и в а ю т  е е  з а н о в о  с о г л а с н о  п . 7 .3 .

С т а б и л ь н о с т ь  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й  к о н т р о л и р у ю т  п е р е д  п р о 

в е д е н и е м  и з м е р е н и й ,  а н а л и з и р у я  о д и н  и з  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в .

13.2. П л а н овы й  внут рилаборат орны й операт ивны й  конт роль  

процедуры  выполнения анализа

П л а н о в ы й  в н у т р и л а б о р а т о р н ы й  о п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п р о 

ц е д у р ы  в ы п о л н е н и я  а н а л и з а  п р о в о д и т с я  м е т о д о м  д о б а в о к .

В е л и ч и н а  д о б а в к и  С д д о л ж н а  у д о в л е т в о р я т ь  у с л о в и ю :

Со ~ А , .И+ А .,.х-’ где
± А  - f ± A  - Л  — х а р а к т е р и с т и к а  п о г р е ш н о с т и  ( а б с о л ю т н а я  п о -  

'1,Jf ^  Y ^  г р е ш н о с т ь )  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а ,  с о о т в е т с т в у ю 

щ а я  с о д е р ж а н и ю  к о м п о н е н т а  в и с п ы т у е м о м  о б 

р а з ц е  (р а с ч е т н о м у  з н а ч е н и ю  с о д е р ж а н и я  к о м п о 

н е н т а  в о б р а з ц е  с  д о б а в к о й  с о о т в е т с т в е н н о ) ,  

м г / д м 3, п р и  э т о м :

Д  л ~  ±  0 ,8 4 Д  , гд е

д  — г р а н и ц а  а б с о л ю т н о й  п о г р е ш н о с т и ,  м г / д м л

л S x X
А  = ---------

100
, гд е

5 — г р а н и ц а  о т н о с и т е л ь н о й  п о г р е ш н о с т и  м е т о д и к и  ( п о 

к а з а т е л ь  т о ч н о с т и  в с о о т в е т с т в и и  с  д и а п а з о н о м  к о н 

ц е н т р а ц и й  т а б л .  1 ), % .
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К о н т р о л ь н ы й  п а р а м е т р  п р о ц е д у р ы  К к р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р 

м у л е :

К к = Т ' - Х ~ С д , г д е

Х  \ X , С д — с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  

о п р е д е л е н и й  (п р и з н а н н ы х  п р и е м л е м ы м и  п о  п . ] I )  

с о д е р ж а н и я  к о м п о н е н т а  в о б р а з ц е  с  д о б а в к о й ,  и с 

п ы т у е м о м  о б р а з ц е ,  к о н ц е н т р а ц и я  д о б а в к и ,  с о о т в е т 

с т в е н н о ,  м г/ д м \

Н о р м а т и в  к о н т р о л я  К  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е

П р о в о д я т  с о п о с т а в л е н и е  р е з у л ь т а т а  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  ( К к)  с 

н о р м а т и в о м  к о н т р о л я  ( К ) .
Е с л и  р е з у л ь т а т  к о н т р о л я  п р о ц е д у р ы  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю

| ^ ( < А Л  ( 2 )

п р о ц е д у р у  а н а л и з а  п р и з н а ю т  у д о в л е т в о р и т е л ь н о й .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 2 )  п р о ц е д у р у  к о н т р о л я  п о в т о р я 

ю т . П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  ( 2 )  в ы я с н я ю т  п р и ч и н ы ,  

п р и в о д я щ и е  к н е у д о в л е т в о р и т е л ь н ы м  р е з у л ь т а т а м ,  и  п р и н и м а ю т  

м е р ы  п о  и х  у с т р а н е н и ю .

13.3. П роверк а  при ем лем ост и  р езул ьт а т ов  изм ерений, 
полученны х в услови я х  восп рои зводи м ост и

Р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  и з м е р е н и й ,  в ы п о л н е н н ы х  в 

у с л о в и я х  в о с п р о и з в о д и м о с т и  (р а з н о е  в р е м я ,  р а з н ы е  о п е р а т о р ы ,  р а з 

н ы е  л а б о р а т о р и и ) ,  н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  п р е д е л а  в о с п р о и з в о д и м о с 

т и  (R ) :

2 ■\Х1 - Х , | - 1 0 0
<  R  , гд е (3)

А*., Х 2 — р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й ,  в ы п о л н е н н ы х  в у с л о в и я х  

в о с п р о и з в о д и м о с т и  (р а з н о е  в р е м я ,  р а з н ы е  о п е р а т о 

р ы , р а з н ы е  л а б о р а т о р и и ) ,  м г / д м 5;

R  — п р е д е л  в о с п р о и з в о д и м о с т и  (в  с о о т в е т с т в и и  с  д и а п а 

з о н о м  к о н ц е н т р а ц и й ,  т а б л .  1 ), % .
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