
Государственное сая1тор»*о-эпкде»<иадогячес1сое нормирование 
_____________ Российской Федерации____________

4,1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Методика измерений массовой концентрации
1,1-Диметилгидразина в крови 

спектрофотометрическим методом

Методические у катания по методам контроля 
МУК 4.1.003-13

Издание официальное

Федеральное медико-биологическое агентства 

Москва 2013

экспертиза здания

http://www.mosexp.ru


ПРЕДИСЛОВИЕ

1. Разработаны Федеральным государственным бюджетным учреждением «Федераль
ный медицинский биофизический оеитр имени А.И. Буриазяиа» Федерального метко* 
биологического агентства (ФМБЦ им. А.И. Бурназяна ФМБА России) (Власова ЛА., Заха
рова З.М.).

Генеральный директор - дл.н., профессор К.В. Котенко
Заместитель Генерального директора по науке и биофизическим технологиям, дм.а., 

профессор Н.К. Шандала.
2. Методика аттестована в соответствии с ГОСТ Р 8.563-2009 и ГОСТ Р ИСО 5725- 

2002 Федеральным государственным унитарным предприятием «Уральский научно- 
исследовательский институт метрологии» (ФГУП «УНИИМ») Федерального агентства по 
техническому регулированию и метрологии, Свидетельство об аттестации
J6 222.0160/01.00258/2012

3. Рекомендованы к утверждению подкомиссией по специальному нормированию Фе
дерального медико-биологического агентства (протокол от/V* 2013 г. Jfe б г  ).

4. Утверждены и введены в действие заместителем руководителя ФМБА России, 
Главным государственным санитарным врачом по обслуживаемым организациям и обслу
живаемым территориям <гР$ » AtifaxAU  2013 г.

5. Введены взамен МУК 4.1.0!8-07 «Методика выполнения измерений массовой кон
центрации 1,1 -диметилгндразина в крови спектрофотометрическим методом».

Федеральный закон Российской Федерации от 30 марта 1999 г. № 52-ФЗ 
«О санитарно-эпидемиологическом благополучии населения»

. .Санитарно-эпидемиологическое благополучие населения -  состояние здоровья 
населения, среды обитания человека, при котором отсутствует вредное воздействие факто
ров среды обитания на человека, и обеспечиваются благоприятные условия его жизнедея
тельности...» /статья 1/.

«...Факторы среды обитания -  биологические (вирусные, бактериальные, паразитар
ные и иные), химические, физические (шум, вибрация, ультразвук, инфразвук, тепловые, 
ионизирующие, деионизирующие и иные излучения), социальные (питание, водоснабже
ние, условия быта, труда, отдыха) и иные факторы среды обитания, которые оказывают или 
могут оказывать воздействие на человека и (или) на состояние здоровья будущих поколе
ний...» /статья 1/.

«Соблюдение санитарных правил является обязательным для граждан, индивидуаль
ных предпринимателей и юридических лиц» /статья 39/.

«За нарушение санитарного законодательства устанавливается дисциплинарная, ад
министративная и уголовная ответственность в соответствии с законодательством Россий
ской Федерации» /статья 55/.



МУК 4.1.0.03 13

СОДЕРЖАНИЕ

ПРЕДИСЛОВИЕ 2
1 ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ.....................................................................................  4
2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ...................................................................................  5
3 ТЕРМИНЫ И ОПРЕДЕЛЕНИЯ..............................................................................  7
4 ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ..........................................................................................  8

4. i Физико-химические и токсические свойства 1,1 -диметилгидразииа...............  8
4.2 Метод измерений...............................................................................................  9
4.3 Требования к показателям точности измерений...............................................  9

5 СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА
И МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ................................................................................  10
5.1 Средства измерений..........................................................................................  10
5.2 Вспомогательные устройства и материалы........................................................ И
5.3Реактквы.............................................................................................................  12

6 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ, ОХРАНЫ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ.............. 13
7 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ЛИЦ, ВЫПОЛНЯЮЩИХ ИЗМЕРЕНИЯ. .. 14
8 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ИЗМЕРЕНИЙ........................................................  14
9 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ................................................. |4

9.1 Подготовка спектрофотометра к работе............................................................ 14
9.2 Приготовление растворов...................................................................................... 14

10 ОТБОР И ХРАНЕНИЕ ПРОБ........................................  ........................................ 16
И ВЫПОЛНЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ....,..............................................................................  16

11.1 Проведение анализа........................................................................................ 17
11.2 Построение градуировочного графика........................................................... 17
11.3 Контроль стабильности градуировочного графика........................................ 18

12 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ.......................................................  20
13 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ......................................................  20
14 ОЦЕНКА ПРИЕМЛЕМОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ, ПОЛУЧАЕМЫХ В УСЛОВИЯХ

ВОСПРОИЗВОДИМОСТИ.................................................. ....................................  21
15 КОНТРОЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ ПРИ РЕАЛИЗАЦИИ

МЕТОДИКИ В ЛАБОРАТОРИИ..............................................................................  22
15.1 Контроль качества результатов измерений......................................................  22
15.2 оперативный контроль процедуры измерений................................................. 22
15.3 Контроль внутрилабораторной прецизионности.............................................  22
15.4 Контроль погрешности с использованием образца для контроля...................  23
БИБЛИОГРАФИЯ...................................................................................................  23
ПРИЛОЖЕНИЕ А. Расчет метрологически* характеристик аттестованных 
растворов 1,1-дн мети л гидразина............................ ................................ ............. 25

3



МУК 4.1.00.3 -13 
УТВЕРЖДАЮ

Заместитель руководителя Федерального
югичсского агентства 
Дарственный санитарный врач 
таы м  организациям и 
Зда» территориям

О «. LC/t[ в  в _ РомановL к С*

2013

Дата введения: с момента утверждения

4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

М етодика измерений массовой концентрации
1,1-диметилгидразина в крови спектрофотометрическнм методом

Методические указания по методам контроля 
_________________________________ МУК 4.1.00* - 13____ ____________________________

I ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИЯ

1.1 Настоящие методические указания по методам контроля распространяются на ме

тодики измерений массовой концентрации 1.1 -диметилгидразина в крови.

1.2 В настоящих методических указаниях по методам контроля установлена методика 

измерений массовой концентрации 1,1-диметилгидразина в крови спектрофотомстрическим 

методом.

1.3 Методика обеспечивает выполнение измерений в диапазоне концентраций

(1,0 -  10,0) мкг/см3. При концентрациях 1,1-диметилгидразина свыше 10 мкг/см3 возможно 

разбавление проб.

Минимальное содержание 1,1 -диметилгидразина в пробе -  0,1 мет.

1.4 Методические указания по методам контроля предназначены для лабораторий 

Центров гигиены и эпидемиологии ФМБА России, осуществляющих исследования по оп

ределению содержания 1,1 -диметилгидразина в крови, а также может быть использована

в производственных лабораториях предприятий, специализирующихся на проведении ана

логичных исследований.
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2 НОРМАТИВНЫЕ ССЫЛКИ

В настоящем документе использованы материалы из следующих нормативных доку

ментов:
ГОСТ 1.5-2001 Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосу

дарственные, правила и рекомендации но межгосударственной стандартизации. Общие 

требования к построению, изложению, оформлению, содержанию и обозначению

ГОСТ 8.207-76 ГСИ. Прямые измерения с многократными наблюдениями. Методы 

обработки результатов наблюдений

ГОСТ 8.315-97 ГСИ. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов. 

Основные положения

ГОСТ 8.417-2002 ГСИ. Единицы величин

ГОСТ 12.0.003-74 ССБТ. Опасные и вредные производственные факторы 

ГОСТ 12.0.004-90 ССБТ. Организация обучения безопасности труда 

ГОСТ 12.1.004-91 ССБТ. Пожарная безопасность. Общие требования 

ГОСТ 12.1.007-86 ССБТ. Вредные вещества. Классификация и общие требования без

опасности

Г ОСТ 12.1.010-76 ССБТ. Взрывобе зонасность. Общие требования 

ГОСТ 12.4.007-74 Респираторы фильтрующие противогазовые РПР-67. Технические 

условия

ГОСТ 12.4.021-75 ССБТ. Системы вентиляционные. Общие требования 

ГОСТ 61-75 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия 

ГОСТ 334-73 Бумага масштабно-координатная. Технические условия 

ГОСТ 1770-74 Посула мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, 

пробирки. Общие технические условия

ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия 

ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия 

ГОСТ 12026-76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия 

ГОСТ 14919-83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. 

Общие технические условия

ГОСТ 17435-72 Линейки чертежные. Технические условия 

ГОСТ 18289-78 Реактивы. Натрий вольфрамовокислый 2-водный. Технические условия 

ГОСТ 18300-87 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия 

ГОСТ 20903-75 Кюветы прямоугольные кварцевые для спектрофотометров. Основные 

размеры. Технические требования
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ГОСТ 22261*94 Средства измерений электрических и магнитных величин. Общие 

технические условия

ГОСТ 25336-82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы основные, 

параметры и размеры
ГОСТ 29227*91 (ИСО 835* 1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуиро

ванные. Часть 1. Общие требования

ГОСТ В 17803-72 Горючее несимметричный димстилгидразин. Технические условия

ГОСТ Р 1.5-2004 Стандартизация в Российской Федерации. Стандарты национальные 

Российской Федерации. Правила, построения, изложения, оформления и обозначения

ГОСТ Р 8.563-2009 ГСИ. Методики (методы) измерений

ГОСТ Р 12.1,019-2009 ССБТ. Элсктробезопасиость. Общие требования и номенклату

ра видов защиты

ГОСТ Р 53228-2008 Весы неавтоматического действия. Часть I. Метрологические и 

технические требования. Испытания

ГОСТ Р ИСО 5725-(1-6)-2О02 Точность (правильность и прецизионность) методов и 

результатов измерений

ГОСТ Р ИСО/МЭК 17025-2006 Общие требования к компетенции испытательных и 
калибровочных лабораторий

Р 1.1.002-96 Государственная система санитарно-эпидемиологического нормирова

ния. Руководство, Классификация нормативных и методических документов системы госу

дарственного санитарно-эпидемиологического нормирования

Р 1.1,003-96 Государственная система саннтарио- эпидемиологического нормирова

ния. Руководство. Общие требования к построению, изложению и оформлению норматив

ных и методических документов системы государственного санитарно-эпидемио

логического нормирования

Р ФМБА России 15.45 -  2010 «Разработка, изложение, представление на согласование 

и утверждение нормативных и методических документов ФМБА России»

СТ ФГУ ФМБЦ им. А.И. Буриазяна ФМБА Россия № 8-1/8-2008 «Порядок разработ

ки, аттестации и утверждения методик выполнения измерений»

СТО ФМБЦ им. А.И. Буриазяна ФМБА России № 8.39/01-2010 «Общие требования к 

порядку метрологических исследований для аттестации методик (методов) измерений»

Примечание - При пользовании настоящей методикой целесообразно проверить дей

ствие ссылочных стандартов в информационной системе общего пользования -  на офици

альном сайте Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии в сети 

Интернет или по ежегодно издаваемому указателю "Национальные стандарты", который
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опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по соответствующим ежемесячно 

издаваемым информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылоч

ный документ заменён (изменён), то при пользовании настоящей методикой следует руко

водствоваться заменяющим (изменённым) документом. Если ссылочный документ отменён 

без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, нс затраги

вающей эту ссылку.

3 ТЕРМ ИНЫ  И ОПРЕДЕЛЕНИЯ

В настоящем документе применяют следующие термины с соответствующими им оп

ределениями:

аттестация методик (методов) измерений: - исследование и подтверждение соот

ветствия методик (методов) измерений установленным метрологическим требованиям к 

измерениям /Федеральный закон от 26 июня 2008 г. № 102-ФЗ «Об обеспечении единства 

измерений»/.

методика (метод) измерений: - совокупность конкретно описанных операций, вы

полнение которых обеспечивает получение результатов измерений с установленными пока

зателями точности /Федеральный закон от 26 июня 2008 г. № 102-ФЗ «Об обеспечении 

единства измерений»/.

результат измерений: - значение характеристики, полученное выполнением регла

ментированного метода намерений /ГОСТ Р ИСО 5725-1/.

показатель точности измерений: - установленная характеристика точности любого 

результата измерения, полученного при соблюдении требований и правил данной методики 

измерений /ГОСТ Р 8.563/;

методические указания по методам контроля (МУК): - документ, содержащий обя

зательные для исполнения требования к методам контроля и методикам качественного и 

количественного определения химических, биологических и физических факторов среды 

обитания человека, оказывающих или которые могут оказать опасное и вредное влияние на 

здоровье населения /Р 1.1.002, Р 1.1.003/.
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4 О БЩ И Е ПОЛОЖ ЕНИЯ

4.1 Физико-химические и токсические свойства 1,1-димегилгидразина |1 |

Химическое иазваиие вещества по ШРАС: 1,1-Димстилгкдразнн

Синоним: Несимметричный лимстилгидразин (НДМГ)

торговое название -  гептнл

Молекулярная масса - 60.1

Молекулярная формула -  CjHjNz

СН3
\

Структурная формула N—NH2

/
сн3

Регистрационный номер по CAS: 57-14-7

1,1-Димстилгндразин . бесцветная или бледно-желтого цвета жидкость с резким спе

цифическим запахом, характерным для органических аминов. Обладает относительно вы

сокой летучестью и испаряемостью, t кип. = 63е С при 760 мм рт. ст.. давление насыщенных 

паров - 122,4 мм рт. ст. при 1 = 20“ С.

С повышением температуры летучесть вещества значительно увеличивается. Плот

ность 1,1-диметилг идразина при 20“ С - 0,787 0,795 Сем\ 1 ИМСр:иш(2 -  (-57 ,2*С), 

t  вспышки - 15° С. t самовсклламеиенн» - 248,9*0. Растворяется в воде, спиртах, углеводородах, 

аминах, эфирах, в водных растворах кислот. Водные растворы обладают щелочными свой

ствами.

По химической природе 1,1 -димстилшдразин - органическое основание с сильно вы

раженными восстановительными свойствами, легко окисляется как кислородом воздуха и 

растворенным кислородом в воде, так и другими окислителями -  оксидами азота, хлора, 

озоном и др. Особенно интенсивно 1,1 -диметилгндразин реагирует с 98 % азотной кисло

той и окислами азота. При окислении 1,1-диметилг илразина. в зависимости от условий 

(температура, продолжительность окисления, наличие каталитически активных веществ), 

образуются новые химические соединения: нитрозодимстнламнн, тстрамстилтстразсн, 

формальдегид, диметиламин, мстилсндиметилги дразни и другие продукты окисления, мно

гие из которых до настоящего времени не идентифицированы. При взаимодействии с ки

слотами 1,1-диметилгидразин образует соли. В водной среде вступает в реакцию с кетона

ми и различными ароматическими альдегидами, образуя соответствующие гндразоны, 

малорастворимые в воде и хорошо экстрагируемые неполярными растворителями.

8
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1, 1-Диметилгидразин относится к 1 классу опасности по ГОСТ 12.1.007-86. Оказывает 

токсическое действие при любых путях поступления в организм: через органы дыхания, 

желудочно-кишечный тракт, кожу, являясь антропогенным токсикантом.

В норме - не содержится в организме.

При острых отравлениях I , I -днмстнл гидразином поражается центральная нервная сис

тема (ЦНС) и в меньшей степени - печень. При хроническом отравлении преобладают при

знаки поражения печени, а также других систем (ЦНС. сердечно-сосудистой, выделитель

ной, кроветворной). Помимо общетоксического действия 1,1-диметилгидразин обладает от

даленными эффектами: возникновение опухолей (канцерогенный); нарушение репродуктив

ной функции организма в результате изменения половых клеток (гонадотоксичеекий), влия

ние на плод и потомство (эмбриотоксичсскнй).

4.2. Метод измерения

Измерения выполняются спектрофотомстрическкм методом.

Метод основан на взаимодействии НДМГ'с 4-пиридинкарбокснальдегидом и образо

вании соответствующего продукта конденсации, имеющего максимум поглощения при 

K-3SQ нм. Фотометрия осуществляется на СФ-26 или любом другом спектрофотометре с 

аналогичными характеристиками в кюветах с /=10мм по сравнению с пустой кюветой

Определению НДМГ' в крови не мешает присутствие аминокислот, окси- и кетокис- 

лот, мочевины, креатинина, адеиозинтркфосфата, углеводов, пиридиновых коферментов в 

концентрациях, превышающих физиологический уровень в 2-S раза. Определению не ме

шают также нитрозоднметиламин, диацетилгидразин в количествах от 2 до 10 мкг в пробе.

Продолжительность выполнения измерения от отбора проб до получения информации 

о концентрации НДМГ в крови составляет примерно 3 часа.

4 J  Требования к показателям точности измерений

Методика измерений обеспечивает получение результатов измерений с погрешно

стью, не превышающей значений, представленных в таблице I.

9
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Таблица 1 - Диапазон измерений, значения показателей точности, правильности, повторяе

мости, воспроизводимости и неопределенности результатов измерений проб крови

Диапазон 
измерений 

1,1-диметил- 
гидразина 
(НДМГ)

Показатель 
повторяемости 

(относительное срел- 
неквадратичес кое 

отклонение 
повторяемости),

Показатель вос
производимости 

(относительное 
среднеквадратичес
кое отклонение вос
производимости).

Показатель 
правильности 
(границы относи
тельной система
тической погреш
ности при вероят

ности НО,95),

Показатель 
точности 

(границы относи
тельной 

погрешности 
при вероятности 

Р-0,95),

мкг/см3 ст,,% Or , %

н- tn **

± 8 ,%

1,0-10,0 9 13 5 26

Значения показателя точности методики используют при:

- оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;

- оценке деятельности лаборатории на качество проведения испытаний;

- оценке возможности использования результатов измерений при реализации 

методики выполнения измерений в конкретной лаборатории.

5, СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА И 

МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ

S.1 Средства измерений

При выполнении измерений применяют следующие средства измерений (СИ), вспо

могательные устройства, материалы и реактивы (таблицы 2, 3,4).

Таблица 2 -  Средства измерений, рекомендуемые при использовании методики

Порядковый номер и 
наименование средства измерения

Обозначение и наимено
вание документов, в со
ответствии с которыми 

выпускают средства 
измерений

Метрологические, 
технические характе

ристики или ссылка на 
чертеж. Требования 
к качеству реактивов 
Наименование изме
ряемой физической 

величины
1 2 3

Ё Спектрофотометр СФ-26 ил и дру
гой спектрофотометр с аналогичными 
спектральными характеристиками

ТУ 3-3-1314-77, [2] погрешность: 
1%

2. Весы электронные SCOUT-2020, 
фирма «OHAUS», США

ГОСТ 24104-2001, 
ГОСТ 53228-2008

грамм,
погрешность:

________т
10
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1 2 3
3. Весы аналитические 

CAS CAUW 220D
ГОСТ 24104-2001, 
ГОСТ 53228-2008

миллиграмм, 
погрешность: 
. 0,75

4. Пипетки мерные 
4-2-1 
4-2-2 
6-2-5 
6-2-10

ГОСТ 29227-91
с м \ погрешность: 

±0,01 
±0,02 
* 0,03 
±0,05

5. Колбы мерные 
2-25-2 
2-50-2 
2-100-2

ГОСТ 1770-74
c m j . погрешность: 

±0,08 
±0,12 
± 0,2

6. Цилиндры мерные 
1-25 
1-50 
1-100

ГОСТ 1770-74
см"*, погрешность: 

±0,5 
±1,0
± 1,0

7. Стаканы мерные 
В-1-50 ХС 
В-1-100 ХС 
В-1-200 ХС

ГОСТ 25336-82
с м \ погрешность: 

± 1,0 
± 1,0
±2,0

8. Пробирки 
П4-10-14/23 ХС 
П1-14-120 ХС

ГОСТ 25336-82
пред, отклон. 

± 5.0
г 1.0

9. 1,1-Диме: илгидразин (НДМГ). 
d~0,792 г/см1, массовая доля 
основного вещества - 99.8%,

г о с г  в  17803.72 погрешность -  0,2%

5.2. Вспомогательные усгройства и материалы

Вспомогательные устройства и материалы, рекомендуемые при использовании мето- 

ики, приведены в таблице 3.

Таблица 3 - Вспомогательные устройства и материалы, рекомендуемые при исяользо* 

апин методики

Наименование вспомогательных устройств, 
материалов и реактивов

Обозначение и наименование 
документов, в соответствии с 
которыми выпускают вспомо

гательные устройства, 
материалы и реактивы

Центрифуга лабораторная, настольная, типа ОПн-8 ТУ 5.375-4261-76 [3]

Плитка электрическая бытовая ГОСТ 14919-83

Дистиллятор ДЭ-40 ТУ 9452-002-22213860-00 14]

II
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Штатив лабораторный ШЛ-02 ТУ 33.1-14310460-107-2001 (5)
Пробирки вместимостью 20,2S см* ГОСТ 1770-74
Воронки лабораторные В-Зб-50 ХС ГОСТ 25336-82
Стакан лабораторный термостойкий 
вместимостью 50,100 см* ГОСТ 25336-82

Кварцевые кюветы с толщиной 
поглощающего слоя 10 мм ГОСТ 20903-75

Штативы для пробирок на 40 гнезд ТУ 64-1-2669-78 (6]

Фильтры обеззоленные «синяя лента» или другие 
для тонких осадков ТУ 2642-00 Ы  3 927158-2003 [7]

Бумага масштабно-координатная марки ЛЯН, 
арт. 0715 ГОСТ 334-73

Линейка чертежная ГОСТ 17435-72

Бумага фильтровальная ГОСТ 12026-76

5.3 Реактивы

Реактивы, рекомендуемые при использовании методики, приведены в таблице 4.

Таблица 4 - Реактивы, рекомендуемые при использовании методики

Наименование материалов и реактивов

Обозначение и наименование 
документов, в соответствии 

с которыми выпускают 
материалы и реактивы

Вода дистиллированная ГОСТ 6709-72

Спирт этиловый, ректификат ГОСТ 18300-87

4-пиридиикарбоксиальдегид (пирндин-4-альдсгид,
1 -водный,изоникотииовыйальдегид).dH ,l22 г/см*

ТУ 6-09-50-2392-82 [8]

Серная кислота, х.ч., уд. вес 1,83 г/см* ГОСТ 4204-76

Натрий вольфрамовокислый, х.ч. ГОСТ 18289-78

Уксусная кислота, ледяная, х.ч. ГОСТ 61-75

Примечание Допускается применение иных средств измерений, вспомогательного 

оборудования, реактивов и материалов, обеспечивающих показатели точности, установлен

ные для данной методики измерений. Средства измерения должны быть поверены в уста- 

новленные сроки.

12
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6 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ, ОХРАНЫ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ

При выполнении измерений концентраций 1,1-диметилгидразина соблюдают сле

дующие требования:

К работе допускаются лица, сдавшие экзамен по технике безопасности согласно 

ГОСТ 12.0,004.

Работы по подготовке н проведению измерении проводятся в соответствии с требова

ниями безопасности при работе в химической лаборатории -  ГОСТ 12,0.003, с химически

ми реактивами по ГОСТ 12.4.02! и ГОСТ 12.4.007, при эксплуатации электрооборудования 

-ГО С Т 12.1.019.

В помещениях для производства работ должны выполняться общие требования пожа

ра- и взрывоопасности, установленные ГОСТ 12.1.010 и ГОСТ 12.1.004.

Все работы с 1,1-диметилгидразтюм проводят в вытяжном шкафу при включенной 

вентиляции н защитных очках н резиновых перчатках.

В комнате в период работы не должно быть источников открытого пламени, вклю

ченных электроприборов с открытой спиралью.

Около работающего должны находиться:

-противогаз;

-средства тушения: песок, асбестовое одеяло, совок, огнетушитель любой марки;

•средства дегазации: силикагель, 10% раствор хлорного железа или хлорная изаесть.

На рабочем месте допускается хранение 1,1-диметилгидразина в количестве, не пре

вышающем 10 с м \ в таре из темного стекла с притертой пробкой.

Исходное вещество, а также все растворы отбирают пипетками с помощью резиновой

груши.

Посуду после работы дегазируют 10% раствором хлорного железа. Отработанные 

растворы собирают в специальную емкость, разбавляют водой и сливают в канализацию.

При случайных проливах 1,1-димешлгндразик засыпают песком, который затем от

правляют на выжигание.

При проливах рабочих растворов место пролива дегазируют 10% раствором хлорного 

железа или хлорной извести.

Все работы по дегазации проводят в противогазе и резиновых перчатках.

При попадании 1,1 -диметилтдразина или его растворов на кожу его сразу обильно 

смывают водой, затем водой с мылом; при попадании в глаза следует немедленно сильно 

промыть водой н отправить пострадавшего в медпункт.

13
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7 ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ЛИЦ, ВЫПОЛНЯЮЩИХ ИЗМЕРЕНИЯ 

К выполнению измерений и обработке их результатов могут быть допущены лица, 

имеющие квалификацию не ниже лаборанта -  химика со средним специальным образова

нием, знакомые с действующими правилами и техникой безопасности работы с 1,1- 

диметилгидразином.

8 ТРЕБОВАНИЯ К УСЛОВИЯМ ИЗМЕРЕНИЙ

При выполнении измерений соблюдаются следующие условия.

Температура окружающего воздуха, ®С +10...+35

Атмосферное давление, мм рт. ст. 630 - 800

Относительная влажность воздуха, % 35 - 85

Напряжение в сети, В 220 * 10

9 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

При подготовке к выполнению измерений проводятся следующие работы:

9.1 Подготовка спектрофотометра к работе

Подготовка спектрофотометра к работе и вывод прибора на рабочий режим осуществ

ляется в соответствии с инструкцией по эксплуатации.

9.2 Приготовление растворов

9.2.1 Подготовка дистиллированной воды

Дистиллированную воду кипятят на электроплитке в течение 1,5-2-х часов для осво

бождения от аммиака, углекислоты и других летучих соединений. Сняв колбу с плюхи, 

сразу закрывают се пробкой.

9.2.2 Приготовление 0,5М спиртового раствора 4-пиридннкирбоксивльдетдя

(нзонккотиновый альдегид).

2,78 см1 4-пиридинкарбоксиальдегида вносят в мерную колбу на 50 см3, приливают 

30-40 см* этилового спирта, перемешивают. Затем раствор доводят объем до метки этило

вым спиртом.

Раствор устойчив при хранении в холодильнике в склянке из темного стекла в течение 

2-х месяцев.

9.2.3 Приготовление 10% раствора вольфрамоаокнелого натрии
14
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Получают растворением 10 г вещества в 90 см* дистиллированной воды.

9.2.4 Приготовление 0.667N раствора серной кислоты.

В мерную колбу на 1 дм1 отмеривают 150-200 см3 дистиллированной воды и добав

ляют 19 см3 серной кислоты (<N1,83), перемешивают и после охлаждения доводят до метки 

дистиллированной водой.

9.2.5 Приготовление аттестованных растворов 1,1-дн.мстнлгидразина 

для построения градуировочного графика

9.2.5.1 Приготовление исходного аттестованного раствора

В мерную колбу вместимостью 50 см3 помещают IS см3 дистиллированной (и, 9.2.1) 

или биднетиллированной воды, взвешивают на аналитических весах, добавляют 0,5 см5 1,1- 

ди мсти лг и дрази н а и вновь взвешивают. Доводят объем до метки водой, тщательно пере

мешивают и рассчитывают массу навески М  -диметнлгидразина по формуле;

m ~  (P j-P  i), мг.

где:

Pi - пес колбы с водой, мг;

Pj - вес колбы с водой и 1Л -диметилгидразнном, мг.

Аттестованное значение массовой концентрации 1,1-диметидгидразина в исходном 

растворе рассчитывают по формуле:

д -т
а “ = 100% -V

мг/см\ 0 )

где:

р - массовая доля 1,1-диметилгидразина в продукте, %; р--99,8 %; 

ш - масса навески 1, J -днметилгидразина, взятой для приготовления исходного 

раствора, мг; ш = (Р2-Р г);

V - объем приготовленного исходного раствора, см3.

Исходный аттестованный раствор 1Л-яиметилгидразина устойчив в течение одного 

месяца при хранении в склянке из темного стекла с притертой пробкой в холодильнике.

9,2.5.2 Приготовление основного аттестованного раствора 

с массовой концентрацией 100 мкг/см3

Рассчитывают количество см3 исходного раствора, необходимое для приготовления 

100 см3 основного раствора с массовой концентрацией 100 мкг/см3.

15
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Пипеткой отбирают рассчитанное количество см3 исходного аттестованного раствора 

и помешают в колбу вместимостью 50 см3. Объем раствора доводят до метки дистиллиро

ванной (п.9.2.1) или бадистиллнрованной водой и тщательно перемешивают содержимое 

колбы.

Основной раствор устойчив в течение 10 дней.

9.2.5.3 Приготовление рабочего аттестованного раствора

с массовой концентрацией 1 мкг/см3

Пипеткой отбирают I см ' основного аттестованного раствора и помешают в колбу 

вместимостью 100 см3. Объем раствора доводят до метки дистиллированной (п.9.2.1) или 

биднетиллироваиной водой и тщательно перемешивают содержимое колбы.

Рабочий аттестованный раствор готовится перед употреблением. Устойчив в течение 

рабочего дня.

Примечание:

1, Формулы расчета аттестованных значений и характеристик погрешности аттесто

ванных значений массовых концентраций I. I -лимстилгидразина в растворах, проводимого 

по процедуре приготовления в соответствии с PMI 60 |9), приведены в Приложении.

2. Массовую концентрацию 1,1-диметилгидраэина в продукте (ц) при необходимости 

можно определять титрованием исходного продукта йодноватокислым калием в соответст

вии с МУК 4.1,005-09 «Методика выполнения измерений массовой концентрации 1,1- 

диметнлгилразина в исходном продукте титриметрическим методом»,

10 ОТБО Р И  Х РАНЕНИЕ ПРОБ

Из расчета на одно определение, для анализа в пробирки или пенициллиновые пу

зырьки помещают 7 см3 дистиллированной воды. 1см3 крови и перемешивают. Анализ про

водят не позднее, чем через 1 час после отбора пробы. При невозможности проведения ана

лиза в эти сроки, пробы замораживают в морозильной камере. Срок хранения проб в моро

зильной камере составляет не более 2 суток.

При отборе проб составляют сопроводительный документ, г де указывают цель анали

за, место и дату отбора пробы, должность и фамилию отобравшего пробу.

11 ВЫ ПО ЛН ЕН И Е ИЗМЕРЕНИЙ

Одновременно анализируются не менее двух параллельных проб. При выполнении 

измерений проводят следующие работы:

!б
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11.1 Проведение анализа

В пробирки вносят по 7 см* дистиллированной воды, прибавляют по 1 см3 крови, 

смешивают, через 3 минуты для осаждения белков в каждую пробирку добавляют медленно 

по I см3 0.667N раствора серной кислоты и 3-4 капли ледяной уксусной кислоты. Тщатель

но перемешивают стеклянной палочкой, после чего медленно добавляют по I см3 10% 

вольфрамата натрия и снова тщательно перемешивают. Пробы оставляют на 5 минут, затем 

центрифугируют при 5000 об/мин в течение 15 минут или фильтруют через двойной 

фильтр. Полученный цеитрифугат или фильтрат тщательно доводят фильтрованием до про» 

зрачного раствора.

Для анализа в пробирки с притертыми пробками вносят 1см3 безбелкового прозрачно

го центрифугата или фильтрата, 1,5 см3 дистиллированной воды, по 0,5 см3 спиртового рас

твора 4-пиридинкарбоксиальдегида и по 1 капле ледяной уксусной кислоты. Оставляют на 

15 минут при комнатной температуре, после чего фотометрируют на спектрофотометре от

носительно пустой кюветы. Одновременно готовят контрольные (холостые) пробы.

По Градуировочному графику, построенному с использованием аттестованных рас

творов, находят концентрацию 1,1 - диметилгидразина <НДМГ) в крови в мкг в зависимости 

от разности, оптических плотностей между градуировочным и контрольным раствором 

(Do-Dk).

11.2 Построение градуировочного графика

Градуировочный график, выражающий зависимость величины массовой концентра

ции 1,1» диметлгидразнна (МДМГ) в пробе (в мкг) от разности оптических плотностей ме

жду градуировочным и контрольным раствором {Do-D*), устанавливают по градуировоч

ным растворам.

Для построения градуировочного графика используют раствор крови контрольных 

животных, которую получают прибавлением к 7 см3 дистиллированной поды 1 см3 крови 

контрольных животных. Градуировочные растворы обрабатывают аналогично пробам, со

гласно п. 11.1.

Для анализа в пробирки с притертыми пробками вносят 1 см3 подготовленного без- 

белкового прозрачного центрифугата или фильтрата (п. 11.1.) и аттестованный раствор 1,1- 

димстнлгидразина в количествах, указанных в таблице 5. Добавляют во все пробирки
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1,5 см* дистиллированной воды, 0,5 см1 спиртового раствора 4-пиридинкарбоксиаяьдегида 

н но 1 капле ледяной уксусной кислоты и оставляют пробы на 15 минут при комнатной 

температуре.

Измерение начинают с контрольной пробы, а затем переходят к замерам каждого по» 

следующего раствора. Измеряют оптическую плотность проб на спектрофотометре в кюве

тах с толщиной слоя 10 мм при длине волны 380 нм против пустой кюветы. Измерения 

проводят в течение 0,5 часа.

Необходимо провести не менее 10 измерений каждой из 7-ми концентраций НДМГ в 

течение нескольких дней, готовя при этом новые рабочие аттестованные растворы.

По среднеарифметическим результатам строят градуировочный график. При этом по 

оси абсцисс откладывают значение концентраций НДМГ а мкг. а по оси ординат • разность 

оптических плотностей между градуировочным и контрольным раствором (D0-D»).

Таблица 5 - Шкала стандартов для построения градуировочного графика

Состав Номер градуировочного раствора
градуировочного раствора 0 1 2 3 4 5 6

Вола дистиллированная, см* 1,5 1,4 1,3 1,2 1,0 0,8 0,5

Безбелковый центрифугэт, см3 1,0 1,0 1,0 1.0 1,0 1,0 1,0
Аттестованный раствор НДМГ 
с концентрацией I мкг/см \  см3 0 0,1 0.2 0.3 0.5 0,7 1.0

Спиртовой раствор 
4-гшридинкарбоксиаяьдегида, см3 0,5 0,5 0.5 0,5 0,5 0,5 0,5

Уксусная ледяная кислота По I капле в каждую пробирку

Содержание НДМГ а пробе, в мкг 0 0,1 0,2 0,3 0,5 0.7 1.0

Содержание НДМГ в пробе, 
В мкг/см5

0 0,1 0,2 0,3 0,5 0,7 1,0

113 Контроль стабильности градуировочного графика

Контроль стабильности градуировочного графика необходимо проводить перед вы

полнением анализов каждой партии проб, поступивших на анализ.

Для этого берут не менее трех градуировочных растворов U -диметилгидразниа, ох

ватывающих весь диапазон измерений и анализируют, как описано выше в п. 112.

Градуировочную характеристику считают стабильной при выполнении для каждого 

раствора следующего условия:

Х -С  й&ч» 

где:

18
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X -  результат измерения массовой концентрации 1,1 -димстилгидразина в градуиро

вочном растворе, мкг;

С -  аттестованное значение массовой концентрации 1,1 -димстилгидразина в градуи

ровочном растворе, мкг;

Лгр -  погрешность установления градуировочной характеристики при использовании 

методики в лаборатории, мкг.

Значения Дгр устанавливают при построении градуировочного графика. При этом для 

каждого градуировочного раствора по соответствующим формулам рассчитывают:

- среднее арифметическое значение результатов измерений массовой концентрации 

1,1 -диметнягидрази н а:
Я
1.x,

* ,  = * * - .п

где:

п -  число измерений;

Xi ~ результат измерения содержания 1.1-димстилгидразина в »* ой пробе градуиро

вочного раствора, мкг.

• среднее квадратическое отклонение результата измерения массовой концентрации 

!,1-диметилгидразина в градуировочном растворе:

Я

£ ( т , - т , ) ?
Ы ___________

п - 1

- доверительный интервал:

д т ,  =  4 ” '-Vn

где:

t -  коэффициент нормированных отклонений, определяемых по таблице Стьюяснта, 

при доверительной вероятности 0,95.

точность (относительная погрешность) результата измерений концентрации:

5 ^  = ^ .  100%

А<Р “ 0,01 8,р С, мкг.
19
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12 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Массовую концентрацию 1,1-диметилгидразина (НДМГ) в крови в каждой параллель

ной пробе (Xi и Xj) в мкг/см3 определяют по формуле:

X ( . 2  = g - 10, мкг/см3,

где:

g  - количество НДМГ, содержащееся в 1см3 центрифугата, найденное по градуиро

вочному графику и соответствующее разности оптической плотности фактической и кон

трольной проб, мкг;

10 - общий объем определяемой и обрабатываемой пробы, полученной из 1см5 крови, 

см3.

Если пробы предварительно разбавлялись, учитывают разведение.

За результат анализа ( X )  принимают среднее арифметическое результатов двух па

раллельных определений Xj н Xj ( X ~(Х( *Х?У2), расхождение между которыми нс превы

шает предела повторяемости. Значения предела повторяемости (г) для двух результатов па

раллельных определений приведены в таблице б.

Ери превышении предела повторяемости (г) необходимо дополнительно получить 

еще два результата параллельных определений. При повторном превышении предела по

вторяемости необходимо выяснить причины получения неприемлемых результатов парал

лельных определений и устранить их.

Таблица 6 - Диапазон измерений, значения пределов повторяемости при измерении проб 

при доверительной вероятности Р=0,95

Диапазон измерений 
1! 1 -диметилгндразина, 

мкг/см3

Предел повторяемости
(относительное значение допускаемого расхождения 

между двумя результатами параллельных определений), 
г, %

1,0-10,0 25

13 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ
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Результат измерения X  в документах, выдаваемых лабораторией, может быть пред

ставлен в виде:
X * Д, Рш0,95,

где А= 0,01 *5*.F (X  -  массовая концентрация М-диметилгидразина в пробе);

Значения 5  приведены в таблице 1.

Допустимо результат измерения в документах, выдаваемых лабораторией, представ

лять в виде Х ±Д „ P-0.9S, при условии Д„<Д,

где:

X  -  результат измерения, подученный в соответствии с прописью методики;

±АЛ -  значение характеристики погрешности результатов измерений, установленное 

при реализации методики в лаборатории и обеспечиваемое контролем стабильности резуль

татов измерений.

Результат измерений должен оканчиваться тем же десятичным разрядом, что и по

грешность. Результаты измерений удостоверяются лицом, проводившим измерение, а при 

необходимости руководителем организации (предприятия), подпись которого заверяется 

печатью.

Примечание: Допустимо характеристику погрешности результатов измерений при 

внедрении методики в лаборатория устанавливать на основе выражения. Д, 0.84 А 

с последующим уточнением по мере накопления информации в процессе контроля резуль

татов измерений.

14 ОЦЕНКА ПРИЕМЛЕМОСТИ РЕЗУЛЬТАТОВ, ПОЛУЧАЕМЫХ 

В УСЛОВИЯХ ВОСПРОИЗВОДИМОСТИ

Расхождение между результатами измерений, полученными в двух лабораториях, нс 

должно превышать предела воспроизводимости. При выполнении этого условия приемле

мы оба результата измерений и в качестве окончательного может быть использовано их 

общее среднее значение. Значения предела воспроизводимости приведены в таблице 7.

При превышении предела воспроизводимости могут быть использованы методы 

оценки приемлемости результатов измерений согласно раздела 5 ГОСТ Р ИСО 5725-96.

Таблица 7 - Диапазон измерений, значения предела воспроизводимости 

при доверительной вероятности Р=0,95

Предел воспроизводимости
Диапазон измерена (относительное значение допускаемого расхождения

1,1 -диметилгидразина, _______ между двумя результатами измерений,
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мкг/см'’ полученных в разных лабораториях), 

R, %

о о о 36

IS КОНТЮЛЬ КАЧЕСТВА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ ПРИ РЕАЛИЗАЦИИ 

МЕТОДИКИ В ЛАБОРАТОРИИ

15.1 Контроль качества результатов измерений

Контроль качества результатов измерений при реализации методики в лаборатории 
предусматривает:

- контроль исполнителем процедуры выполнения измерений (на основе оценки по

грешности при реализации отдельно взятой контрольной процедуры);

- контроль стабильности результатом измерений (на основе контроля стабильности 

среднеквадратического отклонения повторяемости, срсдисквадратического отклонения 

внутрилабораторной прецизионности, погрешности),

15.2 Оперативный контроль процедуры измерений

Оперативный контроль процедуры измерений проводят на основе контроля внутрила

бораторной прецизионности и погрешности ,

15.3 Контроль внутрилабораторной прецизионности
Контроль внутрилабораторной прецизионности осуществляю! путем сравнения ре

зультатов измерений массовой концентрации I, I -диметигидразииа в пробе, полученных в 

условиях внутрилабораторной прецизионности. Расхождение между результатами измере

ний не должно превышать предела внутрилабораторной прецизионности (R,), выраженного 

в единицах измеряемых содержаний

|X,-Xa |<0,01R* X ,  (10)

где:

Xi, Ха - результаты, полученные в условиях внутрилабораторной прецизионности;

X  • среднеарифметическое значение результатов измерений, Полученных в условиях 

внутрилабораторной прецизионности;

R, - значение предела внутрилабораторной прецизионности.

Значение R* может быть приведено в Протоколе установленных показателей качества 

результатов анализа при реализации методики выполнения измерений в лаборатории.

22



МУК 4.1.0^03 -13
При невыполнении условия (10) контрольную процедуру повторяют. При повторном 

невыполнении условия (10) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным ре

зультатам, и устраняют их.

15.4 Контроль погрешности с использованием образца для контроля

Если анализ рабочей пробы показал отсутствие 1,1-диметилгидразина (на уровне пре

дела обнаружения методики), то, в соответствии с п. 5 РМГ 76 [10], введение в рабочую 

пробу добавки С, соответствующей диапазону действия методики, позволяет рабочую про

бу с введенной добавкой рассматривать в качестве образца для контроля с аттестованным 

значением С. Образец для контроля анализируют в точном соответствии с прописью мето

дики, получают результат X и сравнивают сто с аттестованным значением С. При этом ре

зультат контрольной процедуры К* рассчитывается по формуле:

К* -  [Х-С] (И)

Норматив контроля К рассчитывают по формуле:

К -  Д (12)
где:

Д -  характеристика погрешности результата анализа, соответствующая аттестованно

му значению добавки: Д = 0 ,016  • С 

Значение 5 приведены в таблице 1.

Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным при выполнении 

условия:

К*<К (13)

При невыполнении условия (13) эксперименты повторяют. При повторном невыпол

нении условия (13) выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, 

и устраняют их.

Периодичность контроля исполнителем процедуры выполнения измерений, а также 

реализуемые процедуры контроля стабильности результатов выполняемых измерений рег

ламентируют в Руководстве но качеству лаборатории согласно ГОСТ Р ИСО/МЭК 17025.
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ПРИЛОЖЕНИЕ А

РАСЧЕТ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК РАСТВОРОВ 

1,1 ДИМЕТИЛГИДРЛЗИНА

AI Расчет метрологически* характеристик исходного раствора 

А !.1 Расчет аттестованного таченмя

Приготовление исходною раствора и формула расчета аттестованною значения мас

совой концентраций 1,1 -диметилгидразина в растворе описаны вп. 92,5.1.

А1.2 Расчет характеристики погрешности

Расчет характеристики погрешности аттестованного значения исходного раствора 

производят по формуле:

где:

аа - аттестованное значение массовой концентрации 1,1 -диметилгидразина в исход* 

ном растворе, мг/см3;

Д/г - характеристика погрешности установления массовой доли 1,1-диметил • 

гидразина в продукте, % Д/г« 0,2 %;
/г - массовая доля 1.1-диметилгидразина в продукте, %;

ДР, - характеристика погрешности взвешивания колбы с водой при установлении мас

сы навески 1,1-диметидгидразина для приготовления исходного аттестованного раствора, 

м г;,

Р, - вес колбы с водой, мг;

ДР2- характеристика погрешности взвешивания колбы с водой и 1,1-диметил- 

гидразином при установлении массы навески 1,1 -диметилгидразина для приготовления ис

ходного аттестованного раствора, мг;

Р2 • вес колбы с водой и 1,1 -диметилгидразином, мг;
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АР* характеристика погрешности установления объема V (предел допускаемой по

грешности вместимости колбы), см1;

V - объем приготовленного исходного аттестованного раствора, см1.

А2 Расчет метрологических характеристик основного раствора

1,1-ЛИмстнлгнлразнна с массовой концентрацией 100,0 мкг/ем1

А2.1 Расчет аттестованного значения

Основной раствор готовят, как описано в п. 9.2.5 2.

Аттестованное значение массовой концентрации 1,1-димстилгидразина в основном 

растворе рассчитывают по формуле:

где:

а4 - аттестованное значение массовой концентрации 1,1 -диметилгидразина в основ

ном растворе, мкг/ем3; <7„-|00мкг/см\

а , -аттестованное значение массовой концентрации 1,1 -лимстн л n t драги и а 

в исходном растворе, мг/см1;

V| -  объем исходного раствора, отобранного для приготовления основного раствора.

Vj -  объем приготовленного основного раствора, см3; V7=5Q см \

Аттестованное значение массовой концентрации 1,1-днмстилгидразина в основном 

растворе составляет 100 мкг/см1.

А2.2 Расчет характеристики погрешности

Расчет характеристики потрешности аттестованного значения основного раствора 

производят по формуле:

где:

а , -  аттестованное значение массовой концентрации 1,1-диметилгидразина в основ-

ДИ, - характеристика погрешности установления объема V) (предел допускаемой яо-

О0 = о , мкг/см1, 
У»

ном растворе, мг/см3 ( а 0= 100 мкг/см1);

грешности объема пипетки), см3;
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К, - объем исходного аттестованного раствора, отобранного для приготовления основ

ного аттестованного раствора, см5;

ДК,-характеристика погрешности установления объема Vj, (предел допускаемой по- 

грешности вместимости колбы), см5;

Уг * объем приготовленного основного аттестованного раствора, см3.

АЗ Расчет метрологических характеристик рабочего раствора

Ы -днмстплгидразива с массовой концентрацией 1,0 мкг/см5

А3.1 Расчет аттестованного значения

Рабочий раствор готовят, как описано в п. 9.2.5.3.

Атгсстованиое значение массовой концентрации 1,1-дмметиягидразина в рабочем 

растворе рассчитывают по формуле;

где:

а0 - аттестованное значение массовой концентрации I, I -диметилгидразнна в основ'

Vj - объем основного раствора, отобранного для приготовления рабочего раствора, 

см5; V3= | ем5;

Аттестованное значение массовой концентрации 1,1 -диметилгидразнна в рабочем 

растворе составляет 1,0 мкг/см3.

А3.2 Расчет характеристики погрешности

Расчет характеристики погрешности аттестованного значения массовой концентрации 

I Д-диметнлгндразииа в рабочем растворе производят по формуле;

где:

а, - аттестованное значение массовой концентрации 1,1-димстилгмдразииа в рабочем 

растворе, мкг/см5 ( о, * 1,0 мкг/см5);

ДУ, • характеристика погрешности установления объема Vj (предел допускаемой по

грешности объема пипетки), см5;

«, = «0 — , мкг/см5, 
Ул
К

ном растворе, м r/см , 100 м кг/см3;

V< - объем приготовленного рабочего раствора, см5; V^IOQ см5.
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У) * объем основного аттестованного раствора, отобранного для приготовления рабо

чего аттестованного раствора, см3;

AVt - характеристика погрешности установления объема V«, (предел допускаемой по- 

грешности вместимости колбы), см3;

У4 - объем приготовленного рабочего аттестованного раствора, см3.
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яаимеиоммие методики, включая ши»снование измеряемая величины, и. при необходимости.
спектрофотометричсскнммстодом, ___________________________________

объекта измерений, аолояпитеяънмх параметров и реализуемый способ измерения

предназначенная для применения в лабораториях иаучно-нсслелопательских 
_ область использования

организаций и центров гаш ены и эпидемиологии ФМБА России, 
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Методика измерений массовой концентрации 'l .l-диметйлгидразнна в пробах крови

£ тш ^йй!Ж ш ^мето;шм1годутс1Ш1ения 2012. на 27стр

Методика аттестована в соответствии с ФЗ № 102 "Об обеспечении единства измерений" 
и ГОСТ Р 8.563-2009.

Аттестщхия осуществлена по результатам метрологической экспертизы материалов до 
теоретических и (иди) зхслериментлдм1ъ« исследования

разработке методики измерений н экспериментальных исследований.

В результате аттестации методики измерений установлено, что методика измерений 
кормггквно-прмовсП дохумекг в области обеспечения еди|,ств4 измерений (при певички) и ГОСТ' р 8.50.3

соответствует требованиям. прёдъяаляемьщТОСТ Р 8.563-2009.

Показатели точности измерений приведены в приложении на 1 л.

Зам. директора во научной работе 

Зав. лабораторией 
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Приложение к  свидетельству № 222.0/0160,00258 / 2012 
об аттестации методики измерений массовой концентрации

1,1-диметнлгндразнна в пробах крови спектрофотометрическнм методом

1 Диапазон измерений, значения показателей точности, правильности, воспроизводимости 
а  повторяемости

Диапазон измерений, 
мкг/дм3

Показатель 
повторяемости 
(относотельное 

срсдиеквадрггячес. 
кое отклонение 
повторяемости) 

а  „%

Показатель
воспроизводи

мости
(относ тельное 

среднеквадратичес- 
кос отклонение
воспроитео ле

ности)
О R,%

Показатель
правильности

(граница 
относительной 

систематической 
погрешиосги 
методики при 
доверительной 

вероятности 
Р-0.95), t5 с. %

Показатель 
точности 
(границы 

относительной 
погрешности 
методики при 
доверительной 
вероятности 

Р-0.95), ±6, %

от 1.0 до 10.0 вкл. 9 13 5 26

2 Значения предела повторяемости, предела воспроизводимости при вероятности Р“0 95

Диапазон измерений, 
мкг/дм3

Предел
повторяемости 

(относительное значение 
допускаемого расхождения между 
двумя результатами параллельных 

определений), ,, %

Предел воспроизводимости 
(относительное значение допускаемого 

расхождения между двумя результатами, 
подученными в разных 
лабораториях), р, %

от 1.0 до 10.0 вкл. 25 36

3 При реализации методики в лаборатории обеспечивают:
- оперативный контроль процедуры измерений (на основе оценки погрешности при реализации 
отдельно взятой контрольной процедуры);
- контроль стабильности результатов измерений (на основе контроля стабильности 
среднеквадратического отклонения повторяемости, среднеквадратического отклонения 
внутрилабораторной прецизионности, погрешности);

Алгоритм контроля исполнителем процедуры выполнения измерений приведен в документе 
на методику выполнения измерений.

Процедуры контроля стабильности результатов выполняемых измерений регламентируют в 
Руководстве по качеству лаборатории.

Вед. инженер ФГУП «УНИИМ».,
эксперт-метролог у
(сертификат RUM 02.33.00219-2) ------- Белобородова Г.И.

Дата выдачи: 17.07.2012
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