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М У К  4 .1 .1 2 0 5 — 4 .1 .1 2 1 2 — 0 3

Предисловие
В  н а с т о я щ е е  в р е м я  т о к с и ч н ы е  и  о п а с н ы е  х и м и ч е с к и е  в е щ е с т в а  

р а с п р о с т р а н е н ы  п о в с ю д у  в  о к р у ж а ю щ е й  с р е д е .  Т а к ,  в ы с о к о е  с о д е р ж а 

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

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

ч е с к и х  в е щ е с т в  п р и о б р е л и  б о л ь ш и е  м а с ш т а б ы ,  и  и х  р е г л а м е н т и р о в а н и е  

с т а н о в и т с я  в а ж н е й ш е й  з а д а ч е й . В с е г о  н е с к о л ь к о  л е т  н а з а д  г и г и е н и ч е 

ск а я  о п а с н о с т ь  б о л ь ш е й  ч а с т и  и з  п р и м е р н о  м и л л и о н а  з а г р я з н я ю щ и х  

в е щ е с т в  н е  б ы л а  и з в е с т н а .  К  с ч а с т ь ю ,  в  н а с т о я щ е е  в р е м я  п о ч т и  в с е  п р о 

м ы ш л е н н о  р а з в и т ы е  с т р а н ы  п р и н я л и  и  п о с т о я н н о  у ж е с т о ч а ю т  з а к о н о 

д а т е л ь с т в о ,  н а п р а в л е н н о е  н а  у л у ч ш е н и е  к о н т р о л я  к а ч е с т в а  в о д н ы х  о б ъ 

е к т о в . Д л я  о б н а р у ж е н и я  и  м о н и т о р и н г а  с о е д и н е н и й  п р и в л е к а е т с я  а н а 

л и т и ч е с к а я  х и м и я .  П е р е д  н е й  с т а в и т с я  з а д а ч а  р а з р а б о т к и  в с е  б о л е е  с о 

в е р ш е н н ы х  м е т о д о в ,  р е г л а м е н т и р у ю щ и х  а н а л и з  и  т р е б у ю щ и х  о п р е д е 

л е н и я  в с е  б о л ь ш е г о  ч и с л а  в е щ е с т в  и  п р о д у к т о в  и х  т р а н с ф о р м а ц и и  с о  

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

А к т у а л ь н о с т ь  р а з р а б о т к и  и  в н е д р е н и я  э ф ф е к т и в н ы х  а т т е с т о в а н н ы х  

м е т о д о в  к о н т р о л я  к а ч е с т в а  в о д ы  о б у с л о в л е н а  м н о г и м и  ф а к т о р а м и .  

Г л а в н ы е  и з  н и х :  н е п р е р ы в н о е  р а с ш и р е н и е  п е р е ч н я  н о р м и р о в а н н ы х  п о 

к а з а т е л е й ,  у ж е с т о ч е н и е  т р е б о в а н и й  к  ч у в с т в и т е л ь н о с т и  с у щ е с т в у ю щ и х  

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

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

б о л е е  ш и р о к о г о  к  н а с т о я щ е м у  в р е м е н и  п р и м е н е н и я  м е т о д о в  о б з о р н о г о  

а н а л и за , п р и н а д л е ж н о с т ь  к  г р у п п а м  в ы с о к о т о к с и ч н ы х  в е щ е с т в ,  ч а с т о т а  

о б н а р у ж е н и я  н е н о р м и р о в а н н ы х  с о е д и н е н и й .

У ж е  б о л е е  4 0  л е т  г а з о в а я  х р о м а т о г р а ф и я  о с т а е т с я  о д н и м  и з  о с н о в 

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

в в о д н ы х  о б ъ е к т а х .  И с п о л ь з о в а н и е  к а п и л л я р н о й  г а з о в о й  х р о м а т о г р а ф и и  

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

л и л и  с у щ е с т в е н н о  у л у ч ш и т ь  с е л е к т и в н о с т ь ,  с н и з и т ь  п р е д е л ы  о б н а р у 

ж е н и я , п о в ы с и т ь  н а д е ж н о с т ь  и д е н т и ф и к а ц и и  к о м п о н е н т о в  с л о ж н ы х  

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

н о й  п р и р о д ы  и  т о к с и ч н о с т и .  В  т о  ж е  в р е м я  и з  в с е х  и с п о л ь з у е м ы х  с п о 

с о б о в  д е т е к т и р о в а н и я  т о л ь к о  м а с с - с п е к т р о м е т р и ч е с к и й  о б л а д а е т  н а и 

б о л ь ш и м  п о т е н ц и а л о м  в о т н о ш е н и и  и д е н т и ф и к а ц и и  к о м п о н е н т о в  и  

а н а л и з а  п р о б  н е и з в е с т н о г о  с о с т а в а .  П о э т о м у  и м е н н о  х р о м а т о - м а с с -  

с п е к т р о м е т р и ч е с к и й  м е т о д  к  н а с т о я щ е м у  в р е м е н и  с т а л  п р а к т и ч е с к и  

о с н о в н ы м  в  м н о г о к о м п о н е н т н о м  а н а л и з е .
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М У К  4 .1 .1 2 0 5 — 4 .1 .1 2 1 2 — 0 3

В  н а с т о я щ е м  с б о р н и к е  п р и в е д е н  ш и р о к и й  с п е к т р  г а з о х р о м а т о г р а 

ф и ч е с к и х  м е т о д о в  к о н т р о л я  2 6  о р г а н и ч е с к и х  с о е д и н е н и й  -  п р е д с т а в и 

т е л е й  р а з л и ч н ы х  к л а с с о в  х и м и ч е с к и х  в е щ е с т в :  а р о м а т и ч е с к и х  у г л е в о 

д о р о д о в ,  г а л о г е н - ,  а з о т - ,  к и с л о р о д с о д е р ж а щ и х  с о е д и н е н и й  и  д р . М е т о 

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

о п р е д е л е н и е м  к о н к р е т н ы х  в е щ е с т в  и  о д н о в р е м е н н ы м  м н о г о к о м п о н е н т 

н ы м  о п р е д е л е н и е м  д о  д е с я т и  и  б о л е е  в е щ е с т в .  С р е д и  м е т о д о в  к о н т р о л я  

н а  о с н о в е  ц е л е в о г о  а н а л и з а  м о ж н о  в ы д е л и т ь  э ф ф е к т и в н о е  в ы с о к о ч у в с т 

в и т е л ь н о е  о п р е д е л е н и е  в ы с о к о т о к с и ч н о г о  н е с и м м е т р и ч н о г о  д и м е т и л -  

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

и н т е р е с  о п р е д е л е н и е  т о к с и ч н о г о  х л о р п и к р и н а  -  в е щ е с т в а  н е н о р м и р о 

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

г о  в в о д н ы х  о б ъ е к т а х .  М е т о д  к о н т р о л я  1 ,2 ,3 - б е н з о т р и а з о л а  п р е д с т а в л е н  

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

п о л ь з о в а н и е м  р а з н ы х  в и д о в  д е т е к т и р о в а н и я :  п л а м е н н о - и о н и з а ц и о н н о г о  

и м а с с - с п е к т р о м е т р и ч е с к о г о .  М е т о д ы  к о н т р о л я ,  п о м е щ е н н ы е  в  н а с т о я 

щ е м  с б о р н и к е ,  и л л ю с т р и р у ю т  м н о г о о б р а з и е  и  э ф ф е к т и в н о с т ь  с о в р е 

м е н н ы х  и  д о с т у п н ы х  к  н а с т о я щ е м у  в р е м е н и  с п о с о б о в  и  п р и е м о в  г а з о 

в о й  х р о м а т о г р а ф и и :  к а п и л л я р н у ю  г а з о в у ю  х р о м а т о г р а ф и ю  и  р а з л и ч н ы е  

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

с е л е к т и в н о г о .

д . б .  н . А .  Г .  М а л ы ш е в а
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4 .1 .  М Е Т О Д Ы  К О Н Т Р О Л Я .  Х И М И Ч Е С К И Е  Ф А К Т О Р Ы

Определение концентраций химических веществ в воде 
централизованных систем питьевого водоснабжения

Сборник методических указаний  
____________________М УК 4.1.1205— 4.1Л212— 03____________________

Область применения
С б о р н и к  м е т о д и ч е с к и х  у к а з а н и й  п о  о п р е д е л е н и ю  к о н ц е н т р а ц и й  

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

г о с у д а р с т в е н н о г о  с а н и т а р н о - э п и д е м и о л о г и ч е с к о г о  н а д з о р а  п р и  о с у щ е 

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

ч е с т в у  в о д ы  ц е н т р а л и з о в а н н о г о  х о з я й с т в е н н о - п и т ь е в о г о  в о д о с н а б ж е 

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

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

т а к ж е  н а у ч н о - и с с л е д о в а т е л ь с к и м и  и н с т и т у т а м и ,  р а б о т а ю щ и м и  в  о б л а с 

т и  г и г и е н ы  в о д н ы х  о б ъ е к т о в .

В к л ю ч е н н ы е  в с б о р н и к  м е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  р а з р а б о т а н ы  в  с о 

о т в е т с т в и и  с  т р е б о в а н и я м и  Г О С Т  Р  8 .5 6 3 — 9 6  « М е т о д и к и  в ы п о л н е н и я  

и з м е р е н и й » ,  Г О С Т  1 7 .0 .0 2 — 7 9  « О х р а н а  п р и р о д ы .  М е т р о л о г и ч е с к о е  

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

п о ч в ы .  О с н о в н ы е  п о л о ж е н и я » .

М е т о д и к и  в ы п о л н е н ы  с  и с п о л ь з о в а н и е м  с о в р е м е н н ы х  ф и з и к о - х и 

м и ч е с к и х  м е т о д о в  и с с л е д о в а н и я ,  м е т р о л о г и ч е с к и  а т т е с т о в а н ы  и  д а ю т  

в о з м о ж н о с т ь  к о н т р о л и р о в а т ь  с о д е р ж а н и е  х и м и ч е с к и х  в е щ е с т в  м е н ь ш е  

у р о в н е й  и х  п р е д е л ь н о  д о п у с т и м ы х  к о н ц е н т р а ц и й  (0 ,5  П Д К )  в в о д е ,  у с 

т а н о в л е н н ы х  в С а н П и Н  2 .1 .4 .5 5 9 — 9 6  «П и т ь е в а я  в о д а .  Г и г и е н и ч е с к и е  

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

с н а б ж е н и я .  К о н т р о л ь  к а ч е с т в а » ,  а  д л я  в е щ е с т в ,  н е  в к л ю ч е н н ы х  в п е р е 

ч е н ь  э т о г о  д о к у м е н т а ,  -  в  С а н П и Н  4 6 3 0 — 8 8  «С а н и т а р н ы е  п р а в и л а  и  

н о р м ы  о х р а н ы  п о в е р х н о с т н ы х  в о д  о т  з а г р я з н е н и я » .

6



М У К  4  Л  Л 2 0 5 — 4 .1 Л  2 1 2 — 03

М е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  о д о б р е н ы  и п р и н я т ы  н а  б ю р о  с е к ц и и  п о  

ф и з и к о -х и м и ч е с к и м  м е т о д а м  и с с л е д о в а н и я  о б ъ е к т о в  о к р у ж а ю щ е й  с р е 

д ы  П р о б л е м н о й  к о м и с с и и  «Н а у ч н ы е  о с н о в ы  э к о л о г и и  ч е л о в е к а  и  г и 

г и е н ы  о к р у ж а ю щ е й  с р е д ы »  и  б ю р о  К о м и с с и и  п о  г о с у д а р с т в е н н о м у  с а 

н и т а р н о - э п и д е м и о л о г и ч е с к о м у  н о р м и р о в а н и ю  М и н и с т е р с т в а  з д р а в о 

о х р а н е н и я  Р о с с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и .
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У Т В Е Р Ж Д А Ю

Г ла в н ы й  го суд а р ст в ен н ы й  сан и тар н ы й  

врач Р о с с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и ,

П ер в ы й  за м ести тель  М и н и с т р а  зд раво

ох р ан ен и я  Р о с с и й с к о й  Ф е д е р а ц и и

Г .  Г .  О н и щ е н к о

16 м ар та  2003 г.

Д а та  введения : 1 и ю л я  20 03  г.

4 .1 . М Е Т О Д Ы  К О Н Т Р О Л Я .  Х И М И Ч Е С К И Е  Ф А К Т О Р Ы

Газохроматографическое определение Е-капролактама
в воде

Методические указания 
М УК 4.1.1209— 03

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  г а з о х р о м а т о 

г р а ф и ч е с к у ю  м е т о д и к у  к о л и ч е с т в е н н о г о  х и м и ч е с к о г о  а н а л и з а  в о д ы  

ц е н т р а л и з о в а н н о г о  х о з я й с т в е н н о -п и т ь е в о г о  в о д о с н а б ж е н и я  д л я  о п р е д е 

л е н и я  в  н е й  Е -к а п р о л а к т а м а  в  д и а п а з о н е  к о н ц е н т р а ц и й  0 ,2 5 — 10 м г/ д м 3.

С б Н ц И О  М о л .  м а с с а  1 1 3 ,1 6

Е -к а п р о л а к т а м  (л а к т а м  Е - а м и н о к а п р о н о в о й  к и с л о т ы )  -  б е л ы е  к р и с 

т а л л ы ,  т е м п е р а т у р а  п л а в л е н и я  -  68— 69 ° С ,  т е м п е р а т у р а  к и п е н и я  -  

2 6 2 ,5  ° С ,  п л о т н о с т ь  -  1 ,47 6 8  г/ см 3. Р а с т в о р я е т с я  в  о р г а н и ч е с к и х  р а с т в о 

р и т е л я х  и  в о д е .

Е -к а п р о л а к т а м , о т н о с и т с я  к  4  к л а с с у  о п а с н о с т и . П Д К  в в о д е  ц е н 

т р а л и з о в а н н ы х  с и с т е м  п и т ь е в о г о  в о д о с н а б ж е н и я  -  1 ,0  м г/ д м 3.

1. П о г р е ш н о с т ь  и з м е р е н и й

М е т о д и к а  о б е с п е ч и в а е т  в ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  с  п о г р е ш н о с т ь ю ,  

н е  п р е в ы ш а ю щ е й  ±  9 ,2  % ,  п р и  д о в е р и т е л ь н о й  в е р о я т н о с т и  0 ,9 5 .

2 . М е т о д  и з м е р е н и й

И з м е р е н и я  к о н ц е н т р а ц и й  Е -к а п р о л а к т а м а  о с н о в а н ы  н а  к а п и л л я р 

н о м  г а з о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о м  а н а л и з е  в о д ы  с  а з о т н о -ф о с ф о р н ы м  д е т е к 

т и р о в а н и е м , и д е н т и ф и к а ц и и  п о  в р е м е н и  у д е р ж и в а н и я  и  к о л и ч е с т в е н 

н о м  о п р е д е л е н и и  м е т о д о м  а б с о л ю т н о й  гр а д у и р о в к и .
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Н и ж н и й  п р е д е л  о б н а р у ж е н и я  в а н а л и з и р у е м о м  о б ъ е м е  п р о б ы  -  

0 ,25  м г/д м 3.

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

3 . С р е д с т в а  и з м е р е н и й ,  в с п о м о г а т е л ь н ы е  у с т р о й с т в а ,  

м а т е р и а л ы ,  р е а к т и в ы

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

р е н и й , в с п о м о г а т е л ь н ы е  у с т р о й с т в а ,  м а т е р и а л ы  и  р еа к ти в ы .

ЗА. Средства измерений
Х р о м а т о г р а ф  г а з о в ы й  с  а з о т н о -ф о с ф о р н ы м  

д е т е к т о р о м  ( А Ф Д )

Б а р о м е т р -а н е р о и д  М - 6 7

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

М е р ы  м а с с ы

М и к р о ш п р и ц ы  н а  1, 5 и  10 м м 3 

ф и р м ы  H a m ilto n  (Ш в е й ц а р и я )

П о с у д а  с т е к л я н н а я  л а б о р а т о р н а я :

•  к о л б ы  2 -1 0 0 -2

•  п и п е т к и , в м е с т и м о с т ь ю  0,1  с м 3

•  п р о б и р к и , в м е с т и м о с т ь ю  10 с м 3 

П р о гр а м м н о -а п п а р а т н ы й  к о м п л е к с  

« Э К О Х Р О М »  д л я  р е ги с т р а ц и и  и 

о б с ч е т а  х р о м а т о г р а м м  

С е к у н д о м е р  С Д С  п р . 1 -2 -0 0 0  

Т е р м о м е т р  л а б о р а т о р н ы й  ш к а л ь н ы й  Т Л - 2 ,  

п р е д е л ы  0— 2 5 0  ° С ,  ц е н а  д е л е н и я  -  1 ° С

Т У  2 5 0 4 -1 7 9 7 — 75 

Г О С Т  2 4 10 4 — 8 0 Е  

Г О С Т  7 328— 8 2 Е

Г О С Т  1770— 7 4 Е  

Г О С Т  2 9 2 2 7 — 91 

Г О С Т  1770— 7 4 Е

Т У  5 Е 2 .148.003  

Г О С Т  5072— 79

Т У  2 5 -2 0 2 1 .0 0 3 — 8 8

3,2. Вспомогательные устройства
Х р о м а т о гр а ф и ч е с к а я  к а п и л л я р н а я  к о л о н к а  

и з  к в а р ц е в о го  с т е к л а  д л и н о й  2 5  м  и  

в н у т р е н н и м  д и а м е т р о м  0,3 м м , с  ж и д к о й  

ф а зо й  S E -5 4  (т о л щ и н а  п л е н к и  5 м к м )

Б ан я  в о д я н а я  л а б о р а т о р н а я  

Д и с т и л л я т о р  

Р е д у к т о р  в о д о р о д н ы й  

Р е д у к т о р  к и с л о р о д н ы й

Т У  6 1 -1 -2 8 5 0 — 7 6  

Т У  6 1 -1 -7 2 1 — 7 9  

т у  2 6 -0 5 -4 6 3 — 7 6  

Т У  2 6 -0 5 -2 3 5 — 7 0

А з о т  с ж а т ы й , о с . ч . 

В о д о р о д  с ж а т ы й

3.3. Материалы
Г О С Т  9 293— 74 

Г О С Т  3 0 22 — 89
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В о з д у х ,  к л а с с  7 Г О С Т  1 7 4 3 3 — 80

3.4. Реактивы
А ц е т о н ,  ч . д . а.

В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я

Е -к а п р о л а к т а м

Г О С Т  2 6 0 3 — 7 9  

Г О С Т  6 7 0 9 — 7 7  

Г О С Т  7 8 5 0 — 8 6 Е

Д о п у с к а е т с я  п р и м е н е н и е  д р у г и х  с р е д с т в  и зм е р е н и й , в с п о м о г а 

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

н и ч е с к и м и  х а р а к т е р и с т и к а м и , н е  х у ж е  у к а з а н н ы х .

4 .1 . П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  с  и с п о л ь з о в а н и е м  г а з о в о г о  х р о м а 

т о гр а ф а  с о б л ю д а ю т  п р а в и л а  э л е к т р о б е з о п а с н о с т и  в с о о т в е т с т в и и  с 

Г О С Т  1 2 .1 .0 1 9 — 7 9  и  и н с т р у к ц и е й  п о  э к с п л у а т а ц и и  п р и б о р о в , и с п о л ь 

з у е м ы х  в  н а с т о я щ е й  м е т о д и к е .

4 .2 . П р и  р а б о т е  с  р е а к т и в а м и  с о б л ю д а ю т  т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и , 

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

н я ю щ и м и с я  в е щ е с т в а м и  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 — 8 8 .

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  и н ж е н е р а -х и м и к а , 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  и п р о г р а м м н о -а п п а р а т н о м  к о м п л е к с е  « Э К О Х Р О М » .

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  о б р а з ц о в  к а н а 

л и з у  п р о в о д я т  в н о р м а л ь н ы х  у с л о в и я х  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 ,  а т м о с ф е р н о м  д а в л е н и и  6 3 0 — 8 0 0  м м  р т . ст . и в л а ж н о с т и  

в о з д у х а  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 .

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

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

н о в л е н и е  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 и г о т о в л е н и е  а н а л и з и р у е 

м о г о  о б р а з ц а .

4. Требования безопасности

5. Требования к квалификации операторов

6. Условия измерений

7. Подготовка к выполнению измерений
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7.1. Приготовление растворов
Исходный раствор Е-капролактама для градуировки (с = 0,5 мг/см3), 

В  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  с м 3 в н о с я т  5 0  м г  Е -к а п р о л а к т а м а ,  д о в о д я т  д о  

м е т к и  а ц е т о н о м  и  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .  С р о к  х р а н е н и я  -  1 г о д .

7.2. Подготовка хроматографической колонки
К а п и л л я р н у ю  к о л о н к у  п о м е щ а ю т  в т е р м о с т а т  х р о м а т о г р а ф а  и , н е  

п о д с о е д и н я я  к  д е т е к т о р у ,  п р о д у в а ю т  г а з о м - н о с и т е л е м  с о  с к о р о с т ь ю  

5 ,2  с м 3/м и н  п р и  т е м п е р а т у р е  2 5 0  ° С  в т е ч е н и е  7 ч . П о с л е  о х л а ж д е н и я  

к о л о н к у  п о д к л ю ч а ю т  к  д е т е к т о р у ,  з а п и с ы в а ю т  н у л е в у ю  л и н и ю  в  р а б о 

ч е м  р е ж и м е .  П р и  с т а б и л ь н о й  н у л е в о й  л и н и и  к о л о н к а  г о т о в а  к  р а б о т е .  

Е ж е д н е в н о  п е р е д  п р о в е д е н и е м  п е р в о г о  а н а л и з а  п р и  в ы х о д е  А Ф Д  н а  

р а б о ч и й  р е ж и м  п р о в о д я т  к о н д и ц и о н и р о в а н и е  к о л о н к и  п р и  т е м п е р а т у р е  

2 5 0  ° С  в  т е ч е н и е  2  ч .

7.3. Установление градуировочной характеристики
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  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  г р а д у и р о в к и  н а  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р а х  Е -к а п р о л а к т а м а  в 

в о д е .  О н а  в ы р а ж а е т  з а в и с и м о с т ь  п л о щ а д и  п и к а  Е -к а п р о л а к т а м а  н а  х р о 

м а т о г р а м м е  (м В  с  -  п р и  а в т о м а т и ч е с к о м  о б с ч е т е  с  и с п о л ь з о в а н и е м  

п р о г р а м м н о - а п п а р а т н о г о  к о м п л е к с а )  о т  к о н ц е н т р а ц и и  (м г / д м 3)  и  с т р о 

и т с я  п о  5 с е р и я м  р а с т в о р о в  д л я  г р а д у и р о в к и .

К а ж д у ю  с е р и ю ,  с о с т о я щ у ю  и з  5 р а с т в о р о в , г о т о в я т  в  п р о б и р к а х  

в м е с т и м о с т ь ю  10  с м 3. Д л я  э т о г о  в  к а ж д у ю  п р о б и р к у  в н о с я т  5 с м 3 д и с 

т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  д о б а в л я ю т  в  с о о т в е т с т в и и  с  т а б л .  1 и с х о д н ы й  

р а с т в о р .

Таблица 1
Растворы для установления градуировочной характеристики 

при определении концентрации Е-капролактама

Н о м е р  р аствора 1 2 3 4 5

О б ъ е м  р а б о ч е го  р аствора  
( С =  1 мг/см3),  м м 3

2,5 5,0 10,0 50 ,0 100,0

К он ц ен трац и я  1 ,2 ,3 -бензотри - 
а зо ла  в воде, мг/дм3

0 ,25 0,5 0,998 4 ,95 9,8

П р о б и р к у  з а к р ы в а ю т  п р о б к о й ,  п о м е щ а ю т  в  в о д я н у ю  б а н ю  и  в ы 

д е р ж и в а ю т  е е  п р и  7 5 — 8 5  ° С  6 0 — 7 0  м и н . Ш п р и ц е м  о т б и р а ю т  п р о б у  

н а г р е т о г о  р а с т в о р а  о б ъ е м о м  5 м м 3, в в о д я т  с м е с ь  в  и с п а р и т е л ь  х р о м а т о 

гр а ф а  и  а н а л и з и р у ю т  п р и  с л е д у ю щ и х  у с л о в и я х :
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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 у е т с я  о т  100  (4  м и н  

и з о т е р м а )  д о  150 ° С  (3 0  м и н  и з о т е р м а )  с о  с к о р о с т ь ю  5 °С / м и н ; 

т е м п е р а т у р а  и с п а р и т е л я  3 1 0  ° С ;

т е м п е р а т у р а  д е т е к т о р а  2 5 0  ° С ;

р а с х о д  г а з а -н о с и т е л я  (а з о т а )  5 ,2  с м 3/м ин ;

д е л е н и е  п о т о к а  в и с п а р и т е л е  о т с у т с т в у е т  

ч у в с т в и т е л ь н о с т ь  ш к а л ы  у с и л и т е л я  д е т е к т о р а  2  х  1 0 '12А ;  

в р е м я  у д е р ж и в а н и я  Е -к а п р о л а к т а м а  17 м и н  4 3  с .

Н а  п о л у ч е н н ы х  х р о м а т о г р а м м а х  р а с с ч и т ы в а ю т  п л о щ а д ь  п и к а  

Е -к а п р о л а к т а м а  и п о  с р е д н и м  р е з у л ь т а т а м  и з  5 с е р и й  с т р о я т  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 . Г р а д у и р о в к у  п р о в о д я т  1 р а з  в  м е с я ц  и  п р и  с м е 

н е  р е а к т и в о в .

7.4. Отбор проб
О с н о в н ы е  т р е б о в а н и я  к  о т б о р у  п р о б  п о  Г О С Т  Р  5 1 5 9 2 — 0 0  и  

Г О С Т  Р  5 1 5 9 3 — 00. О б ъ е м  о т о б р а н н о й  п р о б ы  в о д ы  д о л ж е н  б ы т ь  н е  м е 

н е е  100  с м 3. П р о б ы  о т б и р а ю т  в е м к о с т и ,  и з г о т о в л е н н ы е  и з  п о л и м е р н о г о  

м а т е р и а л а  и л и  с т е к л а .  П р о б ы  с л е д у е т  х р а н и т ь  н е  б о л е е  6  ч  п р и  т е м п е р а 

т у р е  н е  в ы ш е  25  °С .  Х р а н е н и е  п р о б  б о л е е  6  ч  п р о в о д я т  п о  

Г О С Т  Р  5 1 5 9 2 — 0 0 .

8. Выполнение измерений

П о м е щ а ю т  в п р о б и р к у  5 ,0  с м 3 а н а л и з и р у е м о й  в о д ы , т е р м о с т а т и -  

р у ю т  и  а н а л и з и р у ю т  с о г л а с н о  п . 7 .3 .

Н а  х р о м а т о г р а м м е  р а с с ч и т ы в а ю т  п л о щ а д и  п и к о в .

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

п р о в о д я т  а н а л и з  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о б р а з ц о в  в о д ы . П е р е д  о б р а б о т к о й  

л ю б ы х  р е з у л ь т а т о в  н е о б х о д и м о  п р о а н а л и з и р о в а т ь  « х о л о с т у ю  п р о б у »  

д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  п о  п . 8 , ч т о б ы  у б е д и т ь с я  в  о т с у т с т в и и  п о м е х  и 

з а гр я з н е н и й .

9. Обработка (вычисление) результатов измерений

К о н ц е н т р а ц и ю  Е -к а п р о л а к т а м а  в в о д е  (м г/ д м 3)  о п р е д е л я ю т  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 ы ч и с л я ю т  с р е д н е е  з н а ч е н и е  к о н ц е н т р а ц и и  Е -к а п р о л а к т а м а :

_  2 

С  = 0 , 5  J C ,

/=1
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Р а с с ч и т ы в а ю т  о т н о с и т е л ь н у ю  р а з н и ц у  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  и з м е р е н и й  о д н о й  п р о б ы :

| с ; - с г | £ 0 ,0 1  d - C ,  г д е

d  -  н о р м а т и в  о п е р а т и в н о г о  к о н т р о л я  с х о д и м о с т и ,  р а в н ы й  1 2 ,9  % .

10. Оформление результатов измерения

Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  к о н ц е н т р а ц и й  Е -к а п р о л а к т а м а  в 2  п а р а л 

л е л ь н ы х  п р о б а х  в о д ы  о ф о р м л я ю т  п р о т о к о л о м  в в и д е : С ср., м г/дм3 ± 9 ,2  %  

и л и  Сср. ±  0,92 Сср., м г/дм 3 с  у к а за н и е м  д а т ы  п р о в е д е н и я  а н а л и за , м е с т а  

о т б о р а  п р о б ы ,  н а зв а н и я  л а б о р а т о р и и , ю р и д и ч е с к о г о  а д р е с а  о р г а н и з а 

ц и и , о т в е т с т в е н н о г о  и с п о л н и т е л я  и  р у к о в о д и т е л я  л а б о р а т о р и и .

11. Контроль погрешности измерений

11 .1 . Контроль сходимости. В ы п о л н я ю т  п о  п . 9 . П р и  п р е в ы ш е н и и  

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

П р и  п о в т о р н о м  п р е в ы ш е н и и  н о р м а т и в а  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  к о н т р о л я ,  и  у с т р а н я ю т  и х .

11 .2 . Оперативный контроль погрешности. П р о в о д и т с я  п р и  с м е н е  

р е а к т и в о в , п о с л е  р е м о н т а  п р и б о р а . О б р а з ц а м и  д л я  к о н т р о л я  я в л я ю т с я  

р е а л ь н ы е  п р о б ы  в о д ы , к  к о т о р ы м  д е л а е т с я  д о б а в к а  и з м е р я е м о г о  в е щ е 

ств а  в  в и д е  р а с т в о р а . О т б и р а ю т  2  п р о б ы  в о д ы  и  к  1 и з  н и х  д е л а ю т  д о 

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

л и ч и л о с ь  п о  с р а в н е н и ю  с  и с х о д н ы м  н а  5 0 — 1 5 0 %  и  к о н ц е н т р а ц и я  в 

п р о б е  н е  в ы х о д и л а  з а  в е р х н и й  д и а п а зо н . К а ж д у ю  п р о б у  а н а л и з и р у ю т  в 

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

л и з а  и с х о д н о й  р а б о ч е й  п р о б ы  -  СисХш и  р а б о ч е й  п р о б ы  с  д о б а в к о й  С 7. 

Р е з у л ь т а т ы  а н а л и з а  и с х о д н о й  р а б о ч е й  п р о б ы  -  Сисх и  с  д о б а в к о й  -  С1 
п о л у ч а ю т  п о  в о з м о ж н о с т и  в о д и н а к о в ы х  у с л о в и я х ,  т . е. и х  п о л у ч а е т  

о д и н  а н а л и т и к  с  и с п о л ь з о в а н и е м  1 н а б о р а  м е р н о й  п о с у д ы ,  1 п а р т и и  р е 

а к ти в о в  и  т. д.

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

п о л н я е т с я  у с л о в и е :

!С  -  Сисх. -  С/ <  Kg, г д е

С  -  д о б а в к а  в е щ е с т в а , м г/д м 3;

Kg -  н о р м а т и в  о п е р а т и в н о г о  к о н т р о л я  п о г р е ш н о с т и ,  мг/дм3.
П р и  в н е ш н е м  к о н т р о л е  (Р =  0 ,9 5 ) п р и н и м а ю т :

Kg =  yfiAC1)2 +  (Д С мсх. ) 2 , г д е
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А  С1 и  А  Сисх -  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  д л я  и с х о д н о й  п р о б ы  и  

п р о б ы  с  д о б а в к о й ,  м г/ д м 3:

А С исх. —0,01 * &отя. " Сисх. И 

АС1 =  0 ,0 1  *8отн. * С ;

П р и  в н у т р и л а б о р а т о р н о м  к о н т р о л е  (Р =  0 ,9 0 )  п р и н и м а ю т :

K'g -  0 ,8 4  -Kg
П р и  п р е в ы ш е н и и  о п е р а т и в н о г о  к о н т р о л я  п о г р е ш н о с т и  э к с п е р и 

м е н т  п о в т о р я ю т . П р и  п о в т о р н о м  п р е в ы ш е н и и  у к а з а н н о г о  н о р м а т и в а  

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  

к о н т р о л я ,  и  у с т р а н я ю т  и х .

М е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  р а з р а б о т а н ы  Е . Е . С о т н и к о в ы м  (В с е р о с 

с и й с к и й  ц е н т р  м е д и ц и н ы  к а т а с т р о ф  «З а щ и т а » ,  г . М о с к в а )  и  

А .  Г .  М а л ы ш е в о й ,  Л .  Ф .  К и р ь я н о в о й , Д . Б . К а м е н е ц к о й  (Н И И  э к о л о г и и  

ч е л о в е к а  и  г и г и е н ы  о к р у ж а ю щ е й  с р е д ы , г . М о с к в а ) .

5 0
МУК 4.1.1209-03

http://files.stroyinf.ru/Data2/1/4293855/4293855464.htm

