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4.1. METoшI контролJI. )о4миtIЕскиЕ ФАкторы

методическrrе указанпя по газохромsтографпческому
опредепенпю галогенсодерilищих веществ в воде

НастошемеmltrflескиеУмзашяУст.шивлиВ:lютметоддкУгазо.
хрматографиrIеского коJIиIIественного химшrIеского анаJIиза Bolш цен_

траJшзованного хозяйсrвенно-пптьек)го водоснабхения дя оtфеделе-

rпrя в ней содержания пLлогенсодерхФцих веществ в,щrапазоше концен-

траIцй 0,00 1-75 мг/.щл3.

Физrшо-химические свойсrва веществ представлены в табл, 1, а ro<

гигпени!rесКие норматиВы ьтабл.2. 
Таблица 1

ИздЁние официа.тtьное Настоящие мsтомческие }:кaзaEIrjI IIе

могуг быть полностью ипи qастиllно вос_

призведеЕы, тиражированы и расгIро_

fiранены без разрешеtтля .Щегиргамекга
rýссаIrэIтидIsдзора Минзшlам России,

Фпзrпсо-lrrмпческllе сзоf, ствr веществ

наимоновдние
вещества

Формула Мол.
масса

Т-.,
ос

Iл<rгность,

г/смз

Рдствооимость.*г/дмr

вода этанол эфир

l 1 3 4 5 6 1 8

Клороформ СНСlз l19,37 61,26 1,498 8,2

Щrо<.lюрбрtплсгая СНСIЛr 163,83

Ддбром<lюрметав CHCIBru 208.28

iромофрм СНВrз 252,75 1 50,50 2,89| 20,з

Цетырю<лорио-
шй углерд

CC14 1 53,8l 76,80 |,632 0,8

J

l
I

1

l
{
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Продолжениетаблицы 1

Таблица 2
Гшгпепхческltе порматпвы ашrшIltзпруемых вещоств

1. Погрешность измереrrий

Методика обеспечивает выпоJIнение измернr.rй с погрешностью, не
IФевыш{lющеЙ + 2Т,2 Yо tФп доверитеJьной вероягности 0,95.

2. Метод измерений

Измерения концентраIЕпr галоrенсодерrrсащIд( веществ выполнrIют
методом г:вовой хроматографии с использованием элекгронно-захв€lт-
ного детектора.

Концеrгрировiлние соединенrтй из водФI осущесгвJuшот газовой экст-
ракrцлей при нагремнии в замк(утом объеме,

2 J 4 5 6 7 8

Гrграх.лорэтилен CCl:CClz l 65,82 в03г. 2,983 т.р.

Грихлорэтилен cHclcc12 131,38 88-90 |,440 1,1

1,2-Щих.порэтан CH:CICHzCl 98,95 8з,7 1,258 0,92 р

Щихлормеган СНзСl: 84,93 40,1 0 1,336 20,2

1,1-!дасlюрзш;rен CHzCClz 96,94 з l,70 1,250 н.р,
* Пprпle.rrr*re. н.р.-нераспворllмо; п.р.-пруdно распворuмо; р-распворчмо;

-- смелlluваепся в любых сооmноulенuях

наименование вецества П!( мг/л класс опасности

Хлороформ 0.20 2

!п<,торбромметан 0,0б 3

,Щибромьторметан 0,1

Бромоформ 0.1 2

Четырrо<.llористый углерод 0,002 2

Теграхлорэтилен 0,04 a

Тркктlорэтилен 0,07 2

[,2-,Щишорэтан 0,03 ,
!ихлорметан 7,50 J

[ , l -,Ilих.порэтилев 0,03
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IIшшшш1 rrредел измерения 0,0001 мкг,

Опрелеленшо не мециют углеводороды, спирты, кетоны, фенотш,

3. Средства измерений, вспомогательные устройствао
материалы, реактивы

При вьшолrrении измерний примеЕ,пот след,ющие средства изме-

, реrшй, вспомогатеJьныс устрйстм, матgриilJш и реакгивы,

3, 1. СреЬсmва uзмеренuй

Хроматограф rазовьй пша Щвет-5З0
или 3700 с элекгршrо-захватным
детекгором
Весы аrи.тшrпдrеские лаборторlше
пrпаВЛА-200
Лиrrейrка измерIrтельнаrr
Лупа измерлпе.тьная
Меры массы
Посула стеклfirная лабораторная

Сеrсуrцомер СЩС пр. 1-2-000
Термостат водлrой
Флакоrш стек]Uпrные вместимостью

10 см3 с резиновыми rrробмми и
метrlJIлическими дер)IатеJUIми,
Фо-1-10-АБ-1 ту 64_-2-|о,-а,7

3, 2, Всполtоzаmельные усmройсmва

Хроматографичесмя колонка из

кварцевого стекладппrой 25 мп
вIIуrрешrим.щrаметром 0,3 мм с
хсlлдшой фазой SE-54
(толщиrrа rrленки 5 мк)

,Щдсгиллятор
Ре.пукгор кислордrьй
Элекгроп-lпrпе

3.3. Маmерuальt

Азот сlкатый, о. с. ч.

8

гост 24104_*40Е
гост |,74з5-,72
гост 8з09_J5
гост,lз28-82Е
гост 1,1,7 о_-:7 4Е, 2о299_-:7 4Е
гост 50,12--:79

ту 61-1-72|-_:79
ту 26-45-_235-70
гост 14919-_83

гост 929з_:74
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Хлопчатофмtuкные перчатки

3.4, Реакmuвьt

Вода артезианскiul (кипячешая)

1,2-,Щихлорэтан, х. ч.

,Щихлорметан, х. ч.

1,1-,Щихлорэтилен, ч.

Углерод четыреххJIористый, х. ч

ту 6_-_09-266,7--:78
ту 6_-_09-290|_-:I,7
ту 6-_{9-2901-78
гост 20228_-14

Хлорофрм, дихлорбромметан, бромоформ, тетрахлорэтилен, трихло-

этиJIен реагенты дJIя хроматографии фирмы Alltech Associates (США)
или ГСО на соответствующие гzrпогенорганиllеские соедннениlI.

4. Требования безопасности

4.1. При работе с реактивами собшодают требоваrпrя безопасносrи,

установленные дтя рабmы с токсиtIными, едкими и легковоспламешIIо_

щимися веществами по ГОСТу 12.1.005-88.
4,2.Лри выполнении измерений с использомнием газового хрома-

тогафа собзшодают правила элекrробезопасности в соответgгвиII с

ГОСТом 12.1.019-79 и инструкцией по эксплуатации прибора.

4.3. При отбор проб разогретым шпршцем надевают на руки хJIоп,

чатобlтлажпые перчатки.

5. Требования к квалифпкации операторов

К вьшо.тшrеrшшо измершй допускают лиtь имеюццо( квалифшсаruшо не

нюrc июrcнера-химим, с оIъпом рабош Iи rазовом хроматоrраф.

6. Условия измерений

При вьшолнении измерений собшодают след,ющие условиlI:
6.1. Проuессы цриготовлениJI растворов и подготовки гrроб к анали-

зу проводят в нормальных условЕях согласно ГОСТу 15150--б9 при

темперацре воз.пуха (20 + 10fС, атмосферном давлении 630-800 мм

рт. сг, и влчDкIrости возýха не более 80 О/о.

6.2. Выполнение измерений на газовом хроматографе проводят в

условиях, рекомендiемых технической документацией к прибору.
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7. Подготовка к выполненпю измерений

ПереД выпоJIнением измерrпrй проводrг сле,щдощие работы: при,

готовение растк)ров, по,щотовка хроматографшческой колонки, установ,

ление грфирвочной харакгеристики, отбор тrроб,

7. L Прuеоmовленuе расmворов

Исходъй раствор г:ллогенсодер)мffп|х соедшепий дIя гра,ryиров-

IoI (с = 0,t мг/см). 25 мг мждого соедшеншI вносят в колбу вместимо-

сгью 250 см', доводяг до метки ацетоном и тщатеJьно перемеIпивают,

Срок хранения расгвора - l месяц,- 
раоо.дtи раствор галогенсодер?капщх соедлнешй дпя гра"пуирвки

(с = 0.001 мг/см';. 1,-0 см' исходIого раствора вfiосfi в колф вместимо-

i"rо tOO см', доводяr до метки ацетоном и перемепIивают, Срок хрше-

ния - 1 меслI,

7. 2. Поdzоmовка хроItаmоzрафuче ской колонкu

Хроматографи"Iескую капиллярIýТо колонt(у, не по,щлюч:ц к детек_

тору, кондпшонир},ют в токе газа-носитеJя (азсrг) с расходом

z,ob"lr*,rр",ейrrераryр" 250 "с в течение 18 часов. после охлажде_

нияколошryпо.ЩлюЧirюткдsrекгорУ'3:lIшсываютнУлев}ТолиниюВра.
бочем рехfiме. При отqпствии дрйфа нулевой лпнии колонм пOmва к

работе.

7. 3. У с mа н о вл е нuе zpa dyup о в оч н ой харакm е рuс mu кu

Гра,rryировочrryто харакгсристIшry уст:ш:шливают методом абсо,lпот-

ной гра,lryировки Iи граJуировочньш растворах, она вьrражает зависи-

мость площади пика соответств},ющего вещества на хроматогрilмме

(мм2) от копцентаIцfl{ 1мг/.lшл3) и стрится по 5-ти сериям растворов для

градуировки.
Граryировочные растворы четыреххлористого углерода, тетрахлор-

этиена, 1,2-дrошорэтана, 1,1,длхлорэтипена готовят в мерных колбах

вместимостью 100 см3. Дrя этого в кал(д'1о колбу вносят рабо,пй рас-

твор в соответствии с табл. З и доводяг объем до метки охла:кдеr*rой до

20 оС кипяченой артезианской водой и перемецIивают,

Гра,ryирво,пьlе расгворы хлорофрма, до<,тофроlшегшщ дбрм-

-о,р"rЫ брмоформа, трихJIорэтилена, д{хлорметана готовят в мер-

Hbrx колбах "r.arйоrr* 
1000 см3, Щля этого в кахryю колбу вносяг

10
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исходIьй раflmр дтя гра,чуирвки в соотвgrýтвиIt с табл. 4, доводяr обьем

до мsгки охла:rценной до 20 'С юшяченой арrезиаяской водой и перемеши-

вают,
Таблица 3

Растворы дJtя устаповJIеЕхя грlд,lировочпоf, хпраrсrерпстпкп
прп опредеJIеппп кDнцештрацrrй четыреххлорпсIого }тлерода,

тетрдхлорэтшлепа, 1,2-дпхлорэтапа, 1,1 -дпхлорэтилеша

Номер раствора l 2 5 4 5 6
,1

Обьом рабочею р-ра
(с = 0,001 мг/см3), смз

0,1 0,5 1,0 2,0 5,0 10,0 20,0

Концекграция вещсства,
мг/дмз

0,001 0,005 0,01 0,02 0,05 0,1 0,2

Таблица 4

Растворы длff устаповтrешrrя градiт ровочпоf, характерпстuкп
прх определенши копцеfiтрдчпй хлороформп, дrrхлорбромметаfi а,

дпбромхлорпrетана, бромоформа, трIIхJIорэтиJIепа, дпIлорметанi в Dод€

Номер раствора , 3 4 5 6
,|

Объем исходного р-рs
(с = 0,1 мг/смr), омз

ný l0 4,0 10,0 30,0 70,0 100,0

Концентрация веществ4
мг/дмз

0,05 0,1 0,4 1,0 3,0 7.0 l0,0

По 5,0 см' мх{дою rраФтлрвоlfilогo раfiвора помеш{ают в сrеrодппьй

флакоц заIФьваIOг резlшловой пробкоfц rryшкимrшоr ее метаJшиrIескш{ дер-

)IсIтелем, опускlют нюкнюю половиIrу флшtона в т€рмоспг и вьцеркивают
еr0 rФи температур 80 ОС в течение 60 шпr. Нагрsгьш{ дq 80'С IшФшrcм

0бищот пробу возлlха объемом 2,0 смЗ мд расrворм, вводяг в исIцрит,

е;ъ хромаюгрф и fiилизирукlт цри слеýlоццD( условиж:
Темпераryра термостата колонки программируется от 50 "С (7 мин

в изотермическом режиме) до 150 ОС со скоросгью 5 rраУмин
Темперацра испарител-,I

Темперацра детекгора
Расход а:}ота черсз колошry
Расход азота, сбрасываемого в испарителе

Расход ilзота, поддуваемого в детекгор
Чувствrгельность шмлы усишrгеля ЭЗ,Щ

Скорость двшкения диаграммной леrrгы

250,с
250,с
2,0 см3/мин
5,0 смз/мrшr
40 см3/мин
256 х 10-1l А
240 мйчас

ll
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Время удер)шшаш{я l, l -дшхлорэтилена

д{хлорметана
хлороформа

1,2-доrлорэтана
трихлорэтилена
дихлофромметая
тетрахJIорэтилена

дибромхлормчтан
бромоформ

четыреххJIористоrо углерда 10 мин 36 сек

4 миrr 24 сек
5 мшr 28 сек
7 мин 54 сек

11 миtt 53 сек
12 мин 53 сек
13 мин 19 сек
17 мин 40 сек
18 мин 42 сек
22 MцIl48 сек

На пол}ченных хроматограммах рассчитывrlIот плоЕиди пиков
компонентов и по средпим значеншrм из 5-ти серий строrг гралrировоч-
ные характеристики дJUI ка]цдого вещества.

7.4. Оmбор проб

Пробы воды обирают согласно ГОСТу 4glg-4g, 28"14-82 ц
17.1.5.04-81. дна.шrзирlтот в день отбора,

8. Выполнение измерений

5,0 см3 пробы помещ:lют в стеклянньй флакон, закрыв:lют резино-
вой пробкой, цри)кимilют MeTaJlJIIпecKиM держателем, термостатируют и
анiшизIФ}ют согласно п. 7.3.

I"Ia хроматограмме рассчитыв€uот площади пиков.

9. Вычисление результатов измерений

Концеrrграцлто анаJIизируемого вещества (мr/дмЗ) определлот по
грауировочной характеристике.

Методические указаниrI разработаны А. Г. Малышевой (НИИ эко-
логии человека и гиrиены окру}кающей среды, г, Москва) и Е, Е. Сотни-
ковым (Всероссийсдий чентр медицины катастроф "Защита", Минздрав-
медпрома России, г. Москва).

l2

э/1
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УТВЕРЖДАЮ
Первый заместитель Председатоrя
Госкомсшrэтш.tдrадзора Pocclпt
за}rеспflе"ъ Главного государсгsепного
сдIfiтгарного вра.m Росойской (Dедераrцдr

С.В.Семенов
31 окгября l99б г.
lуIи( 4. 1,64б--4. 1.660-96
,Щата введеrп.rя - с момецта угвержденlul

Область применения
Методические указания по определеншо концентраций химических

веществ в воде пред}rазначены дIя испоJьзовЕlния оргiлнами государ-
свенного санитарно-эIцдемиоломtIеского надзоtrи при осуществлении
юсударствеНного кокгроJIя за собJЕодешием требовашrй к качеству воды
цеmраrшзовilнною хозяйсrвенно-питьевого водоснабжения, водохо-
зdственlыми орг:лпизilп.rями, производственными лабораториями
rrрщрияглЙ, коЕгрошФ},юIщ{ми состояние водных объектов, а также
научно_исседоватеJБскими инстIrr}тами, работаюrщши в области гигие-
ны водIых объеrсов.

Вк.тпоченнше в сборник методи"Iеские указ:rния разработаrш в со-
отв9тствии с требомш.rшrи ГоСТа 8,010.-90 "М9годлки вьшоJIненшI
измерелй", ГоСТа |7.0.0.02_79 "Охрана природl. Метрологпческое
обеспечеrп,rе KoпTpoJUI з:lгрязненности атмосфр"r, rrо"ер*"остньrх вод и
почвш. Основrше полоN(ения". В сборнике приведеrш методЕrки по изме-
рению концекrраlцпi 40 химкческих веществ.

Методлкlл выполнены с испоJьзованием современных физико-хи-
мичесих методов исследования газовой хроматографии с разлIrчного ви-
да дsгешIФованием, метрлоги'Iески аттестованы и дilют возмохшость
контrоJпФовать содержание хими[IескID( вещесгв на уровне и меньше их
цредеJБно допустимьD( коIщеmраIц{й в воде, установленных в СанГIиtI
2.1.4.559_96 "Пrrьевая вода. Гигиеншческие цебования к качеству

издаlпле офиrша.пьное Настоящие методлqеские указацI$I це
могуг быть полностьIо цтtи частIдlно вос-
цроизведецы, тцражцрованы и расцро-
сrрацены без разрешения ffепартамекга
юссаюпидmдзора Млпrздрава Россиц.
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воды цеIrтрализованпых систем питьевого водоснабжения. Контроль
качества", а для веществ не включеflньн ts перечOпь новою док1мента - В
лейсгвlтопчок "Сашrгарrьш правила\ и нормж oxpilны поверхностьD{ вод от
заIрязнеltrш".

Методические указанIuI одобрены и приЕflты на совместном засе-
дании группы Главного эксперта Комиссии по санитарно-гигиеническо-
му нормированию "Лабораторно-инструментальное дело и мgтролоrи.Iе-
ское обеспечение" ГоскомсанэпIцнадзора России и бюро секции по фи-
зико-хииrIеским методам исследования объектов окружающей среды
Проблемной комиссии "Наl^лные основы экологии человека и гиrиены
окруlкающей среды".


