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МетодтчесКие указания по оIФеделению концекграций химических

В€щестВВвоДепреДrаЗкlченыДtяиспоJьЗоВ:lнияорганаМигосУДар.
свенною санитарно-эшIдемиологиlrеского надзора при осуществлении

го(ударствеНного контРJIя за соблюдением требованиЙ к качесгву воды

цеIпраJIизованного хозяйсгвенно-питьевого водоснабжен}tя, водохо-

зdственныМи организаIýrями, производственпыми лабораториями

предтtриятиЙ, кокrрошФ}tошц{ми состояние водных объекгов, а также

на}пrно_исседоватеJьскими инстI{ц/тамш, работаюцшми в области гигие_

ны водъD( объекгов.
вкrпочеrшые в сборник методfiеские указания разработаIш в со-

ответствии с требоваrшшли ГоСТа 8.010_90 "Мgrодtки вьшоJIнения

измереIй'', ГоСТа 17.0.0.02_79 "Охрана приро.шL Мчгрлогическое
обеспечение коIrтроJIя заIрязненности атмосфры, поверхностных вод и

по!вы. основrше положения'. В сборшпtе приведены методlки по изме-

рению кокцеЕцраIцffi 40 химических веществ,

Методпtи выполнены с испоJьзованием современных физlжо-хи-
миrIесих методоВ исследования газовой хроматографии с разJIl{чною ви-

дадет€ктирмнием'метрологическиаттестоВаныидаютвозмоЖЕость
конюJпФовать содер}€ние химшrlесruD( веществ на уровне и меItьше их

предеJБно допустимых коrщеrrграций в воде, установленных в сангIиt{

2.|.4.559_96''Пrтrьевая вода. ГигиеншЕIеские требования к качеству

Изддrше офшщальное Настоящие метоJические указаншI Ее

моryт быть полностью или частIтIно вос-

цроизведены, тиражIФованы и распро_
странены без разрешения,Щепартамеrтга
юссаюпидlадзора Минзшlава Рсlссии.
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воды цекгрчlJIизованных систем питьевого водоснабжеЕия, Контроль
качества'|. а дJIя веществ не вкIпочеfiньD( в перочень новог0 доцмента - в
деЙсгвующшr "Саrпrгарrъпr правилrL\ и Hopмtlx охрilны пов€рхностъD( вод от
зац)язнеlffля".

Методические указания одобрены и принrIты на совместном засе_
дании группы Главноrо эксперта Комиссии по санитарно-гигиеЕиЕtеско-
му нормированию "Лабораторно-инструментаJьное дело и метрологиче-
ское обеспечение" Госкомсанэпиднадзора России и бюро секции по фи-
зико-хиическим методам исследования объектов окружающей среды
Проблемной комиссии "Науqrura основы экологии человека и rигиены
окрркающей среды".
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4.1. METO/IъI контролlI. )о4мичЕскиЕ ФАкторы

Методические указания по rазохроматографическому
определению фенола в воде

Настоящие методические указаншI устанавливают количественный
газохроматограф}rческий анаJIиз BoдI центраJIизованного хозяйственно-
питьевого водоснабжениJI дJuI определениJI в ней содерrкания фенола в

диапазоне концеrrграций 0,0005-О, 1 мг/дм3.

сд5он мол. масса 94,1l
Фенол - бесцветное цристirдлическое вещество со специфическим

,}апахом, темперач?а плавJIеншI - 42 ОС, темперацра кипенIuI - 182 "С.
В l00 дм3 воды при 15 ОС 

растворяется8,2 r фенола. Хорошо растворим
в хлороформе, эфире, маслах и шугих органlт.Iеских растворитеJIях.

Фенол явJшется нервным ядом, обладает сильным раздражающим
и приrкигающим дейсгвием. Предельно доIryстимfuI концентрация в воде

водньц объекrов хозяЙственно-питьевого и куJьт}рно-бытового водо-

пользоваIIЕя 0,00l мг/л. Относrтгся к 4-му кJIассу опасности.

1. Погрешность измерений

Мsтодика обеспечиваgг выполнение измерений с погрешностью, не

превышающеЙ + 20,'7 О/о, лфи доверитеJьноЙ вероятности 0,95.

Издацие официальноо Настоящие методIдtеские указаниlI не мо-

ryт быть полЕостью [lJIи части.IIIо восшро-

изведены, тиражцроваIIы и расцростране-
ны без разрешенlul fепартамента гOс-

саюпиднадзора Минздрава Роосии.

lз
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2. Метод измерений

ИзмернпясолерlкаrшйфнолаВыполняютм€тодомгазовойхрома-
mграфшr. Методlка осномна м нзвлечении фнола из к),ФI с помо EImo-

газовой экстракIцп1 концеmриромнии в ловуIдке с адсофеlrгом

иэксrрашsilr д{fiиJlовым эфиром с послелrюцим аIIаJIизом H:l хтомаю_

граф с шименно-ионизаlионным дет€кюром,
Ifurспrй предел измер€ниJI в объеме rrробы 0,001 мкr,

Оrrрлепешшо пе мешают IФезоJIы и хлорфно;ш,

3. Средствl измеренпй, вспомогптеJlьные устройства,
материаJlы, реактнвы

При вытtо.тпrеrппr измернrrй IФимеЕяют сjIед,юпще ср€дства изме_

рrпй, вспомогатошкые усгрйстм, материаJIы и реiлкгивы,

3^ l. Среdсrпва uзмеренuй

Хромаmгрф газовьй с плilмешrо-

ионизаIцоЕным дsrекгором
Барметр-анерщ М,67
Весы ана.тпrпrческие ВЛА-200
Лшtеfo.а шмеритеJьнаrI
Лчпа измерrгешttая
Мсры массы
Мш9ошпршl МШ-l0М
Посудд сrекллпия лабораrория

Секуrцомер СДС, rФ. 1-2--{00
Термомегр лаборmрньй
оп.аlьr*М ТЛ-2, прлеlш 0-55 ОС,

ценаделеrrия 1 
оС

3. 2. Вспол,tоaаmельные усmройсmва

Баня водлия
Дстrtлляrор
Колба Вюрца (схема перегонки, рис, 1)

Миrсрокомтrрссор РК-1
Насос вакlумlrьй волоструйшый
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ту 2504_179"7--:75
гост 24l04__80E
гост |14з5_72
гост 8309_75
гост 1з28-82Е
гост 804з-75
гост |,710-14Е,
20292-80,25ззл2
гост 5012-J9

гост 2|5--:73Е

ту 61-1-?2|_ч9

ту 25_-о56-926_:71
гост 10696_75

Ре4уктор волородrьгй
Реryктор кислородньй
Сорбционные трубки из
молибденового gтекпа шrиной l0 см
и внугренним дламетром 3 мм
Сосуд для газовой экстрашци
(колба Эрленмейера) ёмкостью 0"5 л
Хроматографическая колонка из
нер)rФвеющей сгали д.rшной 3 м и
вIIугренним диамегрм 3 мм
Чашки фарфровые
Элекгрошпrгка
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ту 26_-о5*_-46з--:76
ту 26_45---2з5-70

гост 9|4,7-13
гост 14919-83

3.3. Маmерuальt

Азот сжатый в баллоне
Воздух сжатьй в баллоне
Водорд сlкатьй в баллоне
Стекловолокно безжлтренное
Стеклянные заглушки
Трубки из сиJIиконовой резины

гост 9293-,74
гост ll882-73
гост 3022--а9
гост I0L76--:14

3.4. Реакmuвьt

Ацетон, ч.д, а.

Вода .щtстилJпФованнаt
н-Гексан, х. ч.

Длзтиловьй эфир, фармакопейный
Кафовакс-20М на хроматоне
NAW-DMCS, зернением
0,1--0,125 мм ýехия)

}Iатрия сульфrтг, ч. д, а.

Фенол, ч. д. а.

гост 260з--:79
гост 6,7о9--:71
ту 6--о9-зз,75-J8

гост |95--:7,7
гост 64l"l--:72

Кислота cepнarl, пл. 1,84 г/см3, х. ч, ГОСТ 31S8-77
Силохром С-80, фракчия 0,5--{,З5 мм

4. Требования безоппсности

4. l. При работе с реактив:лми соб.пrодают требования безопасности,
установленные для работы с токсиtIными, едкими и легковоспламе-

t5
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няющимися вещеfiвами по ГОСТу 12.1.005-88.
4.2. При выпоJIнении измерешrй с испоJIьзованием rазового хро,

матографа собшодают rФавила элеltтробезопасности в соответствин с

ГоСТом 12.1.019-79 и шнструкцию по экспл},атации прибора,

5. Требования к квалификации операторов

К вьшошrеrппо lлзмереrпй допусмIo'г JIIц4 имеюццD( rсва.шrфлкаrпшо не

нюке июrФнера-)оrмикa с опьпOм рбош на пшовом хромаюграф,

6. Условия измерений

при выпоrшеrmи измереrпrй собшодаrот следдоцпrе условиT :

6,1. ГIрцоссы приrOювлеIшя рсrворв и подOтовки прб к ilй,шrlу

прводяr в HopMilJIbHbD( условиrD( сошffюно ГОСТу 1515м9 при темпера-

туре воз.ryха (20 + 10) 
ОС, атмосфрном давлении 630-800 мм рг, ст, и

нижносtи воз.пуха не более 80 %.

6.2. Вьшошrешrе измерений на гalзовом хроматографе проводят в

условиях, рекомендусмьD( технической доцументацией к прибору,

7. Подготовка к выполнению измерений

Перед вьшо.шеrпrем шмереlшй прводrr слеry,юIщ{е рбош: цриr0-

тOвление растворов, подrOювка хроматографической коJIонки и софIион-

ной трубкц усганоыЕние гращтлрво,цrоt харакгериспшшц оrбор r,роб,

7. 1. Прuzоmовленuе расmворов

Исходrый раствор фенола шя грФryирвки (с = 1,0 мr/см3), 100 мг

фенола вносяТ в мерЕую-кОлбу вместиМостью 100 см3, доводят уровень

д{стиJIпированной водой до метки и тщательно перемецIивают. Срок

храflения раствора - 30 дней в холодшьнике,
Рабо.пrй раствор фнола (с = 0,001 мr/слм31. 1,0 см3 исходIого рас-

твора вносят в колФ"йa"r""осr"rо 1000 смЗ, доводят }ровень раствора

до метки дистиллироваIffrой водой и перемеIIIивают. Срок хрtшения ра-

бочеrо раствора -'7 мей в холоlрlльнике.
Кисл<rга серн:ш. Расгвор в воде в соотношении 1 : 3,

Фенол свежеперегнанrъй. Перегоrку проводя:г согласно схеме на

рис, 1.
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7, 2. Поdzоmовка хроJ|паmоzрафuческой колонкч u
сорбцuонной прубкu

Хроматографическlто колонлу и оорбционнlто трубку перед запOл-
нением насадками промыв€Iют дистиллированной водой, ац9тоном, гек-
calнoм и высушивzlют в токе азота (расхол 50 смЗ/мин) при темперацре
80-100'c.

Заполнешlе хроматографической KoJloHKK насадкой проводдг под
BaIýyMoM. Концы коJIонки закрывillот тампонами из обезжиренного
стекловолокна, устанавливаrот ее в термостате хроматоrрафа, не под-
кIIючаII к детекгору, и коIциционир},ют в токе газа-носитеJIя (азота) с
расходом l00 см3/миrr в течение 12 часов при температ}ре 200'С. После
охлахдения колонку подкJIючllют к детектору, записыв:lют нулев}то ли-
нию в рабочем режиме, При mqпствии дрейфа нулевой линии колонка
готOва к работе.

Аналогичным образом конд{циониr,}.ют сорбционные трубки, Кон-
цы ка:цдой трубки, содержащей 0,1 г силохрома С-80, закрыв:lIот тампо-
нами из обезжиренного стекловолокна и коIциtрIонирlтот при темпера-
ryре 300 "С в течение 2 ч. .Що начала измерений сорбционные трубкп за-
крыв€lют стекJинными заглушками и xpaIUIT в эксикаторе,

7. 3. Усmановленuе zраdуuровочной харакmерuсmuкч

Граryлrровочную характеристику устаЕавлив€Iют методом абсо:тот-
ной гралуировкп на грал/ировочньш растворах фенола. Она вьrражает
з€lвисимость площади пика на хроматограмме (мм2) от массы фенола
(мкг) и строится по 5-ти сериям растворов для rра,ryировки.

Кацдую серию, состояцryю из 6-ти грал.ировочных растворов, го-
товят в cTeKJUIHHbж сосудах для газовой экстракции вместимостью 500
смЗ с силиконовыми пробками. .Щля этого в каrцщrю колбу вносят рабо-
.шй раствор для градуировки в соответствии с табл. 1. 0,5 смЗ раствора
серной кислоты. доводят объем дистиллированной водой до 250 см', за-
крывrlют сосуд силиконовой пробкой и тщательно перемешивчuот.
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Таблица 1

рлстворы лItя ycтrпoBJrerrxfi rрrдrпровочrrоil хrракrорпстпкп
щrш опредеJIеrrпх кошцентрдцпrr фпопа

после зaшоJIнеш(я сосуда его помецают в водян)iю бшпо с темпе-

раryроЙ водЕ 50 ОС, rrрисоеДrплот софrпrоштую туб,су и миIФоком_

прессор Фис. 2) и чер€з 1-2 п,rшr начикlют с помощью мlшркомпрес_

сора бафсrrировать воздух через растк)р в сосуде Фасход 300 см3/мшr ),

прдоJDкая уry про.ryвIry в течешrе 1 ч.

По окончаrп.rи про.ryвки (газовой экстракrпш) сипохрм высыIиlют

из собlшоrшой mубки "Ъ.r"",rrпо*вый флакон емкостью 10-15 смз,

"рr"Ь* l cMf дrэтиловоm эфира и закрывают флакон корковой

пробкой, выдержив:}я его содержимое в течение 15 мшl при периодrче-

ском встрл(ивilнии флакона. flекаrrшруют эфир и прмывают силохром

0,5 см3 фrра. объедЕrешше эфшр_ные экстракты вносят в коlryсообраз-

ную прОфlсу вместимостью 10 смЗ, упарикlкуг экстраI$ на водяной ба-

нЬ до-объема 5-10 м#, вводrг мпкршприцем концентрат в испарш-

TeJrь гatзовопо хрматоrрафа и:шаJIIвирук)т в след/ющих условшIх:
Темпераryратермостатаколонки 200 ОС

Темпераryра испаритеJIя 230 "С
Темпераryра детекюра 240'С
Расход потом.*-"Ь.*.* ( азmа) 25 см3/мин

Расход потока водорода 25 смЗ/мин

Расход потока воз.ryха 250 см3/мин

Скорсть дrаграммной леrпы
Чувствrге.lьность элекtрометра
Время удерживания фнола
На хроматогрiлмме измеряют площади rшrков фнола и по средrим

значениям из 5-ти измерншй устанавJIивают rра,чуировочную харакге-

рисгику, Прверку гра.цуировочной харшоеристики проводяг l раз в ме-

сяI и при смOне парrии реактивов.
эффкгивность извлечения фенола из водд методом газовои экс-

,.pu*rtn,n Ъо** ляgr'71-86 7о. Полнота софlши фнола сrшохромом С-80

18
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91 + 5 Уо, а полнота экстрашlии микропримесей фнола диэтпловым
эфпром составляет 95 Ой.

7.4. Оmбор проб

Обор rrроб tФоводrг согласно ГОСТу 2'76|---84, 4919-49 *l

l7. 1,5.04-8l, в бlтышл из темного стекJIа, дбавляя в кащюlо бlтььть
по 2 см3 раствора серной кислоты в расчете на l дм3 воды. Ecлtl в прбе
прис)цствует хJIор иJIи другие окисJIитеJIи, добавлшот 0,1 г сульфrга
натрlrя на 1дм3 BoФl Срк хранения проб воды не более 3 qпок при
темпераryре не выше + 4 ОС и при рН менее 2,

8. Выполнение измерений

В *aуо для газовой экстракции вносят 250 см3 анализируемой
воды и закрыв:лют его сиJIиконовой прбкой. Далее подготIвJIиваIот
тrроФ к ан:uIизу анzt'тогиrrно подгоювке rrроб лля rрщryирвки и после
выхода хроматографа на рабочий рФшп.r проводff измерения в

условцrDь указ:lнных в разделе 7.3,
[Ia полученной хрматоrрамме рссtfiIтывакг плопtrаlь rпша фнола и

по rраФllрвоIffrому грфrшсу опредеJIJIюг масry фнола в пробе.

9. Вычнсление результатов измерений

Конuеrграчишо фнола 1мг/лмЗ) в воде рассчитымют по формуле:

с = а,.де
v

m - масса фенола в объёме rrробы, найденная по rршryировочfiому
графику, мкгl

V - обЁм пробы воды, взятой дlя аЕализа, см3.

Методrtческие указания разрабmаны А. Г. Малышевой (НИИ эко-
логии человека и гигиены окрJжающей среды им. А. Н. Сысина РАМН),
А. А. Беззубовым, Ю. С. .Щруговым (Аналrrический цеlrгр Геологиче-
ского инстrтryrа РАН).

200 мм/ч
2 . 10,10А
5 Mrmr 20 сек

Номер раотвора l 2 3 4 5 6

Объем рабочеголр-ра_
(с = 0,001 мг/см'), см'

0 0,1 0,25 1,0 10,0 25,а

Солерlrвние фнола! мкг 0 0,1 0,25 1,0 l0,0 25,0

t9
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Pltc. 2. Схема устройства дтя газохронометриtIеского оцределеншt

фенола в воде.
1 - стекплпьй сосуд;
2 - анаlпазируемаrl вода;
3 - сорбIцошrая трубка;
4 - скrrлка,Щрекселя с молекулярным слtгом 5А;
5 - trплсропроцессор;

6 - водпIая баrя с элекгрообогревом.
Рис. 1, Схема перегоrrки фенола.

l - элекгроrшипса;
2 - колба Вюрца вместимостью 50-10(} clrr:

3 - термометр;
4 - алоrгж;

5 - приеttшuас.
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