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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. мЕтоды KOHTPOJUI. )с4миtIЕскиЕ ФАкторы

Методические указания
по газохроматографическому опредепению
бутилакрилата и бутилметакрилата в воде

настоящие мgтодиtlеские указания устанавливilют коrпrчественньй

газохрматоrрафический rшализ воды цеЕтрализOвt}нною хозяй6твенно-

пIIтьевог0 водоснабхения дIя определения в ней содер)rйния бугилакри-

лата и бутппметакрилата в д{апазоне концентршцrй 0,005*_{,l мг/дмЗ.

сЬ = сн-сооСqНя мол. масса 128,17

Издание офиц.rальное Настоящие методиЕIеские ук8заниlI не мо-

г}т быть полцостью IllIи частиtIно восцро-

изведоны, тиражIФованы и расцростаце-
ны без разрешеЕиrI ,Щепартамента гос-

санэlrиднадзора Мкнздрава Роосии,

Бlтилакрилат - бесrЕsтная жидкость, температура кипения *

l41 ,4 "С, плотность - 0,91 г/см3, Расгворяегся в cIIиpT:lx, эфире, в воде -
0,З2 О/о ПРИ 20 'С,

Буrт.mrрилат бладдег mркйическI.D{ и бщsюкскческши Дейсгвием,

0тносится к 4-мУ классу опасности. П,Щ( в воде водьD( бъекrов_хозdсг-
венно-питъевою и лультурнобьповою водопользовitниrl 0,01 мr/.щл3 (мг/л).

СНr= glarз)-СООС4Ь мол. масса 142,2

Бlтилметакрилат - жцдкость, темцераryра кипения _ 16з,0'с,
IUIoTHocTb - 0,89 г/см3. Расгворяется в органиrrескLD( растворителлr. Рас-

творяется в воде - О,З2 Уо при 20 'С.
Бlтилмегакрилат обладает наркоти.Iеским и общетоксическим дей-

ствием. ПДК в воде водrьш объекгов хозяйственно,питъевоrо и rульт)р-

нобьrгового водопользования 0,02 мг/дм3 (мг/л).
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1. Погрешность измеревий

методлrса обеспе,пrваgг выпошIеншя измерrшй с погрешностью, не

.rр.""йuй.п t 10 Уц ПРи доверI{г€lьной верягности 0,95,

2. Метод изпrерений

Измерlпля кончекграrпй бупrлаrсрилата и буш;шсгакрилата вы_

поJIIIяют методом й хроматографии с rшамеIrно-ионизil,

Iпrонным детеюированием, КошtенгркрваIп{е вещ9ств из во,ФI ос}ще-

ствляют газовой ,*a"рu*rш,aп на твер,Фй сорбеrп, Термолесофщю пр-

водfг в пспарителе прибора,

нихсrшrй предел измеренця в объеме пробы 0,005 мг/,щл3,

Опрделеrпшо fiе мепmют сrп{рты Cr - Сц, меп{пакрилат, этил,lкри-

лат,метиJIметакриJIат,акрипоВш{иметакрЕлоВаlIкислоТы,арматиrIе.
ские угпеводороды.

3. Срелства измеренийо вспомогатеJIьные устройства,
материалы, реактивы

при вьпtолнеrшшr измерrпп1 rФимеюпот следдопц{е средства изме-

рrпй, вспомогатеJькые усгройсгва, MaтeplraJm и реактивы,

3. 1. Среdсmва uзмеренuй

Хрматограф газовьй с ппаменно-

иониздшоннБtм детекrором
Барометр-анероид М-67
ВеЪы ана-тпrгшческие ВлА-200
fuпrеiпса масшгабнм
Лlтrа измеркге;ьная
Меры массы Г-2-ZlО,2-го кл,

Посуда ст€клянн:ш лабораторная

Реомегр для измерения потока газа

Сеrсуtиомер 2-го кл.

Термомсгр лабораmрньй
шrка:ъьй ТЛ,2

ту 2504_119,7--:75
гост 24104-80Е
гост |14з5*,72
гост 8309_75
гост 1з28-82Е
гост |"1,1 о_,7 4Е, 2о292_1 4в

гост 5012*,19

гост 215_:7зЕ
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Вакlумшй насос
Вryшса металJIическдI дпrной 2 см
с вIIутренним KolTycoM (рис.)

Дцстltтляюр
Погпопrге.тьше rrриборы с
пористойпласгиной}ф 1

Реryrстор водородrьй
Ре.ryкгор кислоро.шtый
Софlшоrпше трубки из нер:кавеющей
cт:lJm дlиной 13 см и BIryTp€HHHll

дIаметром 4 мм, с наруriсъш{ конусом
H:l одIом конце и сквозным отверсTием

дrаметром 0.2 см на лругом фис.)
Хроматографrческая колонм из

стекJIа длlпtой 3 м и вrrугреннrал

диамсrрм 4 мм
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В спомо еаmе л ьн ые у с mройс mва

ту 26--о6_*459__69

ту 61-1_72L--19

ту 26-_-05---46з--:76
ту 26_45-2з5-70

Азот сэкатьй
Воз,ryх схатьrй
Водород сжатый
стекловата
Стеклянные заглушки

3,3. Маmерuальt

гост 9293_14
гост 17433-80
гост зо22-89

3.4. PeaKmuBbt

Бензол, х. ч.

Бугилакрилат, дJIя хрматографии
Бlтилметакрилат МР
Вода длстил.тпФоваfi ная

Силохром С-80, зернением 0,25--0,50 мм
Сшrrетическое моющее средство
Спrрт угиловый, х. ч.
Поrпшrлgгилсипоксан, IINIС- 1 00
Полифни.тшетипсилоксан(ПФМС-4) ГОСТ15866-70
ПолиэтиленгJIикольадшшнzlтФЭГА) ТУ61l--б5--б7
Хлороформ, х. ч. ГОСТ 20015-74

гост 5955-,75
ту 8L7-232-49
ту б___09-294|-46
гост 6,709--:72
ту 6-_о9_|1-48-74

гост 18300-72
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Эфир;urэтиловъй ГОСТ 6265-14

4. Требования безопасности

4.1. При работе с ре,лктшвами соб:шодаrm требоваlпля безопасности,

установленные для работы с токси.Iными, еlшими и логковосIUЕм€няIю-

щrмися веществами по ГОСТу 12.1.005-88.
4.2, Прп выпоJIнении измерешrй с испошзованием газовопо :рома-

тографа сбшодаrот правпла электробезопасности в соответствии с
ГОСТом 12.1.019-79 fi Iffrструшппо по экспJIуатаIЕrи пршбора.

5. Требования к квалификации оперsторов

К выпо.lшеrпшо измереш.rй допусмют JIиц, имеюпцD{ квашфшса-
щfiо не нюке июкенера-химим, с опытом работы на rазовом хромато-
графе.

6. Условия измерений

При выполнении измереlпй соб.тподают слеý,ющие условия:
б,1, Проuессы приготовления растворов и подготовки проб к

анапизу проводят в нормальных условиях согласно ГОСТу 15150-
69 при температуре воздуха (20 * 10) ОС, атмосферном давлении
630-800 мм рт. ст. и влажности воздуха не более 80 О/о.

6.2. Вьшо.шение измерений на газовом хроматограф проводяг в

условиDL рекомендiемых технической документаlцtей к прибору.

7. Подготовка к выполнению измерений

Персл выпоJIпением измеренпй проводят сле.ryФщlrе работы: при-
гOтовление растворов, подготовка хрматографа, подготовка хромато-
графшческой колонки и сорбrрrоrпrой трубки, установление гра,ryировоч-
ной харакгеристики, обор проб.

7. l. Прuеоmовленuе расmворов
Исхqдные растворы бlтилакрилата и бlтилметакриJвта для граryи-

ровки (с = 1000 мг/.щлЗ). 1000 мг бlтилакрилата и бJти.лметакрипата
вносят в мерные колбы вместимостью 1,0 дм3, доводят до метки дIсгил-
шtрованной водой и перемеIIшв:lют. Срок хранения растворов - б часов,
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Рабо,дле растворы бугилаlЕилата и бlтилметакриJита дJIя градrп-
ровки (с = 1,0 мr/ди3). 1,0 см3 исходною раствора вIlосят в мерЕые кол-
бы вмесплллостью 1,0 дм', доводrг до метки.щIстIuшировашrой водой и
перемепIцв:цот. Срок хрiшения растворов - б часов.

7, 2. Поdzоmовка хромсImоzрафа

Из испарrrеJIя хрматографа извлекают гtвонапрiлвJlrшоryю трфr<у
и помещают втуJпry дш фиксации софrшонной трубки. При rrрведешrи
измерlпй втуJIм находmся в испарителе постOяшrо.

7. 3. Поdzоmовка хромаmоерафuче с кой колон Ktl u
сорбцuонной mрубкu

Хрмаmграфrrческие колонки и софlплонlтую трубrсу перед запол-
нением наса,щами прмыв:лют юрячей водой, растворм синтетических
моющrх средств, дистилJпФованпой водой, спцргом, б€нзолом и вы-
сушвают в токе газа-носителrL Запо:шешrе хроматографи.IескIо( коло-
нок насФками прводят под ваryумом. Одrу хроматографшIескую
колонку зiшолняют смесью фаз 10 % ПМС-l00 п 20 Уо ПФМС-4 на
хроматоне N-AW-HMDS. Вторую хроматографшескrто колонку запол-
нлот фазой 20 % ПЭГА на хтоматоне N-AW-HMDS. Коrщы зrшоJIнен-
HbD( колонок закрывают стекловатой слоем l см, колонки помещают в
термостат и, не по.щJIючzш к детектору, кощрпрrонируют в токе aшота с
рсходом 40 см3/мrшr при темпераryре l50'C в течение 12 часов. После
охлах(дения колонки подкJIюцлют к детекгору и записывilют нулев},ю
линию в рабочем режпме. При mс,lтсгвrи лрейфа нулевой JIинии колон-
ки гOювы к рабmе.

Сорбrшоrпrуrо трубку запоJIшIют насадкой в коJIиtlестве 0,4 г врlч-
кую. Наса,tца состоит уlз 5 о/о IIMC-IOO на силохроме С-80. Сорбшrон-
нуто трфку коIIдпдrонир},ют в испарителе прибора в токе газа-носитеJlя
с расходом 40 смЗ/мин при температур€ 150'С в течение 2 часов. Хра-
няr софIшонную трубtсу в пробшрке с rrритерrой пробкой не более 7
дней.

7. 4. Усmановле нuе zраdуuровочной харакmерuсmuкu

Гра.ryировочIryто харшоеристIшry устанавJIив:lют методом абсо.тпот-
ной гра"ryирвкп на гр4ryирвоIfiъш растворах бlтилакри:ита и фтил-
метац)илата. .Щля этого готовят 5 серий растворв д"rя градщrровки, ка-
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ждшI из KoTopbD( состошт из 7-ми растворов, В мерные колбы вI!rестимо-

йю roo a"j""oao рабочие растворы дttя градуировки в соо-тветствии с

табл.1 и доводят об"е, до меткк д{стиллIФованной водой, Р:створы

тщательно перемеrrпшают. Готовяг в Д€ш проведения измерении,
Таблица 1

Растворы лrrя установJrепхя градуировочной характеристикп

прп определеrrшп копцештрачrrп бутrrлакршл!та ш бутrrлметвкрилата

объем рабочего раствора
(с: 1,0 мг/дмЗ), см]

5,0 см3 каждого гра,ryировочного раствора помещаютJ поглоти_

те;ьlъЙ прибоР и проводяТ газовуЮ экстракциЮ веществ, ,Щ/rЯ ЭТОГО К

входrому кошц/ поглотитеJьного rrрибора подсоедIюцот источник газа_

носIfiеля (азот), квьп<оJцrому KoHIry * сорбциоIfi{ую трубку, Расход азота

уrr"*"йurо, 100 смЗЛ,{ин, время проrrусканиrl азота 10 Mrmr. Кокгро_

шФуют расход азота р€омsгрЬм, По истечении 10 мин софlдионную

трубку с сорбIФованными веществчlми вставляют в испаритеJь прибора

тац тrобы ее конусообразный конец вошел плотно в коIIус вryшси, По,

сле'зтоm испаритеJь бысгр з:lкрывается l9ышкой с прокладой с одrо-

временным вкшочением aъ,qу,ио"рu (время стабилизаrши нулевой ли,

й aоarо*от 30 сек). Потоком газа-носштеJU{ вещества переносятся в

хроматографlгIескую колош(у Еа анаJIиз в след,ющD( условиях:

Темпераryра термостата колонок:

со смеЪ"ю баз io и пМс-100 и 20 %ПФмС_4
с 20 о/о ПЭгА

Темперацра испарителя
Расход газа-носIrгеJur (азота)

расход водорода
Расход воздха
Чувствгrешностъ шкilJlы элекгрометра

Время удерхfiванIrя бугилакрилата ry "1о:у",
.о сr"с".-quз 10 % ПМС-100 и2О О/оПФМС-4

с 20 %ПЭГА
время удерхшвания бlтилметаlсрилата на колонке:

130 "с
80,с
200,с
40 см3/мин
40 см3/мин
400 см3/мин
20. 10-10 А

5 мин 43 сек
6 мин 12 сек

94
95

со сNrесью l0 % ПМС-100 и 20 % ПФМС-4
с20Уо ПЭГА

MYK,1.1.657-96

8 мин 50 сек
8 мин 15 сек

На полlченной хроматограмме рассчитывают площадь пиков бути-
лакрилата и бlтилметакрилата и по средним результатам из 5-ти серий
строят грщryировочные характеристики, выражающие зависимость пло-
щади пика 1мм2) от концентрации веществ (мг/дмЗ). Градуировочные
харакгеристики Iтроверяют 1 раз в квартал или при смене партии реак-
тивов.

7.5. Оmбор проб

Пробу воды отбирают согласно ГОСТу 4979-49, 28'74-82 и
17.1.5,04-8l. Анализ проводят в день отбора пробы.

8. Выполнение измерений

5,0 см3 пробы Воды помещают в поглOтитеj-Iьный rrрибор и прово-
дят газов},ю экстракцию веществ в усповиlIх, указанньш в п. 7.3.

На хроматограмме рассчитывают площади пиков бутилакрилата и
бlтилметакрилата.

9. Вычисление результатов измерений

Кончеrrrраuии бlтилакрилата и бугилметакрилата в воде 1мг/шrЗ)
опредеJUцот по градуцрвочцым харшffеристикам,

Методшческие указания разработаны Е. А, Комраковой (НИИ ги-
гиены труда и профзаболеваний, r. Н.-Новrород).
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Схема устройства дц термодесофц.ол примечей в
испаритеJIе хроматографа,
1-крпетсиявтулка;
2 - софrц.rоrпrая трубка;
3 - софеrп;
4 - rrробк,r из стекlIоволокна;
5 - отверстие дIя газа-носителя.
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