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РУКОВОДЯЩИЙ ДОКУМЕНТ

М Е Т О Д И Ч Е С К И Е  У К А З А Н И Я
МАССОВАЯ ДОЛЯ СУММЫ ИЗОМЕРОВ 

ПОЛИХЛОРБИФЕНИЛОВ В ПРОБАХ ПОЧВЫ. 
МЕТОДИКА ВЫПОЛНЕНИЯ ИЗМЕРЕНИЙ 

МЕТОДОМ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

Д ата введения 1 9 9 9 — 0 4 — 01

1 О Б Л А С Т Ь  П Р И М Е Н Е Н И Я

Н а стоя щ и е  м етод и ч еск и е  у к а за н и я  устан авл и ваю т м етод и к у  
в ы п о л н е н и я  и зм е р е н и й  (М В И ) м а сс о в о й  дол и  су м м ы  и зо м е р о в  
полихлорбиф ен и лов (П Х Б  А р о х л о р  1 254 ) в пробах п очвы  м етодом  
га зож и д к остн ой  хром атограф и и.

М етод и ч еск и е  у к а за н и я  п ред н азн ачен ы  для и сп ол ьзован и я  в 
се т е в ы х  п о д р а зд е л е н и я х  Р о с г и д р о м е т а , о с у щ е с т в л я ю щ и х  к о н ­
трол ь загрязнения почв .

М етод и к а  в ы п ол н ен и я  и зм ер ен и й  огран и чи вает  ди ап азон  о п ­
р е д е л я е м ы х  зн а ч ен и й  м а сс о в о й  д о л и  су м м ы  и зо м е р о в  П Х Б  
от 0 ,0 1  до 1 0 ,0  м л н ” 1. В ер х н и й  п ред ел  п р а к ти ч еск и  не о гр а н и ­
ч ен , так  как  разбавление эк ст р а к т о в  ор га н и ч еск и м и  р а ств ор и те ­
л я м и  п озвол я ет  оп редел ять  л ю бы е к он ц ен трац и и  в оп ти м ал ьн ом  
линейном  диапазоне газового хром атограф а.

2 Н О Р М А Т И В Н Ы Е  ССЫ Л К И

В н а сто я щ и х  м е т о д и ч е ск и х  у к а за н и я х  и сп ол ьзован ы  ссы л к и  
на сл ед ую щ и е н орм ативны е д ок ум ен ты :

ГОСТ 8 .3 2 6 — 89 Г осуд арствен н ая  си стем а  обесп ечен и я  еди н ­
ства  и зм ерений. М етрол оги ческая  аттестация  средств изм ерений 

ГОСТ 8 .5 1 3 — 84  Г осуд арствен н ая  си стем а  обесп ечен и я  еди н ­
ст в а  и зм ер ен и й . П о в е р к а  ср ед ств  и зм ер ен и й . О рган и заци я  и 
п орядок  проведения
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ГОСТ 1 2 .1 .0 0 7 — 76 Система стандартов безопасн ости  труда . 
Вредные вещества. К лассификация и общ ие требования безопас­
ности

ГОСТ 17 .4 .3 .0 1 .83  Охрана природы. Почвы. Общие требования 
к отбору проб

ГОСТ 1770— 74 П осуда мерная лабораторная стеклянная. Ц и ­
линдры, мензурки, колбы , пробирки. Технические условия 

ГОСТ 2603— 79 А ц етон . Технические условия 
ГОСТ 4166— 76 Н атрий сернокислы й. Технические услови я  
ГОСТ 4201— 79 Н атрий углекислы й, кислы й. Т ехн ически е у с ­

ловия
ГОСТ 4204— 77 К ислота серная. Технические условия 
ГОСТ 5556— 81 Вата медицинская гигроскопи ческая . Т ехн и ­

ческие условия
ГОСТ 5962— 67 Спирт этиловый ректификованный. Технические ус­

ловия
ГОСТ 9293— 74 А зот  газообразный и ж идкий. Т ехнические у с ­

ловия
ГОСТ 12026— 76 Бумага фильтровальная лабораторная. Т е х ­

нические условия
ГОСТ 1 4 9 1 9 — 83 Э л ек тр оп л и ты , эл ек тр оп л и тк и  б ы т о в ы е . 

Общие технические условия
ГОСТ 18300— 87  Спирт этиловы й ректиф икованный техн и чес­

кий. Технические условия
ГОСТ 22261— 94 Средства измерений электрических и м агн ит­

ны х величин. Общие технические условия
ГОСТ 24104— 88 Весы лабораторные общ его назначения и об ­

разцовые. Общие технические условия
ГОСТ 24363— 80 Калия гидроокись. Технические услови я  
ГОСТ 2 5 3 3 6 — 82 П осуда и оборудование лабораторны е ст е к ­

лянные. Типы , основны е параметры и размеры 
ГОСТ 28498— 90 П очвы . Термины и определения 
ГОСТ 29227— 91 П осуда лабораторная, стеклянная. П ипетки  

градуированные. Часть I. Общие требования
ГОСТ 28498— 90 Термометры  ж идкостны е стеклянны е. Общ ие 

технические требования. М етоды испытаний
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3 ОПРЕДЕЛЕНИЯ И СОКРАЩЕНИЯ

В  н а с т о я щ и х  м е т о д и ч е с к и х  у к а з а н и я х  п р и м е н я ю т  с л е д у ю щ и е  
т е р м и н ы  и  с о к р а щ е н и я :

В о з д у ш н о -с у х а я  п р о б а  п о ч в ы  — п о  Г О С Т  2 7 5 9 3 .
П р о б а  п о ч в ы  —  о п р е д е л е н н о е  к о л и ч е с т в о  п о ч в ы , в з я т о е  в с о о т ­

в е т с т в и и  с н о р м а т и в н о -т е х н и ч е с к о й  д о к у м е н т а ц и е й  д л я  и с с л е д о ­
в а н и й .

Н а в е с к а  —  н е о б х о д и м а я  д л я  а н а л и за  м а сс а  п р о б ы  п о ч в ы , в з в е ­
ш е н н а я  с  о п р е д е л е н н о й  т о ч н о с т ь ю  н а  а н а л и т и ч е с к и х  в е с а х .

М В И  —  м е т о д и к а  в ы п о л н е н и я  и з м е р е н и й .
П Х Б  “  п о л и х л о р б и ф е н и л ы .
П Д К  —  п р е д е л ь н о  д о п у с т и м а я  к о н ц е н т р а ц и я .
Х О П  —  х л о р о р г а н и ч е с к и е  п е с т и ц и д ы .
Л Д Д  —  л и н е й н ы й  д и а п а з о н  д е т е к т и р о в а н и я .
А С  —  а т т е ст о в а н н а я  с м е с ь .

4 НОРМЫ ПОГРЕШНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

М В И  п р и  о п р е д е л е н и и  м а с с о в о й  д о л и  и зо м е р о в  П Х Б  в  п р о б а х  
п о ч в ы  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  у к а з а н н ы х  в  т а б л и ц е  1 зн а ч е н и й  ее  с о с т а в л я ю щ и х .

Таблица 1 — ЗНАЧЕНИЯ (%) СОСТАВЛЯЮЩИХ ПОГРЕШНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

Определяе­
мое вещество

!

Ь4 7 
I 

?
! Диапазон

измерений,
млн'1

Составляющая погрешности Погрешность 
МВИ при 
Я=0,95%  

Амслучайная неисключенная
системати-

ческая
(правиль­

ность)

Ас

сходи­
мость

Сех (А)

воспроиз­
водимость

а  (А)

Сумма изоме­ 0,06 0 ,01 -10 ,0 11.0 15,0 40,0 50,0
ров ПХБ в
пробах почвы
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5 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 Е А К Т И В Ы

5.1 С редства  и зм ер ен и й  в к л ю ч а ю т  в себя :
—  весы  л а бор а тор н ы е 2 к л а сса  точ н ости  с н а и б ол ь ш и м  п р е д е ­

лом  взвеш и ван и я  2 0 0  г  —  по ГОСТ 2 4 1 0 4 ;
—  х р о м а т о г р а ф  г а зо в ы й  с д е т е к т о р о м  т и п а  э л е к т р о н н о г о  з а ­

хвата  (Э З Д , Д П Р ), с  к о л о н к а м и  га з о х р о м а т о г р а ф и ч е с к и м и  с т е к ­
л ян н ы м и  дл и н ой  1 ,5 — 2 ,0  м с вн утрен н и м  д и а м етр ом  3 м м ;

—  м и к р о ш п р и ц ы  ти п а  „Г а зо х р о м  1 0 1 ”  и ли  М Ш -1 0 М , в м е ст и ­
м ость ю  10 • Ю '"6 с м 3 (1 0  м к л );

— цилиндры  мерны е исполнения 3, вм ести м остью  25, 50, 
100 , 250  с м 3 —  по ГО СТ 1 7 7 0 ;

— п и п е т к и  2 к л а с с а  т о ч н о с т и , и сп о л н е н и я  2 , в м е с т и м о с т ь ю  
0 ,2  см 3; и с п о л н е н и я  4 , в м е с т и м о с т ь ю  2 с м 3; и с п о л н е н и я  6 , 
в м ести м ость ю  5 ,1 0  с м 3 —  п о ГОСТ 2 9 2 2 7 ;

—  п р оби р к и  и сп ол н ен и я  2, в м е ст и м о сть ю  1 0 , 15 , 20  с м 3 —  по 
ГОСТ 1 7 7 0 ;

—  к о л б ы  к о н и ч е с к и е  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0 , 2 5 0  с м 3 —  п о  Г О С Т  
2 5 3 3 6 ;

— в о р о н к и  д е л и т е л ь н ы е  в м е с т и м о с т ь ю  2 5 ,  1 0 0 , 2 4 0 ,  5 0 0 , 
1000  см 3 —  п о  ГО СТ 2 5 3 3 6 ;

— с т а к а н ы  и сп о л н е н и я  1 , в м е с т и м о с т ь ю  5 0 , 1 0 0 , 2 5 0 , 
40 0  см 3 —  п о  ГОСТ 2 5 3 3 6 ;

—  ста к а н ч и к и  дл я  в звеш и ван и я  (б ю к сы ) —  н о ГОСТ 2 5 3 3 6 ;
— т ер м ом етр ы  ГО СТ 2 8 4 9 8 .

П р и м е ч а н и е  —- С редства  и зм ер ен и й , и сп о л ь зу е м ы е  при  в ы ­
п ол н ен и и  р а б о т , д о л ж н ы  бы ть  п ов ер ен ы  в у ст а н о в л е н н о м  п о р я д ­
к е . Н еста н д а р тн ы е  ср е д ст в а  и зм е р е н и я  д о л ж н ы  б ы ть  м е т р о л о г и ­
ч е ск и  а ттестован ы  в со о т в е т ств и и  с  ГОСТ 8 .3 2 6 .

5 .2  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  и м а т е р и а л ы  в к л ю ч а ю т  в 
себя :

— бу м а гу  ф и л ьтровал ьн ую  л а бор а тор н ую  —  п о ГОСТ 1 2 0 2 6 ;
— в о р о н к и  х и м и ч е с к и е  т и п а  В , д и а м е т р о м  5 0 — 80  м м  —  по 

ГОСТ 2 5 3 3 6 ;
— бан ю  в од я н у ю  —  по Т У  6 4 — 1— 2 8 5 0 — 76;
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—  к о л б ы  к р у гл од он н ы е  и сп о л н е н и я  1, в м е ст и м о ст ь ю  

2 5 0  с м 3 —  п о  ГО СТ 2 5 3 3 6 ;
—  х о л о д и л ь н и к  ш а р и к ов ы й  и сп ол н ен и я  1 — по ГО С Т  2 5 3 3 6 ;
—  к о л б ы  Г -о б р а з н ы е , в м е с т и м о с т ь ю  4 0 — 6 0  с м 3 д л я  к о н ­

ц е н т р и р о в а н и я  г е к са н о в ы х  э к с т р а к т о в  в с о о т в е т с т в и и  с п р и л о ­
ж е н и е м  А ;

—  к о л б ы  с  о т т я н у т ы м  д о н ы ш к о м  и с п о л н е н и я  0 , в м е с т и ­

м о с т ь ю  50  с м 3 —  по ГОСТ 2 5 3 3 6 ;
—  аппарат для  п ерегон к и  о р га н и ч е ск и х  р а ств ор и тел ей  в с о о т ­

в е тст в и и  с  п р и л ож ен и ем  Б;
—  аппарат д л я  в стр я х и ва н и я  п р об  п о ч в ы  ти п а  А В У -1  — по Т У  

6 4 — 1— 2 4 5 1 — 72.
—  м а гн и тн у ю  м еш а л к у  М М -3  —  п о  Т У  2 5 — 1 1 — 8 3 4 — 8 0 ;
—  ц ен тр и ф у гу  Ц Л С -3 —  п о  Т У  5 — 3 7 5 — 4 1 7 0 — 73;
—  р о т а ц и о н н ы й  и сп а р и т е л ь  И Р -1 , И Р -1 М  —  п о  Т У  2 5 — 11 —  

9 1 7 — 76;
—  су ш и л ь н ы й  ш к аф  Ш С -3  —  по ГО СТ 1 4 9 1 9 ;
—  п л и т к у  э л е к т р и ч е с к у ю  с з а к р ы т о й  с п и р а л ь ю  м о щ н о с т ь ю  

8 0 0  В т, ти п а  Э П Ш  1— 0 ,8 /2 2 0  —  по ГО СТ 1 4 9 1 9 , 2 ш т .

5 .3  Р еа к ти в ы  и м атери ал ы  в к л ю ч а ю т  в себя :
—  азот особой  ч и стоты  —  по ГОСТ 9293  или  п оверочн ы й  нулевой  

газ;
—  ац етон , ч . д . а. —  п о  ГО СТ 2 6 0 3 ;
—  н -гек са н , ч .,  перегн ан н ы й  —  п о  Т У  6 — 0 9 — 3 3 7 5 — 78;
—  сп и р т  э т и л о в ы й  р е к т и ф и к о в а н н ы й  в ы с ш е й  о ч и с т к и  — по 

Г О С Т  5 9 6 2  и л и  сп и р т  эт и л о в ы й  р е к т и ф и к а т  в ы сш и й  со р т , п е р е ­
гн а н н ы й  —  по ГОСТ 183 0 0 ;

—  воду  д и сти л л и р ов а н н ую  —  по ГО СТ 6 7 0 9 ;
—  н атри й  сер н ок и сл ы й  безвод н ы й , ч . д . а. —  по ГО СТ 4 1 6 6 ;
—  к и сл о т у  сер н у ю  (у д ел ьн ы й  вес 1 ,8 4 ) , х . ч . —  по ГО СТ 4 2 0 4 ;
—  кал и я  ги д р о о к и сь , х . ч . —  по ГО СТ 2 4 3 6 3 ;
—  н атри й  у гл ек и сл ы й  к и сл ы й , х . ч . —  п о  ГОСТ 4 2 0 1 ;
—  вату , п р о м ы ту ю  ац етон ом  и гек са н ом  —  по ГОСТ 5 556 ;
—  х р о м а т о н  N — A W  — D M C S  и л и  N — A W — H M D S  з е р н е н и я  

0 ,1 2 5 — 0 ,1 6 0  и л и  0 ,1 6 0 — 0 ,2 0 0  м м  с н а н е се н н о й  ж и д к о й  ф а зо й  
Х Е -6 0  в к ол и ч еств е  5 % ;

5
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—  х р о м а т о н  N — S u p e r  з е р н е н и я  0 ,1 2 5 — 0 Д 6 0  и л и  0 ,1 6 0 —  
0 ,2 0 0  м м  с н а н е с е н н о й  ж и д к о й  ф а зо й  S E -3 0  в к о л и ч е с т в е  5 %  и л и  
Х Е -6 0  в к о л и ч е ст в е  5 % ;

—  ста н д а р тн ы й  р а ств ор  П Х Б  (А р о х л о р  1 2 5 4 ) с  к о н ц е н т р а ­

ц и ей  0 ,1  м г /д м 3 (1 0 0  м к г / с м 3).

6 МЕТОД ИЗМЕРЕНИЙ

В ы п о л н е н и е  и зм е р е н и й  м а сс о в о й  д о л и  с у м м ы  и з о м е р о в  П Х Б  в 
п р о б а х  п о ч в ы  о с у щ е с т в л я е т с я  м е т о д о м  г а з о ж и д к о с т н о й  х р о м а т о ­
гр а ф и и  с  и с п о л ь з о в а н и е м  д е т е к т о р а  т и п а  э л е к т р о н н о г о  з а х в а т а  с  
п р и м е н е н и е м  н е п о д в и ж н ы х  ф аз р а з л и ч н о й  п о л я р н о с т и .

М е т о д  г а з о ж и д к о с т н о й  х р о м а т о г р а ф и и  о сн о в а н  н а  р а с п р е д е л е ­
н и и  в е щ е с т в  м е ж д у  н е п о д в и ж н о й  ж и д к о й  ф а з о й , н а н е с е н н о й  н а  
т в е р д ы й  с о р б е н т  с  в ы с о к о р а з в и т о й  п о в е р х н о с т ь ю , и  г а з о м , п р о т е ­
к а ю щ и м  ч е р е з  н е п о д в и ж н у ю  ф а з у , с  п о с л е д у ю щ и м  п о с л е д о в а ­
т е л ь н ы м  в ы н о с о м  о т д е л ь н ы х  в е щ е с т в  (и з о м е р о в )  г а з о м -н о с и т е л е м  
и р е г и с т р а ц и е й  и х  д е т е к т о р о м  в в и д е  с и г н а л о в , я в л я ю щ и х с я  
ф у н к ц и е й  в р е м е н и .

П е р и о д  в р е м е н и  о т  м о м е н т а  в в о д а  п р о б ы  д о  в ы х о д а  м а к с и м у м а  
а н а л и т и ч е с к о г о  си гн а л а  к а ж д о г о  и з о м е р а  о п р е д е л я е т с я  т и п о м  в е ­
щ е с т в а . В е л и ч и н а  а н а л и т и ч е с к о г о  си гн а л а  ф у н к ц и о н а л ь н о  з а в и ­
с и т  о т  с о д е р ж а н и я  о п р е д е л я е м о г о  в е щ е с т в а  в а н а л и з и р у е м о й  
п р о б е . И з в л е ч е н и е  П Х Б  и з в о з д у ш н о -с у х и х  п р о б  п о ч в ы  п р о и з в о ­
д и т с я  о р г а н и ч е с к и м и  р а ст в о р и т е л я м и  (н -г е к с а н + а ц е т о н )  с  п о с л е ­
д у ю щ е й  о ч и с т к о й  э к с т р а к т о в  с е р н о й  к и с л о т о й . В  сл у ч а е  н а л и ч и я  
х л о р о р г а н и ч е с к и х  п е с т и ц и д о в  п р о в о д и т с я  д о п о л н и т е л ь н а я  о п е р а ­
ц и я  д е г и д р о х л о р и р о в а н и я  д л я  р а з р у ш е н и я  п е с т и ц и д о в , т а к  к а к  
о н и  м е ш а ю т  о б с ч е т у  х р о м а т о г р а м м .

7 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

7 .1  Б е з о п а с н о с т ь  т р у д а  п р и  п р о в е д е н и и  а н а л и з о в  о б е с п е ч и в а ­
е т с я  в с о о т в е т с т в и и  с  [1 ] .

7 .2  П р и  в ы п о л н е н и и  а н а л и зо в  п о  о п р е д е л е н и ю  с у м м ы  и з о м е ­
р о в  П Х Б  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  о с т о р о ж н о с т ь  п р и  р а б о т е  с к о н ­
ц е н т р и р о в а н н о й  с е р н о й  к и с л о т о й , П Х Б , о р г а н и ч е с к и м и  р а с т в о р и ­
т е л я м и  и  д р у г и м и  х и м и ч е с к и м и  в е щ е ст в а м и .

6
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7 .3  Н е д о п у с т и м о  о т б и р а т ь  р а с т в о р ы  в п и п е т к у  р т о м , н а д о  
п о л ь зо в а т ь ся  рези н овой  гр уш ей .

7 .4  О п е р а т о р  д о л ж е н  п р о й т и  и н с т р у к т а ж  о м е р а х  п р е д о с т о ­
р о ж н о с т и  при работе с эл е к тр и ч е ск и м и  п р и бор а м и .

7 .5  П ом ещ ен и е , в к о т о р о м  п р о в о д я т ся  а н а л и зы , д о л ж н о  бы ть  
о б о р у д о в а н о  п р и то ч н о -в ы тя ж н о й  вен ти л я ц и ей .

7 .6  П р и  п о д г о т о в к е  р а зб а в л е н н ы х  р а ст в о р о в  се р н о й  к и сл о т ы  
н е о б х о д и м о  ст р о го  со б л ю д а т ь  правила д оба в л ен и я  се р н о й  к и сл о - 
т ы  в в о д у .

7 .7  С ливы  о р га н и ч е ск и х  раствори тел ей , к и сл о т  и щ ел оч ей  к а ­
т е го р и ч е ск и  зап рещ ается  вы л и вать  в р а к о в и н ы , т . е . в  к ан ал и за ­
ц и ю .  С л и в ы  п о м е щ а ю т  в о т д е л ь н ы е  с т е к л я н н ы е  б у т ы л и  и л и  
п л а стм а ссов ы е  к а н и ст р ы , к о т о р ы е  х р а н я т ся  в со о т в е т ств и и  с т р е ­
б о в а н и я м и  к  х р а н е н и ю  л е г к о в о с п л а м е н я ю щ и х с я  ж и д к о с т е й  и 
к и с л о т . П осл е за п ол н ен и я  е м к о ст и  со  сл и в о м  т р а н сп о р т и р у ю т ся  
на г о р о д ск у ю  свал ку  в сп ец и а л ьн о  отведен н ое м есто  и ли  и х  со д е р ­
ж и м о е  сл и в а ю т в сп ец и а л ь н ы е е м к ости , н а х о д я щ и е ся  на т е р р и т о ­
р и и  у ч р еж д ен и й .

7 .8  К он ц ен тр и р ован н ы е к и сл оты  д о л ж н ы  х р а н и ть ся  в в ы т я ж ­
н ом  ш к а ф у  на поддон е.

7 .9  П ри  и сп о л ь зо в а н и и  бал л он ов  с га за м и  сл е д у е т  с т р о г о  в ы ­
п о л н я т ь  тр е б о в а н и я  и н с т р у к ц и й  по б е з о п а с н о м у  и х  о б с л у ж и в а ­
н и ю . И сп р а в н о ст ь  к о н т р о л ь н о -и з м е р и т е л ь н ы х  п р и б о р о в  и п р е д ­
о х р а н и те л ь н ы х  у стр о й ст в  д ол ж н а  си стем а ти ч еск и  п р о в е р я т ь ся .

7 .1 0  К вы п ол н ен и ю  р а б о т  д оп у ск а ю тся  ли ца не м о л о ж е  18 л ет , 
п р о ш е д ш и е  п р а к ти к у  и и сч ер п ы в а ю щ и й  и н ст р у к т а ж  по т е х н и к е  
б е зо п а сн о ст и  в ы п ол н ен и я  эт и х  работ.

8  Т Р Е Б О В А Н И Я  К  К В А Л И Ф И К А Ц И И  О П Е Р А Т О Р О В

Газож идкостны й хроматографический анализ мож ет проводить ин ­
ж енер, т ехн и к  или л абор ан т  со  средн и м  сп ец и а л ьн ы м  обр а зов а н и ­
е м , п р о ш е д ш и й  с о о т в е т ст в у ю щ у ю  п од готов к у  и  и м е ю щ и й  н авы к и  
р а б оты  в хи м и ческой  лаборатории .

7
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9  У С Л О В И Я  И З М Е Р Е Н И Й

9.1 П ри  вы п ол н ен и и  и зм ер ен и й  дол ж н ы  со б л ю д а ть ся  н о р ­
м альны е у сл ов и я  в со о т в е т ств и и  с ГОСТ 2 2 2 6 1 :

Т ем п ер атура  о к р у ж а ю щ е го
в о зд у х а , ° С ............................................................................................20  ± 10

О тн оси тел ьн ая  вл а ж н ость
о к р у ж а ю щ е го  в озд ух а , % ................................................................ 3 0 — 8 0
А т м о сф е р н о е  давление,
кП а  (м м  рт . с т . ) .........................................................................  8 4 — 1 0 6 ;

(6 3 0 — 7 9 5 )

Н а п р я ж ен и е  п и таю щ ей  сети
п ерем ен н ого  (50  Г ц) т о к а , В ................................................. 2 2 0  ± 4 , 4

9 .2  Х р о м а то гр а ф и ч е ск и й  анализ п р ов од я т  при  сл е д у ю щ и х  
у сл о в и я х :

С к о р о ст ь  п р о т я ж к и  л ен ты , м м / ч .................................................... 6 0 0

Т ем п ер атура  и сп ар и тел я , ° С ................................................. 2 2 0 — 2 2 5
Т ем п ер атура  к ол он к и , ° С ..................................................... 1 9 5 — 2 1 0

Т ем п ер атура  детек тора , вС ................................................. 2 3 0 — 2 5 0
о

Р а сх од  газа -н оси тел я  (азота ), см  / м и н ................................... 6 0 — 62

Р а сх од  га за -п р од ув оч н ого , см 3/ м и н ............................. 1 0 0 — 1 0 7
Р а боч а я  ш кала п ри бора , А ................................................ (1 0 — 20 ) х

х 10-10
о Q

О бъ ем  а л и к в о т ы  э к с т р а к т а  д о л ж е н  бы ть  не м ен ее  4 ■ 1 0 “ * с м  
(4  м к л ) п р и  и с п о л ь з о в а н и и  м и к р о ш п р и ц а  в м е с т и м о с т ь ю  д о

о
0 ,0 1  см  (1 0  м к л )  и  б ы т ь  о д н о г о  т и п а  д л я  и с с л е д у е м о й  п р о б ы  и 
гр а д у и р о в о ч н о го  раствора .

9 .3  Р еги стр а ц и я  а н а л и ти ч еск ого  си гн ала

9 .3 .1  А н а л и т и ч е ск и й  си гн ал  р е г и ст р и р у е т ся  п о т е н ц и о м е т р о м  
К С П -4 . Д л я  п о л у ч е н и я  д о с т о в е р н о г о  р е зу л ь т а та  и з м е р е н и я  п р и  
р а з р а б о т к е  М В И  н е о б х о д и м о  к а ж д у ю  и ссл е д у е м у ю  п р о б у  х р о м а ­
тогр а ф и р ова ть  не менее тр ех  раз. П ри  расчетах  п о л ь з у ю т ся  в ел и ­
ч и н о й  (в ы с о т а  п и к а , м м ) а н а л и т и ч е с к о г о  си гн а л а , я в л я ю щ е й с я

8
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ср ед н и м  а р и ф м ети ческ и м  и з тр ех  и зм ер ен и й . Д ля  п од тв ер ж д ен и я  
д о с т о в е р н о с т и  и зм ер ен и я  и н о г д а  п о л ь з у ю т с я  а л ь те р н а ти в н ы м и  
к о л о н к а м и  (д р у го й  п о л я р н о сти ). П ри  в ы п ол н ен и и  и зм ер ен и й  р а ­
б о ч и х  п р об  д о ста т о ч н о  к а ж д у ю  1 0 — 1 5 -ю  п р о б у  п од в ер га ть  оп ер а ­
т и в н о м у  к о н тр о л ю  п огр еш н ости .

9 .3 .2  П ри  в ы со т е  п и к о в  а н а л и т и ч е ск о го  си гн а л а  м ен ее  10 м м  
п р о б у  вы п а р и в а ю т при  к ом н а тн ой  тем п ер а тур е  д о  м и н и м ал ьн о-

q
го  объ ем а  0 ,5  см  . П Х Б  очен ь  у сто й ч и в ы  и п ри  и сп ар ен и и  на р ота ­
ц и о н н о м  и сп ар и тел е  и на в озд у х е  при  к о м н а т н о й  тем п ератур е  п о ­
терь  не б ы в а ет , п о эт о м у  к оэф ф и ц и ен т  в ы п а р и в а н и я  не в вод и тся .

9 .3 .3  А б со л ю т н о е  и отн оси тел ьн ое  вр ем я  у д е р ж и в а н и я  и зо м е ­
ров  П Х Б  п редставл ен о в табл и це 2.

Таблица 2 — ВРЕМЯ УДЕРЖИВАНИЯ ИЗОМЕРОВ ПХБ

Номер пика 
(изомера)

Время, мин

абсолютное относительное к ДДЭ

1 0,75 0,21
2 1,30 0,37
3 1,55 0,44
4 1,95 0,56
5 2,50 0,72
6 3,45 1,00
7 3,75 1,08
8 4,35 1,26
9 5,10 1,48

10 5,75 1,48
II 7.15 2,07 |
12 7,70 2,23 ’
13 8,80 2,55
14 11,60 3,36

9
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10 ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

10.1  О тбор  проб п очвы

1 0 .1 .1  П р об у  почвы  отби р а ю т по ГОСТ 1 7 .4 .3 .0 1  и по [2 ].

1 0 .1 .2  П ри отборе  п р об  п очвы  д ол ж н а  бы ть  определ ен а  п р о т я ­
ж ен н ость  и топограф и я  зон  загря зн ен и я , к отор а я  зави си т  о т  р озы  
ветров  п о  сезон ам  года , ск о р о ст и  и п р о д о л ж и т е л ь н о ст и  в етр ов , п е ­
ри од а  вы п аден и я  осад к ов .

1 0 .1 .3  У ч а стк и  д л я  о тбор а  п р об  п оч в ы  д о л ж н ы  х о р о ш о  о т р а ­
ж а ть  ст р у к т у р у  рай он а и ссл ед ов а н и я : рельеф , ге о л о г и ч е ск о е  с т р о ­
ен ие и ги д р ол оги ч еск и е  у сл ов и я .

1 0 .1 .4  О бъ ед и н ен н ы е  п р о б ы  п о ч в ы , о т о б р а н н ы е  с  у ч а с т к о в , 
д о л ж н ы  б ы т ь  п р е д ст а в и т е л ь н ы м и . П л о щ а д к и  д л я  о т б о р а  п р о б  
п оч в ы  д о л ж н ы  бы ть  разм ером  100  х 100  или 100  х 2 0 0  м , и  о б ъ ­
еди н ен н ы е п р обы  п очвы  д ол ж н ы  со ста в л я ть ся  и з  ед и н и ч н ы х  п роб  
п оч в ы , отобр а н н ы х  по м етод у  к он вер та  (ч еты р е  т о ч к и  в у гл а х  п л о ­
щ а д к и  и одн а  в ц ен тр е). В о к р у г  к а ж д о й  и з  п я ти  т о ч е к  д ел а ется  
ещ е п о  ч еты р е  п р и к оп к и .

1 0 .1 .5  П р о б ы  п о ч в ы  на ц ел и н е  н е о б х о д и м о  о т б и р а т ь  и а  
гл уби н у  0 —  5 см .

1 0 .1 .6  О тобран н ы е п р обы  п о ч в ы  н е о б х о д и м о  за р еги стр и р ов а ть  
в ж ур н ал е  и  п рон ум еровать , зап ол н и в  соп р ов од и тел ь н ы й  тал он .

1 0 .1 .7  В  качестве  у п а к о в о ч н о го  м атериала д л я  тр а н сп о р ти р о в ­
к и  и хран ен и я  отобран н ы х  проб п оч в ы  м о ж н о  п р и м ен я ть  м е ш о ч ­
к и  и з  х л о п ч а т о б у м а ж н о й  п л о т н о й  т к а н и . Н а м е ш о ч к е  д о л ж н ы  
бы ть  ш п у р ы  д л я  завя зк и  и п р и ш и та я  п о л о ск а  тк а н и , на к о т о р о й  
п и ш у т  те ж е  сведен и я , ч то  и  на со п р о в о д и т е л ь н о м  тал он е.

1 0 .1 .8  Н еобх од и м ы м  у сл ов и ем  п ри  отбор е  п роб  п очвы  я в л я е т ­
ся  предохранение и х  от втори чн ы х загрязнений на всех  этапах п од ­
готов к и .

1 0 .1 .9  П ри  отборе  п р об  не сл едует  у п отр еб л я ть  п л а стм а ссовы й  
и н вен тарь , тару  и п ол и эти л ен ову ю  у п а к о в к у .

10 .2  П о д го т о в к а  эк стр а к та  из п р об  п оч в ы
Н а в еса х  взвеш и ваю т 10 г в о зд у ш н о -су х о й  п р о б ы  п о ч в ы , п о-

Q
м е щ а ю т  в к о н и ч е ск у ю  к о л б у  в м е ст и м о сть ю  2 5 0  см  , д оба в л я ю т

10
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о
20 см ' д и сти л л и р ов а н н ой  в од ы  и  оста вл я ю т за к р ы т о й  н а  2 0 — 28  ч .

о  о
З а тем  к  у в л а ж н е н н о й  п о ч в е  п р и л и в а ю т  40  см  г е к с а н а  и 1 0  с м  
ац етон а . П аралл ел ьн о го т о в я т  од н у  х о л о ст у ю  п р о б у  (б л а н к о в у ю ), 
с о с т о я щ у ю  и з см еси  раствор и тел ей  (гексан-Ь ацетон), н о  без н а в е с ­
ки  п о ч в ы . С м есь  эн ер ги ч н о  п ерем еш и ваю т на ап парате  дл я  в с т р я ­
х и в а н и я  в т е ч е н и е  1 ч . П о с л е  э к с т р а к ц и и  ж и д к у ю  и т в е р д у ю  
ча сти  р а зд ел я ю т  ц ен тр и ф у ги р ов а н и ем  (1 0 — 15 м и н  п р и  с к о р о с т и  
1 5 0 0 — 2 0 0 0  о б /м и н ) .  Ж и д к у ю  ф азу  сл и в а ю т  в д е л и т е л ь н у ю  в о -

о
р о н к у  в м е с т и м о с т ь ю  5 00  см  , а о ст а т о к  п о ч в ы  из ц е н т р и ф у ж н о й  
пробирки  переносят в и сходн ую  коническую  колбу с п ом ощ ью  10 см 3

о

ац етон а , д оба в л я ю т 4 0  см  гексан а и см есь  п е р е м е ш и в а ю т  (в с т р я ­
х и в а н и е м ) н а ап п а р ате  в теч ен и е  30 м и н . З атем  с м е с ь  ц е н т р и ф у ­
ги р у ю т  и ж и д к у ю  ч а ст ь  сл и ва ю т в дел и тел ьн ую  в о р о н к у  с п ер в ой  
п ор ц и ей . К  эк с т р а к т у  в в ор он к е  д обавл я ю т 70 — 8 0  с м 3 д и ст и л л и ­
р о в а н н о й  в о д ы , в с т р я х и в а ю т  в т е ч е н и е  3 —  5 м и н . Г е к с а н о в ы й  
слой  отд ел я ю т  от  в од н о -а ц е то н о в о го  слоя  с п о м о щ ь ю  д ел и тел ь н ой  
в ор он к и .

1 0 .2 .2  Ф и л ьтр ован и е  чер ез  сер н ок и сл ы й  н а тр и й
На те х н и ч е ск и х  в еса х  в зв еш и ва ю т 20 г  бе зв о д н о го  с е р н о к и с л о ­

го  н атри я  и п е р е н о ся т  е го  в х и м и ч е ск у ю  в о р о н к у  д и а м е т р о м  5 —  
8 см , в к о т о р у ю  п ред ва ри тел ьн о  п ом ещ ен  к у со ч е к  в а ты , п р е п я т ст ­
в у ю щ и й  п р о сы п а н и ю  се р н о к и сл о го  н атри я. С е р н о к и сл ы й  н а тр и й

о
в х и м и ч е ск о й  в о р о н к е  см а ч и в а ю т 5 — 7 см  гек са н а  (д о  п о я в л е н и я  
п ервой  к а п л и ). В о р о н к у  п ом ещ а ю т  в к о н и ч е ск у ю  к о л б у , г е к са н о ­
вы й  эк ст р а к т  п р о п у ск а ю т  ч ер ез сер н ок и сл ы й  н а тр и й . Н е д о п у с т и ­
м о п опадан и е се р н о к и сл о г о  н атри я  в ф ильтрат. В о д н о -а ц е т о н о в ы й  
сл ой  эк ст р а ги р у ю т  ещ е д ва ж д ы  по 10 см 3 гек са н а  в теч ен и е  3 —  
5 м и н , п р о п у ск а я  к а ж д ы й  раз гек сан овы й  слой  через сер н ок и сл ы й  
натрий. В одн о-ацетон овы й  сл ой  уничтож ается .

1 0 .2 .3  К он ц ен тр и р ова н и е  эк стр а к тов
К он ц ен тр и р ова н и е  эк ст р а к т о в  п роводя т на р о т а ц и о н н о м  и сп а ­

ри тел е. Э к страк ты  п е р е н о ся т  в к р угл од он н ую  к о л б у  р о т а ц и о н н о го
о

и сп ар и тел я  в м е ст и м о ст ь ю  250  см  , к ол бу  п о д со е д и н я ю т  к  и с п а р и ­
тел ю  и п о м е щ а ю т  н а  в о д я н у ю  бан ю  (п ри лож ен и е В ). П ри  к о н ц е п т  -

11
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ри рован и и  гек са н ов ы х  эк ст р а к т о в  тем п ератур а  бани д ол ж н а  бы ть  
4 0 — 43 “С , э к с т р а к т ы  к о н ц е н т р и р у ю т  в т е ч е н и е  1 0 — 15  м и н  д о

о
ум ен ьш ен и я  объ ем а  до 4 — 5 см ' и п р ов од я т  о ч и ст к у  серн ой  к и сл о ­
той .

1 0 .2 .4  О чи стка  эк стр а к тов
о

Б е р у т  4 — 5 см  к о н ц е н т р и р о в а н н о г о  э к ст р а к т а  и п е р е н о ся т  в 
дел и тел ьн ую  в о р о н к у  в м е ст и м о сть ю  2 5 — 30 с м 3, д оба в л я ю т 5 —

о
б см  к он ц ен три рован н ой  серн ой  к и сл о т ы , о ст о р о ж н о  п е р е м е ш и ­
в а ю т  в теч ен и е  1 — 2 м и н , п е р и о д и ч е ск и  о т к р ы в а я  п р о б к у . П осл е  
разделен и я  слоев в течен ие 5 — 10 м и н  се р н у ю  к и сл оту  (о к р а ш е н ­
н ы й  сл ой ) сл и ваю т. О ч и стк у  п о в т о р я ю т  н е ск о л ь к о  раз д о  п о л у ч е ­
н и я  б е с ц в е т н о г о  с л о я  с е р н о й  к и с л о т ы .  Д л я  у д а л е н и я  с л е д о в  
сер н ой  к и сл о т ы  и з ге к са н о в о го  э к ст р а к т а  к  о ч и щ е н н о м у  э к с т р а ­
к т у  в дел и тел ьн ую  в ор он к у  д об а в л я ю т  д ва ж д ы  п о 2 см 3 0 ,5  % -г о  
р а ст в о р а  б и к а р б о н а т а  н а т р и я , о с т о р о ж н о  п е р е м е ш и в а ю т . П о сл е  
р а зд е л е н и я  сл оев  в о д н ы й  сл о й  с л и в а ю т , а ге к са н о в ы й  э к с т р а к т  
п р о м ы в а ю т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  до н е й т р а л ь н о й  р е а к ц и и  
п р о м ы в н ы х  в о д . Э к стр а к т  су ш а т  ф и л ь т р о в а н и е м  ч ер ез  с е р н о к и с ­
л ы й  н атри й , 3 — 6 г к о т о р о го  п ом ещ ен ы  в в о р о н к у  д и ам етром  3 —
4 см  на п о д л о ж к у  из обезж и р ен н ой  в а ты .

П осле ф ильтрования слой  осу ш и тел я  п ром ы ваю т 3 раза  по 4 —
5 с м 3 гек са н а  (эт и м и  ж е  п о р ц и я м и  ге к са н а  п р о м ы т а  и д е л и т е л ь ­
ная ворон к а ).

О ч и щ е н н ы й  э к с т р а к т  и с п а р я ю т  п р и  к о м н а т н о й  т е м п е р а т у р е
о

д о  объ ем а  1 см  и отдаю т на хр ом а тогр а ф . В сл учае о бн а р уж ен и я  
х л о р о р г а н и ч е с к и х  п е с т и ц и д о в  (Х О П ) в п р о б а х  п о ч в ы  п р о в о д я т  
д о п о л н и т е л ь н о  о п е р а ц и ю  д е г и д р о х л о р и р о в а н и я  для  у д а л е н и я  
Х О П .

1 0 .2 .5  Д еги д рохл ор и р ован и е
о

О ч и щ е н н ы й  г е к с а н о в ы й  э к с т р а к т  (о б ъ е м  2 см  ) п о д в е р г а ю т  
щ ел оч н ом у  д еги д р ох л ор и р ов а н и ю . Д л я  эт о го  ра ств ор  п о м е щ а ю т  в 
к о н и ч е с к у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  3 0 — 50  с м 3 и  д о б а в л я ю т  0 , 4 —  
0 ,5  г п л авлен ого ед к ого  кал и , 2 см  эт и л о в о го  сп и рта  р е к т и ф и ­
к а та  (9 6 ,4  % ) .  П ри бор  для  щ е л о ч н о го  д еги д р ох л ор и р ов а и и я  —  
в п р и л о ж е н и и  Г . С м есь  н а гр е в а ю т  в к о л б е  с  о б р а тн ы м  х о л о д и л ь ­
н и к ом , перем еш и вая  и н агревая на м а гн и тн ой  м еш ал ке при  т е м ­
п е р а т у р е  5 0 — 55 °С в т е ч е н и е  3 0  м и н . П о сл е  о х л а ж д е н и я  см е с и
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х о л о д и л ь н и к  сн и м а ю т  и ш л и ф  хол од и л ь н и к а  см ы ва ю т 1 см 3 г е к с а ­
на в эту  ж е к о л б у , а затем  в сю  см есь  из кол бы  п ер ен ося т  в де-

о

л и т е л ь н у ю  в о р о н к у  в м е ст и м о ст ь ю  2 5 — 30 см  . К о л б у  с м ы в а ю т  
2 с м 3 ге к са н а , сл и в а ю т  ге к с а н  в э т у  ж е  д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у . К

о

см е си  в д ел и тел ьн ой  в о р о н к е  д оба в л я ю т  4 см  д и сти л л и р ов а н н ой  
в о д ы  д л я  р а з р у ш е н и я  о д н о ф а з н о й  с и с т е м ы , о с т о р о ж н о  п е р е м е ­
ш и в а ю т . Г е к с а н о в ы й  с л о й  о т д е л я ю т ,  а  в о д н о -с п и р т о в о й  с л о й

о
эк ст р а ги р у ю т  2 см  гек са н а . В о д н о -сп и р т о в о й  сл ой  сл и в а ю т  и  у д а ­
л я ю т , объ ед и н ен н ы е ге к са н о в ы е  эк ст р а к т ы  п р ом ы в а ю т  д в а ж д ы  
2 с м 3 1 %  -го  р а ст в о р а  се р н о й  к и сл о т ы  д л я  н ей тр а л и за ц и и  щ е л о ­
ч и , а затем  д и сти л л и р ова н н ой  в од ой  до н ей тральн ой  реак ц и и  п р о ­
м ы в н ы х  в о д . О ч и щ е н н ы й  г е к с а н о в ы й  э к с т р а к т  с у ш а т  ф и л ь т р о ­
в а н и е м  ч е р е з  5 г  б е з в о д н о г о  с е р н о к и с л о г о  н а т р и я . Г е к с а н о в ы е

о
эк ст р а к т ы  и сп а р я ю т  до объ ем а  1 см  п ри  ком н атн ой  тем п ер а тур е  
и  п р ов од я т  и зм ер ен и е м е то д о м  га зо ж и д к о стн о й  х р ом а тогр а ф и и .

1 0 .3  П ри готовл ен и е  р а ств ор ов

1 0 .3 .1  П р и го то в л е н и е  гр а д у и р о в о ч н ы х  ра ств ор ов  П Х Б  (а т те с - 
то в а н н ы х  см есей ) с к он ц ен тр а ц и ей  100  м г /д м

Н а а н а л и т и ч е ск и х  в е са х  в зв е ш и в а ю т  в стак ан е (б ю к с е )  0 ,0 1  г 
см е си  и зо м е р о в  П Х Б  А р о х л о р  1 2 5 4 , н аи бол ее  ч а сто  в с т р е ч а ю щ е ­
го ся . С м есь  п ер ен ося т  в м е р н у ю  к ол бу  (с  х о р о ш о  п р и тер той  п р о б -

О

к о й )  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  см  . О бъ ем  р а ст в о р а  д о в о д я т  н -г е к с а н о м  
д о  м е т к и  н а  к о л б е , т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т . Т ак  ж е  г о т о в я т с я  
п о  м е р е  н е о б х о д и м о с т и  и  о с т а л ь н ы е  р а с т в о р ы  П Х Б . О ц е н к у  п о ­
гр е ш н о ст и  п р и го т о в л е н и я  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а ств ор ов  п р о в о д я т  в 
со о т в е т ств и и  с п р и л ож ен и ем  Д.

1 0 .3 .2  П р и го т о в л е н и е  р а б о ч е г о  г е к с а н о в о г о  р а с т в о р а  П Х Б  с
о

кон ц ен трац и ей  1 м г /д м
о  о

В м ер н ую  к о л б у  в м е ст и м о ст ь ю  50 см  вн ося т  0 ,5  см  р а ств ор а  
П Х Б  (А р о х л о р а  1 2 5 4 ) с  к он ц ен тр а ц и ей  100  м г /д м 3. О бъ ем  р а ст в о ­
ра д о в о д я т  н -гек са н ом  до м е т к и  на кол бе , х о р о ш о  п ер ем еш и ва ю т .

1 0 .3 .3  У сл ови я  хран ен и я  растворов
В се  ра ств ор ы  х р а н я тся  в ск л я н к а х  с у зк и м  гор л ом  с п р и тер той  

п р о б к о й  и с н ак л еен н ы м и  эт и к е тк а м и . Г ексан овы е р а ств ор ы  П Х Б  
х р а н я тся  в хол од и л ь н и к е .

13
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q
Р а створ ы  П Х Б  с к он ц ен тр а ц и ей  100  м г /д м  х р а н я т  не бол ее  

года.
о

Р а ст в о р ы  П Х Б  с к о н ц е н т р а ц и е й  1 м г /д м  х р а н я т  не б о л е е  
двух месяцев.

10.4 П одготовка к работе га зового  хром атограф а

10.4.1 Заполнение и конди ци они рован и е хром атограф и чески х  
к ол он ок  п р ов од я тся  в соотв етств и и  с и н струк ц и ей , п ри л агаем ой  
к  газовом у хром атограф у.

1 0 .4 .2  П еред в ы п ол н ен и ем  и зм ер ен и й  н е о б х о д и м о  у с т а н о ­
вить л и н ей н ы й  диапазон  д етек ти р ов а н и я  (Л Д Д ) п о  г р а д у и р о ­
вочны м  растворам , п огр еш н ость  к о т о р ы х  устанавливаю т по п р и ­
лож ению  Д.

10 .4 .3  Определение ЛДД и п остр оен и е кали бровочного граф и ­
ка проводят в соответстви и  с [3 ].

11 ВЫ П О Л Н ЕН И Е И ЗМ ЕРЕН И Й

11.1 П ри выполнении измерений по определению м ассовой  доли  
суммы изомеров П ХБ в пробах почвы осущ ествляют следующ ие опе­
рации.

1 1 .1 .1  Г а зож и д к остн ы й  хр ом а тогр а ф  вк л ю ч аю т (в с о о т в е т с т ­
вии с и н струкцией  на прибор) для  прогревания не менее чем  на 
2 ч (для установления стаби льн ого реж и м а работы ), затем  вводят 
х р о м а т о г р а ф и ч е с к и  ч и с т ы й  р а с т в о р и т е л ь  (п о  5 .3 .3 )  о б ъ е м о м  
4 ■ 10~3 см 3 (4  мкл).

1 1 .1 .2  В в од я т  в х р ом а тогр а ф  4 - 1 0  см  (4  м к л ) а т т е ст о в а н ­
ной смеси  (А С ) (п огреш н ость  А С , равная 6 % ,  установлена в со о т ­
в етств и и  с п р и л о ж е н и е м  Д ), п о л у ч а ю т  х р ом а тогр а м м у  (п р и м е р  
хром атограм м ы  приведен в п ри л ож ен и и  Е).

11 .1 .3  П роводят хром атограф и рован ие по 1 1 Л .2 два раза, при  
оп ти м ал ьн ом  реж и м е работы  хром а тограф а  вы соты  п и к ов  д о л ж ­
ны совпадать.

11 .1 .4  В водят в хром атограф  х о л о ст у ю  пробу (для и скл ю чен и я  
погреш ностей  за счет реакти вов), при готовлен н ую  по 1 0 .2 .1 . П ри  
этом  если на хром атограм м е есть п и к и , совпадаю щ ие с пикам и на
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х р ом а тогр а м м е , п ол уч ен н ой  п ри  анализе п роб  п о ч в ы , и х  в ы ч и та ю т  
из п и к о в  п роб  п оч в ы .

1 1 .1 .5  В в о д я т  в х р о м а т о г р а ф  4 • 10 _3 с м 3 (4  м к л )  э к с т р а к т а

п р обы  п оч в ы , п р и готовл ен н ого  п о  1 0 .2 .1 , в зя того  и з объ ем а  1 с м 3, 
и п о л у ч а ю т  х р о м а т о г р а м м у  (п р и м е р  х р о м а т о г р а м м ы  п р и в е д е н  в 
п р и л ож ен и и  Ж ).

1 1 .1 .6  П ри  р е ги стр а ц и и  п р и б ор ом  ур ов н ей , п р е в ы ш а ю щ и х  л и ­
н е й н ы й  д и а п а зо н , п р о б у  о б ъ е м о м  1 с м 3 р а з б а в л я ю т  ге к с а н о м  
д о  п ол уч ен и я  в ы со т  п и к о в , б л и зк и х  к  стан д ар ту  А р о х л о р  1 2 5 4 ,

о

1 м г /д м  (1 м к л /м л ) по 1 1 .1 .2 .

1 1 .1 .7  О п ерац и и  п о  1 1 .1 .3  п о в т о р я ю т  в теч ен и е  р а б о ч е го  д н я  
п р и  п р о в е д е н и и  и зм е р е н и й  (п о  1 1 .1 .5 и 1 1 .1 .6 )  ч е р е з  к а ж д ы е  10  
в к а л ы в а н и й . П о  р е з у л ь т а т а м  и зм е р е н и й  п р о в о д я т  о п е р а т и в н ы й  
к о н тр о л ь  п о гр е ш н о сти  по 1 4 .4 — 14 .6 .

12 ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

1 2 .1  Р асчет  м а ссо в о й  д ол и  к а ж д о го  и зом ер а  (су м м ы  и зом ер ов ) 
П Х Б  в пробе  п оч в ы  п р о в о д я т  п о  р езул ьтатам  х р о м а то гр а м м ы , гд е  
ее си гн ал ы  не и ск а ж е н ы  в л и я ю щ и м и  ф акторам и  п р обы  п о ч в ы , 
т. е. д еги д р ох л ор и р ов а н и ем  удален ы  п ести ц и д ы  и д р у ги е  м еш а ю ­
щ и е вещ ества .

1 2 .2  Н аличие а н а л и зи р уем ого  и зом ера  П Х Б  в п робе п очвы  о б ­
н а р у ж и в а ю т  п о  а б со л ю т н о м у  и о т н оси тел ьн ом у  врем ен и  у д е р ж и ­
ван ия (согл асн о  табл и ц е 2 ).

1 2 .3  Р асчет  м а ссо в о й  д ол и  ( х х) П Х Б  в пробе п оч вы  в м л н ”1 при

н а л и ч и и  ЛДД п р ов од я т  п о  в ы со т е  (п л ощ ади ) ан ал и ти ческ ого  с и г ­
н ал а в ср а в н ен и и  с в ы с о т о й  (п л о щ а д ь ю ) а н а л и ти ч еск ого  си гн а л а  
гр а д уи р ов оч н ого  р а ств ор а  эт о го  ж е и зом ер а  п о  ф орм уле*

*Можно произвести расчет для каждого изомера отдельно, а потом результат 
суммировать, но тогда надо знать концентрацию каждого изомера в стандарте.
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С • X  hx ■ V  ■ К
-------

£ Кр-Р

(1 )

гд е  С —  к о н ц е н т р а ц и я  А р о х л о р а  1 2 5 4  в гр а д у и р о -
о

вочн ом  растворе , м к г /д м  ;

X  ^Гр — с у м м а  в ы с о т  (п л о щ а д е й ) а н а л и т и ч е с к и х

си гн а л ов  ан а л и зи р уем ой  п р о б ы  и гр а д у и р о в о ч н о го  р а ст в о р а , м м  
(к р ом е  д в у х  п и ков  6 и 7 п о  п о р я д к у , совп ад аю щ и х  с Д Д Э );

V —  объ ем  ге к са н о в о го  эк страк та , д м 3; 
р  —  м а сса  н а в е ск и  в о зд у ш н о -су х о й  п р о б ы  п о ч ­

в ы , кг;
К  —  м н о ж и те л ь , определ яем ы й  к а ж д ы м  о п е р а ­

т о р о м  в п р о ц е ссе  в н у т р е н н е го  к о н т р о л я  а н а л и т и ч е ск и х  и з м е р е ­
н и й ; рассчи ты ваю т по ф орм ул е :

К
А БН

обн
(2)

(А вн — к ол и ч ество  П Х Б , в н е се н н о го  в кон тр ол ьн ы й  о б р а зе ц , м г ; 

Аэбн — к ол и ч ество  П Х Б , о б н а р у ж е н н о го  в к он тр ол ьн ом  о б р а зц е , 
м г).

К он ечн ы й  результат х  п р и  Р  — 0 ,9 5  п редставл яю т по ф ор м у л е  

х  = х г ±  Д, (3 )

где х т —  м ассовая  доля П Х Б  в п р обе  п очвы , рассчи тан н ая  п о  ф о р ­

м ул е (1 ), млн-1 ;
А — п ок азател ь  т о ч н о с т и  и зм е р е н и й , с о о т в е т с т в у ю щ и й  д и а ­

п азон у, в к отор ы й  п опадает в ел и ч и н а  х , млн- 1 .

13 О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  И ЗМ Е РЕ Н И Й

Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  о ф о р м л я ю т  з а п и с ь ю  в ж у р н а л е  п о  
ф орм е , приведен н ой  в табл и ц е  3.
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Таблица 3 — ФОРМА ЗАПИСИ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

Дата Шифр
пробы

Номер
опыта

М
ас

са
 н

ав
ес

ки
 в

оз
ду

ш
но

-с
ух

ой
 

пр
об

ы
 п

оч
вы

, г

О
бъ

ем
 и

сс
ле

ду
ем

ог
о 

ра
ст

во
ра

, с
м 

л

К
он

це
нт

ра
ци

я 
гр

ад
уи

ро
во

чн
ог

о 
ра

ст
во

ра
, м

кг
/д

м

С
ум

ма
 в

ы
со

т 
пи

ко
в 

| 
гр

ад
уи

ро
во

чн
ог

о 
ра

ст
во

ра
, 

мм
 

\

1 
С

ум
ма

 в
ы

со
тн

ик
ов

 
| 

ис
сл

ед
уе

мо
го

 р
ас

тв
ор

а,
 м

м 
j

Массовая доля ПХБ 
в пробе почвы, млн- 1

1 | 2 3 4 5

—

14 КОНТРОЛЬ ХАРАКТЕРИСТИК ПОГРЕШНОСТИ 
ИЗМЕРЕНИЙ

14.1  О бъ ектам и  к о н тр о л я  п о гр е ш н о сти  м етод и к и  я в л я ю тся  р е ­
зул ьтаты  и зм ер ен и й  П Х Б , п ол уч а ем ы е  га зохр ом а тогр а ф и ч еск и м  
м е то д о м  в п р об а х  п оч вы .

1 4 .2  К а ч еств о  анализа о ц ен и в а ется  п о д остов ер н ости  п ол уч а е ­
м ы х  р езул ьтатов . Д ля  этой  цел и  н е о б х о д и м о  о су щ естви ть  п е р в и ч ­
н ы й  (о п е р а т и в н ы й  и п е р и о д и ч е с к и й )  к о н т р о л ь  п о г р е ш н о с т и  
к ачества  ан ал и зов , п р о в о д и м ы х  п о  М В И .

1 4 .3  К он тр ол ь  п о гр е ш н о сти  М В И  п р ов од я т  по устан овл ен н ы м  
н орм ати вам  оп ер а ти в н ого  к о н т р о л я , р а ссч и тан н ы м  на осн ове  х а ­
р а к т е р и с т и к и  п о гр е ш н о ст и  (и  ее со ст а в л я ю щ и х ) для д и а п а зон а  
д е й ст в и я  М В И . З н а ч ен и я  н о р м а т и в о в  о п е р а т и в н о го  к о н т р о л я  
п огр еш н ости  М В И  п ри вед ен ы  в табл и це 4.
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Таблица4 — ЗНАЧЕНИЯ (%) НОРМАТИВОВ ОПЕРАТИВНОГО КОНТРОЛЯ 
ПОГРЕШНОСТИ МВИ

Определяемое
вешество

Диапазон
измерений,

млн-1

Норматив оперативного контроля

сходи­
мости

d

воспроизводи­
мости

D

погрешносж МВИ 
при Р ~ 0,95 

К

Сумма высот 
изомеров ПХБ

0,01 — 10,0 31,0 42,0 50,0

1 4 .4  О п ерати вн ы й  к о н тр о л ь  сх о д и м о ст и  р езул ь та тов  и з м е р е ­
ний состава  п роб П Х Б  п р ов од я т  п ри  пол учен и и  к а ж д о г о  р е з у л ь т а ­
та  и зм е р е н и я , п р е д у с м а т р и в а ю щ е г о  п ров ед ен и е  п а р а л л е л ь н ы х  
определений.

1 4 .4 .1  О п ерати вн ы й  к о н т р о л ь  сх о д и м о ст и  п р о в о д я т  м е т о д о м  
сравн ен ия р а сх ож д ен и я  п р езул ьтатов  парал л ел ьн ы х о п р ед ел е ­
ний dK при  и зм ер ен и и  п р о б ы  с н орм ати вом  оп ер а ти в н ого  к о н т р о ­

ля сх о д и м о сти  d .
Р езул ьтаты  и зм ер ен и й  п р и вод я т  в рабочем  ж ур н а л е .

1 4 .4 .2  С х о д и м о с т ь  р е з у л ь т а т о в  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  
п ри зн аю т удов л етвор и тел ь н ой , если

X — X < of,max, п min, п ’ (4 )

гд е  х  и х .  —  со о т в е т ст в е н н о  м а к си м а л ь н ы й  и м и н и -^  max, п min, п
м альны й резул ьтаты  из л парал л ел ьн ы х оп редел ен и й , м л н "1;

d  —  н о р м а ти в  оп ер а ти в н ого  к о н т р о л я  с х о ­
д и м ости  (д о п у ск а е м о е  р а сх о ж д е н и е  м е ж д у  р езул ь та та м и  п а ­
рал л ел ьн ы х  о п р е д е л е н и й ), зн а ч ен и я  к о т о р о г о  п р и вед ен ы  в 
таблице 4.

1 4 .4 .3  Е сли соотн ош ен и е  d < d  не в ы п ол н я ется , то  в ы я сн 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 ов л етвор и тел ь н ы м  р езу л ь та та м  
кон тр ол я .
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1 4 .5  О п еративн ы й  к он тр ол ь  в о сп р о и зв о д и м о сти  п р ов од я т  с и с ­
п ол ьзован и ем  р а б оч и х  п р об  П Х Б .

1 4 .5 .1  О п е р а ти в н ы й  к о н т р о л ь  в о с п р о и з в о д и м о с т и  п р о в о д я т  
м етод ом  сравнения р а сх о ж д е н и я  D K д в у х  р езул ьтатов  и зм ерен и й

(п е р в и ч н о го  х 1 и  п о в т о р н о г о  х 2) о д н о й  и  т о й  ж е  п р о б ы , п о л у ч е н ­

н ы х  в разл и чн ы х у сл о в и я х , х а р а к т е р и зу ю щ и х  п ри м ен ен и е М В И  
в л абор атор и и , с н ор м а ти в ом  оп е р а т и в н о го  к он тр ол я  в о сп р о и зв о ­
д и м о сти  D .

Р езул ьтаты  и зм ер ен и й  п р и в о д я т  в рабочем  ж урн але.

1 4 .5 .2  В о сп р о и зв о д и м о ст ь  к о н т р о л ь н ы х  и зм ер ен и й  п р и зн а ю т 
у д ов л етвор и тел ь н ой , если

d k = \xx- x2\< D ,  (5 )

где х j  и  х 2 —  р езул ь та ты  ан али за  п р о б ы ;

D  —  н орм ати в  о п е р а т и в н о го  к он тр ол я  в о сп р о и зв о д и ­
м о ст и , зн ачени я к о т о р о г о  п ри вед ен ы  в табл и це 4 .

1 4 .5 .3  Если со о т н о ш е н и е  D H < D  не в ы п ол н я ется , то  в ы я сн 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 тр о л я .

1 4 .6  О п ерати вн ы й  к о н тр о л ь  п о гр е ш н о ст и  М ВИ  (к он тр ол ь  т о ч ­
н ости )

1 4 .6 .1  О п ерати вн ы й  к о н т р о л ь  т о ч н о ст и  М В И  п р о в о д я т  с п р и ­
м ен ен и ем  А С  П Х Б .

1 4 .6 .2  О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  т о ч н о с т и  М В И  п р о в о д я т  м е т о ­
д о м  ср а в н е н и я  р е з у л ь т а т а  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  К к> р а в н о г о

р а зн ости  м еж д у  р езул ь та том  к о н тр о л ь н о го  и зм ерен и я  аттестова н ­
н ой  х а р а к тер и сти к и  в обр азц е для  к он тр ол я  х д с  и его аттестова н ­

н ы м  зн а ч е н и е м  Сд с , с н о р м а т и в о м  о п е р а т и в н о г о  к о н т р о л я  т о ч ­

н ости  К  (зн ачен и я  К  п р и вед ен ы  в табл и це 4 ).
Р езул ьтаты  к о н тр о л ь н ы х  и зм ер ен и й  п ри вод я т  в рабочем  ж у р ­

нале .
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1 4 .6 .3  Т о ч н о ст ь  к о н тр ол ьн ого  и зм ер ен и я  .гАС п р и зн а ю т  у д о в ­

л етвор и тел ьн ой , если

А С 'АС К .

1 4 .6 .4  Е сл и  соотн ош ен и е  К ^ <  К  не вы п ол н я ется , то  в ы я с н я ­

ю т  п р и ч и н ы , п р и вод я щ и е  к  н еудов л етвор и тел ь н ы м  р езул ь та та м  
к он тр ол я .
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ А
(обязательное)

К О Л Б А  Г -О Б Р А З Н А Я  Д Л Я  К О Н Ц Е Н Т Р И Р О В А Н И Я  Э К С Т Р А К Т О В

21



Р Д  5 2 .1 8 .5 7 8 — 9 7

П Р И Л О Ж Е Н И Е  Б
(обязательное)

А П П А РА Т  Д Л Я  ПЕРЕГОНКИ ОРГАНИЧЕСКИХ РАСТВОРИТЕЛЕЙ

/ — паз для термометра; 2 —обратный холодильник; J — елочный дефлегматор;
4 — аллонж

Рисунок Б. 1
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  В
(обязательное)

Р Д  5 2 .1 8 .5 7 8 — 9 7

А П П А РА Т  ДЛЯ КОН Ц ЕН ТРИ РО ВАНИ Я РАСТВОРОВ  
ПА РОТАЦИОННОМ И СП АРИТЕЛЕ

I —* обратный холодильник; 2 — колба для 
экстракции; 3 — иодянаябаня

Рисунок В. I
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ПРИЛОЖЕНИЕ Г
(обязательное)

П РИ БО Р Д Л Я  Щ ЕЛ О Ч Н О ГО  Д Е Г И Д Р О Х Л О Р И Р О В А Н И Я

/ — обратный холодильник; 2— колба; 
3 — магнитная мешалка

Рисунок Г. ]
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ПРИЛОЖЕНИЕ Д
(обязательное)

РД 52.18.578—97

АЛГОРИТМ РАСЧЕТА ПОГРЕШНОСТИ ПРИГОТОВЛЕНИЯ 
ГРАДУИРОВОЧНЫХ РАСТВОРОВ ПХБ

Д .1  О ц е н и в а н и е  х а р а к т е р и ст и к и  п о г р е ш н о с т и  А п р и г о т о в л е -
О

н и я  р а ст в о р о в  П Х Б  с к он ц ен трац и ей  100  м г /д м  п р о в о д я т  по ф о р ­
м ул е

Д = С
V т )

+
Н 2

(Д-1)

где С  —  п р и п и сы ва ем а я  п р и гота вл и в а ем ом у  из реак ти ва  р а с-
Q

т в о р у  к о н ц е н тр а ц и я  к ом п он ен та , м г /д м  ;
Ат  —  п о гр е ш н о сть  в звеш и ва н и я , к г ; 
т  —  н а в еск а  и сх о д н о го  реакти ва , к г ;
Др —  п о гр е ш н о сть  устан овл ен и я  р , % ;  
р  —  м а ссов а я  дол я  о сн овн ого  в ещ еств а  в р е а к т и в е , % ;
A V  —  отк л он ен и е  вм ести м ости  к о л б ы  о т  н ом и н ал а , см 3;
У  —  в м е ст и м о сть  к о л б ы , см 3.

Д .2  О ц ен и ван и е п огр еш н ости  Д' п р и готов л ен и я  ге к са н о в о го  

р а ст в о р а  П Х Б  с  к он ц ен тр а ц и ей  1 м г /д м 3 п р о в о д я т  п о  ф орм ул е

Д' = С
У'

V к /

где С  

A V

о
—  п р и п и сы в а ем а я  к он ц ен тр а ц и я , м г /д м  ;

3—  отк л он ен и е  в м ести м ости  п и п е т к и , см  ;

(Д .2 )
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О
V  — объем  раствора, отби раем ого п и п еткои , см  ;

о
А —  п огреш н ость  при готовлен и я  раствора, м г /д м  ;

о
С —  концентрация раствора на основе реакти ва, м г /д м  ;

о
AV7 — отклонение вм естим ости  кол бы , см  , к ’

о
Vк — вм естим ость  колбы , см  .

Д.З Погрешность приготовления раствора П Х Б  составляет 6,0 % .
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ Е 
(справочное)

ХРОМАТОГРАММА СТАНДАРТНОГО РАСТВОРА АРОХЛОРА 1254
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  Ж

(справочное)

ХРОМАТОГРАММ А П РО БЫ  ПОЧВЫ

2 8
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(справочное)
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