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4.1. М Е Т О Д Ы  КОНТРОЛЯ. Х И М И Ч ЕС К И Е Ф А К ТО РЫ

Газохроматографическое определение 1-мстоксипропаи-2-ол ацетата 
в атмосферном воздухе

Методические указания

1. Область применения

Н астоящ ие методические указания устанавливаю т количественный 
газохром атограф ический  анализ атмосферного воздуха для определения в нем 1 - 
метоксипропан-2-ол ац етата (М О П А ) в диапазоне концентраций 0,25 -  5,0 мг/м^.

М етодические указания предназначены для использования в лабораториях 
предприятий, организаций и учреждений, аккредитованны х в установленном порядке на 
право проведения санитарно-химических исследований.

М етодические указания разработаны в соответствии с требованиями ГО С Т  Р 
8 .563-96 «М етоди ка вы полнения измерений», Г О С Т  17.2.4,02-81 «О храна природы. 
А тм осф ера. О бщ и е требовани я к методам определения загрязняю щ их вещ еств».

М етодические указания одобрены и рекомендованы к практическом) 
применению  на бю ро секции по физико-химическим методам исследования объектов 
окруж аю щ ей среды  П роблем ной  комиссии «Н аучны е основы экологии человека и 
гигиены окруж аю щ ей ср ед ы » и бю ро Комиссии по государственному санитарно- 
эпидемиологическом норм ированию  М инистерства здравоохранения и социального 
развития Российской  Ф едераци и .
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2. Физико-химические и токсикологические свойства

Структурная ф орм ула 
Брутто-формула 
М олекулярная м асса  
Н омер C A S

Н3С

<?н3

Л ч Л , ЛСН,

СбНиОз 
132,16 
108-65-6

Бесцветная летучая ж идкость со слабым эфирным запахом , гигроскопичен, плотность 
0,964 г/см3, давление паров 3,1 гП а (20°С), ТПлшенил *67 С, Тюмени* 145-148°С, Твспышки 45°С, 
Т«ямоюспммеиен1ц 315°С . Растворимость в воде 220 г /д м 3, растворим в  этиловом спирте, 
диэтиловом эфире и д ругих органических растворителях.

В  воздухе находится в  виде паров,
М О П А  поступает в атмосферный воздух при  применении в покры тиях для 

поверхностей в качестве растворителя, в  протравах д л я  дерева, в  типограф ских красках, 
клеях, моющ их ср ед ствах , полировальных составах и  др. О бладает общ етоксическим 
действием.

М аксимально разовая  предельно допустимая концентрация 0,5 м г/м3.

3. Нормы погрешности

Н орма погреш ности измерений массовых концентраций загрязняю щ их вещ еств в 
пробах атмосферного во зд у х а  по Г О С Т  17.2.4.02-81 «О х р ан а природы. А тм осф ера. О бщ ие 
требования к методам определения загрязняющих в е щ еств .»  составляет 25% .

4. Метрологические характеристики методики выполнения измерений

Н астоящ ая м етодика количественного хим ического анализа (К Х А ) обеспечивает 
получение результатов измерений стирола с метрологическими характеристиками, 
значения которых не превы ш аю т представленных в  табл. 1 (при доверительной 
вероятности р=0 ,95 ).

Таблица 1
Значения метрологических характеристик К Х А  при вы полнении измерений по методике
Д иапазон из
мерений зна
чений показа

теля, м г/м 3

Границы  
расш иренной 
неопределен
ности ±иш %

П овторя
емость,

а»%

В оспроиз
водим ость,

*А . %

Система
тическая
погреш 

ность

Границы  систем а
тической погре
шности пробо- 
отбора ±6о,%

0 ,2 5 - 5 ,0 21 1 10 незначима 5

5. Метод измерений

И змерение концентраций 1 -метокси-пропан-2-ол ац етата (М О П А ) основано на 
улавливании его из возду ха и  концентрировании на сорб ен те с последующ ей десорбцией 
этиловы м спиртом, газохроматографическом разделении и количественном определении 
на пламенно-ионизационном детекторе. Нижний предел измерения содержания М О П А а в 
анализируемом объеме п ро бы  -  0,025мкг.

Измерению не м е ш аю т  метоксипропиловый спи рт, пропиловый спирт, уксусная
кислота.

66
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б. Средства измерений, вспомогательные устройства, материалы,
реактивы

При выполнении измерений применяют следующие средства измерений, 
вспомогательные устройства» материалы и реактивы.

6.1. Средства измерений
Хроматограф газовый лабораторный с пламенно-ионизационным детектором 
Весы  лабораторные с наибольшим пределом взвешивания 200г» границы 

допускаемой погрешности измерений ± 0,0002г, ГО СТ 24104.
Набор гирь Г-2-210, ГО СТ 7328.
Микрошприцы марки М Ш -10, МШ-100 по ТУ  2-833-106;
Аспиратор модель 822 по ГО С Т 13478 или другой переносной побудитель расхода» 

обеспечивающий производительность аспирации 0,6дм3/мин.
Секундомер, класс 3, цена деления 0,2с, Г О С Т  5072.
Термометр лабораторный по ГО СТ 215.
Барометр-анероид по ГО С Т 23696.
Пипетка градуированная 1-2-1-5 по ГО СТ 29227.
Пипетки с одной отметкой 2-2-5 и 2-2-10 по ГО С Т 29169;
Бюксы химические с пришлифованными крышками вместимостью 25см3 по ГО СТ 

25336.
Пробирки лабораторные с притертыми пробками вместимостью 10см3 по ГОСТ 

1770;
Колбы мерные вместимостью 25 и ЮОсмЗ по ГО СТ 1770.
Пипетка с одной отметкой 2-2-1 по ГО СТ 29169;
Стеклянный вкладыш объемом 0,15см3» производство фирмы «Supelco» N  27069. 
Термометр лабораторный шкальный ТЛ-2 по ГО СТ 215.

6.2 В спом огательн ы е устр ой ства
Колонка кварцевая капиллярная , длиной 30 м, внутренним диаметром 0,25 мм с 

неподвижной фазой SPB-1 (диметилполисилоксан) с толщиной пленки 1,0 мкм
Трубки сорбционные из молибденового стекла, длиной 100мм, внутренним 

диаметром 4 м м .
Ш каф сушильный электрический типа 2 В -151.
Эксикатор по Г О С Т  25336, заполненный тверды м осушителем.
Дистиллятор по ТУ 6 Ы -7 2 1 .

6.3 М атер и ал ы
М О ПА, содержание вещ ества не менее 98%  по ТУ 7628-023-04910724 
А зот газообразный в баллоне по ГО СТ 9293.
Водород газообразный в баллоне по ГО СТ 3022.
Воздух в баллоне по ГО С Т 1182.
Заглушка из фторпласта или силиконовыый 
ш ланг со стеклянными пробками 
М ешочки для активированного угля марлевые 
Стекловата

6.4 Р е а к ти в ы
Спирт этиловый, х л  по ГО С Т  18300.
Силохром С -120, фракция 0,35-0,5 мм по ТУ 6-09*17-48.

0
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Уголь активированный, любой марки.
Силикагель мерки КСК.
В ода дистиллированная по ГО С Т 6709-77

7. Требования безопасности

При выполнении анализов необходимо выполнять требования техники 
безопасности при работе с химическими реактивами.

При выполнении измерений с использованием газового хроматографа соблюдают 
правила электробезопасности в соответствии с ГОСТ 12.1.019 и инструкций по 
эксплуатации прибора.

Помещение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной 
безопасности по ГО СТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения по ГО СТ 12.4.009.

Помещение должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией.
Содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны не должно превышать ПДК 

(ОБУВ), установленных ГН  2.2.5.1313-03 и ГН 2.2.5.1314-03.
При работе с газами, находящимися в баллонах под давлением до 15 М Па (150 

кГс/см*) необходимо соблюдать «Правила устройства и безопасной эксплуатации 
стационарных компрессорных установок, воздуховодов и газопроводов при давлении до 
15 МПа (150 кГс/см2)» , а  также «Правила устройства и безопасной эксплуатации
сосудов, работающих под давлением» (ПБ-10-115-96 утверждены постановлением 
Госгортехнадзора России 18.04.95, №  20, ГО СТ 12.2.085). Запрещается открывать вентиль 
баллона, не установив на нем понижающий редуктор.

Необходимо провести обучение работающих безопасности труда по ГО СТ 12.0.004,

8. Требования к квалификации оператора

К выполнению измерений и обработке результатов допускают лиц с высшим и 
средним специальным образованием, имеющих навыки работы в химической 
лаборатории, с сосудами под давлением, с токсичными, едкими и 
легковоспламеняющимися веществами и владеющего техникой хроматографического 
анализа,

9, Условия выполнения измерений

Измерения проводятся в лабораторных условиях, соответствующ их ГО СТ 15150: 
температура окружающего воздуха от 20 ±  5 °С ; 
относительная влажность окружающего воздуха (80  ±  5)% ; 
атмосферное давление от 730 до 795 мм рт. ст.

10. Подготовка к выполнению измерений

Перед выполнением измерений проводят следующие работы : подготовку сорбента, 
подготовку хроматографической колонки и сорбционных трубок, приготовление 
градуировочных растворов, установление градуировочной характеристики.

10.1. П одготовка сорбента
Силохром С -120 промывают тремя порциями этилового спирта и прог-ревают в 

сушильном шкафу при 200°Св течение 4 часов. После охлаждения готовый сорбент 
помешают в  склянку с  хорош о притертой стеклянной пробкой и хранят в промытом и
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тщ ательно вы суш енном  эксикаторе, н а дно которого насы пан слой сухого силикагеля 
К С К , а п о  б о к ам  расположены м арлевы е меш очки с  активированны м углем.

10.2 . П о д го то в к а  х р о м а то гр аф и ч е ск о й  кол он ки
К вар ц еву ю  капиллярную колонку предварительно кондиционируют, нагревая в 

хро м ато гр аф е ступенчато с 65 до 2 0 0 °С  в течение 2 часов, и вы держ ивая при 200 °С  в 
течение 4  ч. П о  достижении стабильной  нулевой линии колонку охлаж даю т и приступаю т 
к работе.

10.3. П о д го т о в к а  со р б ц и о н н ы х тр у б о к
С орбционны е трубки готовят непосредственно перед отбором  п ро б  или установлением 
градуировочной характеристики. В  трубку  пом ещ аю т 0,1 г  сило-хром а С -120, закрепляю т 
стекловолокн ом  и закры ваю т теф лоновы м и заглушка-ми или силиконовым ш лангом со 
стеклянными пробками.

10.4 . П р и го то в л е н и е  с т а н д а р т н ы х  р а ств о р о в  М О П А
10.4.1. Исходный стандартный раствор (раствор M l) С |- 0 ,1  г/смэ , Н авеску 

М О П А  около, но не более 10,Or, Стмопл> г), взятую  на аналитических весах, вносят в 
мерную колбу вм естим остью  100см *, содерж ащ ую  40-50см 3 эти лового  спирта. Объем 
раствора в к о л б е  доводят до метки этиловы м спиртом и тщ ательн о  перемеш ивают.

Р ассч и ты ваю т м ассовую  концентрацию  М О ПА в исходном  растворе (С/, г/см3) по 
формуле:

Л/моплЛ 0,01
( V --------------------- .

100
где р  -  массовая доля основного вещ ества в соответствии  с  паспортом, %  масс.

Р аство р  хранят герметично закры ты м  в холодильнике в течение месяца.
10.4.2. Рабочий стандартный раствор (раствор М2) Сг-Ю .О  мг/см3. Раствор № 2 

готовят разб авлен и ем  исходного р аство р а М О П А  этиловы м спиртом  Объем исходного 
раствора М О П А  (Р /, см 3), необходим ы й для приготовления р аство р а № 2 рассчиты ваю т по 
формуле:

к - J i L . J L .
1 С, 1000 С, 100’

где СI -  м а ссо в ая  концентрация М О П Л  в  исходном стандартном растворе, г/см1;
У„ -  объем м ер н ой  колбы , в  которой  проводят разбавление, см 1.

Р аство р  хранят герметично закры ты м  в холодильнике в течение двух недель.

10.5. У стан о в л е н и е  градуи ровоч н ой  х а р а к т е р и ст и к и
Градуировочную  характеристику, вы раж аю щ ую  зависим ость площ ади пика М О П А 

от его м ассы , содерж ащ ей ся в объем е вводимой в хроматограф  пробы , устанавливаю т по 
пяти сериям р аство р о в  и з ш ести  измерений, выполненным в услови ях повторяемости в 
каждой серии.

10.5.1 Приготовление градуировочных растворов. Градуировочны е растворы  
готовят в м ер н ы х  колбах вм ести м остью  25см 3. Для этого  в каж дую  колбу вносят 
пипеткой р аб о ч и е  растворы  М О П А а в соответствии с табл. 2, приливаю т этиловый спирт 
д о  метки и  тщ ате л ьн о  перем еш иваю т.

А ттестован н ой  характеристикой является принятое опорное значение содержания 1- 
метоксипро-пан-2-ол ацетата в  2 ,5 см 3 градуировочного раствор а (Сям мкг). Стандартная 
расш иренная неопределенность процедуры  приготовления градуировочны х растворов не 
превы ш ает 1 ,5% .

Г радуировочны е растворы  и сп ользую т свежеприготовленны ми.
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Таблица 2. Растворы для установления градуировочной характеристики при определении 
МОПА

Наименование компонента
Номер nрадукровочного раствора

0 1 2 3 4 5
Объем рабочего раствора № 1, см* - - - - 2,5 5,0

Объем рабочего раствора №  2, см3 - 2,5 5,0 10,0 0 0

Спирт этиловый до метки мерной колбы 
вместимостью 25см3

Концентрация МОПА, мг/см*
т 1.0 2,0 4,0 10,0 20,0

Объем градуировочного раствора, помещенный 
на сорбционную трубку, мм3

2,5 мм* на каждую сорбционную 
трубку

Содержание МОПА в 2,5 мм* (нлн в 100мм3 
элюата), мкг . 2,5 5,0 10,0 25,0 50,0
Принятое опорное значение содержания МОПА в 
хроматографируемом объеме, мкг

. 0,025 0,05 0.1 0,25 0,50

10.5.2. Получение данных для градуировочной характеристики. Для получения 
исходных данных, на основании которых устанавливают градуировочную характеристику 
в сорбционные трубки, предварительно вынув стекловату, на Силохром С -120 наносят 
млкрошприцем 2,5мм3 соответствующего градуировочного раствора, закрываю т 
стекловатой и  с другого конца сорбционной трубки приливают по каплям около 1 см3 
этилового спирта. Первую порцию элюата собирают до метки в  мерный вкладыш объемом 
0,1см3 (рис. 1). Степень десорбции не менее 98 %.

Анализируют 1мм3 элю ата на газовом хроматографе с пламенно-ионизационным 
детектором.

Условия проведения хроматографического анализа:

температура испарителя, °С
температура хроматографической колонки в течение 4  мин., °С  
затем нагрев со скоростью 5°/мин до температуры, °С 
время задержки деления потока при вводе пробы, мни. 
скорость газа- носителя (азота), cmVmhh 
скорость водорода, см3/мин 
скорость воздуха, см3/мин 
шкала по току усилителя, А  
время выхода МОПАа, мин.
Объем хроматографируемой пробы, мм3

На полученной хроматограмме рассчитывают площ адь пика 
результатам анализа S серий устанавливают градуировочную характеристику.

220
65
180
0,5
0,41
25
250
20+200*10‘ 12 
10,8 
1

М О ПАа и по

Примечание:
При отсутствии электронных средств измерения площадей пиков на хроматограмме, 
последние вычисляют как произведение высоты пика иа его ширину и на 
соответствующий масштаб. Ш ирину пика измеряют на половине высоты при помощи

¥ о
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измерительной лупы с  ценой деления 0,1мм о т  внеш него контура линии одной стороны  до  
внутреннего контура линии другой  стороны  с погреш ностью  0,05мм. В ы со ту  пика 
и зм еряю т измерительной линейкой с  ценой деления 1мм о т  верш ины  до  основания с 
погреш ностью  измерения 0 ,05м м . Полученное значение площ ади каждого пика ум нож аю т 
на м асш таб  переключения чувствительности  прибора.

Н а основании резул ьтатов  измерений рассч и ты ваю т уравнение линейной 
зависи м ости  методом наим еньш и х квадратов, перем енная величина в  котором -  
содерж ание М О П А в объ ем е содерж ащ ейся в объеме вводим ой  в хром атограф  пробы, (т, 
м кг) или строят градуировочны й график: на ось ординат наносят значения площ адей 
хроматографических пиков градуировочны х растворов, на ось абсцисс -  соответствую щ и е 
им содерж ания М О П А  в  объ ем е содерж ащ ейся в объем е вводим ой в хром атограф  пробы, 
в  мкг.

10,5,3 Контроль стабильности градуировочной характеристики. Контроль 
стабильности  градуировочной характеристики, установленной по п. 10.5.2, проводится не 
реж е одного р аза  в полугодие, а  такж е после рем онта и  поверки  прибора.

Для контроля стаби льн ости  готовят любые три градуировочны х р аство р а по п. 10.5.1 
и вы полняю т измерения п о  п . 10.5.2.

К ритерием стаби льн ости  градуировочной характеристики  является доверительны й 
интервал значений площ адей  хроматографических пиков, рассчитанный для каж дого 
градуировочного раствор а п о  П риложению  1.

П ри контроле стаби льн ости  градуировочной зависимости значение площ ади 
хроматографического пика контрольного раствора (SK ) долж но бы ть внутри границ 
доверительного интервала:

Sfmin ^  SK S  Simax

В  случае невы полнения вы ш е указанного условия для  двух из тр ех  измерений 
градуировочную  характери сти ку  устанавливаю т зан ово .

11. О тбор  проб

О тбор проб во зд у х а проводят согласно Г О С Т  17.2.3.01-86 «О хран а природы. 
А тм осф ера. П равила контроля качества воздуха населенны х пунктов.».

В о зд у х  аспирирую т с  п ом ощ ью  электроаспиратора через сорбционную  трубку со 
скоростью  0,бдм 3/мин в течение 25 минут. Объем отобранного воздуха составляет 15дм3.

Трубки  с отобранны ми пробам и закры ваю т заглуш кам и  и пом ещ аю т в  пробирки с 
притерты м и пробками.

С рок хранения проб -  3 дня в  холодильнике.

12. Вы полнение измерений

М О П А , сконцентрированны й на сорбенте, элю и рую т пропусканием через 
сорбционную  трубку эти л о во го  спирта в направлении, противоположном протягиванию  
атм осф ерн ого воздуха. Д ля этого  приливаю т по каплям около 1 см 3 этилового спирта. 
П ервую  порцию  элю ата соби р аю т до  метки в  мерный вклады ш  объемом 0 ,1см 3. 1 м м 3 
эл ю ата анализирую т н а га зо в о м  хроматограф е с пламенно-ионизационным детектором , в  
условиях, описанных в п .10 .5 .

Вы п олняю т д ва  единичны х измерения в  условиях повторяемости (один и то т  ж е 
эл ю ат  анализирует один оператор  н а одном экземпляре прибора практически в  одно и то  
ж е  время).
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13. Обработка результатов измерений

13.1. Расчет концентрации
Содержание 1 -метоксипро-пан-2-ол ацетата в общ ем объеме злюата, (С, мкг) 

рассчитывают п о  ф о р м у л е ;

?Х
,где

тпц2) -  содержание Ьметокси-пропан-ол-2 ацетата в объеме вводимой в хроматограф 
пробы, рассчитанное по уравнению градуировочной зависимости или найденное по 
градуировочному трафику, для двух измерений, выполненных в условиях повторяемости,
мкг;
Vr объем злю ата, взятый для анализа, Р }«1м м3; 
Уз ~  общий объем злюата, мм3.

13.2. Р езул ьтат контроля
Результат контроля повторяемости признают удовлетворительным при выполнении 

условия;
IC/-CjUc£,,rae

C(uj -  значения результатов измерений содержания I -метоксипро-пан-2-ол ацетата, 
полученные в условиях повторяемости, мкг;
CLr -  предел повторяемости, приведенный в  таблице 3, мкг.

13.3. П роверка приемлемости результатов  измерений
При положительном заключении о контроле повторяемости результаты измерений, 

выполненные в условиях повторяемости, признают приемлемыми.
За результат испытания принимают значение среднего арифметического 

результатов измерений содержания 1 -метоксипро-пан-2-ол ацетата, полученных в 
условиях повторяемости.

При отрицательном заключении о контроле повторяемости дополнительно 
получают еще один результат измерений.

Если при этом расхождение (Стах ~  % масс, из результатов трех измерений
равно или меньше предела повторяемости для трех измерений (Р «  95%), рассчитанного 
по формуле;
CU (3) =  3,33 -<тг, где
о> -  значение характеристики повторяемости, приведенное в  таблице 1, то в качестве 
результата испытания фиксируется среднее арифметическое значение результатов трех 
измерений.

При превышении предела повторяемости для трех измерений в качестве результата 
испытания фиксируется медиана трех измерений, т е .  выбирается второе по значению 
измерение в  ряду расположенных по возрастанию значений.

13.4. О кругление результатов измерений
Результаты измерения округляют и записывают с точностью до третьего 

десятичного знака.

13.5. Р асчет резул ьтата  анализа
Результат количественного химического анализа (Х> мг/м3) рассчитывают с учетом 

приведения объема отобранной пробы к нормальным (температура +0°С , атмосферное 
давление 760 мм рт.ст., относительная влажность 50%);
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С
Х ~  ------- , где

УК
У ~  объем  пропущ енного воздуха, д м 3;
К  -  к о э ф ф и ц и е н т  п р и в е д е н и я  к с т а н д а р т н ы м  у с л о в и я м  
К о э ф ф и ц и е н т  « К»  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

* — 2 * £ _
(2п  * т ) - т

где Р -  атм осф ерное давления в точке отбора пробы, мм рт.ст.;
Г  -  тем пература воздуха в точке отбора пробы , °С ;

14. Оформление результатов измерений

1 4 .1 .  З а п и с и  в  р а б о ч е м  ж у р н а л е  
Записи содерж ат:
результаты  измерений, выполненных в условиях повторяемости; 
заклю чение о  приемлемости результатов измерений; 
результат К Х А , рассчитанный в соответстви и  с п.п. 1 3 ,4 ,1 3 .5 ; 

значение расш иренной неопределенности для каждого результата К Х А , 
приведенное в таблиц е 1, при /Н ),9 5

14.2. Р е з у л ь т а т ы  изм ерений
Результаты  измерений концентраций М О П А а оформляют протоколом , содержащим: 

результат К Х А  в виде: X , м г/м3; С/±21% 
дату проведени я анализа, 
место отбора л р о б к ,
название лаборатории , ю ридического адреса организации, ответственного 

исполнителя и руководителя лаборатории.

15. Контроль точности результатов измерений

15.1 К о н т р о л ь  прец и зи он ности
Контроль повторяем ости  проводят при выполнении каждого анализа реальных проб 

по п.п. 1 3 .2 ,13 .3 .
Контроль воспроизводим ости  проводят на реальны х пробах с участием  двух 

лабораторий.
Общий объ ем  эл ю ата, полученный при выполнении анализа дел ят  пополам, 

выполняют изм ерения п о  п .12 и обработку результатов измерений по п .13.1 -  13.4.
Результат контроля воспроизводим ости признаю т удовлетворительны м при 

выполнении условия:
I С/ -  С ; | ^  CLr, где
C(tj) -  значения р езул ьтатов  измерений содерж ания 1 -метоксипро-пан-2-ол ацетата в 
анализируемом объ ем е элю ата, полученные в услови ях воспроизводимости, мкг;
< 'Ц  -  предел контроля воспроизводим ости, приведённый в таблице 3, мкг.

15.2 К о н т р о л ь  п р ави л ьн о сти
О бразцом д ля контроля правильности являю тся 2,5мм3 раствор а М О П А а  в 

х иловом спирте, п ом ещ ен ны е в сорбционную  трубку. Принятое опорное значение 
• одержания М О П А  в о б р азц е  для контроля (Cm  м к г) составляет 2,5 -  50мкг.

У З
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П роводят анализ образца в соответствии с разделом 12 и обработку результата 
измерений по л .п Л З .Ы З.З  данной методики. Результат контрольной процедуры признают 
удовлетворительным при выполнении условия:

LCL £C,iUCL.ede
Сн -  значение результата контрольного измерения, мкг;
LCL(UCL) - нижний (верхний) предел контроля правильности по табл. 3 

При отрицательном результате контроля правильности выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам контроля, и устраняют их.

Таблица 3. Значения нормативов контроля точности измерений

Диапазон 
измерений 
содержания 
М О П А в 
общем объеме 
элюата, мкг

Предел контроля 
повторяемости, 

CLr м к г  
( 2 , р «  0 ,9 5 )

Предел контроля 
воспроизводимости, 

CLr м к г  
( т - 2 ,  р =* 0 ,9 5 )

Пределы контр* 
правильности С

эля
э-0 ,90)

нижний LCL, 
мкг

верхний C/CI, 
мкг

от 2,5 до 50 
вкл.

0 , 2 ? * 0 , 3 ? * * Сяа/ - 0,18CW +  0,18С/ш

* С  -  значение среднего арифметического результатов двух единичных измерений 
содержания 1-метоксипро*пан-2*ол ацетата в общем объеме элюата, полученного в 
процедуре анализа реальной пробы, выполненного в условиях повторяемости, мкг;

-  значение среднего арифметического результатов двух измерений содержания )- 
метоксипро-пан-2-ол ацетата в общем объеме элюата, полученного в процедуре 
анализа реальной пробы, выполненного в условиях воспроизводимости с участием 
двух лабораторий, мкг;

Crm -  принятое опорное значение содержания 1 -метоксипро-пан-2-ол ацетата в 
образце для контроля, мкг.

п



МУК 4.1

Приложение 1

РАСЧЕТ ДОВЕРИТЕЛЬНОГО ИНТЕРВАЛА 
СРЕДНИХ ЗНАЧЕНИЙ ПЛОЩАДЕЙ ХРОМАТОГРАФИЧЕСКИХ ПИКОВ.

Расчет доверительного интервала проводится для каждого градуировочного 
раствора.

А лгоритм  расчета

1. Рассчитывают значение среднее арифметическое значений площадей 
хроматографических пиков для /-того градуировочного раствора (3 J), измеренных при 

установлении градуировочной характеристики.

где S„t -  площадь хроматографического пика, измеренная при я-ном измерении для /-го 
градуировочного раствора;

я -  число измерений в градуировочной смеси
2. Рассчитывают среднее квадратичное отклонение измерений площадей 

хроматографических пиков для /-того градуировочного раствора (S bi):

S* -- '

3. Рассчитываю т отклонение (е) от среднего значения я  измерений площадей 
хроматографических пиков для /-го градуировочного раствора:

значений площадей

г »  ’
где tip - коэффициент Стьюдента при/ степеней свободы и двусторонней 
доверительной вероятности р.

Для я « б  / «  я -7 “ 5, р  = 0,95, t/.p-  2,57.
4. Рассчитывают доверительный интервал средних 

хроматографических пиков для /-того градуировочного раствора:
Л $  *  i  е при р *0 ,9 5 .

5. Рассчитывают границы доверительного интервала:

~ е t

При проверке градуировочной зависимости значение площади 
хроматографического пика контрольного раствора SK должно быть внутри границ 
доверительного и н тер вал а:

, 5  SK 5  SiУ ,  m a x
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Рис. Пробирка мерная

МУК 4.1.2144-06

https://meganorm.ru/list2.htm

