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В ведение
В к л ю ч е н н ы е  в с б о р н и к  10 м етод и ч еск и х  ук азан и й  п о  о п р е д е л е н и ю  

х и м и ч е с к и х  со е д и н е н и й  в б и о ло ги ч е с к и х  ср ед а х  п р едн азн ачен ы  д л я  
и с п о ль зо в а н и я  в хи м и к о -а н а ли ти ч еск и х  и ссл ед о в а н и я х  п р и  п р оведен и и  
б и о м о н и т о р и н га  со сто я н и я  здор овья  н аселен и я , д л я  п р а к ти ч еск о го  и с ­
п о ль зо в а н и я  в р ам к ах  с о ц и а ль н о -ги ги ен и ч еск о го  м о н и т о р и н га  на тер р и ­

то р и я х  с в ы с о к о й  а н т р о п о ген н о й  нагр узк ой , а  такж е м о г у т  б ы т ь  и с п о л ь ­
зован ы  д л я  д и а гн о ст и ч еск и х  ц е л е й  в рам к ах  о с у щ е с т в л е н и я  го с у д а р с т ­
в е н н о го  са н и та р н о го  надзора , кон тр оля , эк сп ер ти зы , р асслед ов ан и й . 
М е т о д и ч е с к и е  ук азан и я  предназн ачены  д л я  сп ец и а ли ст о в  хи м и к о -а н а ­
л и т и ч е с к и х  л а б о р а т о р и й  си стем ы  Р о сп отр ебн а д зор а , н а у ч н о -и с с л е д о в а ­
т е л ь с к и х  и н сти тут о в , р а б о т а ю щ и х  в о б л а с т и  э к о л о ги и  ч ело в ек а , ги ги е ­
н ы  о к р у ж а ю щ ей  ср ед ы  и  защ иты  прав п о т р еб и т елей .

М е т о д и ч е с к и е  указания, в к лю ч ен н ы е  в  сбор н и к , разр аботан ы  и 
п о д го т о в л е н ы  в соо тв етств и и  с тр ебован и ям и  Г О С Т  Р  8 .563— 96 « Г о с у ­
дарственная си стем а  обесп ечен и я  единства  и зм ерений . М е т о д и к и  в ы п ол ­
н ен и я  и з м е р е н и й », Г О С Т  Р  1.5— 92 «Т С С .  О б щ и е  тр ебо в а н и я  к  п о с т р о е ­
н и ю , и злож ен и ю , оф ор м лен и ю  и содерж анию  ста н д а р тов », М И  2335— 95 
«В н у т р е н н и й  к о н т р о л ь  качества  р е зу л ьта то в  к о л и ч е с т в е н н о го  х и м и ч е с ­
к о го  а н а ли за », М И  2 3 3 6 — 95 «Х а р а к т ер и ст и к и  п о гр е ш н о с т и  р е зу л ьта то в  
к о л и ч е с т в е н н о го  х и м и ч ес к о го  анализа. А л г о р и т м  о ц ен и в а н и я ».

В с е  м ето д и к и  и зм ер ен и я  п р о ш ли  м е т р о л о ги ч е с к у ю  аттестац и ю  в 
со о тв етств и и  с  п р а в и ла м и  П Р  50.2 .002— 94 « Г С И .  П о р я д о к  о с у щ е с т в л е ­
ния го с у д а р с т в е н н о го  м е т р о л о ги ч е с к о го  н а д зор а  за  в ы п уск о м , со сто я н и ­
ем  и  п р и м ен ен и ем  ср ед ств  и зм ерени й , а ттестов а н н ы м и  м етод и к а м и  в ы ­
п о л н е н и я  и зм ер ен и й , э та лон а м и  и  с о б л ю д е н и е м  м е т р о л о ги ч е с к и х  п р а­
в и л  и н о р м » .

В  м е т о д и ч е с к и х  указаниях , в к лю ч ен н ы х  в сбор н и к , пр и веден ы  м е ­
то д ы  о п р е д е л е н и я  15 ор га н и ческ и х  с о ед и н ен и й  и  15 т я ж е л ы х  м е т а л ло в  
и э л е м е н т о в  в б и о л о ги ч е с к и х  средах, в то м  ч и с л е  9  в ещ еств  и  15 э л е м е н ­
тов  -  в  крови , 3 в ещ еств а  и 12 э л ем ен то в  -  в м о ч е  и  5 в ещ еств  -  в м о л о ­
ке. О п р е д е ле н и е  ток си ч н ы х  вещ еств  и э л е м е н т о в  о сн о в а н о  на  и с п о л ь зо -  
ван ии  со в р ем ен н ы х  в ы со к о ч ув ств и тельн ы х  м е т о д о в  ф и зи к о -х и м и ч еск о ­
го  ана ли за  -  к а п и лля р н о й  га зов ой  х р ом а то гр а ф и и  и  га зо х р о м а то гр а ф и ­
ч еск о м  а н а ли зе  р а в н о в есн о го  пара, вы сок оэф ф ек ти в н ой  ж и д к остн ой  
хр о м а то гр а ф и и  и  м а сс -сп ек тр о м етр и и  с  и н д ук т и в н о  св я за н н ой  п ла зм ой .

М е т о д и ч е с к и е  указан ия  о д о б р ен ы  и  р е к о м ен д о в а н ы  к утв ер ж д ен и ю  
К о м и с с и е й  п о  го с у д а р с т в е н н о м у  с а н и т а р н о -эп и д ем и о ло ги ч еск о м у  н о р ­
м и р ов а н и ю  Ф е д е р а л ь н о й  с л у ж б ы  п о  н а д зо р у  в сф ер е  защ и ты  прав п о ­
т р е б и т е л е й  и  б л а го п о л у ч и я  ч елов ек а  и утв ер ж д ен ы  Р у к о в о д и т е ле м  Ф е ­
д е р а ль н о й  с л у ж б ы  п о  н ад зор у  в сф ере защ и ты  прав п о т р е б и т е л е й  и б л а ­
го п о л у ч и я  ч е л о в е к а  -  Г ла в н ы м  го суд а р ств ен н ы м  сан и тар н ы м  врачом  
Р о с с и й с к о й  Ф ед ер а ц и и .
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МУК 4Л.3056— 13

УТВЕРЖДАЮ
Руководитель Федеральной службы 
по надзору в сфере защиты прав 
потребителей и благополучия человека, 
Главный государственный санитарный врач 
Российской Федерации

Г. Г. Онищенко
10 июля 2013 г.

4Л. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Измерение массовых концентраций винилхлорида 
и 1,2-дихлорэтана в пробах крови 

методом газохроматгорафического анализа 
равновесного пара
Методические указания 

МУК 4.1.3056-13

С в и д етельст в о  о  м е т р о л о ги ч е с к о й  аттестац и и  м ето д и к и  
№  224.0036/01.00258/2010 о т  13.08.2010 г.

1. Н азначение и область применения
Н а стоя щ и е  м етоди ческ и е указания устан авливаю т п о р я д о к  п р и ­

м ен ен и я  м етода  газохром атограф ического  анализа  р а в н ов есн о го  пара 
д л я  и зм ер ен и й  м ассовы х кон ц ен тр ац и й  ви н и лхлор и д а  и  1 ,2 -д и хлор ­
этана в  пробах  к р ови  в  ди ап азон е о т  0,07 д о  5 м кг/см 3 д л я  в и н и л х л о ­
рида и  в  ди ап азон е  о т  0,05 д о  2  м кг/см 3 д л я  1,2 -дихлорэтана.

М е т о д и ч е с к и е  ук а за н и я  п р ед н а зн а ч ен ы  д л я  и с п о л ь з о в а н и я  
л е ч е б н ы м и  и  н а у ч н ы м и  уч р еж д ен и я м и , р а б о т а ю щ и м и  в  о б л а с т и  
п р о ф п а т о л о ги и  и  э к о л о г и и  ч ело в ек а .

М е т о д и ч е с к и е  ук азан и я  разр аботан ы  с ц е л ь ю  о б есп еч ен и я  к о н ­
тр о ля  содер ж ан ия  в и н и лх ло р и д а  и  1,2 -ди хлор этан а  в  п р оба х  к р о в и  у  
рабочи х , тр уд ящ и хся  н а  п р ои зводстве  в и н и лхлор и д а  и  п о л и в и н и л ­
хлорида .

М е т о д и ч е с к и е  ук а за н и я  н о с я т  р е к о м е н д а т е л ь н ы й  характер .

2. Характеристика вещ еств
Винилхлорид (хлорэтеи)
В и н и л х л о р и д  — б есц в ет н ы й  газ с о  с л е гк а  сла д к о в а т ы м  за п а ­

х о м , нар к оти к .
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МУК 4.1.3056— 13

Ф ормула С3Н 3С1
М олекулярная масса 62,5
Температура кипения 13,4 °С
Температура плавления 153,8 "С
Х орош о растворим в органических растворителях, мало рас­

творим  в воде.

1.2- Дихлорэтан
1.2- дихлорэтан — бесцветная жидкость. Является токсичным 

соединением .
Ф ормула С2Н 4С12
М олекулярная масса 98,97
Температура кипения 83,5 °С
Температура плавления 35,3 °С
Растворим в органических растворителях и  мало растворим в 

воде.

3. Требования к показателям точности измерений
М етодика измерений обеспечивает получение результатов из­

мерений с погреш ностью, не превышающей значений, при­
ведённых в табл. 1.

Таблица  1
Диапазон измерений, значения показателей повторяемости, 

внутрилабораторной прецизионности, правильности и точности

Д и а п а з о н
и зм е р е н и й ,
м к х/ см 3

П о к а з а т е л ь  
п о в т о р я е ­
м о с т и  (о т ­
н о с и т е л ь н о е  
с р ед н ек в а д ­
р а т и ч е с к о е  
о т к л о н е н и е  
п о в т о р я е ­
м о с т и ),  sr, %

П о к а за т е л ь  
в н у т р и л а б о ­
р а т о р н о й  
п р е ц и з и о н ­
н о с т и  (о т ­
н о с и т е л ь н о е  
ср ед н е  квад­
р а т и ч е с к о е  
о т к л о н е н и е  
в н у т р и л а б о ­
р а т о р н о й  
п р е ц и з и о н ­
н о с т и ),  slO i, 
%

П о к а за т е л ь  
п р а в и л ь н о с ­
т и  (гр а н и ц ы  
о т н о с и т е л ь ­
н о й  с и с т е ­
м а т и ч е с к о й  
п о гр е ш н о с ­
т и  я р и  д о в е ­
р и т е л ь н о й  
в е р о я т н о с т и  
Р  =  0 ,9 5 ), 
± d c ,  %

П о к а за т е л ь  
т о ч н о с т и *  
(гр а н и ц ы  
о т н о с и т е л ь ­
н о й  п о ­
гр е ш н о с т и  
п р и  д о в е р и ­
т е л ь н о й  ве­
р о я т н о с т и  
Р  =  0 ,95 ), 
± а л ,  %

1 2 3 4 5

В и н и л х л о р и д

О т  0,07 
д о  0 ,5  в к л .

10 12 9 25
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М У К  4.1.3056— 13

Продолжение табл. 1

1 2 3 4 5

Св. 0,5 
д о  1,0 вкл.

6 11 а 23

Св. 1,0 
д о  5,0 вкл.

4 7 6 15

1, 2-дихлорэтан

От 0,05 
до 0,5 вкл. 13 14 12 30

Св. 0,5 
д о  1,0 вкл.

6 9 8 19

Св. 1,0 
до 2,0 вкл. 4 5 4 11

* Соответствует расширенной неопределенности Uow (в относительных 
единицах) при коэффициенте охвата к =  2.

З н а ч е н и я  п о к а за теля  т о ч н о с т и  и с п о л ь з у ю т :
♦ п р и  о ф о р м л е н и и  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й , в ы д а в а ем ы х  л а б о ­

р а т о р и е й ;
♦ п р и  о ц е н к е  д е я т е л ь н о с т и  л а б о р а т о р и и  н а  к а ч е с т в о  п р о в е д е ­

н и я  и зм е р е н и й .

4. Метод измерений
М е т о д  и зм е р е н и й  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  в и н и л х л о р и д а  и

1 ,2 -д и х ло р эт а н а  о с н о в а н  н а  п р е д в а р и т е л ь н о м  в ы д е л е н и и  о п р е д е ­
л я е м ы х  к о м п о н е н т о в  и з  б и о л о г и ч е с к о г о  м а т е р и а л а  п у т ё м  т е р м о с -  
т а т и р о в а н и я  б и о п р о б ы  и  п о с л е д у ю щ е г о  га з о х р о м а т о гр а ф и ч е с к о го  
а н а л и за  п а р о га зо в о й  п р о б ы .

В ы п о л н е н и е  и зм е р е н и й  м а с с о в ы х  к о н ц е н т р а ц и й  в и н и л х л о р и ­
д а  и  1 ,2 -д и х л о р э т а н а  п р о в о д я т  м е т о д о м  га 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  п л а м е н н о -и о н и з а ц и о н н ы м  д е т е к т и р о в а н и е м .

О п р е д е л е н и ю  н е  м е ш а ю т х л о р о ф о р м , ч е т ы р ё х х п о р и с т ы й  у г л е ­
р о д .

5. Средства измерений, реактивы, вспомогательные 
устройства и материалы

П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  п р и м е н я ю т  с л е д у ю щ и е  ср ед ств а  
и з м е р е н и й , р еак ти вы , 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 .
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5 .1 . С р е д ст в а  и зм ер ен и й

Г а з о в ы й  х р о м а т о г р а ф  с  п л а м е н ­
н о - и о н и з а ц и о н н ы м  д е т е к т о р о м  и  п р о ­
г р а м м о й  с б о р а  и  о б р а б о т к и  д а н н ы х

Т е р м о с т а т  в о д я н о й

А т т е с т о в а н н а я  с м е с ь  в и н и л ­
х л о р и д а  в  м е т а н о л е  с  к о н ц е н т р а ц и е й  
(2 1 7 ,6  ±  0 ,5  % )  м к г / с м 3

С т а н д а р т н ы й  о б р а з е ц  1 ,2 -д и х л о р э ­
т а н а  с  с о д е р ж а н и е м  о с н о в н о г о  в е щ е с т в а  
(9 9 ,8  ± 0 , 1 ) %

С е к у н д о м е р ,  ц е н а  д е л е н и я  с е к у н ­
д н о й  ш к а л ы  0 ,2  с

Ш п р и ц ы  м е д и ц и н с к и е  с т е к л я н н ы е  
в м е с т и м о с т ь ю  2  с м 2

К о л б ы  м е р н ы е  в м е с т и м о с т ь ю  
100 с м 3 2 - г о  к л а с с а  т о ч н о с т и

П р о б и р к и  м е р н ы е  с о  ш л и ф о м  10 с м 3 
с  п о г р е ш н о с т ь ю  0,1 с м 3

В е с ы  а н а л и т и ч е с к и е

Р а з н о в е с ы

Д о з а т о р ы  в м е с т и м о с т ь ю  2 — 5 0  м к л  
с  п о г р е ш н о с т ь ю  2  % ; в м е с т и м о с т ь ю  
0 ,1 — 1,0  с м 3 с  п о г р е ш н о с т ь ю  ±  0 ,5  % ;  
в м е с т и м о с т ь ю  1— 5 с м 3 с  п о г р е ш н о с т ь ю  
± 0 , 5 %

Г О С Т  5 0 7 2 - 7 9

Т У  6 4 - 1 - 3 7 8 - 8 3

Г О С Т  1 7 7 0 - 7 4

Г О С Т  1 7 7 0 - 7 4

Г О С Т  2 4 1 0 4 - 0 1  

Г О С Т  7 3 2 8 — 01 

Г О С Т  2 9 2 2 7 - 9 1

Примечание. Допускается использование средств измерения с аналогичными 
или лучшими характеристиками.

5 .2 . Р е а к т и в ы

А ц е т о н ,  о с ч

В о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я  

К а л и й  д в у х р о м о в ы й  к и с л ы й ,  ч д а  

С е р н а я  к и с л о т а ,  ч д а

Т У  2 6 3 3 -0 3 9 -  
-4 4 4 9 3 1 7 9 -0 0

Г О С Т  6 7 0 9 - 7 2  

Г О С Т  4 2 2 0 - 7 5  

Г О С Т  4 2 0 4 - 7 7

Примечание. Допускается использование реактивов с более высокой квали­
фикацией.
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5 .3 . В сп ом ога т ел ьн ы е  у ст р ой ст ва  и  м ат ериалы

А н а л и т и ч е с к а я  к о л о н к а  с  н е п о л я р ­
н о й  ф а зо й  (1 5  %  п о  м а с с е ),  з а п о л н е н н а я  
с о р б е н т о м  ф р а к ц и и  0 ,20— 0,25  м м , с т е к ­
л я н н а я ,  д л и н о й  2  м  и  в н у т р е н н и м  д и а ­
м е т р о м  3 м м

П е н и ц и л л и н о в ы е  ф л а к о н ы  в м е с т и ­
м о с т ь ю  14 с м 3 с  р е з и н о в ы м и  п р о б к а м и

М е т а л л и ч е с к и й  за ж и м  д л я  г е р м е т и ­
за ц и и  р е з и н о в ы х  п р о б о к  н а  ф ла к о н а х

В а к у у м н ы е  п р о б и р к и  д л я  за б о р а  
к р о в и  с  г о л у б о й  к р ы ш к о й  д л я  in  v itro  д и ­
а гн о с т и к и

Г е н е р а т о р  в о д о р о д а  д л я  п и т а н и я  
п л а м е н н ы х  д е т е к т о р о в  х р ом а то гр а ф а

Б и д и с т и л л я т о р  с т е к л я н н ы й  Т У  2 5 -11 .1592— 81

К о м п р е с с о р  д л я  п и т а н и я  в о зд у х о м  
п л а м е н н ы х  д е т е к т о р о в  х р о м а то гр а ф а

С у ш и л ь н ы й  ш к а ф

С т е к л о в а т а

А з о т  сж аты й  в  б а л л о н е  Г О С Т  9293— 74

Примечание* Допускается применение оборудования с аналогичными или 
лучшими техническими характеристиками.

6. Требования безопасности, охраны 
окружающей среды

6.1. П р и  в ы п о л н е н и и  р а б о т  н е о б х о д и м о  с о б л ю д а т ь  п р а в и л а  
т е х н и к и  б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  с  х и м и ч е с к и м и  р е а к т и в а м и  п о  
Г О С Т  1 2 .1 .0 0 7 -7 6 .

6.2. П о м е щ е н и е  д о л ж н о  со о т в е т с т в о в а т ь  т р е б о в а н и я м  п о ж а р о ­
б е з о п а с н о с т и  п о  Г О С Т  12.1.004— 91 и  и м е т ь  ср ед ства  п о ж а р о т у ш е ­
н и я  п о  Г О С Т  1 2 .4 .0 0 9 -8 3 .

6.3. П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  с  и с п о л ь з о в а н и е м  г а з о в о г о  
х р о м а т о гр а ф а  с о б л ю д а ю т  п р а в и л а  э л е к т р о б е з о п а с н о с т и  п р и  р а б о т е  
с  э л е к т р о у с т а н о в к а м и  п о  Г О С Т  12.1 .019— 2009 и  и н с т р у к ц и е й  п о  
э к с п л у а т а ц и и  п р и б о р а .
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6 .4 . П р и  р а б о т е  с  г а з о в ы м и  б а л л о н а м и  с о б л ю д а ю т  п р а в и л а  

у с т р о й с т в а  и  б е з о п а с н о й  э к с п л у а т а ц и и  с о с у н о в ,  р а б о т а ю щ и х  п о д  
д а в л е н и е м  п о  П Б  0 3 -5 7 6 — 03 .

6 .5 . С о д е р ж а н и е  в р е д н ы х  в е щ е с т в  в  в о з д у х е  н е  д о л ж н о  п р е в ы ­
ш а т ь  д о п у с т и м ы х  з н а ч е н и й  п о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 — 88.

6 .6 . О р г а н и з у ю т  о б у ч е н и е  р а б о т а ю щ и х  б е з о п а с н о с т и  т р у д а  п о  
Г О С Т  1 2 .0 .0 0 4 - 9 0 .

7. Требования к квалификации операторов
К  в ы п о л н е н и ю  и з м е р е н и й  д о п у с к а ю т с я  л и ц а ,  и м е ю щ и е  к в а ­

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

8. Условия измерений
8 .1 . П р и  в ы п о л н е н и и  и з м е р е н и й  в  л а б о р а т о р и и  с о б л ю д а ю т  

с л е д у ю щ и е  у с л о в и я :

— т е м п е р а т у р а  в о з д у х а

— а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е

— о т н о с и т е л ь н а я  в л а ж н о с т ь  в о з д у х а

(2 0  ±  5 )  * С ;  

8 4 ,0 - 1 0 6 ,7  к П а  
(6 3 0 — 8 0 0  м м  р т .с т . ) ;

н е  б о л е е  80  % ;

— н а п р я ж е н и е  в  с е т и  (2 2 0  ±  1 0 ) В ;

— ч а с т о т а  п е р е м е н н о г о  т о к а  (5 0  ±  1 0 ) Г ц .
8 .2 . В ы п о л н е н и е  и з м е р е н и й  н а  г а з о в о м  х р о м а т о г р а ф е  п р о в о ­

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

9. Подготовка к выполнению измерений
П е р е д  в ы п о л н е н и е м  и з м е р е н и й  п р о в о д я т  с л е д у ю щ и е  р а б о т ы :
— п о д г о т о в к а  п о с у л ы ;
— подготовка х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  к о л о н к и ;

— п р и г о т о в л е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в ;
— у с т а н о в л е н и е  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и ;
— о т б о р  п р о б .

9 .1 . П о д го т о в к а  п о су д ы

И с п о л ь з у е м у ю  п о с у д у  н е о б х о д и м о  з а м о ч и т ь  н а  1 ч  в  с в е ж е п р и ­
г о т о в л е н н о м  3 % - м  р а с т в о р е  д и х р о м а т а  к а л и я  в  с е р н о й  к и с л о т е  (3  г  
д и х р о м а т а  к а л и я  н а  100 с м 3 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 ы ) ,
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о т м ы т ь  в  п р о т о ч н о й  в о д о п р о в о д н о й  в о д е , о п о л о с н у т ь  д и с т и л л и р о ­
в а н н о й  в о д о й  и  п р о с у ш и т ь  п р и  т е м п е р а т у р е  120 °С .

9 .2 . П о д го т о в к а  х р о м а т о гр а ф и ч е ск о й  к о л о н к и

Х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю  к о л о н к у  п е р е д  з а п о л н е н и е м  н е п о д в и ж ­
н о й  ф а зо й  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 ,  а ц е т о н о м ,  в ы с у ­
ш и в а ю т  в  т о к е  а з о т а . З а п о л н е н и е  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  к о л о н к и  
с о р б е н т о м  п р о в о д я т  п о д  в а к у у м о м . К о н ц ы  к о л о н к и  з а к р ы в а ю т  
с т е к л о в а т о й , у с т а н а в л и в а ю т  в  х р о м а т о гр а ф  и ,  н е  п о д к л ю ч а я  к  д е ­
т е к т о р у ,  к о н д и ц и о н и р у ю т  в  т о к е  г а з а -н о с и т е л я  (а з о т а )  с  р а с х о д о м  
30  с м 3/ м и н  п р и  т е м п е р а т у р е  200  °С  в  т е ч е н и е  24 ч . П о с л е  о х л а ж д е ­
н и я  к о л о н к у  п о д к л ю ч а ю т  к  д е т е к т о р у ,  з а п и с ы в а ю т  н у л е в у ю  л и н и ю  
в  р а б о ч е м  р е ж и м е . П р и  о т с у т с т в и и  м е ш а ю щ и х  в л и я н и й  к о л о н к а  
г о т о в а  к р а б о т е .

9 .3 . П р и го т о в л е н и е  гр а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в

Д л я  п о с т р о е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  гр а ф и к а  г о т о в я т  с е р и ю  гр а ­
д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  в и н и л х л о р и д а  и  1 ,2 -д и х л о р э т а н а  в  к р о в и . 
Д л я  п р и г о т о в л е н и я  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  и с п о л ь з у ю т  о с н о в ­
н ы е  гр а д у и р о в о ч н ы е  р а с т в о р ы : а т т е с т о в а н н у ю  с м е с ь  в и н и л х л о р и д а  
в  м е т а н о л е  ( с  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и е й  217 ,6  м к г / с м 3) ,  с в е ж е п р и г о ­
т о в л е н н ы й  р а с т в о р  1 ,2 -д и х л о р э т а н а  в  в о д е  ( с  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ­
ц и е й  200 ,08  м к г/ с м 3)  и  к р о в ь , н е  с о д е р ж а щ у ю  о п р е д е л я е м ы х  к о м ­
п о н е н т о в .

9 .3 .1 . П р и го т о в л е н и е  о с н о в н о го  гр а д у и р о в о ч н о го  р а ст в о р а
1 ,2 -д и х л о р эт а н а

В  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  100 с м 3, с о д е р ж а щ у ю  д и с т и л л и ­
р о в а н н у ю  в о д у  в  о б ъ ё м е  50  с м 3, д о з а т о р о м  в в о д я т  16 м м 3 1 ,2 -д и х л о ­
р э т а н а , з а п о л н я ю т  д о  м е т к и  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  т щ а т е л ь н о  
п е р е м е ш и в а ю т . М а с с о в а я  к о н ц е н т р а ц и я  д и х л о р э т а н а  в  о с н о в н о м  
г р а д у и р о в о ч н о м  р а с т в о р е  с о с т а в л я е т  ( с  у ч ё т о м  п л о т н о с т и  в е щ е с т ­
в а  —  1,253 г/ см 3 и  в е с о в о г о  с о д е р ж а н и я  — 99 ,8  % )  — 2 0 0 ,0 8  м к г / с м 3.

С р о к  х р а н е н и я  о с н о в н о г о  г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а  — 24  ч .

9 .3 .2 . П р и го т о в л е н и е  гр а д у и р о в о ч н ы х  р а ст в о р о в

С е р и ю  о б р а з ц о в  д л я  гр а д у и р о в к и , с о с т о я щ у ю  и з  5 а т т е с т о в а н ­
н ы х  см е с е й , г о т о в я т  в  м е р н ы х  п р о б и р к а х  о б ъ ё м о м  10 с м 3. Д л я  э т о г о  
в  к а ж д у ю  п р о б и р к у  д о б а в л я ю т  о с н о в н о й  г р а д у и р о в о ч н ы й  р а с т в о р  в  
с о о т в е т с т в и и  с  т а б л .  2  и  д о в о д я т  д о  м е т к и  к р о в ь ю .

С р о к  х р а н е н и я  г р а д у и р о в о ч н ы х  р а с т в о р о в  — 12 ч .
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Таблица 2
Приготовление градуировочных растворов

Номер образца для градуировки 1 2 3 4 5
Объем основного градуировочного 
раствора винилхлорида (с массовой 
концентрацией 217,6 мкг/см3), мм3

3,2 23 50 100 230

Массовая концентрация винилхло­
рида в образце для градуировки, 
мкг/см3

0,07 0,50 1,09 2,18 5,00

Объем основного градуировочного 
раствора 1,2-дихлорэтана (с массо­
вой концентрацией 200,48 мкг/см3), 
мм3

2,5 35 50 70 , 100

Массовая концентрация 1,2-дихлор­
этана в образце для градуировки, 
мкг/см3

0,05 0,70 1,00 1,40 2,00

9 .4 . У ст а н овл ен и е  гр а д у и р о в о ч н о й  ха р а к т е р и ст и к и

Г р а д у и р о в о ч н у ю  х а р а к т е р и с т и к у , в ы р а ж а ю щ у ю  з а в и с и м о с т ь  
в ы с о т ы  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о г о  п и к а  (м В )  о т  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ­
ц и и  к о м п о н е н т а  в  к р о в и  (м к г / с м 3) ,  у с т а н а в л и в а ю т  м е т о д о м  а б с о ­
л ю т н о й  г р а д у и р о в к и  п о  6 с е р и я м  и з м е р е н и й  п о  5 к о н ц е н т р а ц и я м  
в е щ е с т в а  в  к а ж д о й  с е р и и .

В  д в а  п е н и ц и л л и н о в ы х  ф л а к о н а  п о м е щ а ю т  п о  1 с м 3 г р а д у и р о ­
в о ч н о г о  р а с т в о р а , ф л а к о н ы  за к р ы в а ю т  р е з и н о в о й  п р о б к о й  и  г е р ­
м е т и з и р у ю т  м е т а л л и ч е с к и м  з а ж и м о м . П е р в ы й  г е р м е т и з и р о в а н ­
н ы й  ф л а к о н  п о г р у ж а ю т  в  т е р м о с т а т и р у е м у ю  в о д я н у ю  б а н ю  п р и  
т е м п е р а т у р е  60  °С . П о  и с т е ч е н и и  3 м и н  о т б и р а ю т  н а гр е т ы м  в  т е р ­
м о с т а т е  п р и  т е м п е р а т у р е  60  " С  ш п р и ц е м  и з  ф л а к о н а  2  с м 3 п а р о г а з о ­
в о й  ф а з ы  и  в в о д я т  е ё  в  х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю  к о л о н к у  ч е р е з  и н ж е к ­
т о р . П р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т  а н а л о г и ч н о  д л я  к а ж д о го  г р а д у и р о в о ч ­
н о г о  р а с т в о р а  и  а н а л и з и р у ю т  в  у с л о в и я х :

-  т е м п е р а т у р а  т е р м о с т а т а  к о л о н о к  -  90  °С ;
-  т е м п е р а т у р а  и н ж е к т о р а  -  170 °С ;
-  т е м п е р а т у р а  д е т е к т о р а  — 250 °С ;
-  р а с х о д  г а з а -н о с и т е л я  (а з о т а )  — 30 с м 3/ м и н ;
-  р а с х о д  в о д о р о д а  -  30 с м 3/ м и н ;
-  р а с х о д  в о зд у х а  -  300 с м 3/ м и н .
Н а  п о л у ч е н н о й  х р о м а т о гр а м м е  с  п о м о щ ь ю  п р о г р а м м ы  п р о в о ­

д я т  и д е н т и ф и к а ц и ю  о п р е д е л я е м ы х  к о м п о н е н т о в  п о  а б с о л ю т н ы м  
в р е м е н а м  у д е р ж и в а н и я  и  и з м е р я ю т  в ы с о т у  п и к о в  о п р е д е л я е м ы х  
к о м п о н е н т о в .  П о  с р е д н и м  р е з у л ь т а т а м  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  
с е р и и  о б р а з ц о в  д л я  гр а д у и р о в к и  с т р о я т  гр а д у и р о в о ч н у ю  х а р а к т е ­
р и с т и к у .

12
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9 .5 . О т б о р  п р о б

О т б о р  п р о б  в е н о з н о й  к р о в и  в  о б ъ ё м е  н е  м е н е е  5 с м 3 п р о и з в о ­
д и т с я  в  в а к у у м н ы е  п р о б и р к и  д л я  з а б о р а  к р о в и  с  г о л у б о й  к р ы ш к о й . 
А н а л и з  к р о в и  м о ж н о  п р о в о д и т ь  с р а з у  и л и  д о п у с к а е т с я  е е  х р а н е н и е  
в  м о р о з и л ь н о й  к а м е р е  н е  б о л е е  5 д н е й .

10. Выполнение намерений
В  д в а  п е н и ц и л л и н о в ы х  ф л а к о н а  п о м е щ а ю т  п о  1 с м 3 п р о б ы  к р о ­

в и , ф л а к о н ы  за к р ы в а ю т  р е з и н о в о й  п р о б к о й  и  г е р м е т и з и р у ю т  м е ­
т а л л и ч е с к и м  з а ж и м о м . П е р в ы й  г е р м е т и з и р о в а н н ы й  ф л а к о н  п о г р у ­
ж а ю т  в т е р м о с т а т и р у е м у ю  в о д я н у ю  б а н ю  п р и  т е м п е р а т у р е  60  "С .  П о  
и с т е ч е н и и  3 м и н  о т б и р а ю т  н а гр е т ы м  в  т е р м о с т а т е  п р и  т е м п е р а т у р е  
60 °С  ш п р и ц е м  и з  ф л а к о н а  2  с м 3 п а р о г а з о в о й  ф а з ы , в в о д я т  е ё  в  х р о ­
м а т о г р а ф и ч е с к у ю  к о л о н к у  ч е р е з  и н ж е к т о р  и  з а п и с ы в а ю т  х р о м а ­
т о г р а м м у . П р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т  а н а л о г и ч н о  д л я  в т о р о г о  о б р а з ц а  
(п р о в о д я т  д в а  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и я ) .

А н а л и з  п р о в о д я т  в  у с л о в и я х  в  с о о т в е т с т в и и  с  п . 9 .4 . К о м п о н е н ­
т ы  и д е н т и ф и ц и р у ю т  п о  а б с о л ю т н ы м  в р е м е н а м  у д е р ж и в а н и я .

Д л я  к о л и ч е с т в е н н о г о  р а с ч е т а  х р о м а т о г р а м м  п р и м е н я ю т  м е т о д  
а б с о л ю т н о й  гр а д у и р о в к и .

11. Обработка и оформление результатов измерений
11.1. Н а  х р о м а т о г р а м м е  с  п о м о щ ь ю  п р о г р а м м ы  р а с с ч и т ы в а ю т  

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

11.2. З а  р е з у л ь т а т  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  о п р е д е ­
л я е м о г о  к о м п о н е н т а  в  п р о б е  ( X )  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ­
ч е с к о е  з н а ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  X ,  и  
Х , ,  п о л у ч е н н ы х  в  у с л о в и я х  п о в т о р я е м о с т и :

у _ х 1 + х ±

2
Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  р е г и с т р и р у ю т  в  п р о т о к о л е  и с п ы т а н и й ,  

к о т о р ы й  о ф о р м л я ю т  в  с о о т в е т с т в и и  с  Г О С Т  Р  И С О / М Э К  
1 7 0 2 5 -2 0 0 6 .

Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  о п р е д е л я е м о ­
г о  к о м п о н е н т а  X ,  м к г/ с м 3, п р е д с т а в л я ю т  в  в и д е :

( Х ± Д л ) л и б о X - U ,  гд е

X  — р е з у л ь т а т  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  о п р е ­
д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а ,  п о л у ч е н н ы й  в с о о т в е т с т в и и  
с п р о ц е д у р а м и  р а з д е л а  12;

13
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А л -  а б с о л ю т н а я  п о г р е ш н о с т ь  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ­
ц е н т р а ц и и  о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а ,  м к г / с м 3, в ы ­
ч и с л я е м а я  п о  ф о р м у л е :

А л = 0 , 0 1 - 5 * - X ,  гд е

5 -  о т н о с и т е л ь н а я  п о гр е ш н о с т ь  и зм е р е н и я  м а с с о в о й  к о н ­
ц ен т р а ц и и  о п р е д е л я е м о го  к о м п о н е н т а , п о  та б л . 1, % ; 

и л -  р а с ш и р е н н а я  н е о п р е д е л е н н о с т ь  п р и  к  =  2, м к г / с м 3, 
в ы ч и с л я е м а я  п о  ф о р м у л е :

U n = 0 , 0 1 - ^ .  - X ,  где

— р а с ш и р е н н а я  н е о п р е д е л е н н о с т ь  (в  о т н о с и т е л ь н ы х  
е д и н и ц а х )  п р и  к  =  2  (т а б л .  1 ), % .

Примечание. При необходимости (в соответствии с требованиями ГОСТ 
Р ИСО 5725-6—2002, разд. 5.2) для результата измерений указывается количество 
параллельных определений и способ установления результата измерений.

12* Внутренний контроль качества 
результатов измерений

В н у т р е н н и й  к о н т р о л ь  к а ч ест в а  ( В К К )  р е зу л ь т а т о в  и з м е р е н и й  — 
п о в т о р я е м о с т ь ,  в н у т р и л а б о р а т о р н а я  п р е ц и з и о н н о с т ь ,  т о ч н о с т ь  — 
о с у щ е с т в л я ю т  с  ц е л ь ю  п о л у ч е н и я  о п е р а т и в н о й  и н ф о р м а ц и и  о  к а ­
ч е с т в е  и з м е р е н и й  и  п р и н я т и я  п р и  н е о б х о д и м о с т и  о п е р а т и в н ы х  м е р  
п о  е г о  п о в ы ш е н и ю  в с о о т в е т с т в и и  с  н о р м а т и в н ы м  д о к у м е н т о м  
М И  2335—2003 « Г С О Е И .  В н у т р е н н и й  к о н т р о л ь  к а ч еств а  р е з у л ь т а ­
т о в  к о л и ч е с т в е н н о г о  х и м и ч е с к о г о  а н а л и з а » . М е т о д и к а  о б е с п е ч и в а е т  
п о л у ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  и з м е р е н и й , н е  п р е в ы ш а ю щ и х  з н а ч е н и й , 
п р и в е д е н н ы х  в т а б л . 3.

1 2 .1 . К о н т р о л ь  ст а б и л ь н о ст и  гр а д у и р овоч н ой  
х а р а к т е р и ст и к и

К о н т р о л ь  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  п р о ­
в о д я т  н е  р е ж е  о д н о г о  р а за  в  к в а р т а л  и л и  п р и  с м е н е  п а р т и и  р е а к т и ­
в ов . С р е д с т в а м и  к о н т р о л я  я в л я ю т с я  в н о в ь  п р и г о т о в л е н н ы е  о б р а з ­
ц ы  д л я  гр а д у и р о в к и  (н е  м е н е е  3 о б р а з ц о в  и з  п р и в е д е н н ы х  в п . 8 .3 .2 ) 
с м а с с о в ы м и  к о н ц е н т р а ц и я м и  о п р е д е л я е м ы х  к о м п о н е н т о в ,  с о о т ­
в е т с т в у ю щ и м и  н и ж н е й  г р а н и ц е  д и а п а з о н а  и з м е р е н и й , с е р е д и н е  
д и а п а з о н а  и  в е р х н е й  г р а н и ц е  д и а п а з о н а  и з м е р е н и й .

Г р а д у и р о в о ч н у ю  х а р а к т е р и с т и к у  с ч и т а ю т с т а б и л ь н о й  в с л у ч а е ,  
е с л и  д л я  к а ж д о г о  о б р а з ц а  д л я  гр а д у и р о в к и  п о л у ч е н н о е  з н а ч е н и е  
м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а  о т л и ч а е т с я  о т
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Таблица 3
Диапазон измерений, значения пределов повторяемости, 

внутрилабораторной прецизионности и критического диапазона 
при доверительной вероятности Р =  0,95

Диапазон
измерений,

мкг/см3

Предел повто­
ряемости (от­
носительное 
значение до ­
пускаемого 
расхождения 
для двух ре­
зультатов па­
раллельных 
определений), 
г,%

Критический 
диапазон (от­
носительное 
значение до­
пускаемого 
расхождения 
для четырех 
результатов 
параллельных 
определений), 
CR0,95 (4),%

Предел внут­
рилаборатор­
ной прецизи­
онности (отно­
сительное зна­
чение допуска­
емого расхож­
дения для двух 
результатов и з­
мерений, по­
лученных в 
условиях внут­
рилаборатор­
ной прецизи­
онности), Ил,
%

Винилхлорид
От 0,07 до 0,5 вкл. 28 36 33
Св. 0,5 до 1,0 вкл. 17 22 30
Св. 1,0 до 5,0 вкл. 11 15 19

1,2-дихлорэтан
От 0,05 до 0,5 вкл. 36 47 39
Св. 0,5 до 1,0 вкл. 17 22 25
Св. 1,0 до 2,0 вкл. 11 15 14

а т т е с т о в а н н о г о  з н а ч е н и я  г р а д у и р о в о ч н о г о  р а с т в о р а  н е  б о л е е ,  ч е м  
н а  5  % .

Е с л и  у с л о в и е  с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  
н е  в ы п о л н я е т с я  т о л ь к о  д л я  о д н о г о  о б р а з ц а  д л я  гр а д у и р о в к и , н е о б ­
х о д и м о  в ы п о л н и т ь  п о в т о р н о е  и з м е р е н и е  э т о г о  о б р а з ц а  д л я  и с к л ю ­
ч е н и я  р е з у л ь т а т а , с о д е р ж а щ е г о  г р у б у ю  п о г р е ш н о с т ь .

Е с л и  г р а д у и р о в о ч н а я  х а р а к т е р и с т и к а  н е с т а б и л ь н а ,  в ы я с н я ю т  
п р и ч и н ы  и  п о в т о р я ю т  к о н т р о л ь  с  и с п о л ь з о в а н и е м  д р у г и х  о б р а з ­
ц о в , п р е д у с м о т р е н н ы х  м е т о д и к о й .  П р и  п о в т о р н о м  о б н а р у ж е н и и  
н е с т а б и л ь н о с т и  г р а д у и р о в о ч н о й  х а р а к т е р и с т и к и  с т р о я т  н о в ы й  
г р а д у и р о в о ч н ы й  гр а ф и к .
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1 2 .2 . К о н т р о л ь  п о в т о р я е м о ст и

Р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  д в у х  и з м е р е н и й ,  в ы п о л н е н ­
н ы х  в  с о о т в е т с т в и и  с  м е т о д и к о й  о д н и м  о п е р а т о р о м  п р и  и з м е р е н и и  
о б р а з ц о в  о д н о й  и  т о й  ж е  р а б о ч е й  п р о б ы  с  и с п о л ь з о в а н и е м  о д н и х  и  
т е х  ж е  с р е д с т в  и з м е р е н и й  и  р е а к т и в о в , в  т е ч е н и е  в о з м о ж н о  м и н и ­
м а л ь н о г о  и н т е р в а л а  в р е м е н и , н е  д о л ж н о  п р е в ы ш а т ь  з н а ч е н и е  п р е ­
д е л а  п о в т о р я е м о с т и  г (т а б л .  3 ).

П о в т о р я е 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  и з м е р е н и й  п р и з н а ­
ю т  у д о в л е т в о р и т е л ь н о й ,  е с л и  в ы п о л н я е т с я  с л е д у ю щ е е  у с л о в и е :

|X 1- * 2| < 0 , 0 1 - i * A ± l l ,  Ще (1)

г  — з н а ч е н и е  п р е д е л а  п о в т о р я е м о с т и ;
Х 1 и Х 2 -  р е з у л ь т а т ы  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й .

Е с л и  у с л о в и е  н е  в ы п о л н я е т с я ,  э к с п е р и м е н т  п о в т о р я ю т . П р и  
н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  н е о б х о д и м о  д о п о л н и т е л ь н о  п о л у ч и т ь  е щ е  
д в а  р е з у л ь т а т а  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й .  Е с л и  п р и  э т о м  р а с х о ж ­
д е н и е  (Х тах—.Л ^ )  р е з у л ь т а т о в  ч е т ы р е х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й  
р а в н о  и л и  м е н ь ш е  к р и т и ч е с к о г о  д и а п а з о н а  C R ^ ,  т о  в  к а ч ест в е  
о к о н ч а т е л ь н о г о  р е з у л ь т а т а  п р и н и м а ю т  с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  
з н а ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  ч е т ы р е х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й .  З н а ч е ­
н и е  к р и т и ч е с к о г о  д и а п а з о н а  д л я  ч е т ы р е х  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 р и в е д е н о  в  т а б л .  3 и  р а с с ч и т а н о  п о  ф о р м у л е :

C R 0^ ( 4 )  =  e ( 0 ^ 5 ; 4 ) - a r , гд е

б (0 ,9 5 ;4 ) -  к о э ф ф и ц и е н т ,  з а в и с я щ и й  о т  ч и с л а  р е з у л ь т а т о в  е д и ­
н и ч н ы х  о п р е д е л е н и й ,  п о л у ч е н н ы х  в  у с л о в и я х  п о в ­
т о р я е м о с т и  и  д о в е р и т е л ь н о й  в е р о я т н о с т и  0 ,95 : 
Q (0 ,9 5 ;4 ) =  3,63;

ст, — с р е д н е к в а д р а т и ч е с к о е  о т к л о н е н и е  п о в т о р я е м о с т и ,  
%  (т а б л .  1 ).

Е с л и  р а с х о ж д е н и е  ( Х ^ — Х ^ З ) б о л ь ш е  C R ,  и , в  к а ч е с т в е  о к о н ч а ­
т е л ь н о г о  р е з у л ь т а т а  и з м е р е н и й  м о ж е т  б ы т ь  п р и н я т а  м е д и а н а  ч е т ы ­
р е х  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 .  К р о м е  т о г о ,  ц е л е с о о б ­
р а з н о  в ы я с н и т ь  п р и ч и н ы  п о я в л е н и я  н е п р и е м л е м ы х  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  и  у с т р а н и т ь  и х .

1 2 .3 . К о н т р о л ь  вн у т р и л а бор а т ор н ой  п р ец и зи о н н о ст и

Р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  р е з у л ь т а т а м и  и з м е р е н и й  н е  д о л ж н о  п р е ­
в ы ш а т ь  п р е д е л а  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и з и о н н о с т и  (R J ,  в ы р а ­
ж е н н о г о  в е д и н и ц а х  и з м е р я е м ы х  с о д е р ж а н и й :

\ х г - Х 2\s 0 ,0 1  R n - X ,  гд е  (2 )
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X l t  X 2 — р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ц и и  
о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а ,  п о л у ч е н н ы е  в  у с л о в и я х

_  в ы у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и з и о н н о с т и ,  м к г / с м 3;
X  — с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  р е з у л ь т а т о в  и з ­

м е р е н и й ,  п о л у ч е н н ы х  в  у с л о в и я х  в н у т р и л а б о р а т о р -  
н о й  п р е ц и з и о н н о с т и ,  м к г / с м 3;

Я л — з н а ч е н и е  п р е д е л а  в н у т р и л а б о р а т о р н о й  п р е ц и з и о н ­
н о с т и ,  м к г / с м 3 .

П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  к о н т р о л ь н у ю  п р о ц е д у р у  п о в т о р я ­
ю т . П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  в ы я с н 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 ,  и  у с т р а н я ю т  и х .

1 2 ,4 . К о н т р о л ь  т о ч н о с т и  с  и с п о л ь зо в а н и е м  о б р а зц о в  
д л я  к о н т р о л я  (О К )

В  к а ч е с т в е  О К  и с п о л ь з у ю т  а т т е с т о в а н н ы е  с м е с и .  К о н т р о л ь  
п о г р е ш н о с т и  о с у щ е с т в л я ю т  п у т е м  с р а в н е н и я  р е з у л ь т а т а  о т д е л ь н о  
в з я т о й  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  К к с  н о р м а т и в о м  к о н т р о л я  К .  Р е ­
з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

К к = Х - С

X  — м а с с о в а я  к о н ц е н т р а ц и я  о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а  
в  О К  — с р е д н е е  а р и ф м е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  р е з у л ь т а ­
т о в  д в у х  п а р а л л е л ь н ы х  о п р е д е л е н и й ,  р а с х о ж д е н и е  
м е ж д у  к о т о р ы м и  у д о в л е т в о р я е т  у с л о в и ю  (2 ) ,  м к г / с м 3;

С  — а т т е с т о в а н н о е  з н а ч е н и е  О К  (м а с с о в а я  к о н ц е н т р а ц и я  
о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а  в  а т т е с т о в а н н о й  с м е с и ) ,  
м к г / с м 3.

Н о р м а т и в  к о н т р о л я  К  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

X  = Д Л , г д е

Д л — з н а ч е н и е  х а р а к т е р и с т и к и  п о г р е ш н о с т и  р е з у л ь т а т о в  
и з м е р е н и й ,  с о о т в е т с т в у ю щ е е  м а с с о в о й  к о н ц е н т р а ­
ц и и  о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а  в  а т т е с т о в а н н о й  
с м е с и ,  р а с с ч и т а н н о е  п о  ф о р м у л е :

Д д =0,01*5Я *С
Р е з у л ь т а т  к о н т р о л ь н о й  п р о ц е д у р ы  п р и з н а ю т  у д о в л е т в о р и ­

т е л ь н ы м  п р и  в ы п о л н е н и и  у с л о в и я :

К|<с
П р и  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  к о н т р о л ь н у ю  п р о ц е д у р у  п о в т о р я ю т . 

П р и  п о в т о р н о м  н е в ы п о л н е н и и  у с л о в и я  в ы я с н 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 ,  и  у с т р а н я ю т  и х .

М е т о д и ч е с к и е  у к а за н и я  р а зр а бот а н ы  А н га р ск и м  ф и ли а л ом  Ф Г Б У  
«В С Н Ц  Э Ч »  С О  Р А М Н  (а вт ор ы  О . М . Ж у р ба , А . Н  А л е к се е н к о )*
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