Методика выполнения измерений массовой концентрации гидразина в природных и очищенных сточных водах методом реакционной обращенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматографии с флуориметрическим детектированием

Свидетельство об аттестации № 68-09 от 18.11.2009г.

1. Назначение и область применения

Методика предназначена для измерений массовой концентрации гидразина в природных водах методом обращенно-фазовой высокоэффективной жидкостной хроматографии с флуориметрическим детектированием в диапазоне от 0,1 до 50 мкг/дм3.

Если содержание гидразина в анализируемой пробе превышает верхнюю границу диапазона, то допускают разбавление пробы перед хроматографическим определением. 

2. Метод измерений

Метод основан на дериватизации гидразина в образцах природных вод 2,3-нафталиндиальдегидом (НДА) и дальнейшем определении методом обращенно-фазовой ВЭЖХ с флуориметрическим детектированием полученного производного гидразина. Непосредственно при отборе пробы осуществляют ее кислотное консервирование во избежание потерь определяемого компонента.
Количественные расчеты проводят методом внешнего стандарта по площади пика.
3. Метрологические характеристики

При соблюдении всех регламентированных условий и проведении анализа в точном соответствии с данной методикой значение погрешности (и ее составляющих) результатов измерений не превышает значений, приведенных в таблице 1.

Таблица 1

	Диапазон измерений массовой доли гидразина, мкг/дм3
	Показатель точности (границы относительной погрешности),

±δ, %,

при Р=0,95
	Показатель повторяемости (относительное среднеквадратическое отклонение повторяемости),

σr , %
	Показатель воспроизводимости (относительное среднеквадратическое отклонение воспроизводимости),

σR , %
	Предел повторяемости,

r, %,

Р=0,95, n=2

	 От 0,1 до 1,0 вкл.
	35
	9
	15
	25

	 Св. 1,0 до 50 вкл.
	25
	6
	10
	10


4. Средства измерений и вспомогательные устройства

Приборный комплекс «Agilent 1200» фирмы Agilent (США), включающий градиентный насос, кран-дозатор ввода пробы Rheodyne 7725i с петлей для дозирования пробы объемом 100 мм3, термостат колонки, флуориметрический детектор и компьютерную систему для сбора и обработки данных, или аналогичный с характеристиками не хуже следующих:

- пределы допускаемых значений относительного отклонения расхода элюента от среднего значения – ((1) %;

- пределы допускаемых значений относительного среднего квадратического отклонения выходного сигнала (времени удерживания, высоты и площади пика) ( 2 %, 3,5 %, 5 % соответственно.

Номер регистрации хроматографа «Agilent 1200» в Государственном реестре средств измерений: № 16193-06, Сертификат № 24359.

5. Материалы и реактивы
1. Аттестованный раствор гидразина (1 мг/см3) с погрешностью массовой концентрации не более 5% при Р=0,95 (ЭАА «Экоаналитика»).

2. Хроматографическая разделяющая колонка Zorbax Eclipse XDB-C8 (4,6×150 мм, размер зерна 5 мкм). Производитель – Agilent, США.
3. Ацетонитрил, марки "о.с.ч." по ТУ 6-09-4326-76;

4. 2,3-Нафталиндикарбоксальдегид, для флуоресценции, фирмы Fluka, код по каталогу Sigma-Aldrich 70215.

5. Ортофосфорная кислота, квалификации «х.ч.» по ГОСТ 6552-80;

6. Кислота серная, плотностью 1,84 г/см3 по ГОСТ 4204-77.

7. Натрий тетраборат десятиводный, квалификации «х.ч.». по ГОСТ 4199-76.
Примечание - Допускается применение других средств измерений, вспомогательного оборудования, реактивов и материалов с метрологическими характеристиками, не хуже указанных выше.

6. Определение количественного содержания гидразина в пробе

Массовую концентрацию гидразина в природной воде ( Х, мг/дм3) вычисляют по формуле (1)
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(1)
где Сст – массовая концентрация гидразина в  градуировочном растворе, мкг/дм3;

Sх   - площадь пика НДА-гидразина для анализируемой пробы, отн. ед.;

Sст   - площадь пика НДА-гидразина для градуировочного раствора, отн. ед.
Если проводили разбавление пробы, это учитывают при расчете.
За результат измерений принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, если выполняется условие приемлемости (2) 
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(2)

где Х1, Х2 - результаты параллельных определений массовой концентрации гидразина в воде, мкг/дм3;

r – значение предела повторяемости, приведенное в таблице 1.

