Методика выполнения измерений массовой доли суммарных форм 1,1‑диметилгидразина в почве методом ионной хроматографии с амперометрическим детектированием

Свидетельство об аттестации №81-05 от 12.12.2005 г.
1. Назначение и область применения

Настоящая методика устанавливает процедуру выполнения измерений массовой доли суммарных форм 1,1 – диметилгидразина (НДМГ) в почве в диапазоне измерений массовой доли от 0,05 млн-1 до 10,0 млн-1. Методика распространяется на все типы почв.

Если содержание НДМГ в анализируемой пробе превышает верхнюю границу диапазона, то допускают разбавление раствора (дистиллята) перед ионохроматографическим определением.

2. Метод измерений

Метод основан на извлечении из почвы суммарных форм 1,1-диметилидразина путем их дистилляции в раствор кислоты и последующем анализе дистиллята методом ионной хроматографии с амперометрическим детектированием. Площадь пика 1,1-диметилгидразина пропорциональна его массовой концентрации. Коэффициент пропорциональности устанавливают при градуировке хроматографа.

3. Метрологические характеристики

	Диапазон измерений массовой доли НДМГ,

млн-1
	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 0,05 до 10 вкл.
	46
	15
	22
	42


4. Средства измерений, вспомогательные устройства, материалы и реактивы

1. Хроматограф жидкостный «Цвет-Яуза 01» с амперометрическим детектором. Государственный реестр средств измерений №20706-05, сертификат № 21449. 

2. Государственный стандартный образец (ГСО) состава раствора 1,1‑диметилгидразина с массовой концентрацией 1 мг/см3 с относительной погрешностью (±5)% при Р=0,95 (ЭАА «Экоаналитика»).
3. Хроматографическая разделяющая колонка для определения гидразинов (НТЦ «БиАСеп»).
4. Концентрат элюента (НТЦ «БиАСеп»).
5. Кислота серная, квалификации "х.ч", плотностью 1,84 г/см3 по ГОСТ 4204-77.
6. Натр едкий, квалификации "ч.д.а" по ГОСТ 4328-77.
7. Натрия сульфид квалификации "ч.д.а" по ГОСТ 2053.
8. Ацетонитрил, квалификации «о.с.ч» по ТУ 6-09-4326-76.
9. Спирт этиловый ректификат по ГОСТ 18300-87.
10. Хлористый кальций по ГОСТ 450-77.
11. Воздух сжатый по ГОСТ 17433-80.
12. Бумага индикаторная, универсальная для контроля рН по ТУ 6-09-1181.
5. Расчеты концентрации 1,1-диметилгидразина в пробе

Массовую долю 1,1-диметилгидразина в почве Х, млн-1, вычисляют по формуле (1)
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где
Сст – массовая концентрация 1,1-ДМГ в градуировочном растворе, мг/дм3;


Sx – площадь пика анализируемого раствора;

V - объем анализируемого раствора;

Sст – площадь пика градуировочного раствора;
Р - навеска пробы почвы, г; 

W – влажность почвы, %;

100- коэффициент пересчета.

За результат измерений принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений, если выполняется условие приемлемости (2) 
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где Х1, Х2 - результаты параллельных определений массовой доли 1,1‑диметилгидразина в почве, млн-1;

r – значение предела повторяемости, приведенное в таблице.
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