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М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

ВОДА ПИТЬЕВАЯ

Метод определения содержания 6енз(а)пирена

Drinking water. Method for determination of benz(a)pyrene content

Дата введения —  2014— 01— 01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на питьевую воду, в том числе расфасованную в емкости, 
и природную (поверхностную и подземную), в том числе воду источников хозяйственно-питьевого во
доснабжения, и устанавливает метод определения массовой концентрации бенз(а)пирена высокоэф
фективной жидкостной хроматографией с флуориметрическим детектированием в диапазоне массовой 
концентрации от 0.002 до 0.5 мкг/дм3 (при анализе пробы объемом 1 дм3).

Метод измерения основан на экстракции бенз(а)пирена из проб воды н-гексаном (хлористым ме
тиленом). концентрировании экстракта, его хроматографическом разделении, регистрации сигнала 
флуоресценции с использованием флуориметрического детектора, идентификации пика бенз(а)пирена 
на хроматограмме по времени удерживания и расчете массовой концентрации бенз(а)пирена.

2 Нормативные ссы лки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие международные стан
дарты:

ГОСТ ИСО МЭК 17025 Общие требования к компетентности испытательных и калибровочных ла
бораторий

ГОСТ 17.1.5.05 Охрана природы. Гидросфера. Общие требования к отбору проб поверхностных и 
морских вод. льда и атмосферных осадков

ГОСТ 1770 (ИСО 1042—83, ИСО 4788—80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 
мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия 

ГОСТ 2603 Реактивы. Ацетон. Технические условия 
ГОСТ 4166 Реактивы. Натрий сернокислый. Технические условия 
ГОСТ 4204 Реактивы. Кислота серная. Технические условия 
ГОСТ 4220 Реактивы. Калий двухромовокислый. Технические условия 
ГОСТ 4233 Реактивы. Натрий хлористый. Технические условия
ГОСТ ИСО 5725-6—2003 Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из

мерений. Часть 6. Использование значений точности на практике1*
ГОСТ 6709 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 9147 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия 
ГОСТ ISO/IEC 17025—2009 Общие требования к компетентности испытательных и калибровоч

ных лабораторий
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и 

размеры

1> В Российской Федерации действует ГОСТ Р ИСО 5725-6— 2002 «Точность (правильность и прецизион
ность) методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности на практике».

Издание официальное
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ГОСТ 29227 (ИСО 835-1) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. 
Общие требования

ГОСТ 31861 Вода. Общие требования к отбору проб
ГОСТ 318621' Вода литьевая. Отбор проб

П р и м е ч а н и е  —  При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылоч
ных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандарти
зации. метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в 
государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по 
стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий 
на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который 
дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия 
настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затра
гивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если 
ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не 
затрагивающей эту ссылку.

3 Средства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы

Жидкостный хроматограф с флуориметрическим детектором, обеспечивающим интервал 
длин волн возбуждения в диапазоне 270—365 нм и регистрацию флуоресценции в диапазоне 
390—460 нм. Хроматографическая колонка должна быть заполнена сорбентом для обращенно-фа- 
зовой хроматографии и в условиях выполнения анализа должна иметь эффективность не менее 
5000 теоретических тарелок по пику бенз(а)пирена. Минимально определяемая массовая концен
трация бенз(а)пирена в концентрате пробы воды (соотношение сигнал/шум. равное трем) должна 
быть не более 0.002 мкг/см3. Колонка должна быть снабжена предколонкой. заполненной тем же 
сорбентом,что и колонка.

Государственный (межгосударственный) стандартный образец (ГСО) состава раствора бензапи
рена в ацетонитриле массовой концентрации 100 мкг/см3 и погрешностью аттестованного значения не 
более ± 2 %.

Весы лабораторные2» с ценой доления (дискретностью отсчета) не более 0,1 мг. наибольшим пре
делом взвешивания 220 г и погрешностью измерений не более ± 0,75 мг.

Колбы мерные по ГОСТ 1770 2-го класса точности вместимостью 25. 50, 100 см3.
Цилиндр мерный с притертой пробкой по ГОСТ 1770 2-го класса точности вместимостью 1000 см3.
Пипетки градуированные по ГОСТ 29227 2-го класса точности вместимостью 1, 2 и 5 см3.
Пробирки стеклянные с притертыми пробками по ГОСТ 25336 вместимостью 10 и 15 см3.
Колбы плоскодонные по ГОСТ 25336 вместимостью 100 и 250 см3 типа П-1.
Колбы круглодонные для перегонки по ГОСТ 25336 вместимостью 50.100 или 250 см3.
Стаканы по ГОСТ 25336 вместимостью 100, 500 см3.
Воронки делительные по ГОСТ 25336 вместимостью 1000 или 2000 см3.
Стаканы фарфоровые по ГОСТ 9147 вместимостью 1200 см3.
Испаритель роторный пленочный любого типа.
Холодильник бытовой любого типа.
Насос водоструйный по ГОСТ 25336.
Баня водяная.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
«-Гексан, х. ч.
Хлористый метилен, ч. д. а.
Ацетон по ГОСТ 2603. ч.
Ацетонитрил для жидкостной хроматографии.
Натрий сернокислый безводный по ГОСТ 4166, х. ч.

О В Российской Федерации действует ГОСТ Р 56237— 2014.
2) В Российской Федерации действует ГОСТ Р 53228— 2008 «Весы неавтоматического действия. Часть 1. 

Метрологические и технические требования. Испытания».

2
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Натрий хлористый по ГОСТ 4233, х. ч.
Калий двухромовокислый по ГОСТ 4220, х. ч.
Кислота серная по ГОСТ 4204, ч.
Тиосульфат натрия, ч. д. а.

4 Отбор проб

4.1 Пробы воды отбирают по ГОСТ 31861, ГОСТ 31862 и ГОСТ 17.1.5.05. Для отбора, хранения и 
транспортирования проб используют бутыли из темного стекла с завинчивающимися пробками. Перед 
отбором проб бутыли ополаскивают м-гексаном, который предназначен для экстракции бенз(а)пирена.

4.2 Объем пробы воды для определения массовой концентрации бенз(а)пирена должен быть не 
менее 1000 см3.

4.3 Если проба содержит остаточный хлор, к ней добавляют 50—100 мг тиосульфата натрия и 
перемешивают.

4.4 Экстракцию беиз(а)пирена из пробы воды проводят не позднее 24 ч от момента отбора пробы. 
Срок хранения экстракта в темноте при температуре 2 °С — 6 °С не более 7 сут.

4.5 Для воды, расфасованной в емкости, сроки и температурные условия хранения должны соот
ветствовать требованиям, указанным в нормативной документации 1> на готовую продукцию.

5 Порядок подготовки к проведению  измерений

5.1 Приготовление хромовой смеси

Для приготовления хромовой смеси в фарфоровый стакан помещают 50 г калия двухромовокис
лого и осторожно приливают по частям, тщательно перемешивая, 1 дм3 концентрированной серной 
кислоты. Хромовую смесь хранят в сосуде из стекла.

5.2 Подготовка стеклянной посуды

Стеклянную посуду заливают хромовой смесью и выдерживают 1 ч. Затем посуду извлекают из 
хромовой смеси и промывают водопроводной водой, ополаскивают ацетоном и дистиллированной во
дой. сушат в сушильном шкафу. После кахадого анализа использованную посуду подвергают той же 
обработке. Чистую посуду хранят в закрытом виде.

Краны и шлифы делительных воронок должны быть тщательно обезжирены н-гексаном и обра
ботаны хромовой смесью, как описано выше. Для смазки шлифованных поверхностей допускается ис
пользовать дистиллированную воду или концентрированную серную кислоту.

5.3 Приготовление раствора хлористого натрия массовой долой 20 %

20 г хлористого натрия растворяют в 80 см3 дистиллированной воды. Срок хранения раствора не 
ограничен.

5.4 Приготовление элюента (подвижной фазы)

В стеклянной емкости смешивают ацетонитрил и дистиллированную воду в соотношении 8:2 
по объему. Полученный элюент дегазируют с использованием блока дегазации хроматографической 
системы. Если хроматографическая система не оснащена блоком дегазации, то дегазирование элю
ента проводят любым из известных способов (например, с использованием ультразвуковой установки 
или др.).

5.5 Приготовление растворов бенз(а)пирена для градуировки хроматографа

5.5.1 Исходный раствор бенз(а)пирена массовой концентрации 1,0 мкг/см3 и растворы бенз(а>- 
пирена для градуировки хроматографа массовой концентрации 0.1; 0.05; 0,02 и 0.01 мкг/см3 готовят 
путем последовательного разбавления ГСО состава раствора бенз(а)оирена в ацетонитриле. Для при
готовления и хранения растворов используют только стеклянную посуду.

1( В Российской Федерации —  требованиям ГОСТ Р 52109— 2003 «Вода питьевая, расфасованная в емко
сти. Общие технические условия», который переоформляется в межгосударственный стандарт.
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5.5.2 Приготовление раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 1,0 мкг/см3
1.0 см3 стандартного образца 6енз(а)пирена в метаноле или ацетонитриле массовой концентра

ции 100 мкг/см3 помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3 и разбавляют до метки ацетонитри
лом. Срок хранения раствора в темноте при температуре 2 ' С — 6 иС не более 6 мес.

5.5.3 Приготовление раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,1 мкг/см3
2.5 см3 раствора бенз(а)лирена массовой концентрации 1,0 мкг/см3 по 5.5.2 помещают в мерную 

колбу вместимостью 25 см3 и разбавляют до метки ацетонитрилом. Срок хранения раствора в темноте 
при температуре 2 °С — 6 X  не более 1 мес.

5.5.4 Приготовление раствора 6енз(а)пирона массовой концентрации 0,05 мкг/см3
2.5 см3 раствора бенэ(а)пирона массовой концентрации 1,0 мкг/см3 по 5.5.2 помещают в мерную 

колбу вместимостью 50 см3 и разбавляют до метки ацетонитрилом. Срок хранения раствора в темноте 
при температуре 2 °С — 6 °С не более 1 мес.

5.5.5 Приготовление раствора 6енз(а)пирена массовой концентрации 0.02 мкг/см3
1.0 см3 раствора бемз(а)пирона массовой концентрации 1,0 мкг/см3 по 5.5.2 помещают в мерную 

колбу вместимостью 50 см3 и разбавляют до метки ацетонитрилом. Срок хранения раствора в темноте 
при температуре 2 С — 6 С не более 1 мес.

5.5.6 Приготовление раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,01 мкг/см3
2.5 см3 раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0.1 мкг/см3 по 5.5.3 помещают в мерную 

колбу вместимостью 25 см3 и разбавляют до метки ацетонитрилом. Срок хранения раствора в темноте 
не более 1 мес.

5.5.7 Приготовление раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,002 мкг/см3
0.5 см3 раствора бенз(а)пирена массовой концентрации 0,1 мкг/см3 по 5.5.3 помещают в мерную 

колбу вместимостью 25 см3 и разбавляют до метки ацетонитрилом. Срок хранения раствора в темноте 
при температуре 2 X  — 6 :С не более 7 сут.

5.6 Подготовка хроматографа

Подготовку хроматографа к работе осуществляют в соответствии с руководством (инструкцией) 
по эксплуатации. Устанавливают условия хроматографирования (например, согласно приложению А).

5.7 Градуировка хроматографа

5.7.1 Градуировку проводят путем регистрации хроматограмм растворов бенз(а)пирена массо
вой концентрации 0,002; 0,01; 0.02; 0.05 и 0,1 мкг/см3. приготовленных по 5.5. Используя программное 
обеспечение к хроматографу, устанавливают время удерживания пика 6енз(а)пирена. Регистрируют 
не менее двух хроматограмм для каждого раствора. Расхождение между полученными значениями 
площадей пиков не должно превышать 7 % от их среднеарифметического значения. Если расхождение 
превышает указанное значение, выясняют и устраняют причину нестабильности и вновь регистрируют 
хроматограммы градуировочных растворов. По полученным данным строят градуировочную характе
ристику в виде зависимости площади пика от массовой концентрации раствора 6енз(а)пирена. Зависи
мость должна быть линейной, то есть для каждого раствора отклонение измеренной по градуировочной 
характеристике массовой концентрации от заданного значения не должно превышать 12 %. Если от
клонение превышает указанное значение, выявляют и устраняют причины нелинейности, после чего 
градуировку повторяют.

5.7.2 Градуировку хроматографа проводят также при замене колонки или предколонки хромато
графа. при замене используемых реактивов и стандартных образцов, после проведения ремонтно-про
филактических работ хроматографа и (или) его детектора.

5.7.3 Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят не реже одного раза в 
3 мес. Образцом для контроля может быть один из градуировочных растворов бенз(а)пирена массовой 
концентрации из ряда; 0,01; 0,02; 0.05 или 0.1 мкг/см3. Для контроля в устройство ввода проб хрома
тографа вводят не менее двух раз градуировочный раствор установленной массовой концентрации и 
регистрируют хроматограммы. По среднеарифметическому значению площадей пиков по градуировоч
ной характеристике (см. 5.7.2) определяют массовую концентрацию бенз(а)пирена.

Градуировочная характеристика признается стабильной, если расхождение между заданным и 
измеренным значениями массовой концентрации бенз(а)пирена в растворе не превышает 15 %. Если 
расхождении превышает указанное значение, Процедуру контроля повторяют, а при Повторном превы
шении указанного значения повторяют градуировку хроматографа.
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5.8 Проверка чистоты применяемых реактивов

Для анализа используют реактивы, чистота которых должна быть проверена. Рекомендуемые 
правила проверки чистоты химических реактивов и способы их очистки приведены в приложении Б.

6 Порядок проведения измерений

6.1 Определение содержания бенз(а)пирена в пробах воды выполняют при тех же условиях, при 
которых проводят градуировку хроматографа.

6.2 Анализируемую пробу воды объемом 1000 см3 помещают в делительную воронку вместимо
стью 2000 см3. В емкость из-под пробы анализируемой воды добавляют 25—30 см3 н-гексана. обмыва
ют им емкость и также переносят в делительную воронку. Добавляют 20 см3 раствира хлиристиги натрия 
по 5.3 и проводят экстракцию, встряхивая смесь в течение 10 мин. После разделения фаз нижний слой 
(водный) собирают в химический стакан, а верхний слой (органический экстракт) — в коническую колбу 
вместимостью 200—250 см3. Повторяют экстракцию бенз(а)пирена из анализируемой пробы воды еще 
дважды таким же объемом н-гексана без добавления раствора хлористого натрия.

П рим ечание — Перед перенесением пробы в делительную воронку фактический объем пробы (V )̂ из
меряют с помощью мерного цилиндра.

Экстракты объединяют, высушивают, пропуская через осушитель (воронку со слоем безводного 
сернокислого натрия высотой не менее 2 см) в колбу роторного испарителя вместимостью 250 см3. Осу
шитель и фильтр промывают 10—15 см3 н-гексана. присоединяя промывочный н-гексан к фильтрату.

Допускается для испытаний использовать автоматические и полуавтоматические экстракторы. 
При этом объем используемого н-гексана может быть уменьшен до 10 см3 в соответствии с инструкци
ей по эксплуатации экстрактора.

Допускается использовать хлористый метилен вместо н-гексана того же объема, что и н-гексан. 
При этом хлористый метилен образует нижний слой при экстракции бенз(а)пирена из проб воды.

6.3 Экстракт упаривают до небольшого объема (3— 5 см3) на роторном испарителе. Остаток пере
носят в пробирку вместимостью 10— 15 см3, тщательно, не менее трех раз. обмывают стенки колбы 
н-гексаном. присоединяя промывочный н-гексан к раствору в пробирке, и упаривают досуха в вакууме 
водоструйного насоса, поместив пробирку в водяную баню при температуре 40 'С — 50 '-С; в случав 
использования хлористого метилена — при 35 “С — 40 '-'С. Остаток растворяют в 0.2—0.5 см3 ацето
нитрила. тщательно обмывая стенки пробирки, и регистрируют объем полученного концентрата пробы 
(VJ. Полученный концентрат выдерживают не менее 15 мин и анализируют при тех же условиях хрома
тографирования, при которых проводили градуировку (см. 5.7).

Для концентрирования экстрактов допускается использовать любую аппаратуру (например, уста
новку Кудерна—Даниша). позволяющую проводить концентрирование экстракта без потерь бенз(а)- 
пирена.

При анализе проб сильно загрязненных бенз(а)пиреном (свыше 0,02 мкг/дм3) объем ацетонитри
ла. используемый для растворения остатка после упаривания, следует увеличить до 1.0—1.5 см3.

6.4 Идентифицируют пикбенз(а)пирена на хроматограмме концентрата анализируемой пробы по 
соответствию времени удерживания пика на хроматограмме концентрата пробы, полученного по 6.3. и 
времени удерживания, установленном при градуировке. Расхождение времен удерживания не должно 
превышать ± 5 %.

6.5 Повторяют ввод концентрата в хроматограф и на хроматограммах для каждого ввода измеря
ют площадь пика бенз(а)пирена. Если расхождение между значениями площадей пика не превышает 
7 % от среднеарифметического значения, то среднеарифметическое значение принимают за оконча
тельный результат измерений площади пика. Если расхождение превышает указанное значение, то 
выясняют и устраняют причины нестабильности.

6.6 Если площадь пика бенз(а)пирена. измеренная по 6.5. окажется больше, чем для градуи
ровочного раствора максимальной концентрации, концентрат пробы разбавляют. Для этого отбирают 
объем концентрата Va (рекомендуется 100 мм3) и разбавляют ацетонитрилом до объема Vpi( (рекомен
дуется до 1000 мм3) и проводят хроматографический анализ полученного разбавленного концентрата. 
Идентифицируют пик бенз(а)пирена по 6.4 и измеряют его площадь по 6.5. Если полученное значение 
опять не укладывается в диапазон градуировочной характеристики, то разбавление повторяют.
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7 Обработка результатов измерений

7.1 Массовую концентрацию бенз(а)пирена в концентрате (или в разбавленном концентрате) С„, 
мкг/см3. определяют по градуировочной характеристике бенз(а)пирена.

7.2 Массовую концентрацию бенз(а)пирена в анализируемой пробе воды X. мкг/дм3. рассчитыва
ют по формуле

X - (1)

где Ск — массовая концентрация бенз(а)пирена в концентрате по 7.1, мкг/см3;
VK — объем концентрата пробы по 6.3. см3;
О — коэффициент разбавления концентрата. Если концентрат не разбавляют, то принимают 

0 = 1;

V6 — объем анализируемой пробы воды, дм3 (1 дм3);
Х.пэ — коэффициент извлечения бенз(а)пирена из пробы воды.

Коэффициент разбавления концентрата Q рассчитывают по формуле

<2 >
а

где — объем разбавленного концентрата по 6.6. мм3;
— объем порции концентрата, взятый для разбавления, мм3.

Коэффициент извлечения бенз(а)пирена из пробы воды Кило определяют по приложению В.
7.3 За результат измерений X. мг/дм3. принимают результат единичного определения, вычислен

ный по формуле (1).
П р и м е ч а н и е  —  При получении результатов измерений е двух лабораториях Х 1па6 и Х^паб за результат 

измерений принимают среднеарифметическое значение результатов измерений, полученных в двух лабораториях 
при выполнении условия

200|Х1лаб -  Х2яа0| S R (*1*ав +  *2ла6 ). (3)

где R  —  значение предела воспроизводимости по таблице 1.

При невыполнении условия (3) для проверки приемлемости в условиях воспроизводимости каж
дая лаборатория должна выполнить процедуры согласно ГОСТ ИСО 5725-6 (пункты 5.2.2, 5.3.2.2) или 
рекомендации (1].

7.4 Контроль показателей точности результатов измерений

Контроль показателей точности результатов измерений в лаборатории предусматривает проведе
ние контроля стабильности результатов измерений с учетом требований ГОСТ ИСО 5725-6 (раздел 6) 
и рекомендаций (2].

8 М етрологические характеристики

Метод обеспечивает получение результатов измерения с метрологическими характеристиками, не 
превышающими значения, приведенные в таблице 1. при доверительной вероятности Р = 0.95.

Т а б л и ц а  1

Диапазон измеряемой массовой 
концентрации бенэ(э)пирена, мшг!ам*

Предел воспроизводимости 
(относительное значение допускаемого 

расхождения между двумя результатами 
определений, полученными в условиях 
воспроизводимости при Р  =■ 0 .9 5 ) R. %

Показатель точности 
(границы* допускаемой 

относительной погрешности 
при вероятности Р *  0 .9 5 ) 

± 5 . %

О т 0 .002  д о  0,01 вклю ч. 60 50

Св. 0.01 д о  0 ,0 5  вклю ч. 35 30

С в. 0 .0 5  д о  0 .5  вклю ч . 25 20

• У становлен ны е  числ ен н ы е  значен ия  границ  д о пуска е м о й  относител ьной  по гр е ш н ости  соответствую т 
числ ен ны м  значен иям  расш ирен ной  неопред ел енности  (в  относител ьны х е д и н и ц а х) U m tt при коэф ф ициен те  
охвата  к  =  2.
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9 Оформление результатов измерений

9.1 Результаты измерений регистрируют в протоколе испытаний, который оформляют в соответ
ствии с требованиями ГОСТ ISO/IEC 17025. при этом протокол испытаний должен содержать ссылку на 
настоящий стандарт.

9.2 Результаты измерений массовой концентрации бемз(а)пирона в анализируемой пробе х. 
мкг/дм3, представляют в виде (при подтвержденном в лаборатории соответствии аналитической про
цедуры требованиям настоящего стандарта)

X  ± Д либо X ± и, (4)

где X  — результат измерений, полученный в соответствии с процедурой по 7.3. мкг/дм3,
Д — границы абсолютной погрешности измерений массовой концентрации бенз(а)пирена при до

верительной вероятности Р  = 0.95. мкг/дм3. рассчитываемые по формуле

Д - 0.016 X.

где Д — границы допускаемой относительной погрешности измерений массовой концентрации 
бенз(а)-пирена при доверительной вероятности Р =  0.95 по таблице 1. %;

U — расширенная неопределенность при коэффициенте охвата к = 2, мкг/дм3, рассчитываемая 
по формуле

w - w v ,

где 1/отн — расширенная неопределенность (в относительных единицах) при коэффициенте охвата 
к  = 2 по таблице 1.

Допускается результат измерений представлять в виде

X  ± Дяа6- мкг/дм3 (5)

при условии Дпаб < Д, где дпаб — значение показателя точности измерений (доверительные грани
цы абсолютной погрешности измерений), установленное при реализации настоящего метода в лабора
тории и обеспечиваемое контролем стабильности результатов измерений;

х  ± и лаб- м*г/дм3 (6)

при условии Una6 < U, где 17лаб — значение расширенной неопределенности, установленное при 
реализации настоящего метода в лаборатории с учетом руководства (3) или рекомендаций (4) и обе
спечиваемое контролем стабильности результатов измерений в лаборатории.
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Приложение А  
(Рекомендуемое)

Условия хроматографического анализа

Условия хроматографического анализа бенз(а)пирена для колонки С18 (150 х 3.0) мм х 3 мкм с предколон- 
койС18 ( 4 x 3 )  мм:

- режим подачи элюента —  изократический;
- длина волны возбуждающего излучения —  365 нм;
- длина волны регистрации —  400— 460 нм;
- подвижная фаза: компонент А —  ацетонитрил; компонент Б —  вода;
- объемная скорость подачи злюента —  не более 0.3 см3/мин;
- объем петли —  20 мкл.

8
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Приложение Б 
(Рекомендуемое)

Правила проверки чистоты химических реактивов и способы их очистки

Б.1 Проверку чистоты реактивов осуществляют по результатам анализа холостой пробы, в качестве которой 
используют 1000 сма дистиллированной воды. Обработку и регистрацию хроматограмм холостой пробы проводят 
в точном соответствии с обработкой и регистрацией хроматограмм анализируемой пробы воды по 6.1— 6.4 на
стоящего стандарта. Если на хроматограмме холосгой пробы идентифицируется пик бенз(а)пирена. то выявляют 
источник загрязнения (н-гексан, хлористый метилен, дистиллированная вода) и устраняют его соответствующим 
способом очистки или заменяют соответствующие реактивы и материалы.

Б.2 Для проверки чистоты экстрагента в колбу для перегонки вместимостью 250 см3 помещают н-гексан (или 
хлористый метилен), объем которого должен быть равен суммарному объему растворителя, используемому при 
обработке пробы по 6.2, и упаривают содержимое в роторном испарителе до небольшого объема.

Остаток переносят в пробирку вместимостью 10— 15 см3, тщательно, не менее трех раз. обмывают стенки 
колбы тем же растворителем, присоединяя промывочный растворитель к раствору в пробирке, и упаривают досуха 
в вакууме водоструйного насоса, поместив пробирку в водяную баню при температуре 40 С —  50 'С . Остаток рас
творяют. тщательно обмывая стенки пробирки, в таком же объеме ацетонитрила, который используется при анали
зе проб. Полученный концентрат выдерживают не менее 15 мин и анализируют при тех же условиях, при которых 
проводили градуировку хроматографа по 5.7 настоящего стандарта. Если пик бенз(а)пирена идентифицируется на 
хроматограмме, то растворитель необходимо подвергнуть тщательной перегонке, отбрасывая первые и последние 
10 %  дистиллята, и повторно проверить чистоту.

Б.З Для проверки чистоты дистиллированной воды, применяемой для приготовления раствора или в каче
стве холостой пробы, проводят экстракцию возможных следов бенз(а)пирена из 1000 см3 дистиллированной воды 
по 6.2 настоящего стандарта, используя экстрагенты, чистота которых проверена по Б.2. Полученный экстракт 
анализируют по 6.3. 6.4 настоящего стандарта. Если пик бвнз(а)пирена на хроматограмме не обнаружен, дистил
лированную воду считают чистой.

Если пик бенз(а)пирена на хроматограмме обнаружен, дистиллированную воду необходимо повторно пере
гнать в кварцевом или стеклянном дистилляторе, отбрасывая первые и последние 15 %  дистиллята. При этом не 
допускается контакт получаемого дистиллята с деталями из резины, поливинилхлорида или иных полимерных 
материалов.
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Приложение В 
(Обязательное)

Правила измерения коэффициента извлечения бенз(а)пирена из пробы

В.1 Для определения коэффициента извлечения бенз{а)лирена из пробы воды используют два образца: 
дистиллированную воду (холостая проба) и дистиллированную воду с добавкой бенз(а)пирена (рабочая проба). 
Массовую концентрацию 6енз(а)пирена в рабочей пробе выбирают близкой к массовой концентрации б ен зап ир е
на в анализируемых пробах.

В.2 Для приготовления рабочей пробы в стеклянную емкость помещают Vn = 1 дм3 дистиллированной воды 
и вносят добавку бенз{а)пирена. используя исходный или градуировочный раствор по 5.5 настоящего стандарта 
или государственный стандартный образец состава раствора бенз(а)пирена в ацетонитриле известной концентра
ции Си. мкг/см3. Объем добавки не должен превышать 5 см3.

Массовую концентрацию бвнз(а)пирена в рабочей пробе С. мкг/дм3. рассчитывают по формуле

C„V„

V *0.0011'
(В.1)

где С0 —  массовая концентрация бенз(а)пирена в растворе, использованном для внесения добавки, мкг/см3:
Vq —  объем раствора бенз(а)пирена, вносимый в качестве добавки, см3;
Vn —  объем рабочей пробы, см3:

0.001 —  коэффициент согласования размерности единиц объема.
В.З Проводят анализ холостой пробы и не менее чем двух рабочих проб одной и той же массовой концен

трации по разделу 6 настоящего стандарта и идентифицируют пик бвнз(а>пирена в концентратах рабочих проб по 
6.4 настоящего стандарта.

В.4 Коэффициент извлечения бенз(а)пирена для каждой рабочей пробы К^зв рассчитывают по формуле

С V Q
К  = —1—£— . (В.2)

toB Г  \/°о vo
где Ск —  массовая концентрация бенз(а)пирена в концентрате рабочей пробы по 7.1, мкг/см3;

Vr  —  объем концентрата рабочей пробы по 6.3. см3:
О —  коэффициент разбавления концентрата. Если концентрат не разбавляют, то принимают Q = 1;

С0 —  массовая концентрация бенз(а)пирена в растворе, использованном для внесения добавки по В.2. 
мкг/см3:

V0 —  объем добавки бенз(а)пирена no В.2. см3.
В.5 Если по результатам анализа двух рабочих проб расхождение между значениями коэффициента извле

чения не превышает 0.10. то рассчитывают их среднеарифметическое значение, которое принимают в качестве 
окончательного значения коэффициента извлечения Кюа, используемого при расчетах по 7.2 настоящего стан
дарта.

В.6 Полученное значение Кузв должно быть не менее 0.8 и не более 1.1; в холостой пробе бенз(а)пирен не 
должен обнаруживаться. Если эти условия не выполняются, то результаты определения коэффициента извлече
ния признают неудовлетворительными. Если Кпга выше 0.95. но не более 1.1. то при расчетах по формуле (1) на
стоящего стандарта принимают = 1.

В.7 Значение коэффициента извлечения проверяют периодически в соответствии с планами контрольных 
работ в лаборатории. Расхождение между вновь установленным значением К „ж  и предыдущим его значением не 
должно превышать 0.15. Если расхождение превышает указанное значение, то измерения повторяют.

В.8 Определение коэффициента извлечения обязательно проводят в следующих случаях:
-  при выявлении неудовлетворительных результатов контроля воспроизводимости и (или) точности из

мерений:
-  при замене или после проведения ремонтно-профилактических работ вспомогательного оборудования, 

применяемого при экстракции и концентрировании.
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