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Используемые реактивы:

1. ГСО 7969-2001 состава водных растворов этанола.

2. Этанол (C2H5OH), содержание основного вещества не 
менее 95%.

3. Пропанол-1 (C3H7OH) по ТУ 6-09-4344-77.

4. Метанол (CH3OH), ГОСТ 2222-95, марка А.

5. Пропанол-2 (C3H7OH), квалификация не ниже «хч» .

6. Реактивы квалификации не ниже «химически чистый, 
х.ч.»: метанол, этанол, изо- и н- спирты (пропиловые, 
бутиловые, амиловые), Допускается использование 
реактивов с характеристиками не ниже указанных.

7. Вода дистиллированная.



Используемое оборудование:

1. Газовый хроматограф Agilent Technologies 6890N с ПИД.

2. Устройство для автоматического ввода парофазных проб

Agilent Technologies G1888.

3. Генератор чистого водорода.

4. Генератор чистого воздуха.

5. Шкаф вытяжной.

6. Дозаторы пипеточные фиксированного объема 500 мкл ТУ

9452-003-3318998-2002.

7. Весы лабораторные.

8. Устройство для обжима колпачков типа ПОК-1 по ТУ-64-1.

9. Флаконы вместимостью 20 см3.

10. Пробки стандартные к флаконам.

11. Алюминиевые колпачки к флаконам типа К-2-20 и К-3-34.



Параметры ввода пробы: Температуры: Oven - 100ºС, Loop –

130ºС, Tr. line – 150ºС. Время: GC Cycle – 1,8 мин (качеств.), 1,0

мин (количеств), Vial Eq. – 1,0 мин, Pressuriz. – 0,2 мин, Loop Fill

– 0,20 мин, Loop Eq. – 0,05 мин, Inject – 0,1 мин.

Условия хроматографирования:

Качественные пробы. Колонка капиллярная Rtx-BAC1 длина 30

м, вн. диаметр 0,32 мм, толщина активного слоя 1,8 мкм.

Скорость потока: газа-носителя азота 2,0 мл/мин (деление

потока 1:20), водорода 30 мл/мин, воздуха 300 мл/мин.

Температура: испарителя 180ºС, термостата колонок 110ºС,

детектора 210ºС.

Количественные пробы. Колонка капиллярная HP-B ALC длина

7,5 м, вн. диаметр 0,32 мм, толщина активного слоя 20,0 мкм.

Скорость потока: газа-носителя азота 9,0 мл/мин (деление

потока 1:3), водорода 30 мл/мин, воздуха 300 мл/мин.

Температура: испарителя 210ºС, термостата колонок 150ºС,

детектора 230ºС.



Качественное 

определение:

0,5 мл крови, мочи 

Количественное определение:

0,5 мл крови, мочи 

+
0,5 мл внутр. стандарта (раствор 

водный 4,00 промилле н-

пропанол)







Схема 1. Схема работы статического парофазного дозатора. (Скриншоты
демонстрационного видео, размещенного на сайте Agilent Technologies)





Хроматограмма 1. Качественный анализ, смесь спиртов+ацетон (тип хроматографической 
колонки - Rtx-BAC1).

Время анализа№,2 минВремя анализа: 
3,2 мин

Время анализа: 
1,4 мин

Хроматограмма 2. Количественный анализ (тип  хроматографической колонки - HP-B ALC).





Хроматограмма 3. Смесь этанола 100 мг%+ацетонитрил 10 мг% в воде количеств. исслед.

Хроматограмма 4. Смесь этанола 100 мг%+ацетонитрил 10 мг% в воде качеств. исслед.



Хроматограмма 5. Раствор 1,00‰ этанола в воде, н-пропанол  - внутренний стандарт.

Хроматограмма 6. Раствор 0,07‰ этанола в воде, н-пропанол  - внутренний стандарт.



Рис. 4. Калибровочный график для расчета концентрации этилового спирта 26.10.19 г. 

Формула расчета калибровочной прямой:

S/Sвн.ст.=К×С/Свн.ст.,

где С – концентрация этилового спирта, ‰, Свн.ст. – концентрация внутреннего стандарта, ‰, S –

площадь пика этилового спирта, пкА*с, Sвн.ст. – площадь пика внутреннего стандарта, пкА*с, К –

коэффициент чувствительности по этиловому спирту.
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Метрологические характеристики метода



Статистика метанол

0,50

0,515 0,52 0,493 Среднее:0,514

0,534 0,51

СКО:0,015

Отн. СКО, %:2,90

1,00

1,029 0,966 0,977 Среднее:1,000

1,018 1,01

СКО:0,027

Отн. СКО, %:2,72

2,00

2,006 1,849 1,96 Среднее:1,958

1,992 1,985

СКО:0,063

Отн. СКО, %:3,24

4,00

4,04 4,27 3,934 Среднее:4,069

4,091 4,01

СКО:0,126

Отн. СКО, %:3,09





Таблица серии исследований



Дата:

№ Исслед. № Объект Конц. Среднее № Исслед. № Объект Конц. Среднее

02128 1 кровь 0,00 0,0 02140 22 кровь 0,00 0,0

2 моча 0,00 0,0 23 почка 0,00 0,0

02129 3 кровь 1,01 1,03 1,0 02142 24 кровь 0,00 0,0

4 почка 0,85 0,87 0,9 25 моча 0,00 0,0

02130 5 кровь 5,36 5,43 5,4 02144 26 кровь 0,00 0,0

6 почка 2,43 2,37 2,4 27 моча 0,00 0,0

02131 7 кровь 0,00 0,0 02146 28 кровь 0,00 0,0

8 почка 0,00 0,0 29 почка 0,00 0,0

02132 9 кровь 0,00 0,0 02147 30 кровь 0,00 0,0

10 почка 0,00 0,0 31 моча 0,00 0,0

02133 11 кровь 0,00 0,0 02148 32 кровь 0,00 0,0

12 моча 0,00 0,0 33 моча 0,00 0,0

02134 13 кровь 0,00 0,0 02149 34 кровь 1,43 1,41 1,4

14 моча 0,00 0,0 35 моча 1,62 1,61 1,6

02135 15 кровь 1,14 1,11 1,1 02150 36 кровь 0,00 0,0

16 моча 2,21 2,37 2,3 37 моча 0,00 0,0

02136 17 кровь 0,00 0,0 02151 38 кровь 0,82 0,82 0,8

18 почка 0,00 0,0 39 моча 0,67 0,68 0,7

02138 19 кровь 1,24 1,31 1,3 02152 40 кровь 0,00 0,0

20 моча 2,07 2,04 2,1 41 моча 0,00 0,0

ВЛК 21 4‰ эт. 3,77 3,8 42

К= 0,876
Объект + - всего

кровь 6 14 20

моча 4 9 13 Объем, п.а:

вн. органы 2 5 7
2,37

20200205

смесь спиртов

Лаборант          

____________

Эксперт-химик 

____________

Таблица серии исследований





Agilent 7697 

парофазный автодозатор 

на 111 флаконов
Хроматограф Маэстро 

ГХ 7820
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Спасибо за внимание!


