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Введение 

В соответствии с контрактом No. RER/98/G32 – КЭП ENVP-PS-110205 в химико-аналитическом центре  (ХАЦ) и отделе мониторинга загрязнения природной среды НПО «Тайфун» были проанализированы 22 образца донных отложений на содержание тяжёлых металлов и органических загрязняющих веществ различных классов. Образцы донных отложений были доставлены в лаборатории 22 мая 2001 года. Анализ образцов начат 23 мая. В соответствии с контрактом результаты анализа в табличной форме были представлены Заказчику  13 июня 2001 года. 

Пробоподготовка  донных отложений к анализу

В соответствии с требованиями контракта НПО «Тайфун» обязался представить результаты анализа образцов донных отложений через 20 дней после получения образцов от представителя Заказчика. Первичная пробоподготовка и гомогенизация образцов перед анализом проводилась в соответствии с методами, принятыми как в лаборатории, так и используемыми в мировой практике для соответствующих видов анализа как описано ниже. Рекомендованный  Заказчиком метод вакуумного вымораживания для высушивания образцов требовал для осуществления 5 рабочих  дней и не был использован в связи с жесткими сроками работы. Оставшаяся часть образцов донных отложений для последующего хранения была высушена методом лиофилизации в соответствии с условиями контракта.

Донные отложения были доставлены в химико-аналитический центр в замороженном виде. Образцы для анализа на содержание тяжёлых металлов были расфасованы в полиэтиленовые пакеты, а для анализа на органические загрязняющие вещества - в ванночки из алюминиевой фольги. Ванночки из алюминия с образцами донных отложений были дополнительно упакованы в полиэтиленовые мешки.

Подготовка проб донных отложений к анализу на органические загрязняющие вещества

Перед началом анализа на содержание органических загрязняющих веществ, пробы донных отложений размораживали при комнатной температуре и тщательно перемешивали  стеклянным стержнем в течение 30 минут. Ракушки и включения размером больше 5 мм отбрасывали, на анализ отбирали аликвоту гомогенизированного образца полевой влажности. Для проверки качества гомогенизации один из образцов в каждой аналитической серии анализировался повторно. Для пересчета на сухой вес одновременно с анализом проводили определение коэффициента влажности. Для этого отбирали навеску образца полевой влажности и высушивали при температуре 105( С.  

Перед экстракцией органическими растворителями образцы донных отложений, отобранные для анализа, растирали с безводным сульфатом натрия для высушивания. Данная процедура описана и допущена к применению для твёрдых матриц, в том числе донных отложений в методиках пробоподготовки Американского Агенства по охране окружающей среды – Сборник методов – SW-846 # 3540C и # 3550B. Использованный нами метод был выбран в связи с жесткими сроками проведения анализа образцов донных отложений по данному контракту.

            Для анализа на содержание полихлорированных дибензодиоксинов и дибензофуранов, а также хлорированных пестицидов аликвоту гомогенизированного образца высушивали на воздухе при комнатной температуре до воздушно-сухого состояния, а затем проводили экстракцию в аппарате Сокслета.

Подготовка проб донных отложений к анализу на тяжелые металлы

Перед началом анализа на содержание тяжелых металлов пробы донных отложений размораживали при комнатной температуре и тщательно гомогенизировали тефлоновым стержнем. Ракушки и включения размером больше 5 мм отбрасывали, на анализ отбирали аликвоту гомогенизированного образца полевой влажности. Для пересчета на сухой вес одновременно с анализом проводили определение коэффициента влажности. Для этого отбирали навеску образца полевой влажности и высушивали при температуре 105( С. 

Подготовка проб донных отложений к механическому анализу


Для подготовки проб донных отложений к механическому анализу образцы размораживали при комнатной температуре, гомогенизировали тефлоновым стержнем, отбирали аликвоту  весом около 100 г и высушивали при комнатной температуре. Механический анализ донных отложений проводили из воздушно-сухих образцов, в которых предварительно определяли гигроскопическую влагу. Выделенные фракции высушивали до постоянного веса при 105( С.

Подготовка проб донных отложений к анализу на содержание органического углерода


Из воздушно-сухих образцов донных отложений, подготовленных к механическому анализу, квартованием отбирали навеску 10 г, растирали в ступке, просеивали через сито 0,25 мм и отбирали по 0,1-0,5 г для определения органического углерода. 

Аналитические методы для определения органических загрязняющих веществ

1. Аналитический метод для определения содержания          полихлорированных дибензодиоксинов/дибензофуранов (ПХДД/ПХДФ)

1.1. Общие положения   

           Для определения  полихлорированных дибензодиоксинов и дибензофуранов использовался метод анализа, основанный на экстракции этих соединений из пробы азеотропной смесью бензол-этанол, последовательной очистке экстрактов на колонках с модифицированным силикагелем, активированной окисью алюминия, углеродным сорбентом АХ-21  и  последующей хромато-масс-спектрометрической идентификации и количественном определении индивидуальных ПХДД/ПХДФ. Интервалы определения составляют от 5 до 5000 нг/кг.  Для контроля качества проводимого анализа использовалась система изотопно-меченых суррогатных и внутренних стандартов, вносимых в пробы на разных стадиях анализа.

1.2. Краткое содержание метода

1.2.1. Экстракция  ПХДД/ПХДФ и очистка экстрактов

Во взвешенную часть воздушно-сухого образца донных отложений вносили суррогатный стандарт (смесь изотопно-меченых по углероду 13С аналогов ПХДД/ПХДФ) и экстрагировали  азеотропной смесью бензол-этанол в аппарате Сокслета в течение 16 часов. Сконцетрированный экстракт пропускали последовательно через хроматографические колонки с модифицированным силикагелем и активированным оксидом алюминия. Затем целевую фракцию элюата концентрировали и пропускали через колонку, содержащую 4.5% АХ-21 на Целите –545. Через колонку пропускали смеси растворителей циклогексана-хлористого метилена (1:1) и толуола-этилацетата (1:1). Колонку переворачивали и элюировали целевую фракцию 50 мл толуола. В экстракт добавляли 25 мкл тетрадекана, упаривали раствор до указанного объема, вносили внутренний стандарт и анализировали методом хромато-масс-спектрометрии.

1.2.2.   Инструментальный анализ

Анализ   проводился   на хромато-масс-спектрометре  HP 5890/5972A в режиме сканирования масс характеристических ионов аналитов (SIM).

Тип инжектора                                         split/splitless

Тип  колонки                                            DB-5MS

Длина колонки                                         30 м

Диаметр колонки                                     0.25 мм

Толщина пленки фазы                             0.25 мкм

Программирование температуры:

Начальная температура колонки            160 0С

Начальное время задержки                     1 мин

Скорость нагрева                                     10 0С/мин до 200  0С; 30 С/мин до 290  0С

Температура инжектора                          290 0С

Вводимый объем                                     1 мкл

Калибровка прибора проводилась с использованием стандартных растворов ПХДД/ПХДФ, приготовленных на базе смеси EDF 7999 Кэмбриджской изотопной лабораторией.  Линейность инструмента подтверждалась калибрацией по 5 точкам в интервале концентраций от 5  до 200 нг/мл. После аналититической серии калибровка подтверждалась путем анализа стандартного раствора средней концентрации.

Обработка результатов анализа проводилась по программе по программе Chemstation.

1.2.3. Идентификация индивидуальных  конгенеров  ПХДД/ПХДФ

При идентификации использовались времена удерживания  конгенеров  ПХДД/ПХДФ, наличие характеристических ионов и величина соотношения интенсивностей характеристических ионов для определяемого конгенера.   
1.2.4.  Расчет   результатов

Содержание индивидуальных ПХДД/ПХДФ, Cn, рассчитывалось на основании полученных сигналов для каждого конкретного соединения по уравнению

Сn = (Sn) mr /(Sr) (RRF)n(REC)s М
где:   Sn - площадь пика индивидуального конгенера ПХДД/ПХДФ

         Sr - площадь пика внутреннего стандарта (recovery),

         М - масса образца, г

         mr    - количество введенного внутреннего стандарта,  

         (RRF)n - относительный фактор отклика для индивидуального  конгенера ПХДД/ПХДФ.

        (REC)s - коэффициент извлечения суррогатного стандарта.

(RRF)n  определяется путем анализа калибровочных растворов ПХДД/ПХДФ как:

(RRF)n = (Sns ) mrs /(Srs ) mns
где:  Sns- площадь пика индивидуального конгенера ПХДД/ПХДФ в стандарте,

        Srs  - площадь пика внутреннего стандарта (recovery) в стандарте,

        mns  -  количество   индивидуального конгенера ПХДД/ПХДФ,  в калибровочном растворе

        mrs   -  количество  внутреннего стандарта в калибровочном  растворе.

Коэффициент извлечения  суррогатного стандарта (REC)s определяется по формуле:

(REC)s = (Ssur) mr /(Srs)ms(RRFsr)

где:    Ssur - площадь суррогатного стандарта  в анализируемом образце,

           ms - количество введенного  суррогатного стандарта в анализируемой пробе 

          (RRF)s - относительный фактор отклика для суррогата:

RRFsr = (Ssurs) mrs /(Sr) mns

где:   Ssurs и mns площадь и содержание  суррогатного стандарта в калибровочном растворе ПХДД/ПХДФ, соответственно.

Расчет содержания групп индивидуальных конгенеров ПХДД/ПХДФ проводился с использованием коэффициентов извлечения полученных для соответствующих изотопно-меченых стандартов. 

1.2.5. Предел обнаружения метода 

 Предел обнаружения,  определенный  статистически с вероятностью 99% по серии повторных   анализов холостых проб, составляет для тетрахлорированых конгенеров ПХДД/ПХДФ 0.5 нг/кг, для  окта-хлорированных 2.0 нг/кг  донных отложений.    Указанный предел обнаружения был проверен  в анализе  серии  приготовленных контрольных образцов.

1.3.   Контроль качества 

 Анализ проб проводится сериями. Каждая серия  серия включала 11 полевых образцов, один из которых анализировался дважды (дубликат), сертифицированный материал донных отложений DX-3 производства Национального института водных иссследований Канады и  холостую пробу ( процедурный бланк) .

В качестве суррогатного стандарта использовали смесь ЕРА 23ISS  Lot № 23ISO 599S фирмы Wellington Lab.,содержащую:

13С12-2378-ТСDD                                 13С12-2378-TCDF
13С12-12378-PeCDD                              13С12-12378-PeCDF
13С12-123678-HxCDD                           13С12-123678-HxCDF
13С12-1234678-HpCDD                         13С12-1234678-HpCDF
13С12-OCDD
В качестве внутреннего стандарта (recovery) использовали смесь NK-IS-A,

 Lot № NKISA1196,  содержащую:

13С12-1234-ТСDD
13С12-123789 –HxCDD
Допускаемые критерии качества анализа: 

Содержание ПХДД/ПХДФ в холостой пробе (бланк) - меньше  предела обнаружения.

Определяемое содержание ПХДД/ПХДФ в контрольном образце от 50 до 125%   внесенного количества.

Отклонение результатов при анализе дубликатов не более (25% от среднего значения плюс  величина предела обнаружения метода .

Диапазон значений  величины извлечения суррогатного стандарта   40-125%

Качество инструментальных данных

Чувствительность инструмента  определялась 1 раз в день (или после настройки инструмента) путем анализа стандартного раствора ПХДД/ПХДФ

Приемлемый критерий качества - соотношение сигнал:шум больше 3:1 для 2 пг  2378-TCDD  в инжектируемом   объеме.

 Хроматографическое разрешение подтверждалось анализом калибровочных стандартов, проводимым  до и после  аналитической серии.

Приемлемое значение-   разделение пиков 2378-TCDD и 1234-TCDD не менее, чем на 80%

Масс-спектральное разрешение,  определяемое при автоматической настройке не хуже  1,0 а.е.м.

 Линейность калибровки инструмента определялась по  анализу 5-ти стандартных растворов ПХДД/ПХДФ с концентрацией  от 5  до 5000  нг/мл.

Критерий качества - допустимое стандартное отклонение рассчитанного относительного  фактора отклика RRF   должено  быть меньше 20%.
Стабильность работы инструмента подтверждается до и после анализа  серии образцов  путем анализа  калибровочного  раствора ПХДД/ПХДФ средней концентрации.

Критерий качества - различия значений величины относительного отклика RRF, рассчитанные до и после анализа серии образцов, не должно превышать (15%.
Проверка чистоты инструмента на содержание анализируемых компонентов проводилась после каждого анализа калибровочного стандартного раствора путем инжекции гексана. Это дает возможность удостовериться, что сигнал анализируемых компонентов в пробе не вызван предыдущей пробой.

Приемлемый критерий  - величина вносимой ошибки за счет фона инструмента не должна превышать 1% среднего значения определяемых концентраций.

При  несоответствии  критериев качества установленным значениям после проведения   аналитической серии  производится определение причин  отклонений и повторный анализ  серии.

2. Аналитический метод для определения содержания  полиароматических углеводородов

2.1 Общие положения    

Для определения  полиароматических углеводородов ( ПАУ) использовался метод анализа, основанный на экстракции этих соединений из пробы дихлорметаном,  очистке экстрактов от серы активированной медью с последующей очисткой на колонках с силикагелем и  последующей хромато-масс-спектрометрической идентификации и количественном определении индивидуальных ПАУ. Интервалы определения составляют от 0.3 до 500 мкг/kг. Для контроля качества проводимого анализа использовалась система изотопно-меченых суррогатных и внутренних стандартов, вносимых в пробы на разных стадиях анализа.

2.2. Краткое содержание метода

2.2.1. Экстракция образцов

         Взвешенная часть влажного образца донного отложения перемешивалась с равным количеством обезвоженного сульфата натрия в колбе Эрленмейера. В пробу вносили суррогатный стандарт (смесь дейтерированных ПАУ) и экстрагировали двумя порциями дихлорметана по 50 мл каждая  в ультразвуковой бане в течение 12 минут. Объединенный экстракт сушили сульфатом натрия. В экстракт добавляли 3 мл гексана,  упаривали на роторном испарителе до объема 1-1.5 мл и проводили очистку экстракта от серы активированной медью. Затем экстракт переносили в колонку с силикагелем (3% Н2О). Колонку элюировали гексаном и отбрасывали эту фракцию. Фракцию, содержащую ПАУ, элюировали смесью гексан-дихлорметан в соотношении 2:8. Очищенный экстракт концентрировали до 100 мкл  и переносили в микровиалу. Для определения выхода суррогатного стандарта  непосредственно перед инструментальным анализом  вносили внутренний стандарт –100 нг 1-бромадамантана.

2.2.2.   Инструментальный анализ

Анализ   проводился   на хромато-масс-спектрометре  HP 5890/5972A.

Тип инжектора                                           split/splitless

Задержка продувки инжектора               1 мин.

Время сброса растворителя                     3  мин

Тип  колонки                                             DB-5MS

Длина колонки                                          30 м

Диаметр колонки                                      0.25 мм

Толщина пленки фазы                             0. 25 мк

Программирование температуры:

Начальная температура колонки            60 0С

Начальное время задержки                     1 мин.

Скорость нагрева                                      20 0С/мин до 200  0С;10 С/мин до 290  0С

Температура детектора                            290  0С

Температура инжектора                           290 0С

Вводимый объем                                      1 мкл

Поток гелия                                               1.2 мл/мин

Область сканирования масс                     60 - 300 а.е.м.

       Калибровка прибора проводилась с использованием стандартных растворов ПАУ CLPS-B  Lot.№ B970513A фирмы PROTOCOL Analytical Supplies, inc. Линейность инструмента подтверждалась калибрацией по 5 точкам в интервале концентраций от 50  до 5000 нг/мл. После анализа аналитической серии калибровка подтверждалась путем анализа стандартного раствора средней концентрации.

Обработка результатов анализа проводилась  по программе Chemstation. 

2.2.3. Идентификация индивидуальных полиароматических углеводородов.

Идентификацию проводили по характерным масс-спектрам  и временам удерживания индивидуальных ПАУ.
2.2.4.  Расчет   результатов

Содержание индивидуальных ПАУ, Cn (мкг/кг), рассчитывалось на основании полученных сигналов для каждого конкретного соединения по уравнению:

Сn = (Sn) mr /(Sr) (RRF)n(REC)s М
где:   Sn - площадь пика индивидуального ПАУ, 

         Sr - площадь пика внутреннего стандарта (recovery),

         М – масса образца,кг,

         mr    - количество введенного внутреннего стандарта, мкг,

         (RRF)n - относительный фактор отклика для индивидуального ПАУ.

         (REC)s - коэффициент извлечения суррогатного стандарта.

(RRF)n  определяется путем анализа калибровочных растворов ПАУ  как:

(RRF)n = (Sns ) mrs /(Srs ) mns
где: Sns- площадь пика индивидуального ПАУ в стандарте,

        Srs  - площадь пика внутреннего стандарта ( recovery) в стандарте,

        mns  -  количество   индивидуального ПАУ,мкг,  в калибровочном растворе

        mrs  -  количество  внутреннего стандарта в калибровочном  растворе, мкг.

   Коэффициент извлечения  суррогатного стандарта (REC)s определяется по формуле:

(REC)s = (Ssur) mr /(Srs)ms(RRFsr)

где:   Ssur - площадь суррогатного стандарта  в анализируемом образце,

         ms - количество введенного  суррогатного стандарта в анализируемой пробе, мкг.

        (RRF)s - относительный фактор отклика для суррогата:

RRFsr = (Ssurs) mrs /(Sr) mns
где:  Ssurs и mns площадь и содержание  суррогатного стандарта в калибровочном растворе  ПАУ, соответственно.              

Расчет содержания групп индивидуальных ПАУ проводился с использованием коэффициентов извлечения полученных для соответствующих изотопно-меченых стандартов.  Группы ПАУ и  соответствующие им изотопно-меченые стандарты приведены ниже:

    Нафталин, метилнафталины                                (REC)1   Нафталин-D8,

    Аценафтилен, аценафтен, флюорен                    (REC)2   Аценафтен-D10,

    Фенантрен, антрацен, флюорантен,                    (REC)3   Фенантрен-D10

      Бенз[a]антрацен, хризен, пирен                           (REC)4   Хризен-D10
    Остальные ПАУ                                                     (REC)5  Перилен-D12.

2.2.6. Предел обнаружения метода
       Предел обнаружения,  определенный  статистически с вероятностью 99% по серии повторных   анализов холостых проб, составляет для различных ПАУ 0.1-0.5 мкг/кг для почвы и донных отложений.    Указанный предел обнаружения был проверен  в анализе  серии  приготовленных контрольных образцов.

2.3. Контроль качества.

Анализ проб проводился сериями. Каждая серия  серия включала 11 полевых образцов, один из которых анализировался дважды (дубликат), сертифицированный материал донных отложений EC-5 производства Национального института водных иссследований Канады, и  холостую пробу (процедурный бланк) .

В качестве суррогатного стандарта использовали смесь PP-HC8 Lot №119-14А фирмы Сhem.Service, US, содержащую  нафталин-D8, аценафтен-D10, фенантрен-D10, 

хризен-D10  и  перилен-D12..

В качестве внутреннего использовали 1-бромадамантан.

Допускаемые критерии качества анализа: 

Содержание ПАУ в холостой пробе (бланк) - меньше 0.005  мкг. 

Определяемое содержание ПАУ в Certified Reference Material производства National Water Research Institute EC-5 соответствовало сертификату анализа для  90% определяемых соединений..

Отклонение результатов при анализе дубликатов не более (25% от среднего значения плюс  величина предела обнаружения метода,  для 90% определяемых соединений.

Диапазон значений  величины извлечения суррогатного стандарта   20-120%.

Качество инструментальных данных

Чувствительность инструмента  определялась 1 раз в день (или после настройки инструмента) путем анализа стандартного раствора ПАУ.

Приемлемый критерий качества - соотношение сигнал:шум больше 3:1 для 0.01 нг антрацена  в инжектируемом   объеме.

 Хроматографическое разрешение подтверждалось анализом калибровочных стандартов, проводимым  до и после  анализа аналитической серии.

Приемлемое значение- полное разделение пиков фенантрена и антрацена. 

 Масс-спектральное разрешение,  определяемое при автоматической настройке прибора для ионов m/z =502 и 503   как R= l / 2b , где l - расстояние между центрами пиков, b - полуширина пиков,   не менее 0.95. 

Линейность калибровки инструмента определялась по  анализу 5-ти стандартных растворов ПАУ с концентрацией  от 50 до 5000  нг/мл.

Критерий качества - допустимое стандартное отклонение рассчитанного относительного  фактора отклика RRF   должно  быть меньше 20%.
Стабильность работы инструмента подтверждается до и после анализа  серии образцов  путем анализа  калибровочного  раствора ПАУ средней концентрации.

Критерий качества - различия значений величины относительного отклика RRF, рассчитанные до и после анализа серии образцов, не должно превышать (15%.

Проверка чистоты инструмента на содержание анализируемых компонентов проводилась после каждого анализа калибровочного стандартного раствора путем инжекции гексана. Это дает возможность удостовериться, что сигнал анализируемых компонентов в пробе не вызван предыдущей пробой.

Приемлемый критерий  - величина вносимой ошибки за счет фона инструмента не должна превышать 1% среднего значения определяемых концентраций.

3. Аналитический метод определения  нефтяных углеводородов и н-алканов  

3.1.  Общие положения

Для определения углеводородов нефти использовался метод анализа, основанный на экстракции проб гексаном, очистке экстракта с помощью колоночной хроматографии на окиси алюминия и последующем газо-хроматографическом определении суммарной концентрации нефтяных углеводородов с использованием пламенно-ионизационного детектора.. Для контроля качества проводимого анализа использовалась система суррогатных и внутренних стандартов, вносимых в пробы на разных стадиях анализа. 

Для контроля полноты извлечения углеводородов перед экстракцией в пробы вносили суррогатный  стандарт - дейтерированный тетракозан (С24D50).

3.2.   Экстракция образцов и очистка экстрактов.

         Образец донного отложения перед анализом размораживался,  часть образца взвешивалась и во влажном виде помещалась в колбу Эрленмейера, перемешивалась с равным количеством обезвоженного сульфата натрия и  перетиралась до пылеобразного состояния при помощи шпателя. Затем в пробу вносили суррогатный стандарт (2.5 мкг  н-C24 D50 ),  и дважды проводили экстракцию нефтяных углеводородов гексаном с помощью ультразвуковой бани.                                

       Экстракт высушивали над обезвоженным сульфатом натрия, концентрировали на ротационном испарителе до объёма 1 мл. Затем проводили очистку активированной медью для удаления элементарной серы и пропускали через колонку с окисью алюминия. Фракцию, содержащую углеводороды, элюировали 20 мл гексана. Очищенный экстракт концентрировали до 1 мл и переносили в микровиалу. Для определения выхода суррогатного стандарта  непосредственно перед инструментальным  анализом  вносили  внутренний стандарт ( 5.15 мкг 9,10-дибромантрацена).

3.3. Инструментальный анализ

Анализ проводился на хроматографе  Carlo Erba Mega 5300.

Тип инжектора                                 on column 

Тип детектора                                   ПИД

Тип  колонки                                     Ultra-1 (HP-1)

Длина колонки                                  30 м.

Диаметр колонки                              0.32 мм

Начальная температура колонки     60 0С

Скорость нагрева                              30 0С/мин

Конечная температура                     300 0С

Температура инжектора                   60 0С

Вводимый объём                               1 мкл

Калибровка прибора проводилась с использованием стандартных растворов тяжелой нефти US EPA-API Reference Bay Crude Oil WP681, а также со стандартными растворами н-алканов состава С10 – С40.  Линейность инструмента подтверждалась калибрацией по 5 точкам в интервале концентраций нефти 4-100 мкг/мл (0.01-10.0 мкг/мл для индивидуальных н-алканов). В качестве стандартного раствора н-алканов использован TRPH Standard SFL-601, lot№ L0435 производства ULTRA Scientific, Канада. После каждой аналититической серии калибровка подтверждалась путем анализа стандартного раствора средней концентрации. 

Полученные хроматограммы обрабатывались компьютерным методом с использованием прикладных программы  «MultiChrom», версия 5.0
3.4   Расчет   результатов

     Общее содержание углеводородов нефти (C мкг/г)  рассчитывалось на основании суммарного сигнала  углеводородов, выделяемых хроматографической системой,  в интервале времен удерживания  от н-C10      до н-C36 по уравнению:

 C мкг/г   = ( ATPH - As - AR)(mS)/(AS)(M)(RRFTPH)

где:

ATPH    - суммарная площадь пиков углеводородов  в интервале времен удерживания,

AS     -  площадь пика суррогатного стандарта,

AR     -  площадь пика внутреннего стандарта,

mS     -  количество суррогатного стандарта, мкг,

RRFTPH  - относительный фактор отклика для  cуммы углеводородов нефти

M      -  вес образца (г).

RRFTPH    определяется  путем анализа калибровочных растворов нефти, как: 

RRFTPH  =  (ATPH - AS - AR)(CS)/(AS )(CTPH )

где:

CTPH  - общая концентрация нефти в калибровочном стандарте,

CS    - концентрация суррогата.

3.5. Точность  анализа

 Точность анализа определялась по серии из 8 контрольных образцов воды, содержащей 10 мкг/л  тяжелой нефти. Средний процент извлечения нефтепродуктов составлял 90% при  стандартном отклонении среднего процента  извлечения 10%.

3.6.  Предел обнаружения метода

Предел обнаружения    определенный  статистически с вероятностью 99% по серии повторных   анализов холостых проб  составляет 0.5 мг/кг  для суммы нефтепродуктов и 0.02 мг/кг для суммы индивидуальных н-алканов. Указанные пределы обнаружения были проверены при  анализе  серии  приготовленных контрольных образцов.

3.7. Контроль качества. 

Поступившие пробы анализировались сериями. Партия включала 11 полевых образцов, контрольный образец, приготовленных в лаборатории, и  анализ холостой пробы (процедурный бланк). Одна из проб донных отложений в каждой серии  анализировалась дважды (дубликат).

Для приготовления контрольного образца использовали раствор нефти (US EPA-API Reference Bay Crude Oil WP681) известной концентрации в гексане. The surrogate standard was deuterated tetracosane C24D50. The internal standard was 9,10- dibromanthracene. 

 В качестве суррогатного стандарта использовали дейтерированный н-тетракозан   n-C24D50. В качестве внутреннего стандарта использовали 9,10-дибромантрацен.  

Допускаемые критерии качества анализа: 

Содержание нефтепродуктов в холостой пробе (бланк) - меньше  10 мкг.

Определяемое содержание нефтяных углеводородов в контрольном образце от 65 до 120%   внесенного количества.

Отклонение результатов при анализе дубликатов не более %(25 от среднего значения плюс  величина предела обнаружения метода.

Диапазон значений  величины извлечения суррогатного стандарта   60 -120%

Качество инструментальных данных.

Чувствительность инструмента  определялась 1 раз в день (или после настройки инструмента) путем анализа стандартного раствора, содержащего смесь н-алканов от  n-С10 до n-C36. 

Приемлемый критерий качества - соотношение сигнал:шум = 3:1 для 0.05 нг тетрадекана в инжектируемом   объеме.

Хроматографическое разрешение подтверждалось анализом калибровочных стандартов, проводимого  после каждой аналитической серии.

Критерий качества - разделение по базовой линии  пиков двух стандартов  n-C24 Н50 и n-C24D50.

Линейность калибровки инструмента определялась по  анализу 5-ти стандартных растворов нефти  с концентрацией  от 4 до 100 мкг/мл.

Критерий качества - допустимое стандартное отклонение рассчитанного относительного  фактора отклика RRFTPH    должно  быть меньше 15%.

Стабильность работы инструмента подтверждается после анализа каждой серии образцов  путем анализа  калибровочного  раствора нефти  средней концентрации.

Критерий качества - различия значений величины относительного отклика RRFTPH рассчитанные после анализа каждой серии образцов не должно превышать (15%.

Проверка чистоты инструмента на содержание анализируемых компонентов проводилась после каждого анализа калибровочного стандартного раствора путем инжекции гексана. Это дает возможность удостовериться, что сигнал анализируемых компонентов в пробе не вызван предыдущей пробой.

Приемлемый критерий  - величина вносимой ошибки за счет фона инструмента не должна превышать 1% среднего значения определяемых концентраций. 

При  несоответствии  критериев качества установленным значениям после проведения аналитической серии  производится определение причин  отклонений и повторный анализ  серии.

4.Полихлорированные  бифенилы (анализ индивидуальных конженеров)

4.1 Общие положения
 Для определения полихлорированных бифенилов (ПХБ)  использовался метод анализа, основанный на экстракции анализируемых соединений дихлорметаном в аппарате Сокслета. Для очистки экстрактов применяли активированную медь и колоночную хроматографию с флоризилом. Идентификацию соединений проводили методом хромато-масс-спектрометрии.  Интервалы определения составляют от 0.02 to 500 мкг/кг. Для контроля качества анализа используется система суррогатных изотопно-меченых стандартов, вводимых на различных стадиях анализа. 

После дополнительной стадии мульти-фракционирования на угольной колонке, экстракты анализировались на содержание не-орто-замещённых и моно-орто-замещённых  конженеров ПХБ. См. раздел 4.4.

4.2  Краткое описание метода

4.2.1 Экстракция образцов

Взвешенная часть влажного образца донного отложения перемешивалась с равным количеством обезвоженного сульфата натрия в колбе Эрленмейера. В пробу вносили суррогатный стандарт (смесь изотопно-меченых конженеров ПХБ) и экстрагировали в аппарате Сокслета в течение 16 часов. Экстракт сушили сульфатом натрия. В экстракт добавляли 3 мл гексана,  упаривали на роторном испарителе до объема 1-1.5 мл и проводили очистку экстракта от серы активированной медью. Затем экстракт переносили в колонку с флоризилом (2.1% Н2О). Колонку элюировали гексаном. Фракцию, содержащую ПХБ,  концентрировали до 100 мкл  и переносили в микровиалу. Для определения выхода суррогатных стандартов  непосредственно перед инструментальным анализом  вносили внутренний стандарт –4 нг ПХБ#166.

4.2.2 Инструментальный анализ 

Анализ проводился на хромато-масс-спектрометре Varian Saturn 4D MS/MS.

Тип инжектора


                        split/splitless

Задержка продувки инжектора


1 мин

Время сброса растворителя   


3 мин

Тип колонки                                      

DB-5MS
Длина колонки                 



30 м

Диаметр колонки                  


0.25 мм

Толщина плёнки фазы         


0.25 (
Программирование температуры:

Начальная температура колонки    

80(C
Начальное время задержки 


1 мин

Скорость нагрева      



20(C/мин до 180(C; 4(C/мин до 280(C
Температура детектора


            290(C
Вводимый объём


                       1 мкл

Поток гелия
                        

           
1.2 мл/мин

Область сканирования масс


180-520 а.е.м.

Калибровка прибора проводилась с использованием стандартной смеси полихлорированных бифенилов BP-MS Lot.BPMS0696 производства Wellington Laboratories. Линейность инструмента подтверждалась калибрацией по 5 точкам в интервале концентраций от 1 до 200 нг/мл. После анализа аналитической серии калибровка подтверждалась путём анализа стандартного раствора средней концентрации. 

Обработка результатов анализа проводилась по программе Varian 5.2. 

4.2.3 Идентификация индивидуальных конженеров ПХБ 

Идентификацию проводили по характерным масс-спектрам  и временам удерживания индивидуальных  конженеров ПХБ.

4.2.4 Расчёт результатов
Содержание индивидуальных конженеров ПХБ Cn, мкг/кг рассчитывалось на основании полученных сигналов для каждого конкретного конженера по следующей формуле:

                    Сn = (Sn) mr /(Sr) (RRF)n(REC)s M,

где: Sn – площадь пика конженера ПХБ;

Sr – площадь пика внутреннего стандарта (recovery);

M – масса образца, кг;

mr – количество введенного внутреннего стандарта, мкг;

(RRF)n – относительный фактор отклика для индивидуального конженера ПХБ;

(REC)s – коэффициэнт извлечения соответствующего суррогатного стандарта.

(RRF)n  определяется путём анализа калибровочных растворов ПХБ как:

                    (RRF)n = (Sns ) mrs /(Srs ) mns,

где:  Sns – площадь пика конженера ПХБ в калибровочном растворе;

Srs – площадь пика внутреннего стандарта (recovery) в калибровочном растворе;

mns – количество конженера ПХБ в калибровочном растворе, нг;

mrs – количество внутреннего стандарта в калибровочном растворе, нг.

Коэффициент извлечения  суррогатного стандарта (REC)s определяется по формуле:

                    (REC)s = (Ssur) mr /(Srs)ms(RRFsr),

где:  Ssur – площадь суррогатного стандарта в анализируемом образце;

Srs – площадь внутреннего стандарта в анализируемом образце;

ms – количество введённого суррогатного стандарта в анализируемую пробу, нг;

mr – количество добавленного внутреннего стандарта (recovery), нг;

(RRF)sr – относительный фактор отклика для суррогатного стандарта:

                    RRFsr = (Ssurs) mrs /(Srs) msur
где Ssur и msur – площадь пика и содержание суррогатного стандарта в калибровочном растворе ПХБ, соответственно. 

             Содержание конженеров ПХБ было рассчитано с использованием коэффициэнтов извлечения соответствующих суррогатных изотопно-меченых конженеров ПХБ по каждой группе в зависимости от степени хлорирования.

4.2.5 Предел обнаружения метода 
Предел обнаружения,  определённый статистически с вероятностью 99% по серии повторных анализов холостых образцов, составляет  для индивидуальных конженеров ПХБ (перечень протокола анализа № 7) 0.02 мкг/кг и для моно-орто- и не-орто-замещённых ПХБ (перечень протокола анализа № 8) 0.005 мкг/кг для донных отложений. Указанные пределы обнаружения были проверены в анализе аналитических серий контрольных образцов.

4.3   Контроль качества

Анализ проб проводился сериями. Каждая серия включала 11 полевых образцов, один из которых анализировался дважды (дубликат), сертифицированный материал донных отложений EC-5 производства Национального института водных исследований Канады, и холостую пробу.

В качестве суррогатного стандарта использовали смесь EC9605-SS производства Веллингтоновской лаборатории, содержащую изотопно-меченые конженеры ПХБ #28, #52, #118, #153, #180, #202, #206 and #209.

В качестве внутреннего стандарта использовали ПХБ #166.

Допускаемые критерии качества анализа

Содержание индивидуальных конженеров ПХБ в холостом образце – меньше 1 нг.

Определяемое содержание конженеров ПХБ в сертифицированном материале донных отложений NWRI Канады - EC-5 – соответствовало сертификату анализа для 90% определяемых соединений. 

Отклонение результатов при анализе дубликатов  - не более ( 25% от среднего значения плюс величина предела обнаружения метода, для 90% определяемых соединений. 

Диапазон значений величины извлечения суррогатного стандарта - 40-120%.

Качество инструментальных данных
Чувствительность инструмента  определялась один раз в день (или после настройки прибора) путём анализа стандартного калибровочного раствора ПХБ. 

Приемлемый критерий качества – соотношение сигнал-шум больше  3:1 для 0.01 нг of 13C-ПХБ #180 в инжектируемом объёме.

Хроматографическое разрешение подтверждалось анализом калибровочных стандартов, проводимым до и после анализа аналитической серии. 

Приемлемое значение - полное разделение пиков ПХБ#74 and ПХБ#70.

Масс-спектральное разрешение – определяемое при автоматической настройке прибора для ионов m/z= 264 and 265 как R=l/2b, где l – расстояние между центрами пиков, b – полуширина пиков, не менее 0.95.

Линейность калибровки инструмента  определялась по анализу 5-ти стандартных растворов ПХБ с концентрацией от 1 до 200 нг/мл.

Критерий качества - допустимое стандартное отклонение рассчитанного относительного  фактора отклика RRF   должно  быть меньше 20%.
Стабильность работы инструмента подтверждается до и после анализа  серии образцов  путем анализа  калибровочного  раствора ПХБ средней концентрации.

Критерий качества - различия значений величины относительного отклика RRF, рассчитанные до и после анализа серии образцов, не должно превышать (15%.

Проверка чистоты инструмента на содержание анализируемых компонентов проводилась после каждого анализа калибровочного стандартного раствора путем инжекции гексана. Это дает возможность удостовериться, что сигнал анализируемых компонентов в пробе не вызван предыдущей пробой.

Приемлемый критерий  - величина вносимой ошибки за счет фона инструмента не должна превышать 1% среднего значения определяемых концентраций. 

4.4  Аналитический метод для определения копланарных конженеров ПХБ.

4.4.1   Экстракцию образцов донных отложений для определения не-орто-замещённых и моно-орто-замещённых конженеров ПХБ проводили согласно пункту 4.2.1. В качестве суррогатного стандарта использовали раствор изотопно-меченых конженеров ПХБ NK-LCSP-A производства Веллингтоновской лаборатории.

          Для очистки эктрактов использовали активированную медь, хроматографическое разделение на флоризиле и угольно-целитное фракционирование. Целевую фракцию, содержащую копланарные конженеры ПХБ элюировали смесью растворителей толуол-этилацетат = 1:1. Для дополнительной очистки использовали активированный алюминий.  

Инструментальный анализ и расчёты см. пункты 4.2.2 и 4.2.4
4.4.2 Допустимые критерии качества анализа

Содержание индивидуальных конженеров ПХБ в холостом образце – меньше 1 нг.

Определяемое содержание конженеров ПХБ в сертифицированном материале донных отложений NWRI Канады – DX-3 – соответствовало сертификату анализа для 90% определяемых соединений. 

Отклонение результатов при анализе дубликатов  - не более ( 25% от среднего значения плюс величина предела обнаружения метода, для 90% определяемых соединений. 

Диапазон значений величины извлечения суррогатного стандарта - 40-120%.

Качество инструментальных данных

Чувствительность инструмента  определялась один раз в день (или после настройки прибора) путём анализа стандартного калибровочного раствора ПХБ. 

Приемлемый критерий качества – соотношение сигнал-шум больше  3:1 для 0.01 нг of 13C-ПХБ #126 в инжектируемом объёме.

Хроматографическое разрешение подтверждалось анализом калибровочных стандартов, проводимым до и после анализа аналитической серии. 

Приемлемое значение - полное разделение пиков ПХБ#123 and ПХБ#118.

Часть 2

5.  Анализ проб донных отложений на содержание тяжелых металлов, органического углерода и механического состава            

Анализ проб донных отложений, поступивших в НПО “Тайфун” 23.05.2001 г., на содержание тяжелых металлов был выполнен  согласно методам SW-846 Американского агенства по охране окружающей среды. Определение тяжелых металлов в донных отложениях проводилось атомно-абсорбциoнным методом после полного разложения проб смесью плавиковой, азотной и соляной кислот.


Концентрации серебра, мышьяка, селена, олова, кадмия, свинца во всех пробах донных отложений  измеряли атомно-абсорбционным методом  в режиме электротермической атомизации на спектрофотометре фирмы Перкин Элмер модель Z-3030  с графитовой печью HGA 600 и коррекцией фона на основе эффекта Зеемана. Cодержание цинка, железа, бария, никеля, меди, хрома определяли атомно- абсорбционным методом  в пламенном режиме на спектрофотометре фирмы Перкин Элмер модель В-3030, содержание хрома в двух пробах с низким содержанием элемента в образцах определяли атомно-абсорбционным методом в термическом режиме. Ртуть анализировали методом “холодного пара” на ртутном анализаторе фирмы Перкин Элмер MAS-50. Органический углерод определяли спектрофотометрическим методом после окисления углерода органических соединений раствором бихромата калия согласно ГОСТ 26213-91 Почвы. Методы определения органического вещества.


Определение гранулометрического состава  проводили седиментационным методом с гравиметрическим окончанием.

Использованные в работе методы и пределы обнаружения представлены в таблице 1.

5.1 Программа контроля качества аналитических работ при анализе  металлов, органического углерода и механического состава


Программа контроля качества для проводимых анализов включала оценку возможного загрязнения проб в ходе пробоподготовки и анализа, оценку правильности проводимых измерений и оценку воспроизводимости результатов.


Пробы донных отложений на содержание тяжелых металлов анализировались двумя сериями. Каждая серия включала 11 полевых проб. Для оценки возможного загрязнения проб в ходе пробоподготовки и анализа  одновременно с полевыми пробами донных отложений в каждой серии проводился анализ холостой пробы.


Для подтверждения правильности результатов анализа в первой партии образцов был проанализирован сертифицированный стандартный материал донных отложений (MESS-1). Поскольку стандартный образец донных отложений не аттестован на содержание серебра и бария, во второй серии для контроля был использован почвенный образец для контроля качества (QCS-240) фирмы Environmental Resource Associates.


Влияние матрицы анализируемых образцов на правильность анализа оценивалось по извлечению известного внесенного количества исследуемых металлов.  


Воспроизводимость результатов  подтверждалась повторным анализом одного полевого образца в каждой серии анализов.


Допустимые критерии качества анализа:

 - отклонение результатов при анализе дубликатов не должно превышать 20%  от среднего значения,

- погрешность при анализе сертифицированного образца не должна превышать 20%.

- величина извлеченной добавки не должна выходить за пределы диапазона  80-120%.


Анализ донных отложений на содержание органического углерода и механического состава проводился в одну серию. В качестве контрольных образцов при определении органического вещества донных отложений были использованы сертифицированный почвенный образец (ГСО 6376-92) и дубликат, при анализе механического состава только дубликат.

5.2 Результаты контроля качества   


Результаты контроля качества при определении металлов в пробах донных отложений представлены  в табл. 1/5 и 1/6.   


Результаты анализа холостых проб в первой и второй серии анализа показывают, что при пробоподготовке и анализе не происходит существенного загрязнения образцов исследуемыми металлами. 


Анализ сертифицированного  образца донных отложений выполнен с погрешностью для разных элементов от 3,4 до 17,6%, почвенного образца для контроля качества - с погрешностью от 0 до 16,9%.   


Повторный анализ проб (анализ дубликатов) показал, что расхождение результатов анализа дубликатов для разных элементов  изменяется от 0 до 17%. 


Согласно полученным результатам, внесенная добавка исследуемых металлов извлекается с погрешностью 85-110%, следовательно матрица донных отложений не оказывает влияния на правильность анализа. 


Результаты контроля качества при определении органического вещества и механического состава донных отложений представлены в табл. 3/2. При определении органического вещества анализ сертифицированного образца почвы ГСО 6376-92 выполнен с погрешностью 1,4%, анализ дубликатов показал расхождение в 7,4%. Расхождение дубликатов при определении механического состава  изменялось по фракциям от 1,5 до 30%  и составило в среднем 9,7%.

Часть 3

6. Хлорированные пестициды 

6.1 Экстрация и очистка образцов донных отложений

PRIVATE 

· 10г воздушно-сухого образца смачивали  1% раствором NH4Cl на 24 часа; 

· 60 мл смеси ацетон/гексан (1:1) добавляли и встряхивали в течение 1 часа, затем центрифугировали и растворитель декантировали через воронку. Экстракцию повторяли и экстракты объединяли;

· 250мл дистиллированной воды добавляли к объединенному экстракту и всряхивали в делительной воронке в течение 5 мин, водный слой отделяли, гексановый слой пропускали через обезвоженный сульфат натрия в грушевидную колбу. Водный слой возвращали в делительную воронку и повторяли экстракцию 10 мл гексана дважды, соединяя экстракты в грушевидной колбе для ротационного испарителя; 

· экстракт упаривали на ротационном испарителе до объема  4-5 мл и количественно переносили в градуированную коническую пробирку;
· объём экстракта упаривали до 1 мл в токе очищенного через уголь воздуха;

· дальнейшую очистку экстракта проводили на хроматографической колонке с дезактивированным флоризилом. Первую фракцию, содержащую ПХБ, pp-DDE, гептахлор, альдрин, гексахлорбензол, α-ГХЦГ, цис- и транс-хлордан, элюировали 50 мл гексана, вторую и третью элюировали смесями растворителей гексан-дихлорметан в разных соотношениях. Вторую и третью фракцию элюатов объединяли для анализа остальной части пестицидов;

6.2 Условия газо-хроматографического анализа

· Температура инжектора                   - 250 C;

· Температура детектора                     - 350 C; 

· Продувка детектора - азот,              - 29 мл.мин;

· Газ носитель                                      - азот;

· Давление на входе в колонку          - 15 psi;

· Начальная температура                   - 80(С в течение 1 мин;

·  скорость подъема температуры     - 3,5(С/ мин до 280(С, конечная температура 

                                                                   поддерживается в течение 15 мин.

                                                        НПО “ Тайфун”
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Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА  N 1/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1, Металлы

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Meталлы
Метод анализа: Сборник SW-846 Американского Агенства по охране окружающей среды

Приборы: AAС Перкин Элмер B-3030, AAС Перкин Элмер B-3030, Перкин Элмер MAS-50
Валовое содержание металлов в донных отложениях, мг/кг сух. веса                                                      

Meталл
Код образца


C-2000

DP-2
NC-2000 

A-1
NC-2000

A-2
NC-2000

A-3
NC-2000

A-5
NC-2000

A-6

Ag
0,025
< 0,005
 0,019
0,026
 0,009
< 0,005

As
4,77
4,04
2,40
0,42
1,58
0,62

Ba
669
205
251
348
241
211

Cd
0,076
0,040
0,033
0,029
0,066
0,068

Cu
20,3
2,54
4,49
4,16
6,37
3,80

Cr
33,6
28,4
18,2
19,1
9,72
21,5

Pb
4,50
4,37
4,49
5,71
1,34
1,69

Hg
0,013
0,011
0,023
0,016
0,018
0,020

Se
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1

Sn
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10

Ni
15,3
6,26
9,57
5,90
9,05
7,30

Fe
6160
4590
4570
3840
3440
4000

Zn
24,5
5,18
4,82
5,90
12,5
7,96

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина              
канд. биол. наук
 НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 1/2
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1, Металлы

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Meталлы
Метод анализа: Сборник SW-846 Американского Агенства по охране окружающей среды

Приборы: AAС Перкин Элмер B-3030, AAС Перкин Элмер B-3030, Перкин Элмер MAS-50
Валовое содержание металлов в донных отложениях, мг/кг сух. веса 

Meталл
Код образца


NC-2000

A-7
NC-2000 

A-8 D
NC-2000

A-9
NC-2000

A-10
NC-2000

A-12
NC-2000

A-12 LD

Ag
0,006
< 0,005
 0,007
 0,005
 < 0,005
< 0,005

As
2,92
0,92
2,66
0,97
4,68
3,94

Ba
219
167
274
259
234
272

Cd
0,031
0,074
0,052
0,066
0,058
0,049

Cu
8,40
4,50
10,8
3,16
12,5
11,8

Cr
37,3
13,9
52,9
18,6
53,6
51,3

Pb
5,77
1,38
7,55
3,74
5,53
6,42

Hg
0,025
0,017
0,033
0,012
0,024
0,021

Se
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1

Sn
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10

Ni
13,5
11,4
22,5
5,64
21,1
22,4

Fe
6280
4530
6730
4750
7550
7400

Zn
14,2
10,2
18,8
5,69
25,2
26,0

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина                                         

канд. биол. наук

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 1/3
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 2, Металлы

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Meталлы
Метод анализа: Сборник SW-846 Американского Агенства по охране окружающей среды

Приборы: AAС Перкин Элмер B-3030, AAС Перкин Элмер B-3030, Перкин Элмер MAS-50
Валовое содержание металлов в донных отложениях, мг/кг сух. веса 

Meталл
Код образца


NC-2000 

A- 13
MC-2000

A-4
MC-2000

A-11
MC-2000

B-1
MC-2000

B-1, LD
MC-2000

B-2

Ag
0,022
0,022
0,009
0,029
0,025
 0,007

As
4,45
0,78
0,75
6,71
6,38
1,65

Ba
198
107
624
276
285
324

Cd
0,037
0,034
0,046
0,099
0,108
0,085

Cu
8,00
4,35
3,23
21,9
22,0
7,00

Cr
30,6
2,08
55,3
69,3
76,2
47,2

Pb
5,40
0,69
3,29
7,60
8,91
2,81

Hg
0,032
0,046
0,009
0,068
0,065
0,020

Se
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1

Sn
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10

Ni
11,8
5,42
7,88
34,2
37,4
16,3

Fe
5640
1600
4880
9680
9680
6020

Zn
14,2
2,77
9,13
52,9
54,4
19,5

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина             
канд. биол. наук

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 1/4
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 2, Металлы

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Meталлы
Метод анализа: Сборник SW-846 Американского Агенства по охране окружающей среды

Приборы: AAС Перкин Элмер B-3030, AAС Перкин Элмер B-3030, Перкин Элмер MAS-50
Валовое содержание металлов в донных отложениях, мг/кг сух. веса 

Meталл
Код образца 


MC-2000

B-3
MC-2000

B-4
MC-2000

IS 1-1
MC-2000

IS 1-1, FD
MC-2000

IS 2-1
MC-2000

IS 2-2

Ag
 0,011
0,027
0,032
0,022
0,026
0,022

As
3,40
6,18
4,22
3,96
5,57
2,71

Ba
244
233
314
280
246
69,7

Cd
0,051
0,057
0,083
0,090
0,095
0,022

Cu
8,60
11,4
13,9
11,9
10,2
5,37

Cr
38,8
36,3
60,2
50,4
21,2
4,74

Pb
3,11
3,04
8,03
7,53
5,79
2,23

Hg
0,010
0,032
0,035
0,037
0,033
0,012

Se
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1
< 0,1

Sn
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10
< 10

Ni
17,7
18,1
27,2
30,6
16,7
10,9

Fe
6050
7550
7670
8000
6840
3510

Zn
20,8
35,2
37,8
30,6
23,9
7,53

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина             
канд. биол. наук
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 1/5

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1, Металлы

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Meталлы
Метод анализа: Сборник SW-846 Американского Агенства по охране окружающей среды

Приборы: AAС Перкин Элмер B-3030, AAС Перкин Элмер B-3030, Перкин Элмер MAS-50
СВОДНАЯ ТАБЛИЦА КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА
Meталл
Холостая проба № 1

мг/кг
Расхождение дубликатов,

%D
Извлечениедобавки,

% R
Предел обнаружения, 

мг/кг
Сертифицированный образец

QCS Lot.240, мг/кг






Ceртифициров.
Определено

Ag
< 0,005
0
87,5
0,005
39,1
36,7

As
< 0,5
17,2
85,1
0,5
43,7
37,9

Ba
< 5,0
15,0
102
5,0
873
725

Cd
0,01
16,8
91,1
0,005
38,4
38,8

Cu
  < 1,00
5,8
104
1,00
73,1
73,8

Cr
1,1
4,4
97,2
0,05
148
148

Fe
3,8
2,0
106
1,5
21700
25230

Pb
< 0,05
14,9
94,4
0,05
69,4
64,8

Hg
< 0,005
13,3
87,8
0,005
1,18
1,09

Se
< 0,10
0
103
0,1
52,2
46,9

Sn
< 10
0
89,7
10
93,2
88,0

Ni
< 5,0
6,0
87,9
5,0
58,8
51,4

Zn
1,0
3,1
95,3
0,5
188
174

%R= (( SSR-SR)/ SA)(100                                                        %D=((SR1-SR2 )/SR) (100

SSR- Содержание металла в образце с добавкой             SR1 - Результат 1-го анализа 

SR- Содержание металла в исходном образце,                 SR2 - Результат 2-го анализа 

SA- Внесенное количество металла                                      SR=(SR1+SR2)/2 

Контрольный предел  %R= 80-120 %                                   Контрольный предел  %D= 20 %

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина              
канд. биол. наук

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 1/6

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 2, Металлы

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Meталлы
Метод анализа: Сборник SW-846 Американского Агенства по охране окружающей среды

Приборы: AAС Перкин Элмер B-3030, AAС Перкин Элмер B-3030, Перкин Элмер MAS-50
 СВОДНАЯ ТАБЛИЦА КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА
Meталл
Холостая проба № 2

мг/кг
Расхождение дубликатов,

%D
Извлечение добавки,

% R
Предел обнаружения, 

мг/кг
Сертифицированный образец

QCS Lot.240, мг/кг






Ceртифицир.
Определено

Ag
< 0,005
14,8
87,5
0,005
-
-

As
< 0,5
5,0
107
0,5
10,6
8,92

Ba
< 5,0
3,2
88,8
5,0
-
-

Cd
0,01
8,7
90,5
0,005
0,59
0,57

Cu
  < 1,00
0,5
97,0
1,00
25,1
24,4

Cr
1,1
9,5
91,4
0,05
71,0
58,6

Fe
4,5
0
89,9
1,5
30520
28670

Pb
< 0,05
15,8
89,3
0,05
34,0
29,8

Hg
< 0,005
4,5
90,1
0,005
0,171
0,160

Se
< 0,10
0
85,1
0,1
0,34
0,28

Sn
< 10
0
97,5
10
3,98
< 10

Ni
< 5,0
8,9
89,6
5,0
29,5
24,2

Zn
1,1
2,8
110
0,5
191
204

%R= (( SSR-SR)/ SA)(100                                                        %D=((SR1-SR2 )/SR) (100

SSR- Содержание металла в образце с добавкой             SR1 - Результат 1-го анализа 

SR- Содержание металла в исходном образце,                 SR2 - Результат 2-го анализа 

SA- Внесенное количество металла                                      SR=(SR1+SR2)/2 

Контрольный предел  %R= 80-120 %                                   Контрольный предел  %D= 20 %

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина              
канд. биол. наук
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 2/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Механический анализ

Метод анализа: Российский

Результаты механического анализа 

Код образца
Размер механических элементов (в мм) и их содержание (в %) 


>1


1-0,5
0,5-0,25
0,25-0,05
0,05-0,01
0,01-0,005
0,005-0,001
< 0,001

C-2000 DP-2
45,4


3,47
6,82
18,25
8,44
3,37
8,62
5,63

NC-2000 A-1
14,25
2,57
2,90
78,99
0,36
0,07
< 0,01
0,86

NC-2000 A-2
1,03
0,30
6,17
85,41
1,44
0,87
1,12
3,66

NC-2000 A-2, LD
1,23
0,41
6,89
84,11
1,54
0,89
1,17
3,76

NC-2000 A-3
11,72
0,48
0,79
81,60
1,52
0,44
0,88
2,57

NC-2000 A-5
3,31
4,88
5,92
75,35
2,65
0,76
4,86
2,27

NC-2000 A-6
17,63
2,25
1,69
75,37
0,50
0,31
0,67
1,58

NC-2000 A-7
9,86
4,37
5,16
69,85
4,05
2,54
2,04
2,13

NC-2000 A-8 D
5,46
1,08
1,05
90,67
0,50
0,08
0,25
0,91

NC-2000 A-9
25,44
4,55
3,04
58,74
0,86
1,12
3,30
2,95

NC-2000 A-10
1,67
0,40
0,63
89,74
2,98
3,41
0,15
1,02

NC-2000 A-12
0,71
0,14
0,67
17,06
74,31
1,04
2,91
3,16

NC-2000 A-13
28,67
2,86
3,94
60,32
1,56
0,68
0,70
1,27

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина             

канд. биол. наук
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 2/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Механический анализ
Метод анализа: Российский

Результаты механического анализа 

Код образца
Размер механических элементов (в мм) и их содержание (в %) 


>1


1-0,5
0,5-0,25
0,25-0,05
0,05-0,01
0,01-0,005
0,005-0,001
< 0,001

MC-2000 A-4
88,51


3,48
1,80
1,06
1,06
0,43
1,31
2,35

MC-2000 A-11
8,00
0,12
0,70
88,88
0,33
0,20
0,07
1,70

MC-2000 B-1
1,44
0,42
4,23
37,9
42,53
5,18
4,02
4,28

MC-2000 B-2
5,38
0,70
0,55
85,54
2,98
0,09
1,91
2,85

MC-2000 B-3
38,55
1,12
0,90
53,33
2,02
0,31
1,86
1,91

MC-2000 B-4
15,64
1,77
4,90
55,77
6,39
2,98
10,41
2,14

MC-2000 IS 1-1
< 0,01
< 0,01
< 0,01
60,32
25,21
9,01
2,40
3,60

MC-2000 IS1-1 FD
< 0,01
< 0,01
< 0,01
59,45
26,15
8,98
2,60
2,82

MC-2000 IS 2-1
40,17
10,19
28,71
4,68
7,04
1,40
3,97
3,84

MC-2000 IS 2-2
77,34
1,26
0,78
11,93
3,92
0,81
1,49
2,47

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина             
канд. биол. наук
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА  N 3/1
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: Органическое вещество
Метод анализа: Российский

Coдержание органического вещества, мг/кг сух. веса

Код образца
Содержание органического вещества

C-2000 DP-2
15100

NC-2000 A-1
1200

NC-2000 A-2
11300

NC-2000 A-3
3200

NC-2000 A-5
8000

NC-2000 A-6
2800

NC-2000 A-7
7100

NC-2000 A-8 D
1300

NC-2000 A-9
6000

NC-2000 A-10
1200

NC-2000 A-12
9900

NC-2000 A-13
6400

MC-2000 A-4
19600

MC-2000 A-11
1100

MC-2000 B-1
16900

MC-2000 B-2
3000

MC-2000 B-3
5900

MC-2000 B-4
8500

MC-2000 IS 1-1
5800

MC-2000 IS1-1, FD
5100

MC-2000 IS 2-1
25100

MC-2000 IS 2-1, LD
23300

MC-2000 IS 2-2
11200

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина              
канд. биол. наук
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ  АНАЛИЗА N 3/2
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  Каспий 2000

Матрица: Донные отложения

Код аналитической серии: # 1, механический анализ, органическое вещество

Дата поступления: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Tип анализа: механический анализ, органическое вещество

Метод анализа: Российский

 СВОДНАЯ ТАБЛИЦА КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА

Параметр
Расхождение дубликатов, D%
Сертифицированный материал

 ГСО 6376-92, мг/кг
Предел обнаружения 



Ceртифицировано
Определено


Механический анализ
9,7
-
-
1%

Органическое вещество 
7,4
22620
22300
100 мг/кг

%D=((SR1-SR2 )/SR) (100

SR1 - Результат 1-го анализа 

SR1 - Результат 2-го анализа 

SR=(SR1+SR2)/2 

Контрольный предел  %D= 20 %

Начальник химико-аналитического центра                                      A.В. Koноплев

доктор биол. наук

Зав. сектора неорганичекого анализа                                                 T.Н. Moршина              
канд. биол. наук
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.

                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  4/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-D/F
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: диоксины/фураны

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8280A

Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A

Содержание полихлорированных дибензодиоксинов и дибензофуранов в донных отложениях, нг/кг сух. веса
Соединение
C-2000 DP-2
NC-2000

A-7
NC-2000

A-12
NC-2000

A-13
NC-2000

A-3
NC-2000

A-3D

2,3,7,8-TХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,8,9-ГептаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

ОХДД
<2
<2
2
<2
<2
<2

2,3,7,8-TХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

2,3,4,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

2,3,4,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,7,8- ГертаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,7,8,9- ГертаХДФ 
<1
<1
<1
<1
<1
<1

ОХДФ
<2
<2
<2
<2
<2
<2

Total Concentration in TEF, ng/Kg


0,002




% извлечения суррогатных внутренних стандартов

(13C12)2,3,7,8-TХДД
91
93
90
88
89
87

(13C12)2,3,7,8-TХДФ
93
95
92
89
87
90

(13C121,2,3,7,8-ПеХДД
89
90
87
79
85
89

(13C121,2,3,7,8- ПеХДФ
99
98
96
86
79
80

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДД
70
85
71
78
72
79

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
90
93
89
89
87
80

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДД
88
91
85
91
90
89

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДФ
90
92
87
85
97
91

(13C12 )ОХДФ
92
95
90
92
99
96

Начальник ХАЦ                                                                                   А.В.Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                 Е.М.Пасынкова

Контроль качества анализа                                                                 Д.П.Самсонов
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.

                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  4/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-D/F
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: диоксины/фураны

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8280A

Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A

Содержание полихлорированных дибензодиоксинов и дибензофуранов в донных отложениях, нг/кг сух. веса
Соединение
MC-2000

IS-1-1
MC-2000

IS-1-1FB
MC-2000

A-11
NC-2000

A-2
NC-2000

A-9
NC-2000

A-5

2,3,7,8-TХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,8,9-ГептаХДД
1
<1
<1
<1
<1
<1

ОХДД
4
3
<2
<2
3
3

2,3,7,8-TХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

2,3,4,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

2,3,4,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,7,8- ГертаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,7,8,9- ГертаХДФ 
<1
<1
<1
<1
<1
<1

ОХДФ
<2
<2
<2
<2
<2
<2

Total Concentration in TEF, ng/Kg
0,014
0,003


0,003
0,003

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

(13C12)2,3,7,8-TХДД
89
88
90
87
92
87

(13C12)2,3,7,8-TХДФ
85
79
81
79
81
77

(13C121,2,3,7,8-ПеХДД
87
85
88
84
88
81

(13C121,2,3,7,8- ПеХДФ
83
90
92
80
86
85

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДД
79
70
74
71
75
78

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
93
78
80
76
80
77

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДД
89
80
82
80
96
83

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДФ
93
91
90
88
94
87

(13C12 )ОХДФ
90
89
94
89
97
90

Начальник ХАЦ                                                                                   А.В.Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                 Е.М.Пасынкова

Контроль качества анализа                                                                 Д.П.Самсонов
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.

                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  4/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-D/F
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: диоксины/фураны

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8280A

Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A

Содержание полихлорированных дибензодиоксинов и дибензофуранов в донных отложениях, нг/кг сух. веса
Соединение
MC-2000

B-3
MC-2000

A-4
MC-2000

B-4
NC-2000

A-1
NC-2000

A-10
NC-2000

A-10D

2,3,7,8-TХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,8,9-ГептаХДД
<1
<1
1
<1
<1
<1

ОХДД
<2
2
7
<2
<2
<2

2,3,7,8-TХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

2,3,4,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

2,3,4,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,7,8- ГертаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,7,8,9- ГертаХДФ 
<1
<1
<1
<1
<1
<1

ОХДФ
<2
<2
<2
<2
<2
<2

Total Concentration in TEF, ng/Kg

0,002
0,017




% извлечения суррогатных внутренних стандартов

(13C12)2,3,7,8-TХДД
87
85
86
90
81
85

(13C12)2,3,7,8-TХДФ
79
75
71
78
70
73

(13C121,2,3,7,8-ПеХДД
71
90
90
95
87
88

(13C121,2,3,7,8- ПеХДФ
70
79
76
86
76
79

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДД
85
70
72
70
71
74

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
91
89
77
73
83
80

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДД
80
72
80
71
88
85

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДФ
90
80
83
80
79
81

(13C12 )ОХДФ
89
89
85
79
89
90

Начальник ХАЦ                                                                                   А.В.Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                 Е.М.Пасынкова

Контроль качества анализа                                                                 Д.П.Самсонов
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.

                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  4/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-D/F
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: диоксины/фураны

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8280A

Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A

Содержание полихлорированных дибензодиоксинов и дибензофуранов в донных отложениях, нг/кг сух. веса
Соединение
MC-2000

B-2
MC-2000

IS-2-2
MC-2000

IS-2-1
MC-2000

B-1
NC-2000

A-6
NC-2000

A-8D

2,3,7,8-TХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДД
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДД
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,8,9-ГептаХДД
<1
<1
1
2
<1
<1

ОХДД
2
3
4
10
<2
<2

2,3,7,8-TХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

2,3,4,7,8-ПеХДФ
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5
<0,5

1,2,3,4,7,8-ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

2,3,4,6,7,8- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,7,8,9- ГексаХДФ
<1
<1
<1
<1
<1
<1

1,2,3,4,6,7,8- ГертаХДФ
<1
<1
<1
1,5
<1
<1

1,2,3,4,7,8,9- ГертаХДФ 
<1
<1
<1
<1
<1
<1

ОХДФ
<2
<2
<2
<2
<2
<2

Total Concentration in TEF, ng/Kg
0,002
0,003
0,014
0,045



% извлечения суррогатных внутренних стандартов

(13C12)2,3,7,8-TХДД
80
86
89
95
90
91

(13C12)2,3,7,8-TХДФ
72
78
79
92
87
79

(13C121,2,3,7,8-ПеХДД
88
89
92
93
92
89

(13C121,2,3,7,8- ПеХДФ
90
76
80
89
94
90

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДД
75
77
73
92
84
91

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
82
80
83
80
90
89

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДД
90
89
91
89
87
93

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДФ
89
82
89
95
92
90

(13C12 )ОХДФ
87
89
92
93
90
89

Начальник ХАЦ                                                                                   А.В.Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                 Е.М.Пасынкова

Контроль качества анализа                                                                 Д.П.Самсонов
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.

                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  4/3

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-D/F
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: диоксины/фураны

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8280A

Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
                                         РЕЗУЛЬТАТЫ АНАЛИЗА КОНТРОЛЬНЫХ ОБРАЗЦОВ

Соединение
Холостой образец #1

пг
Расхождение дубликатов,

%D
Предел обнаружения, 

нг/кг
сертифицированный материал донных отложений DX-3, нг/кг





Сертиф. значение
Определено

2,3,7,8-TХДД
<25
0
0,5
121 + 43
108

1,2,3,7,8-ПеХДД
<25
0
0,5
19 + 7
14

1,2,3,4,7,8-ГексаХДД
<50
0
1
20 + 10
36

1,2,3,6,7,8- ГексаХДД
<50
0
1
60 + 18
53

1,2,3,7,8,9- ГексаХДД
<50
0
1
37 + 16
32

1,2,3,4,6,8,9-ГептаХДД
<50
0
1
501 + 129
612

ОХДД
<100
0
2
3067 + 888
3255

2,3,7,8-TХДФ
<25
0
0,5
47 + 31
68

1,2,3,7,8-ПеХДФ
<25
0
0,5
35 + 17
31

2,3,4,7,8-ПеХДФ
<25
0
0,5
45 + 16
63

1,2,3,4,7,8-ГексаХДФ
<50
0
1
437 + 151
523

1,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
<50
0
1
96 + 46
85

2,3,4,6,7,8- ГексаХДФ
<50
0
1
16 + 32
50

1,2,3,7,8,9- ГексаХДФ
<50
0
1
39 + 31
40

1,2,3,4,6,7,8- ГертаХДФ
<50
0
1
1923 + 558
1781

1,2,3,4,7,8,9- ГертаХДФ 
<50
0
1
98 + 39
101

ОХДФ
<100
0
2
3875 + 1328
4706

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

(13C12)2,3,7,8-TХДД
91

0,5

89

(13C12)2,3,7,8-TХДФ
89

0,5

90

(13C121,2,3,7,8-ПеХДД
85

0,5

80

(13C121,2,3,7,8- ПеХДФ
91

0,5

88

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДД
90

1

91

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
87

1

89

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГептХДД
89

1

94

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДФ
92

1

90

(13C12 )ОХДФ
90

2

89

Начальник ХАЦ                                                                                   А.В.Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                 Е.М.Пасынкова

Контроль качества анализа                                                                 Д.П.Самсонов
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.

                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  4/6

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-D/F
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: диоксины/фураны

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8280A

Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
РЕЗУЛЬТАТЫ АНАЛИЗА КОНТРОЛЬНЫХ ОБРАЗЦОВ

Соединение
Холостой образец #2

пг
Расхождение дубликатов,

%D
Предел обнаружения, 

нг/кг
сертифицированный материал донных отложений DX-3, нг/кг





Сертиф. значение
Определено

2,3,7,8-TХДД
<25
0
0,5
121 + 43
110

1,2,3,7,8-ПеХДД
<25
0
0,5
19 + 7
21

1,2,3,4,7,8-ГексаХДД
<50
0
1
20 + 10
20

1,2,3,6,7,8- ГексаХДД
<50
0
1
60 + 18
44

1,2,3,7,8,9- ГексаХДД
<50
0
1
37 + 16
31

1,2,3,4,6,8,9-ГептаХДД
<50
0
1
501 + 129
578

ОХДД
<100
0
2
3067 + 888
3082

2,3,7,8-TХДФ
<25
0
0,5
47 + 31
66

1,2,3,7,8-ПеХДФ
<25
0
0,5
35 + 17
29

2,3,4,7,8-ПеХДФ
<25
0
0,5
45 + 16
65

1,2,3,4,7,8-ГексаХДФ
<50
0
1
437 + 151
320

1,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
<50
0
1
96 + 46
50

2,3,4,6,7,8- ГексаХДФ
<50
0
1
16 + 32
32

1,2,3,7,8,9- ГексаХДФ
<50
0
1
39 + 31
26

1,2,3,4,6,7,8- ГертаХДФ
<50
0
1
1923 + 558
1853

1,2,3,4,7,8,9- ГертаХДФ 
<50
0
1
98 + 39
96

ОХДФ
<100
0
2
3875 + 1328
4331

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

(13C12)2,3,7,8-TХДД
89

0,5

91

(13C12)2,3,7,8-TХДФ
90

0,5

87

(13C121,2,3,7,8-ПеХДД
88

0,5

89

(13C121,2,3,7,8- ПеХДФ
93

0,5

91

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДД
91

1

79

(13C121,2,3,6,7,8- ГексаХДФ
87

1

90

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГептХДД
90

1

87

(13C121,2,3,4,6,7,8- ГепХДФ
88

1

93

(13C12 )ОХДФ
92

2

90

Начальник ХАЦ                                                                                   А.В.Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                 Е.М.Пасынкова

Контроль качества анализа                                                                 Д.П.Самсонов  

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/1   (1 из2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса

Соединение
C – 2000

DP - 2
NC – 2000

A - 7
NC – 2000

A – 7 D
NC – 2000

A - 12
NC – 2000

A - 13
NC – 2000

A - 3

Нафталин
4.49
1.94
2.43
1.93
1.59
0.94

2-Метилнафталин
4.37
0.87
0.92
0.95
1.14
1.12

1-Метилнафталин
3.03
2.06
2.55
1.39
0.87
0.50

C2-Нафталины
10.6
<0.3
<0.3
22.5
2.82
1.90

C3-Нафталины
6.76
<0.3
<0.3
2.41
1.70
<0.3

C4-Нафталины
3.53
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3

Бифенил
1.66
0.43
0.51
0.79
<0.3
<0.3

Аценафтен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Аценафтилен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
0.64
<0.1

Флуорен
0.96
<0.1
<0.1
0.14
<0.1
<0.1

C1-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Фенантрен
3.03
0.65
1.32
1.11
0.60
<0.3

Антрацен
0.33
0.33
0.38
0.18
0.25
<0.1

C1-Фен/Антр
6.80
<0.1
<0.1
2.44
1.04
<0.1

C2- Фен/Антр
7.19
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

C3- Фен/Антр
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

C4- Фен/Антр
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Дибензотиофен
0.42
<0.2
<0.2
0.27
<0.2
<0.2

C1-Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Флуорантен
2.88
1.64
0.81
1.44
1.60
<0.2

Пирен
1.57
0.28
0.33
0.77
0.80
<0.2

C1-Флуор/Пирены
0.83
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2- Флуор/Пирены
0.97
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3- Флуор/Пирены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Бензо(a)антрацен
0.75
<0.1
<0.1
0.22
0.64
<0.1

Хризен
2.53
1.36
1.40
0.83
0.99
<0.2

C1-Хризены
2.98
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Хризены
3.20
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C4-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/1   (2 из2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
C – 2000

DP - 2
NC – 2000

A - 7
NC – 2000

A – 7 D
NC – 2000

A - 12
NC – 2000

A - 13
NC – 2000

A - 3

Бензо(b)флуорантен
3.95
0.46
0.85
1.26
1.41
<0.3

Бензо(k)флуорантен
3.99
<0.3
0.40
0.91
1.07
<0.3

Бензо(e)пирен
3.95
<0.3
<0.3
1.06
0.77
<0.3

Бензо(a)пирен
1.81
<0.3
<0.3
0.83
0.73
<0.3

Перилен
2.16
0.53
0.46
2.09
1.07
<0.3

Индено(1,2,3-c,d)пирен
5.57
1.33
1.45
1.29
0.82
<0.3

Дибенз(a,h)антрацен
0.77
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3

Бензо(g,h,i)перилен
6.03
1.11
0.85
0.98
0.53
<0.3

% извлечения суррогатных стандартов

Нафталин - d8
57
54
40
53
56
55

Аценафтен - d10
67
100
48
89
63
62

Фенантрен - d10
84
58
57
65
70
73

Хризен - d12
119
49
100
87
102
108

Перилен - d12
60
63
95
73
74
97

Начальник ХАЦ                                                                                     A.В. Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                    E.M. Пасынкова

Контроль качества                                                                                  Г.В.Черник
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/2 (1 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
MC – 2000

IS 1 – 1
MC – 2000

IS 1 – 1 FD
MC – 2000

A – 11
NC – 2000

A – 2``
NC – 2000

A – 9```
NC – 2000

A – 5`

Нафталин
2.11
5.13
0.70
1.59
1.32
1.36

2-Метилнафталин
4.56
6.07
<0.3
2.17
1.26
1.60

1-Метилнафталин
4.12
3.39
<0.3
0.98
0.73
0.83

C2-Нафталины
3.58
6.06
1.79
3.62
3.51
3.50

C3-Нафталины
6.15
12.2
<0.3
4.14
2.38
<0.3

C4-Нафталины
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3
1.06
<0.3

Бифенил
<0.3
2.85
0.24
0.54
<0.3
0.38

Аценафтен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Аценафтилен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
0.20
<0.1

Флуорен
2.78
1.79
<0.1
0.32
0.38
0.24

C1-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Фенантрен
4.23
4.12
<0.3
0.39
0.49
0.89

Антрацен
6.43
0.77
<0.1
<0.1
0.13
0.16

C1-Фен/Антр
13.3
11.7
0.48
<0.1
1.26
1.81

C2- Фен/Антр
11.8
9.47
<0.1
1.16
1.76
<0.1

C3- Фен/Антр
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

C4- Фен/Антр
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Дибензотиофен
0.60
0.64
<0.2
<0.2
<0.2
0.23

C1-Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Флуорантен
4.78
4.24
<0.2
0.54
1.03
0.98

Пирен
1.77
2.24
<0.2
<0.2
0.34
0.59

C1-Флуор/Пирены
2.90
7.07
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2- Флуор/Пирены
<0.2
4.45
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3- Флуор/Пирены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Бензо(a)антрацен
1.01
1.16
<0.1
<0.1
<0.1
0.40

Хризен
2.49
2.44
<0.2
0.24
0.39
0.48

C1-Хризены
3.73
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C4-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/2   (2 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
MC – 2000

IS 1 – 1
MC – 2000

IS 1 – 1 FD
MC – 2000

A – 11
NC – 2000

A – 2``
NC – 2000

A – 9```
NC – 2000

A – 5`

Бензо(b)флуорантен
2.80
3.10
<0.3
0.41
0.72
1.49

Бензо(k)флуорантен
2.30
2.44
<0.3
0.27
0.44
1.26

Бензо(e)пирен
2.65
2.85
<0.3
0.32
0.55
0.82

Бензо(a)пирен
1.57
1.64
<0.3
0.30
0.40
0.85

Перилен
8.53
9.30
<0.3
0.55
0.89
0.50

Индено(1,2,3-c,d)пирен
1.38
1.58
<0.3
0.35
0.48
1.02

Дибенз(a,h)антрацен
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3

Бензо(g,h,i)перилен
1.74
1.77
<0.3
0.30
0.36
1.08

% извлечения суррогатных стандартов

Нафталин - d8
20
54
62
32
36
56

Аценафтен - d10
41
59
65
54
53
66

Фенантрен - d10
53
66
73
77
78
73

Хризен - d12
108
84
102
108
112
83

Перилен - d12
73
57
65
98
96
64

Начальник ХАЦ                                                                                     A.В. Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                    E.M. Пасынкова

Контроль качества                                                                                  Г.В.Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/4  (1 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
MC – 2000

B - 3
MC – 2000

A - 4
MC – 2000

B – 4
NC – 2000

A - 1
NC – 2000

A - 10
MC – 2000

B – 2

Нафталин
<0.5
0.78
3.41
0.15
<0.5
<0.5

2-Метилнафталин
0.46
0.74
21.9
0.93
0.31
0.34

1-Метилнафталин
<0.3
0.76
12.6
0.39
<0.3
<0.3

C2-Нафталины
2.16
1.21
97.3
0.92
0.89
0.73

C3-Нафталины
<0.3
<0.3
64.1
<0.3
<0.3
<0.3

C4-Нафталины
1.09
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3
<0.3

Бифенил
0.35
0.52
13.7
0.48
<0.3
<0.3

Аценафтен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Аценафтилен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Флуорен
0.59
<0.1
1.96
<0.1
<0.1
0.32

C1-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Фенантрен
1.04
0.36
5.32
<0.3
<0.3
0.72

Антрацен
0.24
<0.1
1.08
<0.1
<0.1
0.28

C1-Фен/Антр
2.97
0.32
13.5
0.60
0.51
1.62

C2- Фен/Антр
3.64
0.55
12.8
1.16
0.86
1.44

C3- Фен/Антр
<0.1
<0.1
6.08
<0.1
<0.1
<0.1

C4- Фен/Антр
<0.1
<0.1
5.84
<0.1
<0.1
<0.1

Дибензотиофен
0.21
<0.2
0.82
<0.2
<0.2
<0.2

C1-Дибензотиофены
<0.2
<0.2
2.49
<0.2
<0.2
<0.2

C2- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Флуорантен
1.62
0.49
8.78
0.99
<0.2
0.67

Пирен
0.85
0.23
3.98
<0.2
<0.2
0.29

C1-Флуор/Пирены
0.77
<0.2
11.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2- Флуор/Пирены
0.90
<0.2
7.06
<0.2
<0.2
<0.2

C3- Флуор/Пирены
<0.2
<0.2
2.42
<0.2
<0.2
<0.2

Бензо(a)антрацен
0.52
0.35
2.66
0.15
0.11
0.27

Хризен
1.39
0.68
4.19
0.25
0.20
0.78

C1-Хризены
1.67
<0.2
8.51
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Хризены
<0.2
<0.2
3.25
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C4-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/4  (2 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
MC – 2000

B - 3
MC – 2000

A - 4
MC – 2000

B – 4
NC – 2000

A - 1
NC – 2000

A - 10
MC – 2000

B – 2

Бензо(b)флуорантен
2.83
1.51
8.28
<0.3
0.52
1.33

Бензо(k)флуорантен
0.87
0.48
1.55
<0.3
<0.3
0.33

Бензо(e)пирен
1.76
0.91
5.13
<0.3
<0.3
0.85

Бензо(a)пирен
1.03
0.56
3.11
<0.3
<0.3
0.53

Перилен
1.87
<0.3
11.6
<0.3
<0.3
0.79

Индено(1,2,3-c,d)пирен
2.03
1.59
3.63
<0.3
<0.3
0.99

Дибенз(a,h)антрацен
<0.3
0.32
0.60
<0.3
<0.3
<0.3

Бензо(g,h,i)перилен
2.03
1.69
5.02
<0.3
0.33
1.14

% извлечения суррогатных стандартов

Нафталин - d8
53
59
19
46
50
59

Аценафтен - d10
60
66
44
62
61
68

Фенантрен - d10
73
73
68
88
80
76

Хризен - d12
106
90
118
104
116
100

Перилен - d12
77
65
83
88
81
68

Начальник ХАЦ                                                                                     A.В. Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                    E.M. Пасынкова

Контроль качества                                                                                  Г.В.Черник
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/5  (1 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
MC – 2000

IS 2 - 2
MC – 2000

IS 2 - 1
MC – 2000

B – 1
MC – 2000

B – 1 D
NC – 2000

A – 6``
NC – 2000

A – 8 D

Нафталин
1.57
<0.5
1.68
3.46
<0.5
0.52

2-Метилнафталин
<0.3
1.32
6.75
7.66
<0.3
<0.3

1-Метилнафталин
<0.3
<0.3
5.66
5.15
<0.3
<0.3

C2-Нафталины
14.3
2.57
24.1
21.4
2.13
1.19

C3-Нафталины
3.35
<0.3
15.7
13.9
<0.3
<0.3

C4-Нафталины
1.13
<0.3
8.97
8.16
<0.3
<0.3

Бифенил
1.99
0.54
4.23
4.24
<0.2
<0.2

Аценафтен
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1

Аценафтилен
<0.1
<0.1
1.74
1.18
4.06
<0.1

Флуорен
1.59
0.56
2.72
2.90
1.15
<0.1

C1-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C2-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C3-Флуорены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Фенантрен
4.35
1.18
7.84
7.41
11.6
0.61

Антрацен
0.57
0.35
1.87
1.32
4.96
<0.1

C1-Фен/Антр
10.4
2.87
18.2
19.6
10.1
0.31

C2- Фен/Антр
7.62
2.43
16.2
19.6
5.06
<0.1

C3- Фен/Антр
3.56
<0.1
6.63
8.13
1.80
<0.1

C4- Фен/Антр
<0.1
<0.1
7.56
5.71
0.37
<0.1

Дибензотиофен
0.74
0.19
1.35
1.04
0.44
<0.2

C1-Дибензотиофены
<0.2
<0.2
3.15
4.47
0.85
<0.2

C2- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
4.47
3.92
<0.2
<0.2

C3- Дибензотиофены
<0.2
<0.2
3.20
<0.2
<0.2
<0.2

Флуорантен
3.70
1.40
10.8
11.1
27.1
0.20

Пирен
<0.2
0.55
6.97
6.16
19.3
<0.2

C1-Флуор/Пирены
4.80
1.79
18.5
18.8
25.4
<0.2

C2- Флуор/Пирены
4.97
<0.2
13.6
13.3
4.21
<0.2

C3- Флуор/Пирены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

Бензо(a)антрацен
1.40
0.55
5.24
4.82
14.2
<0.2

Хризен
3.22
1.31
8.60
8.36
12.7
<0.2

C1-Хризены
4.43
1.01
15.2
11.1
12.3
<0.2

C2-Хризены
<0.2
<0.2
8.23
9.84
<0.2
<0.2

C3-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

C4-Хризены
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2
<0.2

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/5  (2 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Содержание полиядерных ароматических соединений (ПАУ)

и алкилированных ПАУ в донных отложениях, мкг/кг сух.веса
Соединение
MC – 2000

IS 2 - 2
MC – 2000

IS 2 - 1
MC – 2000

B – 1
MC – 2000

B – 1 D
NC – 2000

A – 6``
NC – 2000

A – 8 D

Бензо(b)флуорантен
5.42
2.75
15.5
14.0
17.1
<0.3

Бензо(k)флуорантен
0.97
0.87
4.03
3.02
5.34
<0.3

Бензо(e)пирен
3.87
1.86
9.50
9.39
8.15
<0.3

Бензо(a)пирен
2.00
0.94
7.68
5.80
9.90
<0.3

Перилен
8.20
1.64
20.3
19.0
2.09
<0.3

Индено(1,2,3-c,d)пирен
2.48
1.85
8.17
5.43
7.56
<0.3

Дибенз(a,h)антрацен
<0.3
<0.3
2.35
1.20
1.86
<0.3

Бензо(g,h,i)перилен
4.10
2.22
9.63
6.00
6.65
<0.3

% извлечения суррогатных стандартов

Нафталин - d8
73
73
51
55
60
68

Аценафтен - d10
81
78
61
57
72
73

Фенантрен - d10
89
88
70
66
82
86

Хризен - d12
120
112
84
97
80
102

Перилен - d12
88
74
62
69
76
104

Начальник ХАЦ                                                                                     A.В. Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                    E.M. Пасынкова

Контроль качества                                                                                  Г.В.Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/3  (1 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Результаты анализа контрольных образцов

Соединение
Холостой образец #1

нг
Расхождение дубликатов,

%
Предел обнаружения

мкг/кг
Сертифицированный материал донных отложений

EC – 5 (1), мкг/кг





Сертиф. знач.
Определено

Нафталин
<10
22.4
0.5
26 ( 6
33.5

2-Метилнафталин
<10
5.6
0.3
–
111

1-Метилнафталин
<10
21.3
0.3
–
67

C2-Нафталины
<5
–
0.3
–
291

C3-Нафталины
<5
–
0.3
–
268

C4-Нафталины
<5
–
0.3
–
114

Бифенил
5
17
0.2
–
40

Аценафтен
<1
–
0.1
29 ( 9
27

Аценафтилен
<1
–
0.1
41 ( 9
52

Флуорен
<1
–
0.1
84 ( 26
56

C1-Флуорены
<1
–
0.2
–
72

C2-Флуорены
<1
–
0.2
–
–

C3-Флуорены
<1
–
0.2
–
–

Фенантрен
4
22.2
0.3
612 ( 57
456

Антрацен
<1
14.1
0.1
113 ( 17
112

C1-Фен/Антр
1
–
0.1
–
573

C2- Фен/Антр
<1
–
0.1
–
491

C3- Фен/Антр
<1
–
0.1
–
301

C4- Фен/Антр
<1
–
0.1
–
359

Дибензотиофен
<2
–
0.2
–
32

C1-Дибензотиофены
<2
–
0.2
–
55

C2- Дибензотиофены
<2
–
0.2
–
85

C3- Дибензотиофены
<2
–
0.2
–
75

Флуорантен
2
42.0
0.2
823 ( 74
889

Пирен
3
16.4
0.2
987 ( 134
851

C1-Флуор/Пирены
<2
–
0.2
–
526

C2- Флуор/Пирены
<2
–
0.2
–
422

C3- Флуор/Пирены
<2
–
0.2
–
180

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/3  (2 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Результаты анализа контрольных образцов

Соединение
Холостой образец #1

нг
Расхождение дубликатов,

%
Предел обнаружения 

мкг/кг
Сертифицированный материал донных отложений

EC – 5 (1), мкг/кг





Сертиф. знач.
Определено

Бензо(a)антрацен
1
–
0.1
503 ( 47
429

Хризен
1
2.9
0.2
619 ( 60
544

C1-Хризены
<2
–
0.2
–
626

C2-Хризены
<2
–
0.2
–
324

C3-Хризены
<2
–
0.2
–
94

C4-Хризены
<2
–
0.2
–
90

Бензо(b)флуорантен
<3
25.2
0.3
480 ( 88
473

Бензо(k)флуорантен
<3
–
0.3
419 ( 49
387

Бензо(e)пирен
<3
–
0.3
440 ( 76
368

Бензо(a)пирен
<3
–
0.3
449 ( 61
461

Перилен
<3
14.1
0.3
187 ( 28
157

Индено(1,2,3-c,d)пирен
<3
8.6
0.3
386 ( 66
340

Дибенз(a,h)антрацен
<3
–
0.3
195 ( 44
176

Бензо(g,h,i)перилен
<3
24.2
0.3
333 ( 53
341

% извлечения суррогатных стандартов

Нафталин - d8
68
–
0.1
–
56

Аценафтен - d10
77
–
0.1
–
72

Фенантрен - d10
102
–
0.1
–
78

Хризен - d12
91
–
0.1
–
84

Перилен - d12
80
–
0.1
–
86

Начальник ХАЦ                                                                                     A.В. Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                    E.M. Пасынкова

Контроль качества                                                                                  Г.В.Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/6   (1 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Результаты анализа контрольных образцов

Соединение
Холостой образец #1

нг
Расхождение дубликатов,

%
Предел обнаружения 

мкг/кг
Сертифицированный материал донных отложений

EC – 5 (2), мкг/кг





Сертиф. знач.
Определено

Нафталин
<10
25.4
0.5
26 ( 6
18.3

2-Метилнафталин
<10
12.6
0.3
–
53

1-Метилнафталин
<10
9.4
0.3
–
31

C2-Нафталины
<5
11.9
0.3
–
407

C3-Нафталины
<5
12.2
0.3
–
366

C4-Нафталины
<5
9.5
0.3
–
113

Бифенил
5
0.2
0.2
–
52

Аценафтен
<1
–
0.1
29 ( 9
29

Аценафтилен
<1
26.5
0.1
41 ( 9
63

Флуорен
<1
6.4
0.1
84 ( 26
48

C1-Флуорены
<1
–
0.2
–
89

C2-Флуорены
<1
–
0.2
–
–

C3-Флуорены
<1
–
0.2
–
–

Фенантрен
3
5.6
0.3
612 ( 57
551

Антрацен
<1
27.4
0.1
113 ( 17
131

C1-Фен/Антр
1
7.4
0.1
–
666

C2- Фен/Антр
<1
19.0
0.1
–
579

C3- Фен/Антр
<1
20.3
0.1
–
336

C4- Фен/Антр
<1
27.9
0.1
–
492

Дибензотиофен
<2
25.9
0.2
–
38

C1-Дибензотиофены
<2
34.6
0.2
–
70

C2- Дибензотиофены
<2
13.1
0.2
–
114

C3- Дибензотиофены
<2
–
0.2
–
90

Флуорантен
2
2.7
0.2
823 ( 74
1053

Пирен
2
12.3
0.2
987 ( 134
838

C1-Флуор/Пирены
<2
1.6
0.2
–
649

C2- Флуор/Пирены
<2
2.2
0.2
–
613

C3- Флуор/Пирены
<2
–
0.2
–
219

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 oт 17.12.97 г.

ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА  N  5/6   (2 из 2)

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде
Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-PH
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: ПАУ

Метод анализа: GC/MS US EPA SW-846 #8270C
Прибор: HEWLETT PACKARD GC/MS 5890/5972A
Результаты анализа контрольных образцов

Соединение
Холостой образец #2

нг
Расхождение дубликатов,

%
Предел обнаружения, 

мкг/кг
Сертифицированный материал донных отложений

EC – 5 (2), мкг/кг





Сертиф. знач.
Определено

Бензо(a)антрацен
<1
8.3
0.1
503 ( 47
452

Хризен
<1
2.8
0.2
619 ( 60
608

C1-Хризены
<2
22.7
0.2
–
735

C2-Хризены
<2
17.8
0.2
–
417

C3-Хризены
<2
–
0.2
–
191

C4-Хризены
<2
–
0.2
–
107

Бензо(b)флуорантен
<3
10.2
0.3
480 ( 88
571

Бензо(k)флуорантен
<3
28.7
0.3
419 ( 49
469

Бензо(e)пирен
<3
1.2
0.3
440 ( 76
441

Бензо(a)пирен
<3
27.9
0.3
449 ( 61
461

Перилен
<3
6.6
0.3
187 ( 28
156

Индено(1,2,3-c,d)пирен
<3
23.8
0.3
386 ( 66
410

Дибенз(a,h)антрацен
<3
–
0.3
195 ( 44
192

Бензо(g,h,i)перилен
<3
31.6
0.3
333 ( 53
415

% извлечения суррогатных стандартов

Нафталин - d8
44
–
0.1
–
60

Аценафтен - d10
53
–
0.1
–
75

Фенантрен - d10
80
–
0.1
–
88

Хризен - d12
104
–
0.1
–
90

Перилен - d12
100
–
0.1
–
105

Начальник ХАЦ                                                                                     A.В. Коноплёв

Инструментальный анализ                                                                    E.M. Пасынкова

Контроль качества                                                                                  Г.В.Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-TPH  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 26.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
Содержание нефтепродуктов и н-алканов в донных отложениях,

мг/кг сух. веса

Код образца
% извлечения суррогатного внутреннего стандарта 

C24D50
Содержание



Нефтепродукты


н-алканы

C11-C36


C-2000  DP-2
72
1.52
0.19

NC-2000  A-7
60
3.37
0.24

NC-2000  A-12
63
3.54
0.12

NC-2000  A-13
62
1.61
0.06

NC-2000  A-3
76
2.25
0.18

MC-2000  IS 1-1 
61
2.52
0.12

MC-2000  IS 1-1 FD
59
2.38
0.08

MC-2000  IS 1-1 FD (Lab D)
60
2.04
0.07

MC-2000  A-11
63
<0.50
0.02

NC-2000  A-2``
66
2.85
0.07

NC-2000  A-9```
68
1.17
<0.02

NC-2000  A-5`
65
1.70
0.06
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-TPH  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 28.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
Содержание нефтепродуктов и н-алканов в донных отложениях, 

мг/кг сух. веса

Код образца
% извлечения суррогатных внутренних стандартов 

C24D50
Содержание



Нефтепродукты


н-алканы

C11-C36


MC-2000  B-3
72
0.99
<0.02

MC-2000  A-4
68
<0.50
<0.02

MC-2000  B-4
76
2.91
0.18

NC-2000  A-1
73
<0.50
<0.02

NC-2000  A-10
74
<0.50
<0.02

MC-2000  B-2
76
0.77
<0.02

MC-2000  IS 2-2
85
<0.50
<0.02

MC-2000  IS 2-1
69
2.20
0.09

MC-2000  B-1
74
3.97
0.27

NC-2000  A-6``
73
<0.50
<0.02

NC-2000  A-8 D
75
<0.50
<0.02

NC-2000  A-8 D (Lab D)
74
<0.50
<0.02
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/3

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 26.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

Код аналитичес-кой серии 
Холостой образец,

мкг/проба 


% извлечения суррогатных внутренних стандартов
% расхождения дубликатов


% извлечения в контрольном образце



Сумма нефте-

продуктов 
C11-C36
Среднее 
Стандарт-ное откло-нение,

%
Сумма нефте-

продуктов 
C11-C36
TPH
C11-C36

Допустимый предел
< 5.0
< 1.0
60-120
< 25
< 25
< 25
70-120%

# 1-TPH
3.49
0.46
65.1
7.8
5.7
40
76.3
86.3

# 2-TPH
5.19
0.60
74.4
5.9
–
–
78.2
85.4
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-TPH  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 26.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
Содержание  н-алканов в донных отложениях, мг/кг сух. веса

Соединение
C – 2000

DP - 2
NC – 2000

A - 7
NC – 2000

A - 12
NC – 2000

A - 13
NC – 2000

A - 3
MC –2000

IS 1-1 

н-C11H24
0.003
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C12H26
0.007
<0.001
<0.001
<0.001
0.001
<0.001

н-C13H28
0.005
<0.001
0.001
0.001
0.002
0.001

н-C14H30
0.004
0.003
0.004
<0.001
0.006
0.003

н-C15H32
0.009
0.022
0.011
0.005
0.048
0.006

н-C16H34
0.005
0.014
0.006
0.001
0.012
0.002

н-C17H36
0.002
0.040
0.019
0.008
0.071
0.001

Pristane
0.010
0.487
0.387
0.165
0.011
0.086

н-C18H38
0.008
0.020
0.020
0.008
0.015
0.008

Phytane
0.005
0.023
0.018
0.006
0.004
0.009

н-C19H40
0.018
0.080
0.012
0.002
<0.001
0.006

н-C20H42
0.010
0.016
0.009
0.001
0.003
0.004

н-C21H44
0.020
0.012
0.015
0.010
0.009
0.029

н-C22H46
0.010
0.005
0.005
0.004
0.003
0.008

н-C23H48
0.020
0.010
0.013
0.007
0.009
0.044

н-C24H50
0.012
0.003
<0.001
<0.001
0.003
0.006

н-C25H52
0.013
0.004
<0.001
0.001
<0.001
0.001

н-C26H54
0.011
0.004
<0.001
0.011
0.001
<0.001

н-C27H56
0.009
0.002
0.003
0.002
0.001
0.001

н-C28H58
0.014
0.002
<0.001
<0.001
0.001
<0.001

н-C29H60
0.009
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C30H62
<0.001
<0.001
0.005
<0.001
<0.001
<0.001

н-C31H64
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C32H66
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C34H68
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C36H70
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
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Инструментальный анализ                                                               Г. М. Хомушку
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/5

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-TPH  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 26.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
Содержание  н-алканов в донных отложениях, мг/кг сух. веса                                                    

Соединение
MC –2000

IS 1-1 FD
MC –2000

IS 1-1 FD (Lab D)
MC –2000

A-11
NC –2000

A-2 ``
NC-2000  A-9```
NC-2000  A-5`

н-C11H24
<0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C12H26
<0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C13H28
0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
0.001

н-C14H30
<0.001
<0.001
0.002
<0.001
<0.001
0.001

н-C15H32
0.001
0.003
0.002
0.009
<0.001
0.004

н-C16H34
<0.001
<0.001
0.001
0.002
<0.001
<0.001

н-C17H36
<0.001
<0.001
0.004
0.023
<0.001
0.042

Pristane
0.044
0.058
<0.001
0.256
0.045
0.039

н-C18H38
0.002
<0.001
0.002
0.009
<0.001
<0.001

Phytane
0.004
0.009
<0.001
0.008
0.004
<0.001

н-C19H40
0.005
0.015
<0.001
0.005
0.001
0.002

н-C20H42
0.001
0.017
<0.001
0.002
<0.001
<0.001

н-C21H44
0.026
0.026
0.002
0.010
0.009
0.010

н-C22H46
0.006
0.004
0.004
0.002
0.001
0.002

н-C23H48
0.029
0.002
0.002
0.008
0.001
<0.001

н-C24H50
0.004
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C25H52
<0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
0.001

н-C26H54
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
0.001

н-C27H56
<0.001
0.002
<0.001
0.001
<0.001
<0.001

н-C28H58
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C29H60
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C30H62
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C31H64
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C32H66
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C34H68
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C36H70
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/6

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-TPH  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 26.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
Содержание  н-алканов в донных отложениях, мг/кг сух. веса                                                    

Соединение
MC-2000 B-3
MC-2000

A-4
MC-2000

B-4
NC-2000

A-1
NC-2000

A-10
MC-2000

B-2

н-C10H22
0.001
0.002
0.002
0.001
0.002
0.002

н-C11H24
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C12H26
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C13H28
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C14H30
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C15H32
<0.001
0.002
0.011
<0.001
<0.001
0.005

н-C16H34
<0.001
<0.001
0.010
<0.001
<0.001
0.007

н-C17H36
<0.001
0.002
0.041
<0.001
<0.001
<0.001

Pristane
0.017
0.004
0.021
0.037
0.032
0.027

н-C18H38
<0.001
<0.001
0.010
<0.001
<0.001
<0.001

Phytane
0.001
0.005
0.012
0.002
0.001
0.002

н-C19H40
<0.001
<0.001
0.005
<0.001
0.003
<0.001

н-C20H42
<0.001
<0.001
0.006
<0.001
0.004
<0.001

н-C21H44
<0.001
<0.001
0.021
<0.001
<0.001
<0.001

н-C22H46
0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C23H48
0.001
<0.001
0.040
<0.001
<0.001
0.001

н-C24H50
0.002
<0.001
0.013
0.002
<0.001
<0.001

н-C25H52
<0.001
<0.001
0.022
0.003
<0.001
0.001

н-C26H54
<0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
0.001

н-C27H56
<0.001
<0.001
<0.001
0.005
<0.001
0.001

н-C28H58
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C29H60
<0.001
<0.001
<0.001
0.003
<0.001
<0.001

н-C30H62
<0.001
<0.001
<0.001
0.002
<0.001
<0.001

н-C31H64
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C32H66
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C34H68
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C36H70
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 6/7

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-TPH  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 26.05-09.06.01

Тип анализа: Общее содержание нефтепродуктов и н-алканов  
Метод анализа: GC/FID   US EPA SW-846 #8015B 

Прибор: Carlo Erba 
Содержание  н-алканов в донных отложениях, мг/кг сух. веса
Соединение
MC-2000 IS-2-2
MC-2000

IS 2-1
MC-2000

B-1
NC-2000

A-6``
NC-2000

A-8 D 
MC-2000

A-8 D

 (Lab D)

н-C10H22
0.003
0.003
0.002
0.002
0.001
0.001

н-C11H24
<0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C12H26
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C13H28
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C14H30
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C15H32
<0.001
0.009
0.003
<0.001
<0.001
0.003

н-C16H34
0.001
0.008
0.003
<0.001
0.016
0.002

н-C17H36
0.001
<0.001
0.030
<0.001
<0.001
0.001

Pristane
<0.001
0.076
0.015
0.028
0.038
0.050

н-C18H38
<0.001
0.004
0.007
0.002
<0.001
0.004

Phytane
<0.001
0.007
0.010
0.003
0.001
0.002

н-C19H40
0.005
0.004
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C20H42
0.004
0.003
0.006
<0.001
<0.001
0.003

н-C21H44
<0.001
0.011
0.056
<0.001
<0.001
<0.001

н-C22H46
<0.001
0.010
0.010
<0.001
<0.001
<0.001

н-C23H48
<0.001
0.021
0.068
<0.001
<0.001
<0.001

н-C24H50
0.001
0.009
0.017
0.001
<0.001
<0.001

н-C25H52
0.001
0.011
0.051
<0.001
<0.001
0.001

н-C26H54
0.001
<0.001
0.003
<0.001
<0.001
0.001

н-C27H56
0.001
<0.001
0.003
<0.001
<0.001
0.001

н-C28H58
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
0.001
0.001

н-C29H60
<0.001
<0.001
0.003
<0.001
<0.001
0.001

н-C30H62
<0.001
<0.001
0.003
<0.001
<0.001
<0.001

н-C31H64
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C32H66
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C34H68
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

н-C36H70
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  7/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #1- PCB
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание конженеров ПХБ в донных отложениях, мкг/кг сух. веса
Соединение 
C – 2000

DP - 2
NC – 2000

A - 7
NC – 2000

A – 7 Dup.
NC – 2000

A - 12
NC – 2000

A - 13
NC – 2000

A - 3

ПХБ 6
< 0.02
< 0.02
< 0.02
0.023
< 0.02
< 0.02

ПХБ 8
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 18
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 28
0.072
< 0.02
< 0.02
0.066
0.026
0.034

ПХБ 44(37)
0.103
0.045
0.038
0.076
0.021
< 0.02

ПХБ 52
< 0.02
0.074
0.068
0.153
0.063
< 0.02

ПХБ 60
< 0.02
0.092
0.120
0.107
0.089
0.033

ПХБ 66
0.205
< 0.02
< 0.02
0.054
0.036
0.036

ПХБ 70
0.338
0.191
0.215
0.498
0.284
0.163

ПХБ 74
< 0.02
0.061
0.058
0.088
0.036
0.034

ПХБ 84
< 0.02
0.033
0.025
0.021
0.039
< 0.02

ПХБ 95
0.179
< 0.02
< 0.02
0.126
0.087
0.028

ПХБ 99
0.293
0.122
0.130
0.180
0.125
0.049

ПХБ 101
0.445
0.104
0.096
0.309
0.118
0.116

ПХБ 110
0.838
0.398
0.420
0.635
0.400
0.234

ПХБ 128
0.271
0.114
0.133
0.140
0.091
< 0.02

ПХБ 138
0.454
0.278
0.303
0.118
0.177
0.284

ПХБ 149
0.342
0.099
0.112
0.198
0.108
0.065

ПХБ 153
0.089
0.138
0.150
0.274
0.131
0.076

ПХБ 170
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 180
< 0.005
0.013
0.010
< 0.005
0.011
0.007

ПХБ 183
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 187
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 196(203)
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 195
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 206
0.163
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 209
0.198
< 0.02
< 0.02
< 0.02
0.021
< 0.02

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 28
64
54
58
60
58
55

13C12- ПХБ 52                                           
68
57
61
62
68
63

13C12- ПХБ 153                                          
84
77
72
62
82
85

13C12- ПХБ 180                                          
75
73
55
60
93
44

13C12- ПХБ 202                                          
65
70
53
58
57
42

13C12- ПХБ 206                                          
48
63
48
44
75
72

13C12- ПХБ 209                                          
40
68
45
40
83
48

Начальник ХАЦ                                                                                   А. В. Коноплев

Инструментальный анализ                                                                 Д. П. Самсонов

Контроль качества                                                                               Г. В. Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  7/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #1- PCB
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание конженеров ПХБ в донных отложениях, мкг/кг сух. веса
Соединение 
MC – 2000

IS 1 – 1
MC – 2000

IS 1 – 1 FD
MC – 2000

A – 11
NC – 2000

A – 2``
NC – 2000

A – 9```
NC – 2000

A – 5`

ПХБ 6
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 8
0.027
0.020
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 18
0.048
0.043
0.036
< 0.02
0.068
< 0.02

ПХБ 28
0.029
< 0.02
0.072
0.054
0.111
0.038

ПХБ 44(37)
0.027
< 0.02
0.043
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 52
0.076
0.076
0.068
0.084
0.126
0.064

ПХБ 60
0.064
0.027
0.085
0.084
0.054
0.071

ПХБ 66
0.116
0.091
0.156
0.165
0.124
0.072

ПХБ 70
0.177
0.049
0.198
0.201
0.243
0.157

ПХБ 74
0.057
< 0.02
0.034
0.086
0.089
< 0.02

ПХБ 84
0.032
< 0.02
0.048
0.028
0.054
0.089

ПХБ 95
0.080
0.030
0.054
0.029
0.095
< 0.02

ПХБ 99
0.106
0.048
0.096
0.063
0.165
0.092

ПХБ 101
0.111
0.156
0.286
0.038
0.123
0.089

ПХБ 110
0.366
0.201
0.309
0.309
0.458
0.340

ПХБ 128
0.099
< 0.02
0.096
0.068
0.122
0.086

ПХБ 138
0.183
0.092
0.124
0.130
0.200
0.179

ПХБ 149
0.090
0.069
0.072
0.088
0.144
0.093

ПХБ 153
0.122
0.058
0.096
0.130
0.200
0.116

ПХБ 170
0.011
0.007
< 0.005
< 0.005
0.007
< 0.005

ПХБ 180
0.018
0.014
< 0.005
< 0.005
0.015
0.012

ПХБ 183
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 187
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 196(203)
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 195
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 206
0.021
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 209
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 28
68
72
70
65
65
68

13C12- ПХБ 52                                           
73
75
73
70
72
70

13C12- ПХБ 153                                          
78
82
80
84
86
87

13C12- ПХБ 180                                          
56
63
65
52
65
68

13C12- ПХБ 202                                          
56
60
63
40
63
65

13C12- ПХБ 206                                          
50
54
53
41
48
51

13C12- ПХБ 209                                          
44
48
40
38
42
55

Начальник ХАЦ                                                                                   А. В. Коноплев

Инструментальный анализ                                                                 Д. П. Самсонов

Контроль качества                                                                               Г. В. Черник
НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  7/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #2- PCB
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание конженеров ПХБ в донных отложениях, мкг/кг сух. веса

Соединение 
MC – 2000

B - 3
MC – 2000

A - 4
MC – 2000

B – 4
NC – 2000

A - 1
NC – 2000

A - 10
MC – 2000

B – 2

ПХБ 6
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 8
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 18
< 0.02
0.034
< 0.02
0.027
< 0.02
0.042

ПХБ 28
0.032
0.046
0.072
0.033
< 0.02
0.073

ПХБ 44(37)
< 0.02
< 0.02
0.056
< 0.02
0.041
0.061

ПХБ 52
0.068
0.072
0.118
0.069
0.107
0.129

ПХБ 60
0.052
0.046
0.048
0.034
0.097
0.076

ПХБ 66
0.031
0.034
0.023
0.076
0.160
0.186

ПХБ 70
0.063
0.069
0.061
0.097
0.500
0.624

ПХБ 74
< 0.02
0.044
0.049
< 0.02
0.108
0.149

ПХБ 84
0.059
0.032
< 0.02
< 0.02
0.061
0.063

ПХБ 95
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
0.028
0.101

ПХБ 99
0.065
0.054
0.071
0.070
0.223
0.200

ПХБ 101
0.092
0.079
0.108
0.022
0.313
0.305

ПХБ 110
0.335
0.311
0.345
0.235
0.664
0.520

ПХБ 128
0.014
0.038
0.067
0.030
0.067
0.085

ПХБ 138
0.275
0.152
0.173
0.141
0.305
0.288

ПХБ 149
0.153
0.090
0.103
0.070
0.192
0.191

ПХБ 153
0.153
0.092
0.102
0.041
0.319
0.249

ПХБ 170
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
0.008
0.011

ПХБ 180
<0.005
0.008
0.012
< 0.005
0.018
0.019

ПХБ 183
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 187
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 196(203)
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 195
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 206
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 209
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 28
65
70
72
74
68
55

13C12- ПХБ 52                                           
70
76
78
62
63
61

13C12- ПХБ 153                                          
83
92
86
88
87
75

13C12- ПХБ 180                                          
74
66
68
67
82
61

13C12- ПХБ 202                                          
70
60
56
60
58
42

13C12- ПХБ 206                                          
66
54
43
57
50
48

13C12- ПХБ 209                                          
50
44
38
42
40
41

Начальник ХАЦ                                                                                   А. В. Коноплев

Инструментальный анализ                                                                 Д. П. Самсонов

Контроль качества                                                                               Г. В. Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  7/5

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #2- PCB
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание конженеров ПХБ в донных отложениях, мкг/кг сух. веса
Соединение 
MC – 2000

IS 2 - 2
MC – 2000

IS 2 - 1
MC – 2000

B – 1
MC – 2000

B – 1 Dup.
NC – 2000

A – 6``
NC – 2000

A – 8 D

ПХБ 6
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 8
< 0.02
< 0.02
0.022
0.024
< 0.02
< 0.02

ПХБ 18
< 0.02
< 0.02
0.020
0.026
< 0.02
< 0.02

ПХБ 28
< 0.02
< 0.02
0.066
0.073
0.054
< 0.02

ПХБ 44(37)
0.059
0.052
0.052
0.079
0.058
0.088

ПХБ 52
0.135
0.090
0.146
0.124
0.111
0.130

ПХБ 60
0.114
0.101
0.199
0.149
0.109
0.129

ПХБ 66
0.193
0.141
0.365
0.439
0.321
0.131

ПХБ 70
0.512
0.644
0.604
0.723
0.530
0.672

ПХБ 74
0.121
0.128
0.130
0.133
0.098
0.155

ПХБ 84
0.053
0.038
0.108
0.058
0.043
0.048

ПХБ 95
< 0.02
0.140
0.250
0.257
0.188
0.085

ПХБ 99
0.255
0.240
0.326
0.385
0.282
0.242

ПХБ 101
0.353
0.350
0.587
0.564
0.413
0.385

ПХБ 110
0.707
0.628
1.133
1.254
0.918
0.608

ПХБ 128
0.066
0.140
0.201
0.173
0.127
0.164

ПХБ 138
0.321
0.323
0.482
0.436
0.320
0.342

ПХБ 149
0.192
0.242
0.294
0.295
0.216
0.200

ПХБ 153
0.323
0.350
0.526
0.384
0.282
0.333

ПХБ 170
0.024
0.023
0.014
0.016
0.022
0.008

ПХБ 180
0.034
0.032
0.026
0.025
0.031
0.009

ПХБ 183
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 187
< 0.02
< 0.02
< 0.02
0.020
< 0.02
< 0.02

ПХБ 196(203)
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 195
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 206
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

ПХБ 209
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02
< 0.02

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 28
65
54
68
70
66
63

13C12- ПХБ 52                                           
72
57
63
76
71
56

13C12- ПХБ 153                                          
86
77
84
88
86
60

13C12- ПХБ 180                                          
65
73
82
66
73
70

13C12- ПХБ 202                                          
63
72
58
60
64
63

13C12- ПХБ 206                                          
58
63
50
54
64
60

13C12- ПХБ 209                                          
42
68
40
44
50
30

Начальник ХАЦ                                                                                   А. В. Коноплев

Инструментальный анализ                                                                 Д. П. Самсонов

Контроль качества                                                                               Г. В. Черник

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  7/3
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #1- PCB
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

Соединение 
Холостой образец #1,

нг 
Расхождение дубликатов,

%


Предел обнаружения, 

мкг/г 
Сертифицированный материал донных отложений

NWRI EC – 5 (3), мкг/г





Сертиф. значение 
Определено 

ПХБ 6
< 1.0
−
0.02
−
0.19

ПХБ 8
< 1.0
−
0.02
−
0.52

ПХБ 18
< 1.0
−
0.02
3.0 ( 1.1
1.84

ПХБ 28
< 1.0
−
0.02
5.3 ( 1.3
4.10

ПХБ 44(37)
< 1.0
16.9
0.02
7.3 ( 2.4
5.35

ПХБ 52
< 1.0
8.5
0.02
13.3 ( 4.1
9.62

ПХБ 60
< 1.0
26.4
0.02
−
3.04

ПХБ 66
< 1.0
−
0.02
−
5.56

ПХБ 70
< 1.0
11.8
0.02
−
3.85

ПХБ 74
< 1.0
5.0
0.02
−
2.06

ПХБ 84
< 1.0
27.6
0.02
−
3.29

ПХБ 95
< 1.0
−
0.02
−
9.48

ПХБ 99
< 1.0
6.3
0.02
−
5.05

ПХБ 101
< 1.0
8.0
0.02
24.6 ( 6.0
18.42

ПХБ 110
< 1.0
5.4
0.02
33.3 (11.9
21.95

ПХБ 128
< 1.0
15.4
0.02
5.5 ( 2.3
3.50

ПХБ 138
< 1.0
8.6
0.02
28.6 ( 9.1
18.15

ПХБ 149
< 1.0
12.3
0.02
−
12.27

ПХБ 153
< 1.0
8.3
0.02
27.2 ( 5.5
22.00

ПХБ 170
< 1.0
−
0.005
10.1 ( 1.6
8.90

ПХБ 180
< 1.0
26.1
0.005
22.3 ( 7.6
16.70

ПХБ 183
< 1.0
−
0.02
−
3.48

ПХБ 187
< 1.0
−
0.02
−
8.60

ПХБ 196(203)
< 1.0
−
0.02
−
2.37

ПХБ 195
< 1.0
−
0.02
−
0.84

ПХБ 206
< 1.0
−
0.02
2.2 ( 0.9
0.97

ПХБ 209
< 1.0
−
0.02
1.2 ( 0.9
0.78

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 28
72
−
0.005
−
62

13C12- ПХБ 52                                           
84
−
0.005
−
58

13C12- ПХБ 153                                          
85
−
0.005
−
73

13C12- ПХБ 180                                          
76
−
0.005
−
64

13C12- ПХБ 202                                          
70
−
0.005
−
55

13C12- ПХБ 206                                          
72
−
0.005
−
55

13C12- ПХБ 209                                          
50
−
0.005
−
48

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  7/6
Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #2- PCB
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

                                                                        Соединение 
Холостой образец #2,

нг 


Расхождение дубликатов,

%


Предел обнаружения, 

мкг/г 
Сертифицированный материал донных отложений

NWRI EC – 5 (4), мкг/г





Сертиф. начение 
Определено 

ПХБ 6
< 1.0
−
0.02
−
0.20

ПХБ 8
< 1.0
8.7
0.02
−
0.86

ПХБ 18
< 1.0
26.1
0.02
3.0 ( 1.1
1.97

ПХБ 28
< 1.0
10.1
0.02
5.3 ( 1.3
5.22

ПХБ 44(37)
< 1.0
41.2
0.02
7.3 ( 2.4
5.16

ПХБ 52
< 1.0
16.3
0.02
13.3 ( 4.1
9.65

ПХБ 60
< 1.0
28.7
0.02
−
4.04

ПХБ 66
< 1.0
18.4
0.02
−
7.90

ПХБ 70
< 1.0
17.9
0.02
−
5.22

ПХБ 74
< 1.0
2.3
0.02
−
2.39

ПХБ 84
< 1.0
60.2
0.02
−
4.01

ПХБ 95
< 1.0
2.8
0.02
−
11.34

ПХБ 99
< 1.0
16.6
0.02
−
4.86

ПХБ 101
1.13
4.0
0.02
24.6 ( 6.0
16.83

ПХБ 110
1.64
10.1
0.02
33.3 (11.9
21.75

ПХБ 128
< 1.0
15.0
0.02
5.5 ( 2.3
3.39

ПХБ 138
< 1.0
10.0
0.02
28.6 ( 9.1
20.54

ПХБ 149
< 1.0
0.3
0.02
−
14.59

ПХБ 153
< 1.0
31.2
0.02
27.2 ( 5.5
23.97

ПХБ 170
< 1.0
13.3
0.005
10.1 ( 1.6
8.80

ПХБ 180
< 1.0
3.9
0.005
22.3 ( 7.6
16.10

ПХБ 183
< 1.0
−
0.02
−
3.96

ПХБ 187
< 1.0
−
0.02
−
8.92

ПХБ 196 (203)
< 1.0
−
0.02
−
2.34

ПХБ 195
< 1.0
−
0.02
−
0.68

ПХБ 206
< 1.0
−
0.02
2.2 ( 0.9
1.00

ПХБ 209
< 1.0
−
0.02
1.2 ( 0.9
0.71

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 28
85
−
0.005
−
66

13C12- ПХБ 52                                           
90
−
0.005
−
70

13C12- ПХБ 153                                          
95
−
0.005
−
74

13C12- ПХБ 180                                          
78
−
0.005
−
74

13C12- ПХБ 202                                          
73
−
0.005
−
72

13C12- ПХБ 206                                          
70
−
0.005
−
68

13C12- ПХБ 209                                          
70
−
0.005
−
63

НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  8/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #1- Co
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: копланарные конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание моно-ортозамещенных и не орто-замещённых конженеров ПХБ

в донных отложениях, мкг/кг сух. веса

Соединение
C – 2000

DP - 2
NC – 2000

A - 7
NC – 2000

A – 7 D
NC – 2000

A - 12
NC – 2000

A - 13
NC – 2000

A - 3

ПХБ 77
0.017
0.011
0.012
0.015
0.012
0.005

ПХБ  81
< 0.005
< 0.005
< 0.005
0.007
< 0.005
< 0.005

ПХБ 105
0.44
0.18
0.20
0.40
0.20
0.13

ПХБ 114
< 0.005
0.017
0.015
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 118
0.78
0.36
0.41
0.65
0.34
0.22

ПХБ 123
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 126
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 156
< 0.005
0.035
0.040
0.026
0.032
0.021

ПХБ 157
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 167
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 169
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 189
0.058
< 0.005
< 0.005
0.015
< 0.005
< 0.005

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12-ПХБ 77
84
75
71
75
87
72

13C12- ПХБ 81
76
70
68
70
75
64

13C12- ПХБ 105
80
75
60
80
85
83

13C12- ПХБ 114
100
84
75
87
86
72

13C12- ПХБ 118
73
83
78
60
96
85

13C12- ПХБ 123
95
73
72
89
81
83

13C12- ПХБ 126
69
63
60
60
62
58

13C12- ПХБ 156
62
66
63
61
75
72

13C12- ПХБ 157
71
66
65
62
66
78

13C12- ПХБ 167
85
67
65
57
71
82

13C12- ПХБ 169
62
28
41
53
60
50

13C12- ПХБ 189
45
32
43
33
96
40
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  8/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #1- Co
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: копланарные конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание моно-ортозамещенных и не орто-замещённых конженеров ПХБ

в донных отложениях, мкг/кг сух. веса

Соединение
MC – 2000

IS 1 – 1
MC – 2000

IS 1 – 1 FD
MC – 2000

A – 11
NC – 2000

A – 2``
NC – 2000

A – 9```
NC – 2000

A – 5`

ПХБ 77
0.012
0.010
< 0.005
< 0.005
0.019
< 0.005

ПХБ 81
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 105
0.196
0.076
0.186
0.193
0.263
0.204

ПХБ 114
< 0.005
< 0.005
0.016
< 0.005
< 0.005
0.015

ПХБ 118
0.349
0.161
0.323
0.310
0.465
0.364

ПХБ 123
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 126
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 156
0.009
< 0.005
0.019
0.038
< 0.005
< 0.005

ПХБ 157
< 0.005
< 0.005
0.013
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 167
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 169
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

ПХБ 189
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005
< 0.005

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12-ПХБ 77
73
68
40
43
55
66

13C12- ПХБ 81
71
66
36
30
33
33

13C12- ПХБ 105
75
74
60
65
72
71

13C12- ПХБ 114
93
76
68
64
68
83

13C12- ПХБ 118
76
78
65
40
65
87

13C12- ПХБ 123
92
83
44
60
60
83

13C12- ПХБ 126
59
65
30
35
35
54

13C12- ПХБ 156
76
70
50
52
55
57

13C12- ПХБ 157
74
72
54
52
54
57

13C12- ПХБ 167
67
70
54
57
52
60

13C12- ПХБ 169
52
54
31
30
29
50

13C12 -ПХБ 189
72
84
30
65
65
52
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  8/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #2- Co
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: копланарные конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание моно-ортозамещенных и не орто-замещённых конженеров ПХБ

в донных отложениях, мкг/кг сух. веса

Соединение
MC – 2000

B - 3
MC – 2000

A - 4
MC – 2000

B – 4
NC – 2000

A - 1
NC – 2000

A - 10
MC – 2000

B – 2

ПХБ 77
<0.005
<0.005
<0.005
0.008
0.010
0.014

ПХБ 81
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

ПХБ 105
0.215
0.147
0.207
0.157
0.216
0.295

ПХБ 114
<0.005
0.026
0.011
<0.005
0.010
0.018

ПХБ 118
0.321
0.250
0.276
0.217
0.254
0.259

ПХБ 123
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
0.010

ПХБ 126
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

ПХБ 156
<0.005
0.022
0.037
0.012
0.020
0.035

ПХБ 157
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
0.010

ПХБ 167
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
0.010

ПХБ 169
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

ПХБ 189
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12-ПХБ 77
77
73
80
68
72
75

13C12- ПХБ 81
34
37
53
43
74
78

13C12- ПХБ 105
70
68
72
75
78
55

13C12- ПХБ 114
88
73
78
80
76
77

13C12- ПХБ 118
81
68
80
80
78
80

13C12- ПХБ 123
92
64
68
65
70
76

13C12- ПХБ 126
46
50
54
43
58
68

13C12-ПХБ 156
65
60
63
65
69
67

13C12- ПХБ 157
50
58
60
65
71
63

13C12- ПХБ 167
70
62
63
63
73
67

13C12- ПХБ 169
36
32
42
36
48
59

13C12- ПХБ 189
32
30
36
34
40
44
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  8/5

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #2- Co
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: копланарные конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
Содержание моно-ортозамещенных и не орто-замещённых конженеров ПХБ

в донных отложениях, мкг/кг сух. веса
Соединения
MC – 2000

IS 2 - 2
MC – 2000

IS 2 - 1
MC – 2000

B – 1
MC – 2000

B – 1 D
NC – 2000

A – 6``
NC – 2000

A – 8 D

ПХБ 77
0.028
<0.005
0.074
0.070
0.027
<0.005

ПХБ 81
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

ПХБ 105
0.371
0.288
0.819
0.724
0.530
0.372

ПХБ 114
0.020
0.030
0.021
0.023
0.042
0.044

ПХБ 118
0.660
0.550
1.135
1.171
0.858
0.520

ПХБ 123
0.043
0.046
0.073
0.068
0.055
0.034

ПХБ 126
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

ПХБ 156
0.034
0.034
0.041
0.040
0.039
0.048

ПХБ 157
0.010
0.014
<0.005
<0.005
0.010
0.013

ПХБ 167
0.007
0.019
<0.005
<0.005
0.007
0.026

ПХБ 169
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

ПХБ 189
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005
<0.005

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12-ПХБ 77
83
70
84
85
78
75

13C12- ПХБ 81
78
70
82
70
87
86

13C12- ПХБ 105
74
78
72
69
70
70

13C12- ПХБ 114
81
85
77
72
69
70

13C12- ПХБ 118
86
87
83
75
80
73

13C12- ПХБ 123
81
74
80
62
69
85

13C12- ПХБ 126
60
58
63
74
77
60

13C12- ПХБ 156
68
73
75
63
64
65

13C12- ПХБ 157
64
69
70
67
60
64

13C12- ПХБ 167
71
72
76
60
57
68

13C12- ПХБ 169
55
48
60
62
65
55

13C12- ПХБ 189
90
74
63
58
70
48
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  8/3

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #1- Co
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: копланарные конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

Соединение
Холостой образец #1,

нг
Расхождение дубликатов,

%
Предел обнаружения, 

мкг/кг
Сертифицированный материал донных отложений NWRI`s DX-3 (3), мкг/кг





Сертиф. значение
Определено

ПХБ 77
<0.5
8.7
0.005
2.560 ± 0.990
3.29

ПХБ 81
<0.5
–
0.005
0.133 ± 0.247
0.20

ПХБ 105
0.69
10.5
0.02
6.097 ±1.467
5.64

ПХБ 114
<0.5
12.5
0.005
0.284 ± 0.242
0.41

ПХБ 118
0.96
13.0
0.02
13.48 ± 7.40
9.13

ПХБ 123
<0.5
–
0.005
0.484 ± 0.461
0.78

ПХБ 126
<0.5
–
0.005
0.107 ± 0.080
0.18

ПХБ 156
<0.5
13.3
0.005
1.126 ± 0.592
1.65

ПХБ 157
<0.5
–
0.005
0.332 ± 0.223
0.13

ПХБ 167
<0.5
–
0.005
0.587 ± 0.438
0.34

ПХБ 169
<0.5
–
0.005
0.014 ± 0.013
0.023

ПХБ 189
<0.5
–
0.005
0.185 ± 0.130
0.082

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12-ПХБ 77
84
–
0.005
–
70

13C12- ПХБ 81
88
–
0.005
–
68

13C12- ПХБ 105
80
–
0.005
–
73

13C12- ПХБ 114
84
–
0.005
–
75

13C12- ПХБ 118
87
–
0.005
–
71

13C12- ПХБ 123
75
–
0.005
–
56

13C12- ПХБ 126
76
–
0.005
–
50

13C12- ПХБ 156
68
–
0.005
–
64

13C12- ПХБ 157
65
–
0.005
–
60

13C12- ПХБ 167
72
–
0.005
–
62

13C12- ПХБ 169
64
–
0.005
–
48

13C12- ПХБ 189
65
–
0.005
–
59
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НПО “ Тайфун”

Химико-аналитический центр

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N  8/6

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии:  #2- Co
Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 25.05-09.06.01

Тип анализа: копланарные конженеры ПХБ 
Метод анализа: GC/MS   US EPA #1668A

Прибор: Varian SATURN 4D MS/MS
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

Соединение
Холостой образец #2,

нг
Расхождение дубликатов,

%
Предел обнаружения, 

мкг/кг
Сертифицированный материал донных отложений NWRI`s DX-3 (4), мкг/кг





Сертиф. значение
Определено

ПХБ 77
<0.5
5.6
0.005
2.560 ± 0.990
1.89

ПХБ 81
<0.5
–
0.005
0.133 ± 0.247
0.24

ПХБ 105
0.54
12.3
0.02
6.097 ±1.467
5.56

ПХБ 114
<0.5
9.1
0.005
0.284 ± 0.242
0.32

ПХБ 118
0.88
3.1
0.02
13.48 ± 7.40
10.12

ПХБ 123
<0.5
7.1
0.005
0.484 ± 0.461
0.35

ПХБ 126
<0.5
–
0.005
0.107 ± 0.080
0.031

ПХБ 156
<0.5
2.5
0.005
1.126 ± 0.592
0.62

ПХБ 157
<0.5
–
0.005
0.332 ± 0.223
0.19

ПХБ 167
<0.5
–
0.005
0.587 ± 0.438
0.23

ПХБ 169
<0.5
–
0.005
0.014 ± 0.013
<0.005

ПХБ 189
<0.5
–
0.005
0.185 ± 0.130
0.081

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

13C12- ПХБ 77
84
–
0.005
–
68

13C12- ПХБ 81
82
–
0.005
–
66

13C12- ПХБ 105
73
–
0.005
–
74

13C12- ПХБ 114
77
–
0.005
–
76

13C12- ПХБ 118
83
–
0.005
–
78

13C12- ПХБ 123
80
–
0.005
–
83

13C12- ПХБ 126
63
–
0.005
–
65

13C12- ПХБ 156
75
–
0.005
–
70

13C12- ПХБ 157
70
–
0.005
–
72

13C12- ПХБ 167
76
–
0.005
–
70

13C12- ПХБ 169
60
–
0.005
–
54

13C12-ПХБ 189
63
–
0.005
–
75
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НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид
 Код образца


C-2000

DP-2
NC-2000

A-7
NC-2000

A-12
NC-2000

A-13
NC-2000

A-3
MC-2000

A-11

Альдрин
<0.001
<0.001
<0.001
0.011
<0.001
<0.001

Диэльдрин
<0.001
0.349
0.085
0.175
<0.001
<0.001

α-ГХЦГ
0.048
0.004
0.021
0.005
0.010
0.008

β-ГХЦГ
0.341
0.091
0.177
0.114
0.294
0.078

Линдан
0.095
0.103
0.609
0.296
0.051
0.084

Оксихлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

γ-Хлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Хлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Эндосульфан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

β-Эндосульфан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

транс-Нонахлор
0.094
0.054
0.033
0.098
0.201
0.158

о, р-DDE
0.119
0.029
0.156
0.114
0.107
0.035

р, р-DDE
0.639
0.029
0.180
0.035
0.051
0.086

о, p-DDD
0.198
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

р, p-DDD
0.542
0.199
0.203
0.346
0.293
0.307

о, p-DDT
0.063
0.071
<0.001
0.043
0.060
0.179

р, p-DDT
0.304
0.265
0.129
0.148
0.258
0.485

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева
НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US PA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид
 Код образца 


C-2000

DP-2
NC-2000 

A-7
NC-2000

A-12
NC-2000

A-13
NC-2000

A-3
NC-2000

A-11

Гексохлорбензол
0.006
0.024
0.008
<0.001
0.073
0.009

Эндрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Метоксихлор
<0.001
0.591
0.944
1.476
0.423
0.495

Гептахлор
<0.001
0.013
<0.001
<0.001
0.088
0.078

Мирекс
<0.001
0.038
0.055
0.039
0.095
0.112

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/3

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид
Код образца


MC-2000

IS-1-1
MC-2000

IS-1-1 (FD)
NC-2000

A-2``
NC-2000

A-9```
NC-2000

A-9```(LD)
NC-2000

A-5`

Альдрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Диэльдрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
0.011

α-ГХЦГ
0.018
0.015
0.011
0.009
0.009
0.006

β-ГХЦГ
0.177
0.052
0.072
0.061
0.068
0.078

Линдан
0.065
0.052
0.084
0.118
0.098
0.282

Оксихлордан
<0.001
<0.001
<0.001
1.154
0.885
<0.001

γ-Хлордан
<0.001
<0.001
0.001
<0.001
<0.001
0.001

α-Хлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Эндосульфан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

β-Эндосульфан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

транс-Нонахлор
0.123
0.104
0.050
0.086
0.101
0.110

о, р-DDE
0.020
0.039
0.133
0.159
0.122
<0.001

р, р-DDE
0.132
0.203
0.109
0.149
0,132
0.177

о, p-DDD
<0.001
<0.001
0.160
<0.001
<0.001
0.181

р, p-DDD
0.613
0.447
0.059
0.053
0,050
0.111

о, p-DDT
0.410
0.207
0.154
0.036
0.046
0.018

р, p-DDT
0.200
0.111
0.380
0.192
0.231
0.707

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид
 Код образца


MC-2000

IS-1-1
MC-2000

IS-1-1 (FD)
NC-2000

A-2``
NC-2000

A-9```
NC-2000

A-9```(LD)
NC-2000

A-5`

Гексохлорбензол
0.016
0.013
0.011
0.001
0.001
0.011

Эндрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Метоксихлор
<0.001
<0.001
0.058
<0.001
<0.001
0.405

Гептахлор
0.038
0.009
0.028
0.018
0.015
<0.001

Мирекс
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Гептахлор Эпоксид
0.074
0.065
0.091
0.054
0.048
0.128

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/5

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в донных отложениях, кг/кг сух.  веса
Пестицид
 Код образца


MC-2000

B-3
MC-2000

A-4
MC-2000

B-4
NC-2000

A-1
NC-2000

A-10
NC-2000

A-8D

Альдрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Диэльдрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-ГХЦГ
0.018
0.015
0.023
0.010
<0.001
0.027

β-ГХЦГ
0.080
0.114
0.105
0.150
0.113
0.132

Линдан
<0.001
0.459
0.422
0.250
0.161
0.077

Оксихлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

γ-Хлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Хлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Эндосульфан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
0.189

β-Эндосульфан
<0.001
0.055
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

транс-Нонахлор
<0.001
0.351
0.111
0.155
<0.001
0.190

о, р-DDE
0.071
<0.001
0.220
0.016
<0.001
<0.001

р, р-DDE
0.317
0.148
0.449
0.013
<0.001
0.059

о, p-DDD
<0.001
<0.001
0.113
<0.001
<0.001
0.215

р, p-DDD
0.275
0.278
0.319
0.041
<0.001
0.014

о, p-DDT
0.020
<0.001
0.024
0.008
<0.001
0.019

р, p-DDT
0.178
<0.001
<0.001
0.008
<0.001
<0.001

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева
НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/6

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид


 Код образца


MC-2000

B-3
MC-2000

A-4
MC-2000

B-4
NC-2000

A-1
NC-2000

A-10
NC-2000

A-8-D

Гексохлорбензол
0.022
<0.001
0.030
<0.001
<0.001
0.003

Эндрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Метоксихлор
0.216
0.426
0.359
0.050
0.034
0.159

Гептахлор
<0.001
0.043
0.083
0.024
<0.001
0.050

Мирекс
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Гептахлор Эпоксид
0.069
0.110
0.126
0.071
0.071
0.105

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/7

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид
Код образца


MC-2000

IS 2-2
MC-2000

IS 2-1
MC-2000

B-1
NC-2000

A-6``
MC-2000

B-2
MC-2000

B-2(LD)

Альдрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Диэльдрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-ГХЦГ
0.038
0.032
0.036
0.006
0.011
0.013

β-ГХЦГ
0.185
<0.001
0.077
0.022
0.126
0.103

Линдан
0.280
0.068
<0.001
0.091
0.179
0.221

Оксихлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

γ-Хлордан
0.204
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Хлордан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

α-Эндосульфан
0.072
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

β-Эндосульфан
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

транс-Нонахлор
0.172
<0.001
<0.001
<0.001
0.125
0.095

о, р-DDE
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
0.143
0.140

р, р-DDE
0.127
0.463
0.318
0.029
0.193
0.227

о, p-DDD
0.235
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

р, p-DDD
0.306
<0.001
<0.001
<0.001
0.351
0.258

о, p-DDT
0.375
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

р, p-DDT
0.213
<0.001
<0.001
1.796
0.143
0.112

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева
НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/8

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Хлорорганических Пестицидов в  донных отложениях, мкг/кг сух.  веса
Пестицид
Код образца


MC-2000

IS 2-2
MC-2000

IS 2-1
MC-2000

B-1
NC-2000

A-6``
MC-2000

B-2
MC-2000

B-2(LD)

Гексохлорбензол
0.034
0.001
0.018
<0.001
<0.001
<0.001

Эндрин
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Метоксихлор
0.524
<0.001
0.333
0.072
0.061
0.051

Гептахлор
0.041
0.031
<0.001
<0.001
0.057
0.074

Мирекс
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001
<0.001

Гептахлор Эпоксид
0.186
<0.001
0.091
0.064
0.070
0.091

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/9

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА 

Пестицид
Холостой образец,

мг/кг
% расхождения 
дубликатов

 A-9```
Контрольный Образец




Добавлено, мкг/кг 
Определено, мкг/кг
% Извлечения

Альдрин
<0,001
–
–
–
–

Диэльдрин
<0,001
–
–
–
–

α-ГХЦГ
<0,001
1.5
0,17
0,22
129

β-ГХЦГ
0,118
10.8
0,85
1,05
123

Линдан
0,276
18.5
0,19
0,14
74

Оксихлордан
<0,001
26.4
0,10
0,08
80

γ-Хлордан
<0,001
–
4,82
5,29
110

α-Хлордан
<0,001
–
5,21
6,45
124

α-Эндосульфан
<0,001
–
–
–
–

β-Эндосульфан
<0,001
–
–
–
–

транс-Нонахлор
0,070
16.1
0,87
0,64
74

о, р-DDE
<0,001
26.3
–
–
–

р, p-DDE
<0,001
12.1
15,45
17,77
115

р, p-DDD
<0,001
–
15,18
16,72
110

р, p-DDD
0,098
6.1
29,25
33,68
115

о, p-DDT
<0,001
24.4
1,84
1,76
96

р, p-DDT
0,102
18.4
13,73
11,98
87

Гексохлорбензол
<0,001
–
2,72
2,46
90

Эндрин
<0,001
–
–
–
–

Метоксихлор
0,005
–
1,84
1,15
62

Гептахлор
<0,001
18.2
–
–
–

Мирекс
<0,001
–
3,41
4,27
125

Гептахлор Эпоксид
<0.001
13.3
1,33
1,08
81

% извлечения суррогатных внутренних стандартов 

δ-ГХЦГ
98
-
2,7
2,16
81

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 9/10

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-OCPs 

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Хлорорганические Пестициды
Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА 

Пестицид
Холостой образец,

мг/кг
% расхождения 

дубликатов
  A-9```
Контрольный Образец




Добавлено, мкг/кг 
Определено мкг/кг
% Извлечения

Альдрин
<0,001
–
–
–
–

Диэльдрин
<0,001
–
–
–
–

α-ГХЦГ
0,002
16.7
0,17
0.22
130

β-ГХЦГ
<0,001
20.1
0,85
0.68
85

Линдан
0,226
21.0
0,19
0.13
68

Оксихлордан
<0,001
–
0,10
0.078
78

γ-Хлордан
<0,001
–
4,82
3.96
82

α-Хлордан
<0,001
–
5,21
3.89
75

α-Эндосульфан
<0,001
–
–
–
–

β-Эндосульфан
<0,001
–
–
–
–

транс-Нонахлор
0,071
27.2
0,87
0.81
93

о, р-DDE
0,006
21.0
–
–
–

р, p-DDE
<0,001
16.5
15,45
11.61
75

р, p-DDD
0,006
–
15,18
14.24
94

р, p-DDD
0,033
30.8
29,25
31.03
106

о, p-DDT
<0,001
9.8
1,84
1.83
100

р, p-DDT
0,020
24.3
13,73
9.11
66

Гексохлорбензол
<0,001
–
2,72
2.68
98

Эндрин
<0,001
–
–
–
–

Метоксихлор
0,009
17.9
1,84
1.48
80

Гептахлор
<0,001
26.2
0
0


Мирекс
<0,001
–
3,41
3.72
109

Гептахлор Эпоксид
0,007
26.1
1,33
1.65
124

% извлечения суррогатных внутренних стандартов

δ-ГХЦГ
94
-
2,7
2.5
92

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 10/1

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-Ar  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Арохлор

Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Арохлоров в донных отложениях,

мкг/кг сух. веса
Код образца


Арохлор 1242
Арохлор 1254

C-2000  DP-2
0.55
6.56

NC-2000 A-7
0.60
3.15

NC-2000 A-12
0.27
6.48

NC-2000 A-13
0.28
3.44

NC-2000 A-3
0.35
1.75

MC-2000 IS-1-1
0.38
3.68

MC-2000 IS-1-1 (FD)
0.30
1.95

MC-2000 A-11
0.65
3.38

NC-2000 A-2``
0.32
2.66

NC-2000 A-9```
1.08
4.69

NC-2000 A-9``` (LB)
1.12
4.63

NC-2000 A-5`
0.29
2.75

                  Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

                  Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева 

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
                                      ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 10/2

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-Ar  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Арохлор

Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8081A 

Прибор: GS HP 5790
Содержание Арохлоров в донных отложениях, мкг/кг сух. веса

Код образца

            
Арохлор 1242
Арохлор 1254

MC-2000  B-3
0.29
3.74

MC-2000  A-4
0.52
3.68

MC-2000  B-4
0.55
4.37

NC-2000  A-1
0.35
2.50

NC-2000  A-10
<0.1
4.75

MC-2000  B-2
0.74
5.17

MC-2000  B-2 (LD)
0.65
4.85

MC-2000  IS 2-2
0.36
7.05

MC-2000  IS 2-1
0.31
6.02

MC-2000  B-1
0.60
10.6

NC-2000 A-6```
0.37
7.92

NC-2000 A-8D
0.30
6.33

                  Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

                  Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева

НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 10/3

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #1-Ar  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Полихлорированные Бифенилы

Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8082 

Прибор: GS HP 5790
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

#ПХБ
Холостой образец,

мг/кг
% расхождения дубликата  A-9```
Сертифицированный материал

EC-5

(Донные отложения)




Сертифицированное кол-во 
Определено, мкг/кг

18 (Cl 3)
0,21
13.7
3,0 ( 1,1
2,9

28 (Cl 3)
0,19
23.8
5,3 ( 1,3
6,4

52 (Cl 4) 
0,09
10.3
13,3 ( 4,1
7,9

110 (Cl 5)
–
15.3
33,3 ( 11,9
27,8

153 (Cl 6)
0,10
–
27,2 ( 5,5
18,2

170 (Cl 7)
–
–
10,1 ( 1,6
11,1

194 (Cl 8)
–
–
8,1(10,1
3,4

206 (Cl 9)
–
–
2,2 ( 0,9
3,1

  Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды          В. А. Сурнин

  Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                              Л. В. Алексеева
НПО “ Тайфун”

Отдел мониторинга загрязнения природной среды 

Аттестат аккредитации N POCC Ru. 0001.511164 от 17.12.97 г.
ПРОТОКОЛ АНАЛИЗА N 10/4

Заказчик: Каспийская программа по окружающей среде 

Проект:  CASPIAN 2000

Матрица: донные отложения

Код аналитической серии: #2-Ar  

Дата поступления образцов: 23.05.01

Дата анализа: 23.05-07.06.01

Тип анализа: Полихлорированные Бифенилы

Метод анализа: GC/ECD US EPA SW-846#8082 

Прибор: GS HP 5790
РЕЗУЛЬТАТЫ ВНУТРЕННЕГО КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА АНАЛИЗА

#ПХБ
Холостой образец,

мг/кг
% расхождения дубликата  A-9```
Сертифицированный материал

EC-5

(Донные отложения)




Сертифицированное кол-во 
Определено мкг/кг

18 (Cl 3)
0,06
19.6
3,0 ( 1,1
4.10

28 (Cl 3)
0,12
18.3
5,3 ( 1,3
6.07

52 (Cl 4) 
–
–
13,3 ( 4,1
9.77

110 (Cl 5)
–
10.8
33,3 ( 11,9
35.95

153 (Cl 6)
0,06
–
27,2 ( 5,5
26.05

170 (Cl 7)
–
–
10,1 ( 1,6
11.4

194 (Cl 8)
–
–
8,1(10,1
1.99

206 (Cl 9)
–
–
2,2 ( 0,9
1.58

Зав. отдела мониторинга загрязнения природной среды                          В. А. Сурнин

Зав. лаб. мониторинга пестицидов                                                              Л. В. Алексеева
