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УТВЕРЖДАЮ

Первый заместитель Председателя 
Госкомсанэпиднадзора России -  за­
меститель Главного государственно­
го санитарного врача Российской 
Федерации

С. В. Семенов
31 октября 1996 г.
Дата введения -  с момента утвер­
ждения

Определение концентраций загрязняющих 
веществ в атмосферном воздухе

Сборник методических указаний 
МУК 4 .1 .5 9 1 -9 6 -4 .1 .6 4 5 -9 6 ,

4 .1 .662-97 , 4 .1 .666-97

Область применения
Методические указания по определению концентраций за­

грязняющ их веществ в атмосферном воздухе предназначены  
для использования в системе госсанэпиднадзора России, при 
проведении аналитического контроля ведомственными лабора­
ториям и предприятий, а также научно-исследовательских 
институтов, работающих в области гигиены окружающей среды. 
Методические указания разработаны с целью обеспечения 
контроля соответствия уровня содержания загрязняющих ве­
ществ их гигиеническим нормам -  предельно допустимым  
концентрациям (П Д К ) и ориентировочно безопасным уровням

Издание официальное Настоящие методические указания не
могут быть полностью или частично 
воспроизведены, тиражированы и расп­
ространены без разрешения Департамента 
госсанэпиднадзора Минздрава России.
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воздействия (ОБУВ) -  и являются обязательными при осуще­
ствлении аналитического контроля атмосферного воздуха.

Включенные в сборник методические указания разработаны  
в соответствии с требованиями ГОСТов 8.010—90 «Методики 
выполнения измерений», 17.2.4.02—81 «Охрана природы. А тмос­
фера. Общие требования к методам определения загрязняющих  
веществ», 17.0..02—79 «Охрана природы. Метрологическое обес­
печение контроля загрязненности атмосферы, поверхностных 
вод и почвы. Основные положения», Р1.5—92 (пункты 7.3). Все 
методики анализа метрологически аттестованы и обеспечивают 
определение веществ с нижним пределом обнаружения не выше 
0,8 ПДКм.р. и суммарной погрешностью, не привышающей 
25 %, с отбором пробы воздуха в течение 20—30 мин при 
определении максимальной разовой концентрации или кругло­
суточном отборе пробы при определении среднесуточной кон­
центрации.

В сборнике представлены методики контроля атмосферного 
воздуха за содержанием нормируемых соединений. Методики  
основаны на использовании ф изико-химических методов  
анализа -  фотометрии, потенциометрии, тонкослойной хрома­
тографии с различного вида детектированием, ионной хро­
матографии, газожидкостной, высокоэффективной жидкостной 
хроматографии, хромато-масс-спектрометрии. Приведено 5 5  
методик по измерению  концентраций 140 загрязняющих 
веществ на уровне и ниже их гигиенических нормативов в 
атмосферном воздухе населенных мест. Контролируемые веще­
ства относятся к различным классам соединений: неор­
ганическим веществам, ароматическим углеводородам, спиртам, 
органическим кислотам, эфирам, альдегидам, азотсодержащим  
углеводородам, фенолам, меркаптанам.

М етодические указания одобрены  и рекомендованы  
Комиссией по санитарно-гигиеническому нормированию «Ла­
бораторно-инструментальное дело и метрологическое обеспе­
чение» Госкомсанэпиднадзора России и бюро секции по 
физико-химическим методам исследования объектов окружаю­
щей среды Проблемной комиссии «Научные основы экологии 
человека и гигиены окружающей среды».

7



МУК 4.1 .641—96

УТВЕРЖ ДЕНО

Первым заместителем Председателя 
Госкомсанэпиднадзора России -  за­
местителем Главного государствен­
ного санитарного врача Российской 
Федерации 
31 октября 1996 г.
МУК 4.1 .641— 96
Дата введения -  с момента утвер­
ждения

4.1. М ЕТО ДЫ  КОНТРОЛЯ. Х И М И Ч Е С К И Е  ФАКТОРЫ

Методические указания по определению 
хлорамина ХБ в атмосферном воздухе 
методом тонкослойной хроматографии

Настоящие методические указания устанавливают методику 
количественного химического анализа атмосферного воздуха мето­
дом тонкослойной хроматографии для определения в нем содер­
жания хлорамина Х Б  в диапазоне концентраций 0,012—0,20 м г /м 3.

C l-C 6H 4-S02-N -N aC l*H 20 Мол. масса 2 6 6 ,0 7

Х лорамин Х Б  -  кристаллический порош ок слегка желтова­
того цвета со слабым запахом хлора. Растворим в воде, в спирте, 
очень мало растворим в эф ире и хлороформе. В воздухе 
находится в виде аэрозоля и паров.

Обладает общ етоксичным действием, относится к 3 -м у  
классу опасности. П ДКм.р. в атмосф ерном воздухе населенных 
мест -  0 ,0 3  м г /м 3.

1. Погрешность измерений

Методика обеспечивает выполнение измерений с погрешностью, 
не превышающей ± 2 0 ,6  %, при доверительной вероятности 0,95.

Издание официальное Настоящие методические указания не
могут быть полностью или частично 
воспроизведены, тиражированы и расп­
ространены без разрешения Департамента 
госсанэпиднадзора Минздрава России.
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2. Метод измерений

Измерения концентрации хлорамина ХБ выполняют методом 
тонкослойной хроматографии на пластинах «Силуфол» с ч прояв­
лением хроматограмм раствором о-толидина и последующим 
денситометрированием окрашенных зон при длине волны -  515  нм.

Концентрирование из воздуха осуществляют на фильтр и 
гранулированный синтетический цеолит NaA. Десорбцию хло­
рамина Х Б  проводят этиловым спиртом.

Нижний предел измерения в анализируемом объеме пробы 
-  0 ,5  мкг.

Определению не мешают: добезилат кальция, анестезин, сахар.

3. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
материалы, реактивы

При выполнении измерений применяют следующие сред­
ства измерений, вспомогательные устройства и реактивы.

3.1. С редства  измерений

Спектрофотометр Спекорд М -40 с приставкой для 
измерения отражения с фотометрическим шаром
Барометр-анероид М -67  ТУ 2504-1797-^75
Весы аналитические ВЛ А -200 ГОСТ 24104-80Е
Денситометр Б И А Н -170
Колбы мерные, вместимостью 2 5  и 100 см 3
Меры массы, 1-го кл.
Микрошприц М Ш -10М
Пипетки вместимостью 1, 2, 5  и 10 см 3
Стаканы химические вместимостью 25 см 3

ГОСТ 1770-74Е  
ГОСТ 7328-82Е  
ГОСТ 8 0 4 3 -7 4  
ГОСТ 20 2 9 2 774  
ГОСТ 19908-80

Термометр лабораторный шкальный ТЛ-2;
пределы 0 —55  °С, цена деления 1 °С ГОСТ 215-73Е
Электроаспиратор ЭА-822, погрешность ± 1  %,
Госреестр № 5 9 9 7 -7 7  ТУ 2 5 -1 1 -1 4 1 4 -7 8

3 2 . Вспомогательны е устройства

Баня водяная _  ТУ 6 1 -1 -2 8 5 0 -7 6
Вакуумный компрессор В Н -461 М ТУ 2 6 -0 6 -4 5 9 -6 9
Дистиллятор ТУ 6 1 -1 -7 2 1 -7 9
Камера хроматографическая стеклянная типа 
С П -< 0  ГОСТ 25336-82Е
Пластины хроматографические «Силуфол УФ- 
254» (производство Чехия)

386



МУК 4.1.641—96

Поглотительный прибор Яворовской
Пульверизатор стеклянный ГОСТ 1 0 3 91 -74
Фильтродержатель, изготовитель ВО «Изотоп» 
Эксикатор
Электротепловентилятор «Ветерок» ГОСТ 17083-71

3.3. М атериалы

Фильтр АФ А-ВП-10 ТУ 95 -7 1 8 1 -7 6
Фильтр бумажный «синяя лента» ТУ 6 -0 9 -1 6 7 8 -7 7

3.4. Реактивы

Вода дистиллированная ГОСТ 6 7 0 9 -7 2
Калий марганцовокислый, х. ч. ГОСТ 2 0 4 9 0 -7 5
Калий йодистый, х. ч. ГОСТ 4 2 3 2 -7 4
Кислота уксусная ледяная, х. ч. ГОСТ 6 1 -6 5
Кислота соляная, х. ч. ГОСТ 3 1 1 8 -7 7
Спирт метиловый, х. ч. ГОСТ 6 9 9 5 -7 7
Спирт этиловый ректификат ГОСТ 5 9 6 3 -6 7
о-Толидин, ч. ТУ 6 -0 9 -0 7 -1 4 8 8 -8 5
Хлорамин ХБ, технический
Хлороформ, х. ч. ТУ 6 -0 9 -4 2 6 3 -7 6

4. Требования безопасности

4.1. При работе с реактивами соблюдают требования без­
опасности, установленные для работы с токсичными, едкими и 
легковоспламеняющимися веществами по ГОСТу 12.1.005-88.

4.2. При работе с спектрофотометром следует соблюдать 
правила электробезопасности в соответствии с ГОСТом 12.1.019- 
79 и инструкцией по эксплуатации прибора.

5. Требования к квалификации операторов

К выполнению измерений допускают лиц, имею щ их  
квалификацию не ниже инженера-химика, с опытом работы в 
тонкослойной хроматографии.

6. Условия измерений

При выполнении измерений соблюдают следующие условия:
•  процессы приготовления растворов и подготовки проб к 

анализу проводят в нормальных условиях согласно ГОСТу 15150-
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6 9  при температуре воздуха (2 0 ± 1 0 )  °С, атмосферном давлении 
6 30—800 м м  рт. ст. и  влажности воздуха не более 80 %.

7. П одготовка к вы полнению измерений

П еред вы полнением изм ерений проводят следую щ ие рабо­
ты: приготовление растворов, установление градуировочной 
характеристики, отбор проб.

7.1. П ри готовление р аствор ов

Исходный раст вор хлорамина Х Б  для градуировки 
(с = 100 мкг/см3). 10  м г хлорамина Х Б  вносят в мерную  
колбу вм естим остью  100  см 3, доводят объем  до метки этило­
вым спиртом  и тщательно перемеш ивают. Срок хранения  
раствора -  3 дня в холодильнике.

Марганцовокислый калий 1,5 % раствор. 1 ,5  г марганцо­
вокислого калия помещ аю т в мерную  колбу вместимостью  
100  см 3, доводят объем  до  метки дистиллированной водой, 
тщательно перемеш иваю т до полного растворения соли.

Подвижная фаза. В мерную  колбу вместимостью  5 0  см 3 
помещ аю т 4 4  см 3 хлороформа и 6 ,0  см 3 метилового спирта, 
смесь тщ ательно перемеш ивают.

Проявляющий реактив. Н а дно эксикатора, вместимостью  
1,5 дм 3 помещ аю т 50  см 3 1,5 % раствора марганцовокислого 
калия и 5 0  см 3 10 % раствора соляной кислоты. С одерж имое 
осторожно перемеш ивают. Внутрь эксикатора помещ аю т фар­
форовую вкладку и закрывают приш лифованной крышкой. 
Смесь готовят за 60  м ин до проведения анализа. Эксикатор 
должен находится в вытяжном шкафу!

Проявляющий раствор о-толидина. В м ер н у ю  колбу  
вместимостью  5 0 0  см 3 помещ аю т 160  м г о-толидина, добав­
ляю т 30  см 3 ледяной уксусной кислоты, доводят объем до  
метки дистиллированной водой и добавляют 1,0 г йодистого  
калия. С одерж имое колбы тщательно перемеш ивают. Срок 
хранения раствора -  2 недели.

Кислота соляная 10 % раствор. 2 4 ,1  см 3 концентрирован­
ной соляной кислоты вливают в мерную  колбу вместимостью  
100  см 3 с небольш им количеством воды (4 0 —5 0  см 3), объем  
до метки доводят дистиллированной водой и тщательно пере­
меш ивают.
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72. Установление градуировочной характеристики

Градуировочную характеристику, выражающую зависимость  
оптической плотности окраски пятна градуировочного раствора 
хлорамина Х Б  от массы (м кг), устанавливают на 3 -х  сериях  
растворов для градуировки. Каждую серию, состоящ ую из 6 -ти  
градуировочных растворов, готовят в мерных колбах вм естим о­
стью 100 см 3. Для этого в каждую колбу вносят исходны й  
раствор в соответствии с табл. 1, доводят объем до метки  
этиловым спиртом и тщательно перемешивают. Растворы  
используют свежеприготовленными.

Таблица 1
Растворы для установления градуировочной характеристики при 

определении концентрации хлорамина ХБ

Номер раствора для 
градуировки 1 2 3 4 5 6

Объем исходного раствора 
(с “  100 мкг/см3), см3 5,0 10,0 20,0 40,0 60,0 80,0

Концентрация хлорамина 
ХБ в пробе, мкг/см3 5,0 10,0 20,0 40,0 60,0 80,0

Масса хлорамина ХБ в 
пробе, мкг 0,5 1,0 2,0 4,0 6,0 8,0

П о 1,0 см 3 градуировочного раствора переносят в гру-

а затем в вытяжном шкафу -  досуха. Сухой остаток растворяют 
в 1,0 см 3 этилового спирта.

На хроматографической пластине на расстоянии 15 м м  от 
края намечают линию  старта и наносят по 0 ,1  см 3 каждого 
градуировочного раствора в виде отдельных пятен диам етром  
не более 10 м м  на расстоянии 15  м м  друг от друга. П ластину  
высушивают на воздухе в течение 3 м ин и помещ аю т в камеру 
для хроматографирования, насыщ енную парами подвижной  
фазы. Время насыщ ения камеры парами -  30  мин, высота слоя  
подвижной фазы в камере 0 ,5 —1,0 см . П осле того, как 
подвижная фаза пройдет по пластине 10 см , ее вынимают и 
подсуш ивают на воздухе в течение 3 мин. Затем  в течение 
10 сек пластину обрабатывают парами воды над кипящ ей  
водяной баней. Вносят в эксикатор с парами хлора на 15 минут

ш евидную колбу, добавляют по 5 ,0  см  этилового спирта 
упаривают до 0 ,3  см 3 под вакуумом при температуре 5 0 —6 0  °С
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и дал ее п одсуш и в аю т теплы м  в оздухом  (эл ектротепл о­
вентилятор) в течение 20  сек. Затем  пластину орошают 
раствором о-толидина и высушивают с использованием элект­
ротепловентилятора. Х лорам ин Х Б  обнаруживается в виде 
тем н о-си н его  пятна с Rf«0,75±0,02.

Оптическую  плотность окраски пятен вещества измеряю т  
на спектроф отометре Спекорд М -4 0  с приставкой для и зм е­
рения отражения с ф отометрическим ш аром при длине волны  
5 1 5  нм  по отнош ению  к фону. В качестве фона используется  
участок исследуем ой пластины без вещества. Для каждой 
концентрации изм еряю т отражение (Т ) в %. Оптическая 
плотность (Д ) и отражение (Т ) в % связаны между собой  
следую щ им  образом:

Д -  -IgT,

где Т  выражено в %, тогда

Д  = lg j-1 0 0  или Д  = 2 -  IgT

П о средним  результатам изм ерений 3 -х  серий растворов 
для градуировки устанавливают градуировочную характерис­
тику, которую проверяют 1 раз в квартал.

73. Отбор проб

Отбор проб воздуха проводят согласно ГОСТу 17.2 .3 .01-86 . 
В оздух со скоростью 6 д м 3/м и н  аспирируют через последова­
тельно соединенны е фильтр А Ф А -В П -10 и прибор Яворовской 
(с  2 г гранулированного синтетического цеолита NaA) в течение 
20  м ин. Срок хранения пробы -  не более 1 -х  суток в 
холодильнике.

8. Выполнение измерений

П осле отбора пробы цеолит NaA из поглотительного 
прибора переносят в пробирку с притертой пробкой и заливают 
8,0  см 3 этилового спирта. Х лорамин Х Б  извлекают при 
к ом натной  тем пературе в течение 3 0  м ин, интенсивно  
встряхивая пробирку. Затем  этиловый спирт из этой пробирки  
ф ильтруют через фильтр (синяя лента) в другую пробирку, в 
которую предварительно помещ аю т фильтр АФА с пробой, и
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оставляют на 10 мин, периодически встряхивая для лучшего 
растворения вещества. Раствор переносят в грушевидную колбу 
и упаривают до 0,3 см 3 под вакуумом при температуре 
50—60 °С, а затем в вытяжном шкафу -  досуха. Сухой остаток, 
растворяют в 1,0 см 3 этилового спирта.

0,1 см 3 раствора наносят на пластину Силуфбл. Рядом с 
пробой в качестве «свидетеля» наносят такое же количество 
стандартного раствора, содержащего 6,0 мкг хлорамина ХБ. 
Пластины обрабатывают так же, как и градуировочные растворы 
в п. 7.2. И змеряю т отражение пятен вещества на спектрофото­
метре Спекорд М -40 при длине волны 515  нм. Затем  
вычисляют оптическую плотность (Д ) и по градуировочной 
характеристике находят массу хлорамина в пробе.

9. Вычисление результатов измерений

Концентрацию хлорамина Х Б в атмосферном воздухе 
(м г /м 3) вычисляют по формуле:

m-V 1 

Vi-Vo
где

m -  масса хлорамина ХБ, найденная по градуировочной 
характеристике, мкг;

V i -  объем экстракта, см 3;
V 2  -  объем анализируемой пробы, см 3;
Vo -  объем пробы воздуха, приведенный к нормальным  

условиям, дм 3;

Vr 273  Р
К о _  (273  +  0 -7 6 0  ,гдб

Vt -  объем воздуха, отобранный для анализа, дм 3;
Р -  атмосферное давление в месте отбора пробы, м м  рт. ст.; 
t -  температура воздуха в месте отбора пробы, °С.

Методические указания разработаны Н. И. Юрченко, 
В. Ф. Алещенко, Л. Н. Еременко (ВНЦ БАВ, г. Старая Купавна).
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