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Введение
Сборник методических указаний «И зм ерение концентраций вред

ных веществ в воздухе рабочей зоны » (Вып. 39) разработаны с целью  

обеспечения контроля соответствия фактических концентраций вредных 

веществ их предельно допустимым концентрациям (П Д К ) и являются 

обязательными при осущ ествлении санитарного контроля.

Включенные в данный сборник 14 методик контроля вредных ве

ществ в воздухе рабочей зоны разработаны и подготовлены в соответст

вии с требованиями ГО С Т  12.1.005— 88 С С Б Т «В о зд ух  рабочей зоны. 

О бщ ие санитарно-гигиенические требования» и Г О С Т  Р 8.563— 96 « Г о 

сударственная система обеспечения единства измерений. М етодики вы

полнения измерений».

Методики выполнены с использованием современных методов ис

следования и дают возможность контролировать концентрации химиче

ских веществ на уровне и ниже их П Д К  в воздухе рабочей зоны, уста

новленных ГН  2.2.5.686— 98 «П р едельно  допустимые концентрации 

(П Д К ) вредных веществ в воздухе рабочей зоны ».

М етодические указания по измерению массовых концентраций 

вредных веществ в воздухе рабочей зоны предназначены для центров 

госсанэпиднадзора, санитарных лабораторий промыш ленных предпри

ятий при осущ ествлении контроля за содержанием вредных веществ в 

воздухе рабочей зоны, а также научно-исследовательских институтов и 

других заинтересованных министерств и ведомств.
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4.1. М Е Т О Д Ы  К О Н Т Р О Л Я . Х И М И Ч Е С К И Е  Ф А К Т О Р Ы

Газохроматографическое измерение массовых 
концентраций 2-аминоэтанола (моноэтаноламина) 

в воздухе рабочей зоны

Методические указания
_____________________ МУК 4.1Л296—03_____________________

1. Область применения
Настоящие методические указания устанавливают методику коли

чественного анализа воздуха рабочей зоны на содержание 2-амино

этанола (моноэтаноламина, М Э А ) газохроматографическим методом в 

диапазоне массовых концентраций от 0,25 до 15,0 мг/м3.

М етод специфичен в производстве этаноламинов. О пределению  не 

мешают оксид этилена, этилен, аммиак.

2. Характеристика вещества
Н  Н  
I 1

2.1. Структурная формула: Н О — С — С— N H 2
I I 
Н  Н

2.2. Эмпирическая формула: C 2H 7N O

2.3. М олекулярная масса: 61,08

2.4. Регистрационный номер по CAS-141-43-5.

2.5. Физико-химические свойства. М оноэтаноламин -  бесцветная 

вязкая гигроскопичная жидкость. Температура плавления 10,5 °С ; тем

пература кипения 171,1 °С ; плотность d420 = 1,018; давление паров
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М У К  4.1.1296— 03

1,68 мм рт. ст. (2 0 °); насыщенная концентрация 5,61 мг/м3; nd20=  1,4539. 

Растворяется в воде и спиртах. С лабое  основание, поглощ ает С 0 2 из 

воздуха.

А грегатное состояние в воздухе: пары +  аэрозоль.

2.6, Токсикологическая характеристика. Пары этаноламина действую т 

на человека, вызывая диффузный бронхит и изменение функций печени.

К ласс опасности -  второй.

П редельно допустимая концентрация в воздухе рабочей зоны  

0,5 мг/м3.

3. Погрешность измерений
Настоящая методика обеспечивает выполнение измерений м ассо

вой концентрации моноэтаноламина с погреш ностью , не превыш аю щ ей 

±  20 % , при доверительной вероятности 0,95.

4. Метод измерений
И змерения массовой концентрации моноэтаноламина в воздухе 

вы полняю т газохроматограф ическим методом  с использованием  пла

м енно-ионизационного детектора. О тбор  проб воздуха проводят с кон

центрированием.

Нижний предел измерения количества моноэтаноламина в хром а

тограф ируемом  объем е -  0,004 мкг.

Нижний предел измерения массовой концентрации м оноэтанола

мина в воздухе -  0,25 мг/м3 (при отборе 12 дм 3 воздуха).

5* Средства измерений, вспомогательные устройства, 
реактивы и материалы

5./. Средст ва  изм ерений  и всп ом ога т ел ьн ы е у ст р ой ст ва

5.1.1. Хроматограф  лабораторный, уком плекто

ванный:

• пламенно-ионизационным детектором;

• стальной насадочной колонкой длиной 200 см, внутренним диа

метром 0,3 см.

5.1.2. Весы  лабораторны е общ его  назначения 

2 класса точности с наибольш им  пределом

взвешивания 200 г Г О С Т  24104
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5.1.3. Гири общ его назначения Г-2-210,

2 класса точности

5.1.4. Л упа измерительная 10х

5.1.5. Секундомер механический

5.1.6. Электрошкаф сушильный лабораторный, 

пределы регулирования температуры от 50 до 

400 °С , точность регулирования ±  2 °С ;

5.1.7. Плитка электрическая для водяной бани

5.1.8. Линейка измерительная

5.1.9. Аспирационное устройство 

(водный газометр) со склянками 3-2,0

5.1.10. Терм ометр ТМ 6-1

5.1.11. Барометр -  анероид контрольный М-67

5.1.12. П оглотительны й прибор с пористым стек

лянным фильтром П О Р -160

5.1.13. Ц илиндр мерный 1-50-2

5.1.14. Пипетки градуированные 1-1-2-1, 1-1-2-10, 

1-1-2-2, 1-1-2-5, 1-1-1-0,5

5.1.15. К олба  2-50-2

5.1.16. Чашка выпарительная (3 )

5.1.17. Стакан Н-2-100 Т Х С

5.1.18. М икрош приц М Ш -10

5.1.19. К олба  К-2-50-18, Т Х С

Г О С Т  7328;

Г О С Т  8309 

Т У  25-1819.0021— 90

Г О С Т  14919 

Г О С Т  427

Г О С Т  25336; 

Г О С Т  112 

Т У  25-04-1787— 75

Г О С Т  25336 

Г О С Т  1770

Г О С Т  1770 

Г О С Т  1770 

Г О С Т  9147 

Г О С Т  25336 

Т У  2833106 
Г О С Т  25336

Допускается применение других средств измерения, посуды и 

вспомогательных устройств, метрологические и технические характери

стики которых не хуже указанных.

5.2. Реакт ивы , м ат ериалы

5.2.1. Вода дистиллированная

5.2.2. Стекловолокно

5.2.3. В одород

5.2.4. В оздух сжатый для питания К И П

5.2.5. А зо т  газообразный

5.2.6. Хроматон N -A W , зернением 

(0,20— 0,25) мм;

5.2.7. П олиэтиленгликоль, молекулярная 

масса 1 000;

5.2.8. Ацетон

Г О С Т  6709 

Г О С Т  10146 

Г О С Т  3022 

Г О С Т  11082 

Г О С Т  9293

Г О С Т  2768
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5.2.9. Калия гидроксид Г О С Т  24363

5.2.10. М етан ол  Г О С Т  226395

5.2.11. М оноэтанолам ин, содерж ание

основного вещества не менее 98,8 %  Т У  6-02-915— 84

Допускается использование реактивов квалификации осч, чда и хч.

6. Требования безопасности
6.1. П ри вы полнении анализов необходим о соблю дать требования 

техники безопасности при работе с химическими реактивами согласно 

Г О С Т  12.1.007— 76.

6.2. При вы полнении измерений с использованием  хроматограф а 

соблю даю т правила электробезопасности согласно Г О С Т  12.1.019— 79 и 

инструкцию по эксплуатации прибора.

6.3. О рганизацию  обучения безопасности труда работаю щ их про

водят согласно Г О С Т  12.0.004— 76.

6.4. При работе с газами, находящ имися в баллонах под давлением  

150кгс/см2 необходим о соблю дать «П р ави ла  устройства и безопасной 

эксплуатации сосудов, работаю щ их под давлением ».

6.5. П ом ещ ение лаборатории долж но соответствовать требованиям 

пожарной безопасности согласно  Г О С Т  12.1.004— 91 и иметь средства 

пожаротуш ения согласно Г О С Т  12.4.009— 83.

7. Требования к квалификации операторов
К вы полнению  измерений и обработке их результатов допускаю т 

лиц  с высшим и среднеспециальны м образованием , имею щ их навыки 

работы на хроматограф е.

8. Условия проведения измерений
8.1. П ри выполнении измерений в лаборатории долж ны  бы ть со 

блю дены  следую щ ие условия:

• температура воздуха (15— 25) °С .

• влажность воздуха не более  80 %  при температуре 25 °С

• атмосферное давление (97,3— 104,0) кПа [(730— 780) мм рт. ст.];

•  напряжение в сети (220 ±  10) В;

•  частота переменного тока(50 ±  1) Гц;

•  отсутствие веществ, вызывающих коррозию прибора.

9
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8.2. У словия  хроматограф ического анализа:

•  температура термостата колонок (150 ±  5 ) °С ;

•  температура испарителя (200 ±  5 ) °С ;

• температура детектора (250 ±  5 ) °С ;

•  расход газа-носителя -  азота (2,0 ±  0,2) дм 3/ч;

•  расход водорода (2,0 ±  0,2) дм3/ч;

• расход воздуха (20,0 ±  0,5) дм3/ч;

•  объем  вводимой пробы -  4 мм3;

• скорость движения диаграммной ленты 240 мм/ч

8.3. Время удерживания моноэтаноламина -  6 мин 15 с.

9* Подготовка к выполнению измерений

9 .L  П р и гот овл ен и е  раст воров и реак т ивов

9.1.1. О сновной стандартный раствор моноэтаноламина.

М ерную  к олбу  вместимостью  50 см3 взвешивают, добавляю т в нее 

10 капель (и з микрош прица) моноэтаноламина и вновь взвешивают. За

тем объем  в мерной колбе доводят до метки дистиллированной водой. 

Рассчиты ваю т массовую  концентрацию моноэтаноламина в мг/дм3 (с  

учетом  содержания основного вещ ества) по ф ормуле:

W - C 1 0 4

50
, где

т  -  навеска вещества, г (0,065— 0,07);
С  -  массовая концентрация М Э А  по Т У ;

Ю 4-  множ итель для перевода в мг/дм3;

50 -  объем  основного раствора М Э А , см 3.
Раствор устойчив в течение 1 недели.

9.1.2. Рабочий стандартный раствор с массовой концентрацией м о

ноэтаноламина 250 мг/дм3 готовят соответствую щ им разбавлением ос

новного стандартного раствора моноэтаноламина дистиллированной 

водой.

О бъем  основного  стандартного раствора, необходимы й для приго

товления 50 см 3 рабочего стандартного раствора М Э А  с концентрацией 

250 мг/дм3 рассчитывают по формуле:

7-1
, где
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V2_ объем  стандартного раствора М Э А  с концентрацией 250 мг/дм3, 

(50  см 3);

Т2 -  концентрация рабочего стандартного раствора 250 мг/дм3;

-  концентрация основного  раствора М Э А , мг/дм3.

Рассчитанный объем  отбираю т пипеткой вм естим остью  10 см 3 и 

переносят в м ерную  колбу  на 50 см3, доводят до  метки дистиллирован

ной водой и перемеш ивают.

Раствор применяю т свеж еприготовленным .

9.2. П о д го т о вк а  прибора

П одготовку хроматограф а к работе проводят в соответствии с ру

ководством по эксплуатации.

9.2. П о д гот овк а  колонки

Н овую  колонку прокаливают при температуре (300— 400) °С  в те

чение (1— 2 ) ч и промы ваю т последовательно содовы м  раствором, во

дой, органическими растворителями толуо ло м  или бензолом , затем аце

тоном  и продуваю т воздухом  или азотом.

9.4. П р и го т о в л ен и е  сорбен т а

Ц илиндром  отм еряю т 20 см 3 хроматона N - A W  и взвешивают с точ 

ностью  до второго десятичного знака. В  стакан взвешивают калия гид

роксид с точностью  до  четвертого десятичного знака в количестве 5 %  к 

массе взятого носителя и растворяю т его  в (50— 60) см 3 метанола. Рас

твор переносят в вы парительную  чаш ку и туда же высыпают взвешен

ный в стакане хроматон, оставляю т стоять на (2— 3 ) ч для пропитки.

М етан ол испаряю т на водяной бане при температуре (60— 70) °С .

П оли эти лен гли коль  взвешивают в стакане с точностью  до  четвер

того  десятичного знака в количестве 15 %  к массе первоначально взято

го носителя, растворяю т его  в (60— 7 0 ) см 3 ацетона. Раствор переносят в 

вы парительную  чашку. В полученны й раствор высыпают хром атон N -  

A W , обработанный гидроксидом  калия, и оставляю т на пропитку на (1 —  

2 ) ч, периодически осторож но перемешивая.

Затем ацетон испаряют при постоянном  перемешивании на водяной 

бане при температуре (65— 75) °С  и насадку высуш иваю т в суш ильном  

шкафу при температуре (100— 110) °С .

9.5. Ч истую  колонку заполняю т приготовленны м  сорбентом , закре

пив слой  насадки на входе и вы ходе из колонки тампонами из стеклово-
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локна. Устанавливают колонку в термостат хроматографа и, не присое

диняя к детектору, продувают газом носителем-азотом  в течение (8—  

10) ч при температуре 190 °С  и расходе азота 2 дм3/ч.

9.6. Установление градуировочной характеристики.

М ассовую  концентрацию моноэтаноламина в воздухе определяю т 

методом абсолю тной градуировки по площадям пиков.

Градуировку хроматографа для проведения анализа воздуха рабо* 

чей зоны на содержание в нем моноэтаноламина осущ ествляю т по гра

дуировочным растворам следующ им образом.

Готовят 5 градуировочных растворов с массовой концентрацией 

моноэтаноламина 1 мг/дм3; 5 мг/дм3; 10 мг/дм3; 25 мг/дм3; 60 мг/дм3 из 

рабочего стандартного раствора с массовой концентрацией моноэтано

ламина 250 мг/дм3 в соответствии с  табл. 1.

Растворы для установления градуировочной характеристики.

Таблица 1

№
раствора

Отбираемый объем 
рабочего стандартного 

раствора с массовой 
концентрацией 

М ЭА 250 мг/дм3, см3

Вместимость 
пипетки, см3

Объем 
колбы, см3

Концентрация
М ЭА

в растворе, 
мг/дм3

1 0,2 0,5 50 1
2 1 1 50 5
3 2 2 50 10
4 5 5 50 25
5 12 10 и 2 50 60

Градуировочные растворы анализируют по п.10. Для установления 

градуировочной характристики проводят не менее пяти измерений для 

каждой концентрации согласно табл. 1.

Градуировочный коэффициент рассчитывают по формуле:

=  — -  , (мг/дм3)/мм2, где
5,-

-  массовая концентрация М Э А  в градуировочном растворе,
мг/дм3;

Si -  площ адь пика М Э А  в градуировочном растворе, мм2- 
Проверку градуировочных коэффициентов проводят не реже одно

го раза в квартал и при изменении условий анализа.

12
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9.7. О т б о р  и х р а н ен и е  п р об  воздуха

В оздух  с объемны м расходом  1 дм 3/мин аспирируют через п огло 

тительный прибор, содержащ ий 3 см 3 дистиллированной воды. Д ля из

мерения У2 П Д К  моноэтано лам ина достаточно отобрать 12 дм3 воздуха. 

В одной точке долж но бы ть последовательно отобрано не менее трех 

проб воздуха. Срок хранения проб в поглотительном  растворе при ком

натной температуре -  не более  суток.

10. Выполнение измерений
10.1. Раствор из поглотительн ого  прибора переносят в пробирку. 

В вод пробы  осущ ествляю т микрошприцем. П р обу  в количестве 4 м м 3 

вводят через головку  испарителя, прокалывая резиновую  мембрану. П е

ред вводом пробы  шприц промывают анализируемым раствором не ме

нее 10 раз.

10.2. П роводят два параллельны х измерения массовой концентра

ции С, и С 2. Если  они удовлетворяю т условию  сходимости (п . 12.1), ре

зультат измерения массовой концентрации компонента С  рассчитывают

по ф ормуле:

C = (CL±C2)
2

11. Обработка и оформление результатов измерений
11.1. М ассовую  концентрацию М Э А  в анализируемом  водном рас

творе рассчитывают методом  абсолю тной  градуировки по площ ади пика 

по ф ормуле:

Xj ~ Kj * S j , мг/дм3, где

К", -  градуировочный коэффициент, (мг/дм3)/мм2;

5, -  площ адь пика М Э А , мм2-
При отсутствии автоматизированных средств обработки хром ато

грамм площ адь хроматограф ического пика определяю т как произведе

ние высоты на ширину пика на середине его высоты, с учетом  множ ите

ля шкалы, на которой фиксируется измеряемый пик.

В ы соту пика измеряют линейкой (цена деления 1 мм ), ширину -  

лупой  (цена деления 0,1 мм).

11.2. М ассовую  концентрацию М Э А  (С ) в мг/м3 в воздухе рабочей 

зоны рассчитывают по ф ормуле:
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C = A V ^
, где

А  -  объем  поглотительн ого  раствора, дм3 (  А = 3  см 3=0,003 дм 3);

X -  массовая концентрация моноэтаноламина в поглотительном  

растворе, мг/дм3;

V 0 -  объем  воздуха в м\ отобранного  для измерения и приведенно

го к условиям  в соответствии с Г О С Т  8.395 при температуре 20 °С  и 

атмосф ерном  давлении 101,3 кПа (760 мм рт. ст.).

О бъем  V 0 вы числяю т по ф ормуле:

Fy V, *(273 + 20)*Р 

° "  (273+0-760 ,ГДе

Vt -  объем  отобранного воздуха, м\ при температуре t в месте о т 
бора  пробы ;

Р  -  атмосф ерное давление в месте отбора пробы , мм рт. ст.;

t -  температура воздуха в месте отбора пробы , °С .

И З ,  О ф ор м л ен и е  результ ат ов изм ерений  

Результат измерений представляю т в виде:

(С  ±  А ), мг/м\ Р  =  0,95; где

А  -  погреш ность измерений, значения А  указаны в табл. 2.

12. Контроль погрешности методики
Характеристика погреш ности и нормативы оперативного контроля 

результатов  измерений моноэтаноламина в воздухе рабочей зоны в диа

пазоне концентраций 0,25— 15 мг/м3.

Табли ц а  2

Погрешность 
К Х А , А, 

мг/м3,(Р=0,95)

Норматив 
оперативного 

контроля сходимости, 
d, мг/м3 (РЧ),95, п=2)

Норматив опера
тивного контроля 

воспроизводимости, 
D, мг/м3 

(Р-0,95, ш=2)

Норматив 
оперативного 

контроля точности, 
К. мг/м3 (Р=0,95)

0,13С + 0,015 0 ,1C +  0,019 0,18С + 0,021 0,13С + 0,015

М етрологи ческие характеристики приведены в виде зависимости от 

значения массовой концентрации анализируем ого компонента в образце
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для контроля С, мг/м3 (среднее арифметическое значение результатов 

параллельны х измерений).

12.1. О п ер а т и вн ы й  конт роль сходи м ост и  р езульт ат ов  

параллельны х изм ерений

Образцами для контроля являются реальные пробы  воздуха. П робу  

анализирую т в точном  соответствии с прописью  данных м етодических 

указаний, получая два результата параллельны х измерений для каждой 

пробы, которые не долж ны  отличаться друг от друга на величину доп ус

каемых расхож дений меж ду результатами параллельны х измерений d 

(норматива оперативного контроля сходимости ).

|С[ - С 2 I < d ,  где

С,, С , -  результаты  параллельны х измерений массовой концентра

ции моноэтаноламина в анализируемой пробе, мг/м3;

d  -  норматив оперативного контроля сходим ости  (допускаем ы е 
расхождения меж ду результатами параллельны х определений одной и 

той же пробы ). Значения норматива оперативного контроля сходимости 

(d ) вычисляю т, подставляя значение С  в соответствую щ ее выражение в 

табл. 2.

Если выполняется выш еуказанное соотнош ение, то  сходим ость ре

зультатов параллельны х определений признают удовлетворительной  и 

по ним вы числяю т результат определений С  =  V2 (С ,+ С 2) и заносят в 

протокол.

При превыш ении норматива оперативного контроля сходим ости  

эксперимент повторяют. При повторном  превышении указанного нор

матива d выясняют причины, приводящ ие к неудовлетворительны м  ре

зультатам контроля и устраняю т их.

12.2. О п ер а т и вн ы й  конт роль воспрои зводи м ост и  

результ а т ов  изм ерений

Образцами для контроля являются реальные пробы  воздуха. П робы  

анализирую т в точном  соответствии с прописью  м етодических указаний, 

максимально варьируя условия проведения анализа, т. е. получаю т два 

результата измерений в разных лабораториях или в одной лаборатории, 

но сделанны е двумя лаборантами или одним, но в разное время. Два 

результата измерений не долж ны  отличаться друг от друга на величину 

допускаемы х расхож дений меж ду результатами измерений, полученны х
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в указанны х условиях  (норм атива оперативного контроля воспроизво

дим ости  D ).

|С, - С 2 I < D ,  где:

С , =  (С и  +  С 12)  /2  С 2 =  (С 2| +  С 22)  / 2, где

С JP C I2, C 2Jf С 22 -  результаты  параллельны х измерений, получаем ы е 

первым и вторым лаборантами, соответственно (и ли  одним лаборантом , 

но в разное время).

D  -  норматив оперативного контроля воспроизводимости (д о п ус 
каемые расхож дения меж ду результатами измерений одной и той  же 

пробы ).

Значения норматива оперативного контроля воспроизводимости D  вы

числяют, подставляя значение С  в соответствующее выражение в табл. 2:

С  =  (С ,+ С 2 ) / 2

Е сли  вы полняется выш еуказанное соотнош ение, то воспроизводи

м ость результатов  измерений, вы полненны х в указанных максимально 

варьируем ы х условиях, признаю т удовлетворительной .

П ри превыш ении норматива оперативного контроля воспроизво

дим ости  эксперим ент повторяю т. П ри повторном  превыш ении указан

ного  норматива D  выясняют причины, приводящие к неудовлетвори

тельн ы м  результатам  контроля, и устраняю т их.

12.3. О п ер а т и вн ы й  к он т роль  т оч н ост и  результ ат ов изм ерений

О бразцам и для оперативного контроля точности результатов изм е

рений являю тся смеси, аттестованные по процедуре приготовления. О б 

разцы для контроля анализирую т в точном  соответствии с прописью  

м етодических указаний.

П олучен ны й  результат измерения массовой концентрации ком по

нентов в образце для контроля (С )  не долж ен отличаться о т  содержания 

моноэтаноламина в этом  образце (С 0)  на величину норматива оператив

н ого  контроля точности  К , т. е. (С 0 -  С ) <  К .

Е сли  вы полняется выш еуказанное соотнош ение, то  точность ре

зультатов  измерений признаю т удовлетворительной . П ри превыш ении 

норматива оперативного контроля точности  эксперимент повторяю т. 

П ри повторном  превыш ении указанного норматива К  выясняют причи

ны, приводящ ие к неудовлетворительны м  результатам  контроля и уст-
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раняют их. Значения К  вычисляют, подставляя значение С в соответст

вующее выражение в табл. 2.

Периодичность оперативного контроля не реже одного раза в квар

тал.

13. Норма затрат времени на определение
Для проведения серии измерений из 3 проб требуется 2 ч.

М етодические указания разработаны: М едведевой Ч. Б „ Ананье

вой Г. С. (Ц Л О А О  «К азаньоргсинтез»).
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