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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

грязняю щ 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 загрязняющ их ве
ществ их гигиеническим нормам -  предельно допустимым 
концентрациям (ПДК) 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. Атмос
фера. Общие требования к методам определения загрязняю щ их 
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 физико-химических методов 
анализа -  фотометрии, потенциометрии, тонкослойной хрома
тографии с различного вида детектированием, ионной хро
матографии, газожидкостной, высокоэффективной жидкостной 
хроматографии, хромато-масс-спектрометрии. Приведено 55 
методик по измерению концентраций 140 загрязняю щ их 
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 реком ендованы  
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».
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МУК 4.1.636—96

УТВЕРЖ ДЕНО

Первым заместителем Председателя 
Госкомсанэпиднадзора России -  за
местителем Главного государствен
ного санитарного врача Российской 
Федерации 
31 октября 1996 г.
МУК 4.1.636—96
Дата введения -  с момента утвер
ждения

4.1. М ЕТО Д Ы  КО Н ТРО ЛЯ. Х И М И Ч Е С К И Е  ФАКТОРЫ

Методические указания по определению 
тиомочевины в атмосферном воздухе методом 

тонкослойной хроматографии
Н астоящ ие методические указания устанавливают методику 

количественного химического анализа атмосферного воздуха 
методом тонкослойной^ хроматографии для определения в нем 
содержания тиом очевины  в диапазоне концентраций 0,008— 
0,16 м г /м 3.

NH2C(S)NH2 М о л . масса 76,11

Т иом очевина -  белое кристаллическое вещество, темпера
тура плавления -  174—176 °С. П ри температуре кипения 
разлагается. Растворимость в воде (13 °С) -  9,18 г /1 0 0  см 3. 
Легко растворяется в этаноле, ацетоне; трудно -  в диэтиловом 
эфире, этилацетоне; не растворяется в гексане. В воздухе 
находится в виде аэрозоля.

Угнетает ф ункцию  щ итовидной железы, органов кроветво
рения, вызывает аллергические реакции. П редполагаемый ОБУВ 
для атмосферного воздуха -  0,01 м г /м 3.

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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1. Погрешность измерений
Методика обеспечивает выполнение измерений с погрешно

стью, не превышающей ±17 ,7  %, при доверительной вероят
ности 6,95.

2. Метод измерений
Измерение концентрации тиомочевины выполняют методом 

тонкослойной хроматографии с УФ детектированием и денсито- 
метрическим количественным определением.

Нижний предел измерения в анализируемом объеме пробы 
-  0,2 мкг.

Определению не мешают: мочевина и ее производные, 
амины, карбоновые кислоты.

3. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
материалы, реактивы

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

3.1 Средства измерений

Барометр-анероид М -67 
Весы аналитические ВЛА-200 
Денситометр любого типа 
Меры массы, 1-го кл.
М икрошприц М Ш -10М  
Посуда стеклянная лабораторная

Секундомер
Термометр лабораторный шкальный ТЛ-2; 
пределы 0—55 °С, цена деления 1 °С
Электроаспиратор ЭА-1

ТУ 2504-1797-75 
ГОСТ 24104-80Е

ГОСТ 7328-82Е 
ГОСТ 8043-74 
ПОСТ 1770-74Е, 
20292-74Е 
ГОСТ 5072-79

ГОСТ 215-73Е 
ТУ 25-11-1414-78

3 2  Вспомогательные устройства

Испаритель ротационный
Дистиллятор ТУ 61-1-721-79
Камера хроматографическая стеклянная типа 
СП-41) ГОСТ 25336-82Е
Камера для опрыскивания пластинок ГОСТ 11413-70
Колбы грушевидные для отгонки растворителя ГОСТ 25336-82Е
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Пластины хроматографические «Силуфол» раз
мером 150 х 150 мм  (производство Чехия)
Пульверизатор стеклянный ГОСТ 10391-74
Фильтродержатель, изготовитель ВО «Изотоп»

33. Материалы

Фильтр бумажный «синяя лента» ТУ 6-09-1678-77

3.4. Реактивы

А ммиак водный, х. ч.
Ацетон, ч. д. а.
Гексан, ч.
Серебро азотнокислое, х. ч 
Этанол, х. ч.
Тиомочевина, х. ч.

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 электроаспиратором следует соблюдать 
правила электробезопасности в соответствии с ГОСТом 12.1.019- 
79 и инструкцией по эксплуатации прибора.

S. Требования к квалификации операторов
К выполнению измерений допускают лиц, имеющих 

квалификацию не ниже старшего лаборанта, с опытом работы 
в тонкослойной хроматографии.

6. Условия измерений
При выполнении измерений соблюдают следующие ус

ловия:
• процессы приготовления растворов и подготовки проб к 

анализу проводят в нормальных условиях согласно ГОСТу 15150- 
69 при температуре воздуха (20 ±10) °С, атмосферном давлении 
630—800 мм  рт. ст. и влажности воздуха не более 80 %.

7. Подготовка к выполнению измерений
Перед выполнением измерений проводят следующие рабо

ты: приготовление растворов, построение стандартной шкалы, 
отбор проб.

ГОСТ 3760-79 
ГОСТ 2603-79 
ТУ 6-09-3375-78 
ГОСТ 1277-75 
ТУ 6-09-1710-77 
ГОСТ 6344-73

356



МУК 4.1 .636—96

71. Приготовление растворов

Исходный раствор тиомочевины для градуировки (с = 1 м г/см 3). 
100 м г тиомочевины вносят в мерную колбу вместимостью  
100 см 3, доводят объем до метки ацетоном и тщ ательно 
перемешивают. Раствор устойчив при хранении в холодильнике 
в течение месяца.

Рабочий раствор тиомочевины для градуировки (с = 0,05 м г/см 3). 
5  см 3 исходного раствора помещ аю т в мерную колбу вм естим о
стью 100 см 3, доводят объем до метки ацетоном и тщ ательно 
перемешивают. Раствор устойчив в течение м есяца при хра
нении в холодильнике.

Подвиж ная ф аза для хромат ограф ии. Смесь гексана, аце
тона и водного ам м иака в объемном соотнош ении 30 : 30 : 1. 
Готовят в хроматографической камере за 30 м ин до анализа. 
Высота слоя подвижной ф азы  0,5 см.

П роявляющ ий реагент . 2 %  водный раствор нитрата серебра, 
2 г нитрата серебра растворяют в 98 см 3 дистиллированной воды.

72. Построение стандартной шкалы

Стандартную шкалу строят по 5 -ти  сериям  градуировочных 
растворов. Каждую серию, состоящую из 6-ти  растворов, готовят 
в мерных колбах вместимостью  25 см 3. В каждую колбу вносят 
рабочий раствор согласно таблице, доводят объем до метки 
ацетоном и тщ ательно перемешивают. Растворы устойчивы в 
течение м есяца при хранении в холодильнике.

Таблица 1
Растворы для построения стандартной шкалы при определении 

концентрации тиомочевины

Номер раствора для 
градуировки 1 2 3 4 5 6

Объем рабочего раствора 
(с -  0,05 мг/см3) , см3 0,5 1,0 2,0 2.5 5,0 10,0

Масса тиомочевины в 
0,2 см3 (пятно), мкг 0,2 0,4 0,8 1,0 2,0 4,0

В 6 конических пробирок помещ аю т по 0,2 см 3 каждого 
раствора для градуировки. Н а хроматографической пластчйе на 
расстоянии 15 м м  от края намечают линию  старта. Содержимое 
пробирок с помощ ью  микрош прица или м икропипетки наносят 
количественно на линию  старта в виде отдельных пятен
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диам етром  не более 10 м м  по обеим сторонам от ее центра 
(центр оставляю т для нанесения пятна пробы) на расстоянии 
15 м м  друг от друга. Х роматографический анализ шкалы 
стандартов проводят одномоментно с анализом пробы в ус
ловиях излож енны х в п. 8.

7.4. Отбор проб

Отбор проб воздуха проводят согласно ГОСТу 17.2.3.01-86.
Воздух со скоростью 10 дм 3/м и н  аспирируют через бумаж

ный фильтр, закрепленный в фильтродержателе, в течение 
25 м ин. Ф ильтр с отобранной пробой сворачивают трубочкой, 
помещ аю т в пробирку. Срок хранения пробы в закрытых 
пробирках -  в течение недели.

8. Выполнение измерений
Фильтр с пробой в пробирке заливают 10 см 3 смесью 

ацетона и этилового спирта в объемном соотношении 80 : 20 
и экстрагирую т при интенсивном встряхивании в течение 
1—2 мин. Экстракцию повторяют дважды. Затем  экстракты 
сливают в отгонную колбу и концентрируют с помощ ью  
ротационного испарителя до 2—3 см 3, а затем в слабом токе 
воздуха до 1—2 капель. Остаток растворяют в 2 см 3 смеси 
ацетон : гексан в объемном соотнош ении 1 : 2. В коническую 
пробирку переносят 0,2 см 3 этого раствора и количественно 
наносят его в центр линии  старта на хроматографическую 
пластинку с предварительно нанесенной стандартной шкалой. 
П ластинку помещ аю т в наклонном положении в хроматог
рафическую камеру с подвижной фазой и развиваю т хроматог
рам м у на высоту 10 см. Затем  пластину вы нимаю т из камеры, 
подсушивают на воздухе и опрыскиваю т из пульверизатора 2 % 
водным раствором азотнокислого серебра. Тиомочевина прояв
ляется в виде серо-коричневых пятен с Rf 0 ,24± 0 ,01  на белом 
фоне. Окраска пятен устойчива. Фон пластины не изм еняется 
длительное врем я при хранении в темноте. Количество тиом о- 
чевины в пробе определяют с помощ ью  денситометра, исполь
зуя светофильтр с длинной волны 254 нм, по отнош ению 
интегральных значений содержания вещества в пятнах пробы 
и стандартной шкалы.

9. Вычисление результатов измерений

К онцентрацию  ти ом очеви н ы  в атм осф ерном  воздухе 
( м г /м 3) вы числяю т по формуле:

3 5 8 1
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•Vi 
Уг-Уо’

m -  масса тиомочевины, найденная в анализируемом объеме 
пробы, мкг;

Vi -  общий объем раствора пробы, см3;
V2  -  объем анализируемого раствора пробы, см3;
Vo -  объем отобранного воздуха, приведенный к нормаль

ным условиям, дм 3;

т,  Кг 2 7 3 -Р 
Vo (273 + 0 -7 6 0  ,гдв

Vt -  объем пробы воздуха, дм3;
Р -  атмосферное давление в месте отбора пробы, м м  рт. ст.; 
t -  температура воздуха в месте отбора пробы, °С.

Методические указания разработаны И. И. Пиленковой и 
Р. Г. Ю рковой (ВНИ технологический институт гербицидов и 
регулят оров рост а растений, г. Уфа).
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