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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 4.1.626—96

УТВЕРЖДЕНО

Первым заместителем Председателя 
Госкомсанэпиднадзора России -  за
местителем Главного государствен
ного санитарного врача Российской 
Федерации 
31 октября 1996 г.
МУК 4 .1 .626-96
Дата введения -  с момента утвер
ждения

4.1. М ЕТОДЫ  КОНТРОЛЯ. ХИМ ИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Методические указания по 
газохроматографическому определению 
метилтолуилата в атмосферном воздухе

Настоящ ие методические указания устанавливают газохро
м атографическую  методику количественного химического 
анализа атмосферного воздуха для определения в нем содер
жания метилтолуилата в диапазоне концентраций 0,05— 
1,0 м г /м 3.

С9 Н 10О2 Мол. масса 150,18

Метилтолуилат -  кристаллическое вещество, белого цвета, 
температура кипения -  217 °С, температура плавления -  33 °С. 
Хорошо растворим в спиртах, эфирах, хлороформе. В воде не 
растворяется. В воздухе может находиться в виде паров и 
аэрозоля.

М етилтолуилат обладает наркотическими свойствами, вы
зывает явления хронической интоксикации, поражение печени, 
почек, системы крови. Предельно допустимая концентрация в 
атмосферном воздухе -  0,1 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
М етодика обеспечивает выполнение изм ерений с погрешно

стью, не превыш ающ ей ± 1 3 ,2  %, при доверительной вероят
ности 0,95.

И зм ерения концентрации метилтолуилата выполняют ме
тодом газожидкостной хроматографии с плам енно-ионизацион
ны м  детектированием. Концентрирование из воздуха осущест
вляют комбинированным способом на пористый фильтр АФА 
и в поглотительный сосуд с гексаном.

Н иж ний предел изм ерения в анализируемом объеме всей 
анализируемой пробы -  1 мкг.

Определению не мешают: динил, метилбензоат, диметилте- 
рефталат, диметилизофталат, диэтилфталат, метиловый, этило
вый, пропиловый спирты в количестве до 10 ПДК их содер
жания в воздухе.

3. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
материалы, реактивы

П ри выполнении изм ерений прим еняю т следующие сред
ства измерений, вспомогательные устройства, материалы и 
реактивы.

2. Метод измерений

3.1. Средства измерений

Х роматограф газовый с пламенно
ионизационны м  детектором 
Барометр-анероид М -67 
Весы аналитические ВЛА-200 
Л инейка измерительная 
Лупа измерительная 
М еры массы
М икрош приц типа М Ш -10М  
Посуда стеклянная лабораторная

ТУ 2504-1797-75  
ГОСТ 24104-80Е  
ГОСТ 17435- 72 
ГОСТ 8309-75
ГОСТ 7328-82Е 
ТУ 2.838-106
ГОСТ 1770-74Е и 
20292-74Е

Секундомер 2-го кл. точности
Термометр лабораторный ш кальный ТЛ-2; 
пределы 0—55 °С, цена деления 1 °С
Электроаспиратор «Эжектор-101»

ГОСТ 5072-79

ГОСТ 215-73Е  
ТУ 03-75
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32. Вспомогательные устройства

Хроматографическая колонка из нержавеющей 
стали или стекла длиной 2 м и внутренним 
диаметром 3 м м  
Баня водяная
Вакуумный компрессор марки ВН-461М 
Дистиллятор'
Поглотители Рыхтера ЗР 
Редуктор водородный 
Редуктор кислородный 
Фильтродержатель 
Чаш ка выпарительная 
Чаш ка фарфоровая выпарительная

ТУ 61-1-28-50-76 
ТУ 26-06-459-69 
ТУ 61-1-721-79

ТУ 26-05-463-76 
ТУ 26-05-235-70

ГОСТ 9147-80 
ГОСТ 9147-80

33. Материалы

Азот сжатый 
Водород сжатый 
Воздух сжатый
Стекловата или стекловолокно 
Лед
Фильтры пористые АФА-ВП-10(20) или 
АФА-ХА-10(20)

ГОСТ 9293-74 
ГОСТ 3022-89 
ГОСТ 11882-73

ТУ 96-7186-78

3.4. Реактивы

Ацетон, х. ч.
Винилметилсиликоновый эластомер 
СКТВ-1. неподвижная жидкая фаза,
ВТУ №  Л Ч -115-62 
Гексан, ч.
Метилтолуилат, ч.
Этилбензоат, внутренний стандарт, ч.
Спирт этиловый, ректификованный
Хроматон N-AW (фр. 0,125—0,160 м м ) твер
дый носитель для газожидкостной'хромато- 
графии (производства «Chemapol» Чехия)

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.

ГОСТ 2603-79

ТУ 6-09-3375-78 
ТУ 6-09-14-2010-78 
ТУ 6-09-2150-77 
ГОСТ 18300-72

284



МУК 4.1.626—96

4.2. При выполнении измерений с использованием газового 
хроматографа соблюдают правила электробезопасности в соот
ветствии с ГОСТом 12.1.019-79 и Инструкцией по эксплуатации 
прибора.

5. Требования к квалификации операторов
К выполнению измерений допускают лиц, имеющ их 

квалификацию не ниже инженера-химика, с опытом работы на 
газовом хроматографе.

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 %;

• выполнение измерений на газовом хроматографе прово
дят в условиях, рекомендованных технической документацией 
к прибору.

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

ты: приготовление растворов, подготовка хроматографической 
колонки, установление градуировочной характеристики, отбор 
проб.

7.1. Приготовление растворов

Исходный раствор метилтолуилата для градуировки 
(с = 1 м г/см 3). 50,0 мг метилтолуилата вносят в мерную 
колбу вместимостью 50,0 см3, доводят до метки этиловым 
спиртом и тщательно перемешивают. Срок хранения -  6 
месяцев.

Исходный раствор внутреннего стандарта для градуировки 
(с = 1 м г/см 3). 50,0 мг этилбензоата вносят в мерную колбу 
вместимостью 50,0 см3, доводят до метки этиловым спиртом 
и тщательно перемешивают. Срок хранения -  6 месяцев.

Рабочий раствор внутреннего стандарта для градуировки 
(с = 0,05 мг/см3). 5,0 см3 исходного раствора этилбензоата 
помещают в мерную колбу вместимостью 100,0 см 3, доводят 
объем до метки этиловым спиртом и тщательно перемешивают. 
Срок хранения -  6 месяцев.

285



МУК 4.1.626—96

72. Подготовка хроматографической колонки

Н асадкой для хроматографической колонки является Хро- 
м атон-N-AW , пропитанны й винилм етилсиликоновы м  эластоме
ром  СКТВ-1 (15  % масс). В фарфоровой чашке взвешивают 
1,5 г СКТВ-1 и растворяю т в 50,0 см 3 хлороформа. В полу
ченны й раствор вносят 10,0 г хроматона. П ри непрерывном 
пом еш ивании содержимого чаш ки выпаривают растворитель на 
водяной бане до сыпучего состояния сорбента. Стальную 
хроматографичесескую  колонку, промытую  растворителями 
(ацетоном, этиловы м спиртом ) и высушенную в токе инертного 
газа, заполняю т с пом ощ ью  вакуум-насоса приготовленной 
набивкой и закрепляю т в термостате хроматографа, не присое
диняя к детектору. Продувают газом-носителем , постепенно 
повы ш ая температуру от 80 до 250 °С со скоростью 
1 град /м и н . П ри температуре 250 °С колонку выдерживают 
4 ч. П осле охлаждения колонку подключают к детектору, 
записы ваю т нулевую линию  в рабочем режиме. П ри отсутствии 
дрейфа нулевой линии  колонка готова к работе.

73. Установление градуировочной характеристики

Градуировочную характеристику устанавливают по 5-ти  
сериям  градуировочных растворов метилтолуилата, определяя 
градуировочный коэффициент. Каждую серию, состоящ ую из 
5 -ти  растворов, готовят следую щ им образом: в стеклянный бюкс 
вм естим остью  20,0 см 3 помещ аю т пористый ф ильтр АФ -ВП- 
10 (20 ), с нанесенным с пом ощ ью  м икрош прица градуировоч
ны м  раствором метилтолуилата согласно табл. 1.

Таблица 1
Растворы для установления 1радуировочной характеристики при 

определении концентрации метилтолуилата

Номер раствора для 
градуировки 1 2 3 4 5

Объем исходного раствора 
<с -  1 мг/см3), мм3 1,0 2,0 4,0 10,0 20,0 1

Масса метилтолуилата, 
нанесенного на фильтр, мг 0,001 0,002 0,004 0,010 0,020

В бюкс вносят 15,0 см 3 гексана и 0,1 см 3 (0 ,005 м г) 
рабочего раствора внутреннего стандарта. Через 3 м ин фильтр
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удаляют из бюкса и пробу упаривают до 0,2—0,3 см3 в токе 
воздуха в вытяжном шкафу. В испаритель хроматографа вводят 
от 1,0 до 2,0 мм3 концентрата. Анализ проводят при следующих 
условиях:
температура испарителя 220 ®С
температура термостата колонок и 
детектора 135 °С
расход газа-носителя (аргона) 30 см3/мин
расход водорода 30 см3/мин
расход воздуха 300 см3/мин
время удерживания метилтолуилата 
относительно внутреннего стандарта 1,24

Хроматограмма градуировочной смеси представлена на 
рис. 1.

Снимают не менее 3-х хроматограмм. На полученной 
хроматограмме рассчитывают площади пиков метилтолуилата 
и этилбензоата (внутреннего стандарта) и вычисляют гра
дуировочный коэффициент по формуле:

К =
Scm‘nt 
S'trim

где

m, tnCm -  массы метилтолуилата и этилбензоата в пробе,
мг;

S, Scm -  площади пиков внутреннего стандарта ( этилбен
зоата) и метилтолуилата, мм3.

Проверку градуировочного коэффициента проводят не реже 
1-го раза в квартал и при смене партии реактивов, согласно 
ГОСТу 12.1.016-79.

7.4. Отбор проб

Отбор проб воздуха проводят согласно ГОСТу 17.2.3.01-86.
Фильтр АФА-ВП-10 закрепляют в фильтродержателе, пос

ледовательно соединяют с поглотительным сосудом Рыхтера ЗР, 
заполненным 15 см3 гексана. Поглотительный сосуд охлаждают 
льдом.

Для определения 0,5 ПДК метилового эфира п-толуиловой 
кислоты 20 дм3 воздуха аспирируют со скоростью 4 дм3/мин 
в течение 5 мин через систему «фильтр-поглотительный сосуд».

После окончания отбора пробы воздуха фильтр извлекают 
из фильтродержателя, помещают в бюкс вместимостью 20 см3,
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закрывают крышкой и переносят в лабораторию вместе с 
поглотительным сосудом.

8. Выполнение измерений
Содержимое поглотительного сосуда переливают в бюкс с 

фильтром, ополаскивают сосуд 1,0 см3 гексана и снова пе
реливают в бюкс. Вносят 0,1 см 3 раствора этилбензоата 
(с = 0,05 м г /с м 3). Далее пробу обрабатывают и анализируют 
так, как указано в п. 7.3. «Градуировочная характеристика». 
Снимаю т не менее 3-х хроматограмм.

9. Вычисление результатов измерений
Концентрацию метилового эфира п-толуиловой кислоты 

( м г /м 3)  в атмосферном воздухе (м г /м 3) вычисляют по фор
муле:

С =
S * ТПст 'К* 1000

S a n 'V o
, где

S -  площадь пика метилтолуилата, найденная по хроматог
рамме, м м 2;

К -  градуировочный коэффициент;
Шст -  масса внутреннего стандарта, введенная в бюкс, мг;
Scm -  площадь пика внутреннего стандарта, найденная по 

хроматограмме, м м 2;
Vo -  объем отобранного воздуха, приведенный к нормаль

ны м  условиям, дм 3;

Уг273 Р
Vo (273 + t) • 760 ’где

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

Методические указания разработаны Л. И. Гостевой, 
В. М. Староверовой (ВНИПИ мономеров, г. Тула).
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Время*

Рис. 1. Хроматограмма градуировочной смеси.
1 -  растворитель, 2 -  этилбензоат (внутренний стандарт), 3 -  метиловый 

эфир п-толуиловой кислоты.

1 9 - 6 8 4 6
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