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Введение

Сборник методических указаний «Измерение концентраций 
вредных веществ в воздухе рабочей зоны* (выпуск 50) разработан с  
целью обеспечения контроля соответствия фактических концен
траций вредных веществ их предельно допустимым концентраци
ям (ПДК) и ориентировочным безопасным уровням воздействия 
(О БУВ) и является обязательным при осуществлении санитарного 
контроля.

Включенные в данный сборник методические указания по 
контролю вредных веществ в воздухе рабочей зоны разработаны и 
подготовлены в соответствии с требованиями ГО СТ 12.1.005—88 
С С Б Т «Воздух рабочей зоны. Общие санитарно-гигиенические 
требования», ГОСТ Р 8.563—96 «Государственная система обеспе
чения единства измерений. Методики выполнения измерений*, 
ГОСТ Р ИСО 5725-(части 1—6) «Точность (правильность и преци
зионность) методов и результатов измерений».

Методики выполнены с использованием современных мето
дов исследования, метрологически аттестованы и дают возмож
ность контролировать концентрации химических веществ на уров
не и ниже их ПДК и ОБУВ в воздухе рабочей зоны, установленных 
в гигиенических нормативах ГН 2.2.5.1313—03 «Предельно допус
тимые концентрации (ПДК) вредных веществ в воздухе рабочей 
зоны» и ГН 2.2.5.2308—07 «Ориентировочные безопасные уровни 
воздействия (О БУВ) вредных веществ в воздухе рабочей зоны* и 
дополнениях к ним.

Методические указания по измерению массовых концентра
ций вредных веществ в воздухе рабочей зоны предназначены для 
лабораторий «ФГУЗ Ц Г и Э *. санитарных лабораторий промыш
ленных предприятий при осуществлении контроля за содержанием 
вредных веществ в воздухе рабочей зоны, а также научно-исследо
вательских институтов и других заинтересованных министерств и 
ведомств.
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Руководитель Федеральной службы 
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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Измерение массовых концентраций 
N ,N - диметил пропан-1,3-диамина 

в воздухе рабочей зоны фотометрическим методом

Методические указания 
МУК 4.1.2442-09

1. Область применения
Настоящие методические указания устанавливают методику 

количественного химического анализа воздуха рабочей зоны для оп
ределения в нем N.N-диметилпропан-1,3-диамина в диапазоне мас
совых концентраций от 1 до 40 мг/м3 фотометрическим методом с 
погрешностью ±  25 %.

2. Характеристика вещества 
2 d . Структурная формула

СН3 Н Н Н
1 1 1 1
N— С------С----- C” NH2
1 1 1 1  

сн3 н н н

2.2. Эмпирическая формула: CSHI4N2
2.3. Молекулярная масса: 102,18
2.4. Регистрационный номер CAS N.N-диметилпропан-1,3- 

диамин 109-55-7
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2 .5 . Ф изико-химические свойства

N .N -диметилпропан-1,3-диамин -  соломенно-желтая жид
кость с  аммиачным запахом; температура кипения 145 *С, обладает 
щелочными свойствами, хорошо растворим в воде. В воздухе на
ходится в виде паров.

2 .6 . Токсикологическая характеристика

Обладает раздражающим действием верхних дыхательных пу
тей, глаз, кожи. Длительное воздействие может привести к аллер
гическим реакциям.

Предельно допустимая концентрация (П Д К) N .N -диметил- 
пропан-1,3-диамина в воздухе рабочей зоны 2 мг/м3. Класс опас
ности -  3.

3 . Метрологические характеристики

Настоящая методика обеспечивает получение результатов 
анализа М ,М -диметилпропан-1,3-диамина с погрешностями, не 
превышающими значений, приведенных в табл. 1

Таблица 1
Приписанные характеристики погрешности М В И  

и её составляющих при доверительной вероятности 0 ,95
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От 1,0 до 40,0 7,1 9,0 18,0 25,0

4. М етод измерения

Измерение массовой концентрации Ы ^-дим етилпропан- 1,3- 
диамина выполняют методом фотометрии.
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Метод определения основан на цветной реакции М ,Ы -диме- 
тилпропан-1,3-диамина с 2,4-динитрохлорбензолом.

Нижний предел измерения содержания Ы,Н-диметилпро- 
пан-1,3-диамина в анализируемом объеме пробы — 1 мкг.

Нижний предел измерения массовой концентрации N .N -ди- 
метилпропан-1,3-диамина в воздухе -  1 мг/м3 при отборе 2,0 дм3 
воздуха.

Отбор проб проводят с концентрированием в поглотительный 
прибор, содержащий 0,01 Н раствор соляной кислоты.

Метод селективен в условиях производства пенополиурета
нов. Определению не мешают триэтилекдиамин, 6ис(2-диметила- 
миноэтиловый) эфир, толуилендиизоцианат.

5. Средства измерений, вспомогательные устройства, 
реактивы, материалы, растворы

5.1. Средства измерений, вспомогательные устройства
5.1.1. Фотоэлектроколориметр К Ф К 2 , 
номер Гос. реестра 2578—92

5.1.2. Весы лабораторные любого типа, класс 
точности специальный, дискретность 0,1 мг, 
Н П В 210 г, НмПВОДП г
5.1.3. Секундомер,
номер Гос. реестра 11519—06
5.1.4. Колбы мерные 2-50-2

5.1.5. Пробирки П -2 -1 0 -1 4/23 Х С
5.1.6. Пипетки 1-1-2-1 ; 1-1-2-2 ; 1 -1-2-10
5.1.7. Барометр-анероид М -67

5.1.8. Термоблок, модель 4020 Э К  4М . 000. 
000

5.1.9. Поглотительные приборы с пористой 
пластинкой

5.1.10. Аспиратор для отбора проб воздуха 
Номер Гос. Реестра Ф С  02012005/2013—05

Т У  3-3 .1860—85 

ГО С Т 24104—2001

Т У  25-1894.003—90 
ГО С Т 1770—74 

ГО С Т  1 7 7 0 -7 4  
ГО С Т  2 9 2 2 7 -9 1  
Т У  2 5 0 4 -1 7 9 7 -7 5

Т У  2 5 -1 1 -1 0 8 1 -7 5

Т У  9443-043-07618 
8 7 8 -2 0 0 5

5,2. Реактивы
5.2.1, N jN -диметилпропан-1,3-диамин с со 
держанием основного вещества 97 %, им
портный фирма Fluka
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5.2.2. 2,4-Динитрохлорбензол с  содержани
ем основного вещ ества 98 %, импортный,
5 % -й спиртовый раствор

5.2.3. Вода дистиллированная ГО С Т  6709—72

5.2.4. Спирт этиловый ректификованный ГО С Т Р 51652—2000

5.2.5. Кислота соляная, х. ч., 5 % -й раствор и
0 ,0 i  Н (ф иксанал) ГО С Т  3118— 77

5.2.6. Динатрий карбонат безводный, х, ч.,
8 % -й раствор ГО С Т  83—79

5.2.7. А цетон, осч 9-5  Т У  2 6 3 3 -0 3 9 -4 4 4 9 3 -1 7 9 -0 0

Примечание. Допускается применение других средств измерений, реактивовс 
техническими и метрологическими характеристиками не хуже указанных.

6. Требования безопасности

6.1. При выполнении измерений соблюдают требования безо
пасности, установленные для работы с токсичными, едкими, лег
ковоспламеняющимися веществами по ГОСТ 12.1.007—76.

6.2. При проведении анализов горючих и вредных веществ 
должны соблюдаться меры противопожарной безопасности по 
ГОСТ 12 .1 .004 -91 .

6.3. При выполнении измерений с использованием фотоэлек
троколориметра соблюдают правила электробезопасности в соот
ветствии с ГОСТ 12.1.019—79 и инструкцией по эксплуатации при
бора.

6.4. Помещение лаборатории должно быть оборудовано при
точно-вытяжной вентиляцией. Содержание вредных веществ в 
воздухе рабочей зоны не должно превышать ПДК (О БУВ), уста
новленных ГН 2.2.513 1 3 -0 1  и ГН 2 .2 .5 .2308 -07 .

6.5. Необходимо провести обучение работающих безопасности 
труда по ГОСТ 12 .0 .004 -90 .

7. Требования к квалификации оператора

К выполнению измерений и обработке результатов допускают 
лиц с высшим или средним специальным образованием, прошед
ших соответствующую подготовку и имеющих навыки работы на 
фотоэлектроколориметре, освоивших нормативы контроля при 
проведении процедур контроля погрешности анализа.
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8. Условия измерений

При выполнении измерений соблю даю т следующие условия:
8 J .  Процедуры приготовления растворов и подготовку проб 

проводят при температуре окружающ его воздуха (20 ±  5) °С, атмо
сферном давлении в диапазоне 84— 106 кП а и относительной влаж
ности воздуха не более 80 %.

8.2. Выполнение измерений на фотозлектроколориметре про
водят в условиях, рекомендуемых в технической документации на 
прибор.

9 . П одготовка к выполнению измерений

При подготовке к выполнению  измерений проводят следую
щие работы: приготовление растворов, подготовка прибора, уста
новление градуировочной характеристики, отбор проб.

9. L Приготовление раст воров
9.1.1. О сновной стандартный раствор Н М -дим ети лпропан- 

1,3-диамина №  I. В предварительно взвеш енную  с погреш ностью 
±  0,0001 г мерную колбу вм естим остью  50 см 3 с 3—5 см 3 0 ,0  Ш  рас
твора соляной кислоты добавляю т 2—3 капли N jN -диметилпро- 
пан-1,3-диам ина и снова взвеш иваю т. О бъем раствора в  мерной 
колбе доводят до метки 0 ,0  Ш  раствором соляной кислоты. Р а с
считывают содержание вещ ества в мг/см3 по формуле:

v  т Л 0 %к  
X  = --------------, где

т -  м асса навески 1Ч,М-диметилпропан- 1,3-диамина, г; 
101 — коэффициент пересчета с г на мг; 

к — содержание основного вещ ества в образце (0 ,9 7 );
V — объем мерной колбы, см 3;

Раствор устойчив в течение 30 сут.

9.1.2. Стандартный раствор Ы ^ -ди м ети лп р оп ан -1,3-ди ам и н а 
№ 2, 20 мкг/см3. Готовят разбавлением 0 ,01Н  раствором соляной 
кислоты стандартного раствора № 1 в колбе вм естим остью  50 см 3. 
Раствор устойчив 30 сут.

9.1.3. 5 %-й слиртовый раствор 2,4-динитрохлорбензола готовят 
растворением 0,5 ±  0,0001 г вещества в 12 см 3 этилового спирта при 
нагреве до 60—70 °С. Применяют свежеприготовленный раствор.
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9.1.4, 5 % -й раствор соляной кислоты готовят разбавлением 
116 см 3 соляной кислоты с плотностью  1,19 г/см3 до 1 дм 3 дистил
лированной водой.

9.1.5. Для приготовления 8 % -го раствора динатрия карбоната 
8,0  ±  0,0001 г вещества растворяют в 92 см 3 дистиллированной воды.

9.2. П одготовка прибора

П одготовку фотоэлектроколориметра проводят в соответст
вии с руководством по его эксплуатации.

9.3. Установление и контроль 
стабильности градуировочной характеристики

9.3.1. Градуировочную характеристику, выражающую зависи
мость оптической плотности раствора от содержания амина, уста
навливаю т по шести сериям растворов для градуировки.

Каждую серию , состоящ ую  из семи градуировочных раство
ров, готовят в мерных пробирках вм естим остью  10 см 3 и с  примене
нием пипеток вм естим остью  1 и 2 см 3 в соответствии с табл. 2.

В каждую пробирку вносят 0 ,2  см 3 8 % -го  раствора динатрий 
карбоната, 0 ,2  см 3 5 % -го  спиртового раствора 2,4-динитрохлор- 
бензола, реакционную см есь нагревают 15 мин при 100 °С, охлаж
дают, вносят 0 ,5  см 3 5 % -го  раствора соляной кислоты, до 8 см 3 д о 
водят ацетоном.

Окраш енные в желтый цвет растворы фотометрируют в кювете 
с толщ иной поглощ ающ его слоя 20 мм при длине волны 400 нм от
носительно раствора сравнения, который готовят одновременно и 
аналогично пробам, но без добавления определяемого вещ ества. 
Окраш енные растворы устойчивы в течение суток.

По полученным данным определяют градуировочную харак
теристику и строят градуировочный график: на ось ординат нано
сят значения оптических плотностей градуировочных растворов, 
на ось абсцисс - соответствую щ ее им содержание N,N-flWMer>ui- 
пропан-1,3-диам ина в градуировочном растворе (м кг).

9.3 .2 . Контроль стабильности градуировочной характеристики 
осущ ествляю т путем сравнения данных о содержании N , N - ди м е- 
тилпропан- 1,3-диамина, полученных с помощ ью  градуировочной 
характеристики, с реальным содержанием амина в контрольном 
растворе.

Для контроля стабильности градуировочной характеристики 
готовят 3 контрольных раствора массой N , N -д  и метил про
пан- 1,3-диам ина, относящ ейся к  началу, середине и концу градуи
ровочной характеристики.
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Таблица 2
Растворы для установления градуировочной характеристики 

при определении N ,N - диметил пропан-1 ,3 -диамина
N°

 р
ас
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1 0,0 2,0 0,0
2 0,05 1,95 1,0
3 0,1 1,90 2,0
4 0,25 1,75 5,0
5 0,5 1,50 10,0
6 1,0 1,00 20,0

7 2,0 0,00 40,0

П роводят измерение м ассы  N ,N -диметил пропан-1,3-диам ина 
с помощ ью градуировочной характеристики. И змеренное таким 
образом значение массы сравниваю т с реальным значением массы 
N jN -дим етилпропан-1,3-диамина в контрольном растворе.

Стабильность градуировочной характеристики считаю т удов
летворительной, если для каждой контрольной точки выполняется 
следующее неравенство:

тш- т >р*
тг

< К г где

тг -  реальная м асса Ы ,М -диметилпропан~1,3~диамина в 
контрольном растворе по процедуре приготовления, 
мкг;

т^ -  масса 1Ч,Н~диметилпропан-1,3-диамина, получен
ная с  помощ ью  градуировочной характеристики;

Кг -н о р м а т и в  контроля стабильности градуировочной 
характеристики; К =  15 % отн.
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Контроль стабильности градуировочной характеристики осу
щ ествляется не реже одного раза в 3 мес. или в случае смены реак
тивов, оборудования и после ремонта или поверки приборов. Гра
дуировочная характеристика считается стабильной, если отклоне
ние не превыш ает ±  Кг. Если условие не выполняется, эксперимент 
повторяют. Если результат повторного сравнения неудовлетвори
тельный, то вы ясняю т причины, приводящие к получению не
удовлетворительных результатов контроля, и устраняют их. В слу
чае невозмож ности устранения причин, приводящ их к превы ш е
нию норматива градуировочной характеристики, градуировочную 
характеристику строят вновь.

9.4. Отбор пробы воздуха

Отбор проб следует проводить с учетом требований Г О С Т  
12.1.005— 88 и Руководства Р 2 .2 .2006—05 (приложение 9 обяза
тельное) «Общие методические требования к организации и прове
дению  контроля содержания вредных вещ еств в воздухе рабочей 
зоны», п. 2 «Контроль соответствия максим альны м П ДК».

Воздух с  объемным расходом 0 ,5  дм э/мин аспирируют через 
два последовательно соединенных поглотительных прибора с по
ристой пластикой, содержащ их по 2 см 3 0,01 Н раствора соляной 
кислоты.

Для измерения м ассовы х концентраций М ,Ы -диметилпро- 
п ан-1,3-диам ина на уровне у  П Д К  необходимо отобрать 2 ,0  дм 3 
воздуха. Отобранные пробы сохраняю тся в холодильнике в тече
ние 5 ч.

10. Выполнение измерений

Содержимое поглотительных приборов сливаю т в пробирку, 
доводят 0,01 Н соляной кислотой объем раствора в пробирке до 4 
см 3. На анализ отбирают 2 см 3 пробы, вносят 0,2 см3 5 % спиртово
го раствора 2,4-динитрохлорбензола. Затем реакционную см есь 
нагревают 15 мин при 1000С, охлаждают, добавляю т 0 ,5  см 3 5 
% -ной соляной кислоты, до 8 см 3 доводят ацетоном и фотометри- 
руют в кювете с толщ иной поглощ аю щ его слоя 20 мм при длине 
волны 400 нм относительно раствора сравнения, который готовят 
одновременно и аналогично пробам.

И . Вычисление результатов измерения

М ассовую  концентрацию Ы ,М -диметилпропан-1,3-диамина 
(С  в мг/м3) в воздухе рабочей зоны  вычисляю т по формуле;
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а  — содержание N .N -диметилпропан- 1,3-диамина в ана
лизируемом объеме раствора, найденное по градуи
ровочной характеристике, мкг; 

б  -  объем пробы, взятый для анализа, см 5; 
в -  общий объем анализируемого раствора, см5;

VK -  объем воздуха, отобранный для анализа (дм5), и при
веденный к стандартным условиям (прилож. 1).

12. Оформление результатов анализа

За результат анализа (С) принимают среднее арифметическое 
двух параллельных определений, если выполняется следующее не
равенство:

• min -100<г,где
С

х*ш>хть ~  максимальный и минимальный результат парал
лельных определений;

С -  среднее арифметическое результатов параллельных 

определений, С
2

г ~~ предел повторяемости (допускаемое расхождение 
между результатами параллельных определений).

Значение предела повторяемости представлено в табл. 3.
Результат количественного химического анализа представля

ют в виде:

(С  ±  Д ^ ), мг/м5» при Р -  0,95, где 

»  абсолютная приписанная характеристика погреш

ности, А = —  С;
100

д — приписанная характеристика погрешности (табл. 3);
При превышении предела повторяемости определения повто

ряют. При повторном превышении указанного норматива анализ 
прекращают до выяснения причин, приводящих к неудовлетвори
тельным результатам контроля, и устранения их.

В случае, если массовая концентрация N ,N -диметилпро
пан-1,3-диамина в воздухе рабочей зоны ниже нижней (выше 
верхней) границы диапазона измерений, то производят следую-
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Таблица 3
Диапазон измерений значения пределов повторяемости 

и воспроизводимости при доверительной вероятности 0 ,9 5

Диапазон измеряемых 
массовых концентраций 

Н,М-диметилпро- 
пан-J ,3-диамин, мг/м*

Предел повторяемо
сти для двух результа
тов параллельных оп
ределений, г, % отн.

Предел воспроиз
водимости, (для 
двух результатов 

анализа) R, %отн.

От 1 до 40 20 25

щую запи сь в журнале: «М ассовая концентрация Ы ^ -д и м е т и л - 
пропан» 1,3-диам ина в воздухе рабочей зоны менее 1 мг/м* (более 
40 мг/м3)».

13. Контроль качества результатов измерений

Контроль качества результатов анализа включает:
* оперативный контроль процедуры анализа на основе оцен

ки погрешности при реализации отдельно взятой контрольной 
процедуры;

* контроль стабильности результатов измерений -  на основе 
контроля стабильности среднего квадратического отклонения по
вторяемости, среднего квадратического отклонения внутрилабо- 
раторной прецизионности и погрешности.

П ериодичность контроля анализа, а такж е реализуемые про
цедуры контроля стабильности результатов анализа устанавливают 
в Руководстве по качеству лаборатории в соответствии с Р М Г  
7 6 - 2 0 0 4  и ГО С Т  Р И СО  5 7 2 5 -6 -2 0 0 2 .

13. L Контроль внутрилабораторной прецизионности
Для контроля внутрилабораторной прецизионности использу

ют рабочие пробы. Получают два результата анализа, максим ально 
варьируя условия проведения, т. е. разными исполнителями, с ис
пользованием разных наборов мерной посуды, разных партий ре
активов.

Внутрилабораторную прецизионность результатов измерений 
считают удовлетворительной, если расхождение между результата
ми анализа, полученными в лаборатории, не превыш ает предела 
внутрилабораторной прецизионности Кя =  0 ,8 4  R.

С  —С <v"' шах w  min —
f i n m  + С тт 

200
■R, где
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Стах> Стп — максимальный и минимальный результат анализа 
при контроле воспроизводимости;

(Стах -  Стш) -  фактическое расхождение между результатами;
R  -  предел воспроизводимости, приведенный в табл. 3.

При удовлетворительной внутрилабораторной прецизионно
сти приемлемы оба результата анализа, а в качестве окончательно
го может быть использовано их среднее арифметическое значение.

При превышении предела внутрилабораторной прецизионно
сти могут быть использованы методы оценки при-емлемости ре
зультатов анализа согласно рездела 5 ГО С Т  Р И СО  5725-6 .

13.2. Оперативный контроль погрешности

Образцами для контроля являю тся реальные пробы воздуха. 
Объем отобранной для контроля пробы должен соответствовать 
удвоенному объему отобранного воздуха, необходимому для про
ведения анализа по методике. П осле отбора пробу делят на две рав
ные части, первую анализируют в точном соответствии с прописью  
методики и получают результат анализа исходной рабочей пробы — 
С г Вторую часть разбавляют в два раза и снова делят на две равные

части, одну из которых анализируют в точном соответствии с  
прописью  методики, получая результат анализа рабочей пробы, 
разбавленной в два раза -  Сг  Во вторую часть даю т добавку анали
зируемого компонента (х) до м ассовой концентрации исходной ра
бочей пробы (C j) (общ ая концентрация не должна превыш ать 
верхнюю границу диапазона измерений) и анализируют по пропи
си методики, получая результат анализа рабочей пробы, разбавлен
ной в два раза, с добавкой — С г Все результаты получают в одина
ковых условиях.

Реш ение об удовлетворительной точности принимают при ус
ловии:

С3 +С , -С , С ,,., где

г  _ с . + с 2 .
w*р “  2 ’

С, — результат анализа рабочей пробы;
С а — результат анализа рабочей пробы, разбавленной в 

два раза;
С 3 — результат анализа рабочей пробы, разбавленной в 

два раза с добавкой; 
х — величина добавки;

26



М УК 4 .1 .2 4 4 2 -0 9

К -  норматив оперативного контроля точности.

Норматив оперативного контроля точности рассчитывают по 
формуле:

К = Д, V3, где
Д, =  0,84Д (Д указана в табл. 1) или устанавливается в лабора

тории в соответствии с ГО С Т Р ИСО 5725-6—2002.

14. Нормы затрат времени на анализ

Для проведения серии анализов из 10 проб требуется — 1ч .
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