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4,1, М ЕТОДЫ  КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ Ф АКТО РЫ

Определение мзееовой концентрации 1 3 -бутадиенв 
(дивинила) в атмосферном воздухе методом 

капиллярной газовой хроматографии

М ето д и ч еск и е  указания 
МУК 4,1.Щ б —1J

1. О б щ и е  полож ен и я  и область, при м ен ен и я  

Свидетельство об аттестации Ш 223,1 ,§М Ш 1 ,Ш Ш Ш 0 !в
1.1, Методические у камни* по определению массовых концентра

ций (,3-бутаднема в ашосффном воздухе тдаш дмяиенм дай исвользд- 
ванн* органами, осу шест шлющим и государственный санигарно-тшис- 

нчйскип надзор, оргш т иш т ц, осуаистаяяощнии наблюдения 
за состоянием загрязнения атмосферы, на^ко-мсследовательскимн ин
ститутами, заиимащшшиея вопросам»! гигиены о*руж*Ю(1йй среды. 

Методические указания разработаны с целью обеспечения контро
ля содержания М -бутадиш » в атмосферном воздухе т  у р ш »  р ф *  
ретив & концентрации 0.002 ме/м1,

12, Физико-химические и токсические свойства I ,3-бутадиещ,
1.3- Вутаанен (дивинил) Моя, масса 54,0

C H j« C H C H  CH,

1.3- бутазиси - бесцветный по с характерным запахом. Тоимрпу* 
ра вспышки 85 'С, температура самовоспламенсния 415 °С В смеси е 
воздухом образует взрывчатую смесь при концентрации 1,6—10,8 %, 

П Ш Щ Н И А  яри 15 ®С 0Л I г ш  МО г воды. При кроннчеенмк вошй- 
сгеин вызывает функичонззьные нарушения нервной системы (акпю-
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дистрофические расстройства, мтетативно-васудисш  jaucgtyiwitfui), 
снижеиие артериального даяпт т , тенденция ш о т ж и т  содержания 
гемоглобина и иммунобиологической реактивности, высокую заболе
ваемость печени м желчных путей.

1. Сущность метода
Метод намерение массовой концентраций 1 ,3-бутадиеиа основам на 

татохромаготрафич ее ком ощ кш т т т  т  капиллярной колонке с ис- 
н о я ь »в д а ш «  детектор* иошшшии % пламени с предварительным кон* 
центрированием (.З -буташ еза т  воздуха на сорбционную трубку (Саг* 
bopiek/Carbosfeve S-ill/Carboxcn i 000) it термодесорбиней. Определе
нию ж  мешают предельные и ароматические углеводороды

Диапазон s измерений массовой концентрации 12-буталиена от  
0,002 * о  1 мгле* вх;«оч итедьно,

3. Приписанная характеристика показателя 
точности измерений

Показатель точности измерений (границы относительной погреш
ности измерений), ± S ' яри доверительной в е р о я т н о с т и 95 %  еоклэд- 
ж ет З З  *Л .

Примечания,
1 - Значение жи-ашед* ‘шчмекггн ус гштшжт ршттт^%т^т-ттт*

кым мгг«ШМ,
2. Г%»и рментс « р ш е а  точности уч'певы аогршштн тштт^ШШ 

средств, oftfltope яррб « шт.тш вдмврж», тгретштт, ttpsiie-
дурой pss»?p0i.r нт Аеж пш  для npcmejiiiifi штшш ®¥©§§Ш1*
бзых Etpĉ KmMCTpMmitii грщуйреточшош графика-

4. С р ед ств а  и зм ер ен и й , в с п о м о г а т е л ь и ы г  устр ой ств а , 

м а т е р и а л ы , р е а к т и в ы

4,/, Cpettemw umepmuk
1 *  нчп.ш хроматограф с паамвнмо' Per нс грационный номер
ионизационным детектором и капиллярной №  18482-08
колонкой
Термометр жидкостный стеклянный ГО С  Т 28491
Газоплотнийшщриц Hamilton I f  IO N  (GO p i
Шприц ивПЫвСПЕвлннный вместимостью 2 см? Т У  64-1-3776

Сомяетсярвг ртинщмтв ттитлцмя тещнжжиьчгм при теофФиидеите
ечвдта 3 = 7,
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Весы аналитические ВЛР-200
Колбы мерные вместимостью 100, 1 000 см*
Пипетки градуированные вместимостыо 2 5,
10т*
Ротаметры с лттшты расхода по щипну
0,2—Швм*тт
Аспиратор 11У-4Э иен, I EBJCH 4,411.0234*1 
Устройство включено • Госреестр Ш  14531 -08
Гири
Ионсрочивн tm w »«  смесь. Ш ГС ) 1,3*%лдиен 
С lOOppnj в азоте

ГОСТ 24104
гост \т 

г о с т  гт п

Г0СТР5И 45

ГОСТ 7321

ГСО §302

4.2* Всяомагателшыеустр(№1ства

Капиллярная хроматографическая колонка
I3B-624 ■ 25 м к §,32 мм ж 025 ыжт
Редуктор газовый импортный ;«ржавеюаш с д а
Редуктор кислородный _ Т У  26455-236-73
Йл»и БД <М|0У (угавртлисгая ЛК1Ц 4 дм')
Вентиль: ВБМ-1 ибо, 12 (латунь)
‘Заглушки из сгеквомямжма для сорбционных 
трубок
I рубки iсменные) сорбционные из стекла ади- 
|*ай НО мм и диаметром 4,.8 мм 
Контейнер для хранения отобранных яров 
т «д о в м о р б ф Т н с ~ ) г т ш л т т
Установка дивдмическад «М икрога'иР» Сда» 
градуировки и метрологической экспертизы 
УШИ при работе «'комплекте со стандартными 
образцами состава га зо м ! смеси)
Сушильный шкаф ШСС-80 П УЗСЛ 4,2

4.3. Мипкрияды

Водород технический
Воздух сжатый д м  питания систем КИП и А  
Гелий газообразный марки « А »
Азот газообразный 
Бумага фильтровальная лабораторная 
Шланги т  подивим идхлорида 
Т р у б и  нержавеющая едать %  (S м)
Трубка фторопласт %  (5 м)

ГОСТ 8.578 
ТУ Ш Ю 4 э—13.

ГОСТ З Ш
у з ^ м м о

ту ш м эз*з1эзм 9-атз  
г о с т  « ж
ГОСТ 12026

ГОСТ 19034
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4.4. iЧт ж т т
Веда дистиллированная 
Спирт этиловый ректмфицировднны й 
Калия дихромат, чда 
Серка* кислота концентрированная, осч 
Сорбент Carbopacli/Carbosieve S-III/Carboxen 
MOO

4.5. Расттры
Раствор калия дихромата 3 %-й

Примечания.
1,.Л«чуся»ТС1 исям№опнис других «ргаст* ижцкний утвержденных 

'«„ « к » ,  в б л ш ч и м ш ш и т .  ю м е р в н и »  с у с г а и н м к и н о й  т о ч и е с г м о .
|.„ jSmtyeearrm ншвльичмние другого оборуириим*. материмой и р е * , 

ч а д * * , е  M C Tp tM K P n m ce iO fM H  и т с х и и ч с с к и м и  х а р а к т е р и с т и к а м и . а н х д о ги ч н м ж и  
увшкМШМ.

5. Т  p e fop an i**  б е зо п а сн ее »:

5.1. Треоттия йш т т ят ят  яри работе
tm m im em M u  вешетшит

При работ*: е реактивами соблюдают требования безопасности по 
ГОСТ’ 12.1.007— 76 и 12 .LM 5-88 ,

5.2. Ш ирм требования безтит&стм
5-2.1. При. амподиеийи измерений с исоояьэоваммем газового хро- 

ма-тогрвфа tiM m fm m  меры <бето»тасностн, умаянные в «Руководстве я  
правилам эксплуатации прибора», правила меиробемпасности в соот
ветствии с ГО С Т 12.1.019— 79, щтттшжщтй безопасности ад 
ГОСТ ! 2.1.004 —91, ш имеются средств.» »жаротуц*еиия но ГОСТ 
12.4.009— 83.

52.2. При работе необходимо со б лю ла » правила по текинке безо* 
пас пости л производегвеиной санитарии щ п  работе в химических лабо
раториях и правит устройства и безопасно! эксплуатации сосудов, ра- 
ботаюшкх поддммтнмм.

5.2,3. Помещение оборудуется приточно-вытяжной вентиляцией

б* Требован и я  к квалиф икации  оператора

К выполнению измерений и обработке их результатов допускают 
дни, имеющих квалификацию не ниже цнжеиермммик*, опыт работы 
ж  im a m  хроматографе и я химической лаборатории, иродам и»» со
ответствующий инструктаж, освоивших метод измерений я получивших

ГОСТ 6709 
ГОСТ F 31632 
ГОСТ 4220 
ГОСТ 14262
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удовлетворительные pt i\ni.Tjtfw вщ|хпи1И9ГФ контроля процедуры на
мерений

?. У с л о в и й  ю т р е н я й

7. ! При itffiji oiiibKc к происдекюо намерений и ггрмгошй.1СНШо 
рвсТМро* «обла д а ю т  с дедуюшн* у с н е т  (Г О С Т  15 150У

* Температура войдут а (20 ± 5) ®С;
* атмосферное давление 630— W 0  мм. рт, ет.;
*  влажностьвоздуха не более 80 %  при температуре 25 *€.
7,2. В ы п олн ен а  измерений на газовом хроматографе проводят ш 

условию , рсквм твуем м х технической ш у м и п а ю Я  К прибору,

Щ, П о л ю  гонка к  н ы ло ,ш еп н и » и зм ер ен и й

Л е р и  им1»»ше№Ивм измерений ироволат еж здю ш ие работы: под- 
гоголе посулы, хроматографической колонки, iw n o w a  сарбшюншх 
трубок- мяМ- градуириякн и отбора проб воздух», пеуютоша грядуиро- 
■очных газовых смесей, установление градуировочной характеристики,
отбор проб.

i  l. Ш д га я ш т  таербм

Используемую посулу «м о ч и т ь  па I ч В свежеприготовленном 
I  %-м растворе дихромата п ш  н серной кислоте (3 г дихромат» кати* 
нв tOO см' тнттркртшнтй серной кислоты!, отмыть ш проточкой 
ьшопроаодной аоде, ополоснуть дкетош тромнной водой и просушить 
ирм температуре 120 “С,

6.2. ПЫгатетка хромттрвфичестё тятям
Хрома гофафкчееккк капиллярная колонка протее сировша на заве- 

л е - т г о к и н т я е :  обретен MN-Test No-722 316. температурный решим:
*0  ’С  >  -$ вС й т п >  320 ®С, детектор яонимиии в пламени -280 ЯС.
Колонку иойключйют к детектору, записывают нулевую  линию- в 

рабочем режиме При отсутствии шумовых сигналов колонка готова ж
работе.

£3, Подготовка сорбционных трубок 4т градуырокни и 
отборе проб тфт

$3.LJSm серийно выпускаемых сорбционных трубок требуется 
только предварительная подготовка. Три сорбента в трубке располагают 
по порядку увеличения степени сорбции и отделяют яруг от друга -слоем 
склаиязироканюто ш м ш ж п ,  при этом наименее эффективный
сорбент расюдожен «близи  маркированного конца трубки,, служащего 
«видным отверстием лля пробы.
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S.3J, Сорбшюнмые трубки выдерживаю? при температуре, равной 
температуре десорбции Т  ■* 250 «С, я течение Ш мин при расходе гаи- 
носителя I Об вменим. Направление петом  газа-носителя должно быта 
обратным направлению воздушного потока при отборе ц ю б  воздуха. С 
целью подтверждения m e y rtn m  опрсцттмтъ соединение, подготов
ленные трубки анализируют а рабочем режиме хроматографа (п. 8.5.2 
настоящих методических указаний). Трубки герметично закрывают при 
помощи металлических кввинчнммоюнхеа крышек с покрытием из по* 
лггетрфлрврзтияена (П Т Ф Э ) и хранят в герметичном житейиере.

41.1. Сорбционные трубки дня градуировки оддготаашааюг путем 
прокачимимя через них точно мшестного объема фшуирооомнов гавю* 
вой с м е т  с помощью аспиратора, При этом объем смеем не должен 
превышать объем* «проскок** для Саддамы ямалит-сорбент. Черед ©арб* 
«ионные трубки прокачивают I ООО см:5 каждой градуировочной газовой 
смеси (подготовленных по и, 8.5.2), После прокачивания градуировоч- 
иой газовой смеси сорбционную трубку отсоединяют от насоса (аспира 
тора) и герметично закрывают. Для каждой серии проб готовят ноше 
трубки для градуировки.

1.4 Ш дгт пат а град?иртачных ш т т  см т Л  

Градуировочные газовые смеси с известными значениями массовой 
концентрации определяемого соединения (1.3-бутадиен) приготавлива
ют стандарт юианными методами. Для >юго применяю? методы, при* 
м д еш м е  я ГО С Т Р ИСО 1601?-? 2007

8.5. Устиштде/ше градуирочицта характеристики 
Я. 5./. Приготовление аттеетовтных ещютт смеет для градуировки 

Для построения градуировочного графика готовят серию аттесто
ванных газовых смесей, Для этого применяют государственные стан
дартные образны (П Г С ) 1,3-бутадиена в азоте (концентрация исходного 
стандартного газового образна -241.1 мг/м®) и готовят серию аттесто
ванных газовых смесей различной концентрации Расчет диапазона кон
центраций дотиру емого соединения в приготавливаемых газовых с м е т  
(ыг/м1) с учетом расхода газа-разбавителя (поверочный нулевой газ) 
осуществляют на ПЭВМ  с помощью программного обеспечения « Мик
ро газ-Ф» Концентрация дозируемого ем т н ем и я  С  в ПГС  н »  выходе из 
установки рассчитывается по формуле:

а « Ж
где т
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Сш ~|нэчсИ1«? концентрации, комтикитя U ,3-6ym *M ii) и ИСХОДНОЙ; 
подпой ew e и., мг-'м’ :.

q„ -.значение расхода исходной смеси с момпонежюм, прыведамнов
к стандартным, условиям,. мд/мин?

0 *  -  суммарный объемный реход ПГС, приведенный ж стандарт
ным условиям, мл мим,

щт -зитеммя объемных растопи газа*рвЛ»шше», м#мин;
и -  количество потоков гетов-разбяиитедей.

8.5,2, т т е м т т т ш  ет ш ы х см есей
т ребуем ой ц т ц еп т р щ т  (т айз. 1)

Рабочая еттшотттмця газетам см есь  / .  И* первый канал форми
рования газовых лотом » подается исходная газовая смесь ( J -бутадиена 
т ы ш щ т т Ш  241,1 т ?м * с линейной скоростью I млЛши и лкидоба» 
витель (поверочный нулевой газ) с линейной скоростью' 499 мя/мик. 
Ювишютриим компонент* в амхолмом канале «ставит 0,412 мг/м* (р е -  
банление » 5Ш  раз),

Рабочая вт т ест т т п т  газовая см есь 2.. На второй канал форми
рования газовых потоков подаете* рабочая « ггю к м к н м  газов** 
смесь I и-бутадиема м < т с 1нпраиией 0.412 мгйи1 с линейной скоростью 
! ыл/мии и «^разбавитель (поверочный нулевой газ) с линейной скоро
стью 240 мл/мин, Концентрация компонента. в выходном канале соста
вит 0,002 M rtr (разбавление в 241 раз).

Рабочая ат т ест  оштмт гт т т  см есь 5. Н« второй, канал форм и* 
ромкин газовых потоков подаете* рабочая аттестованная «новая 
смесь i РЗ-бутадиема конце нтрацмей 0,412 мгм* с  линейной споростью 
I м.ъ‘мнн и гш-раЛ»виг«11ь (поверочный нулевой о д ) с «шейной скоро* 
стью 200 мд/мин. Концбтраию! компонента в выходном канале соста
вит U.UQ24 мг/м1, (разбавление в  M l раз).

РаСятм т зт ест вет т м  газовая см есь 4 , На шорой канал форми
рования газовых потоков подастся рабочая аттестованная газовая 
смесь I U -бутадиена концентрацией 0,<Ш  мг/м'" t линейной скоростью 
I мл/мин ш газ-ратбавптедь (поверочный нулевой газ) с линейной скоро
стью 149т/м н м . Концентрация компонента в выходном канале соста
вит 0,0032 ыгА*}  (разбавление в 15© раз).

Рабочая а т т ест т т н т  га зт а я  см есь 5  На второй ш&тя форми- 
роаання газовых потоков подаете* рабочая аттестовинiи* газовая 
смесь t 1,3-бута днепа концентрацией 0 ,412  мг!м3 с линейной скоростио 
I м.тиии к гш-разбавитеаь (повозочный нулевой газ) с линейной скоро
стью 119 мя/мнн. Концентрации комюимсга в выходном канале соста
вит 0.004 дафц* (рззйавлеше в !2 0  раз).
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Ра& т ш  аттестованная газовая смесь б. На второй канал форми
рования газовых потоков полается рабочая аттестованная газовал 
смесь 1 1 Л *4 у п а ж т  коивснтраишй 0.482 тгМ3 е  линейной скоростью 
I м.тмин я газ-разбавнгель (поверочный нулевой газ) с линейной скоро
стью 23 мл/мин, Комшкзр&шя компошита в m w m m  канале составит 
6,02 мг/м’ {разбавление а 24 раза).

Рабочая аттестованная газовая смесь 7. На агорой канал форми
рования газовых потоков вдается рабочая яттестовишс газовая 
смесь 1 1,3-бута лиспа концентрацией 0,482 мг/м1 с линейной скоростью 
I. мл/мин н гвэ-разбаямтель (поверочный нулевой газ) с линейной скоро
стью I f w i mhh, Концентрация компонент* в выходном кашле составит 
<5.04 мг/м5 (разбавление в 12 раз).

Рабочая m m ccm m a rn m  газовая- смея» 9. Hi «торвй канал форми
рования тазовых потоков полается рабочая аттестовшная газовая 
смесь ! i ,3-6утадшна концентрацией 0,482 мг/м1 с линейной скоростью 
I мл/мин л гат«рвз6л»»тая<ь (поверочный нулевой г » )  с линейной скоро
стью 4  млгмнн. Концентрация компонента в выходном кашле составит 
№,N6 иг'h i  (разбавление в 5 раз)

Таблиц* 1
Г а зо в ы е  см есь  д ля  устан овлен и я  градуировочной  арактеристикн , 
tie лучен и ы* с и омвшыэ амтмшчттШ установим «Микроги-Ф»

.Исходная
5 Гштшт ; 
штш 

и-бута^
\ зтщ  ! 
тгйв*

Пйр|УЙ Щ т
пвдяш. ширштайя.

ite p jfl шлл фурттртштт
гшттшж тттт

ВтШшт.

шжжшЛ
\жштт
смивск,
ыпШт

ib icflm i:
твфтт

Штттт,
мя/мии

: Кошек*
; трщш,
т т

ШттМя»
тшртп*
'Шт&МЖЁ.
тттЛ
си та ,
mnfmm

Линейная
скорость

1 гш нра* 
ётттщ, 

МЯЙИМ1. :

Коиаси-
Тршш
и -

9угшмщмъ
М fiw

! 241.1 Е 1 т  ' li.482 i 240 0.002 !
1 200 0.0024

1 1 149 0,0052
1 l i t  ' щ т

: . 1 23 У.»2
« и 0.04

*... .....I........ .'"4........ 0.0%
Ьезрю веаем 0,482

Готовую аттестованную газовую сивев требуемой концентрации ш 
объеме I мы* вносят на сорбционные трубки путем прокачивания с по-

5$



M l 'К 4 ,1.2956 I I

« и щ ш  аспиратор® ъ течение 5 мин т  скоростью 0,2 дм^^мн.. Градуи
ровочную характеристику устанавливают методам абсолютной калиб
ровки по 6 аттестованным газовым смесям (тайн. 2).,

Таблица 2
Агт«то**и нм* пмшшс мм* tin  уътшттяшт* 

грядуи ропотней хяр*т*рмчтшн
Опнщшаи г«ш м :' 
здесь 2 3 4 3 ; * ; 7 1 i 7

Miieottii тшшщ* 
11Ш 1 J*iptftP©«i*: <Ш 2 0,0024 й,Ш 2 |§,Ш «ш 0J4 W P6I #,412

9.5.$. Х рш т пф аф ирт т т  вт м ет т т ш х вт т ш  ст-тш 

Сорбционную трубку с отобранной пробой заданной концентрации 
,тп ее гованной газовой смеем (п. 8.5.2) устаяввлвввк» в термостат тер- 
молесорбфа* На этапе «Д есорбп ш » еорбаионна* трубка нагревается »  
термостате да заданной температуры и через нее продувается д а , унося 
анализируемый компонент а ловушку, П осле выхода хроматографа м  
го i tw пасть термодесорбер перейдет на этап чАпадкх». На этапе «А ш *  
лио. край, поворачиваете** а положение «А н а ли з », м ловушка быстро 
нагревается т  установленной температуры, затем происходит термиче
ская лесорбш м сюниентрнроиаииого еоедишши* и его  перенос газом- 
носителем в рабочую капиллярную колонку хроматографа,

Рамзий решим хрш»то|рдфа;
Температура колонки 70 "С
Температура детектора 220 *С
Температура испарителя 
Расход газа-носителя { (адат) 
Расход газа-«ж ителя 2 (адат) 
Расход п т  (водород)
Расход газа (воздух)
С коросты  аза 1 
Скорости пив 3 
Поток газа I 
Шток газе 3

200 *С
1.4 cmVmhm

20 скЛммн 
20 #* ,/мш 
600 см^мкн
27.2 «м/е
26.3 ш /с
1.4 с»|5/**И1
1.4 cacVimtt

•рем* удерживания:.
1,3-#утаашн 8,3 и м
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8-5,4. Контроль т а& ят ю т я градущговочн&й характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики провопят 

рю  »  квартал а анализируемой серии измерений, опредеаают содержа
ние исследуемо i о соелиисии* в градуировочных газовых смесях,- кото
рые соответствуют началу, середине я концу градуировочного интерва
ла. Градуировочную характеристику признают стабильней при вы пол
нен и н еявцуипето условии:

|С# -С | «0 , ]0 -С ,Г Ж  (2 )

С  -  заданная концентрация 1,3-бупшиена в градуировочной смеси;
с*в  -  р е зи н а т  измерапн массовой концентрация l j -бутдчеча я 

пио«дм  образце для градуировки.
При невыполнении условия стабильности ’.раду яро вОЧНОЙ характе

ристики экснернмси! ловтирлют С Другой ГрадуиравонниЙ смесью - При 
повторном Невыполнении условия ставмльмнет грвдумроао*мвй харак- 
теристикн выясняют и устраняют причины нестабильности градуиро
вочной характеристики

4.6, Отбор о  хранени е ярой

$ 6 /. Отбор проб атмосферного воздуха юш определения массовых 
коицентрдцяй 1,3-бутадиена на сорбинонные трубки проводят в соот
ветствии с ГО СТ Р ИСО- 16017-1 и ГО СТ I72.3.0I- Ш . Каждая- проба 
воздух» т ю щ т т м т  отбнреетс* на 2 трубки,

Перед каждым отбором проб один конец трубки маркируют «в  
уровне 10 мы от- входною отверстия. Трубки ат т ш  быть заполнены 
прсдверительмо обработанным сорбентом таким обратом, чтобы сорбент 
был расположен в зоне натре ванн* н отстоял от обоих концов трубки не 
менее чем на 14 мм, чтобы свести К минимуму погрешности, обуслов
ленные диффузией при малой скорости- я р о к » * »  (трубки содержат сор
бент Carbopack/Cartesieve S-Ш/СатЬохеп 1000), Д щ  удержание сорбента 
«тр убке истпьтуютснлвииэмроамнмое етеедовояшио.

8.6 2. В сопроводительном документе указывают дату и место- от
бора, время «ичиищ и шжий отбора пробы, раскол воздуха. Метеоусловия 
т  момент отбора пробы.

8 63- Отвинчивают металлические гайки на концах сорбционной 
т р у б я , присоединяют трубку к аспиратору »  соответствии с обозначен
ным направлением штока воздуха н пропускают через сорбент 10 дм* 
анализируемого воздуха с расходом 0.2— 0.5 дм'/мин. После отбора 
пробы вновь герметизируют концы трубки и отправляют ее в лаборато- 
рт т м т т т т ,
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Бели аиаяю проб нс % д е ; прейден  а течение 8 ч после отбора. то 
сорбционные трубки помешают в чисты й , и ш ж г м н н й  герметичный 
контейнер и* металл*, Срок хранения отобранных проб при ксачиагпкч* 
температуре -  нс баяес 3 суток

9. В и м л в е ю к  и зм ер ен и й

Десорбции н анализ. Сорбционную трубку пометаю т а устройст
ве для термической десорбции, трубку нагревают с целые десорбции 
парой i j -бутадиена »  потеке i эта*носителя, Направление поток» яии 
должно быть обратным капра» л сп и т  потока воздуха во время т в о р я  
ярей. sm. маркирвяммшЯ: « н е с  груб*»* доджем 8 т  рас повожен у  еха
ла и колонку : злотого хроматограф*-, Для достижения оптм-тпьнеж. эф
фективности десорбция ркхш : там, проходящего через трубку, додже» 
lo.td«MTb от 3(> до 50 см,/мин.

Условия десорбции для десорбции I ̂ -бутадиена из сорбционном 
груби* с пробой:

Штшт^шт С ш ш и п )
Тшгнрапгура трувяЕИя, *С §
Teiiticp «Typ« м у ш к и »  *С -2 0
Ишлод imhMOCMmiA. адч’/инн 10
Шщш  стабилизации, с 0 :  0 0 :3 0
Дмфрбции
Температура труб-ш, Т 200
Раскол пршуаацлог© m ilt  еми 'мш 40
BpcMi десорбции, -illfi 0 ;  0? ; 00
Аня л h i

Гемгюр&тура ловушек (верхняя), ®С 200
Сдорвоть ршрша, Х А § « 2000
Время нягреаа* миш. 0 : 02 ; 00
Очш стал щу&км
Тм пярю урл  трубки, X 250
Рксхол П|М1ИУВДЧЧ0ГО П » .  СРГ-'МЗД; 50
Сорбсш , мспо^ьзуемый 1 охлаждммиий лм уш к е (Carf^pitk/Carfa#*
S-IH !C.tftos#n 1 ООО), мг 40 — 100
1 ааноситель азот
Условия хромагографнрования отобранных проб воздуха п, 8J.2. 
После анализа трубки кондиицшнфукзг i  термодссорберс *  ямтже 

гаи-носителя в течении 30 мин.
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Перед обработкой результатов необходимо пршишитировати «хо 
лостую» Гфобу (сорбционная трубка, заполненная чистым сербеоте») по 
п, 9, чтобы убедиться в отсутствии помех и дорятиемий.

I®. Обработка (аычшдонм) результатов ктмерени!
Ш , Массовую концентрацию 1,34>упшюна в отобраимой пробе 

воздуха Сшмг/т*, рассчитывают по формуле:

т, - масса 1,2-бутмисиа а реальной пробе, и г , 
тш -  масса. I .Мутадмеиа в холостой пробе, мкг,
V* -  объем воздуха, отобранного для «малина, приведенного к нор

мальным' условиям, дм’ ..
Fe вычисляют по формуле:

.. Г-273,2-#

I -  объем протянутого воздуха, дм1;
?  -  атмосферное давление при отборе (фобы, воздуха, мм, рт. ст:
; -  температура воздуха в момент отбора, вС,
10,2.3а окончательный результат принимаю? результат средне- 

арифметического измерения в отобранной пробе воздуха.

II, Оформление peivjjbtaioa «мерший 
Результат измерения представляют щ виде « Г »  ±  4 ) гае 

Д -  характеристика погрешности, мг/м', при Р Щ  значение 4  рас-

считывают по формуле: , *> t-mЛ ------—
100

где значение £  приведено в п, I  ,

12. П роц едуры  обеспечения достоверности  « м щ е н и й

12.1. Обеспечение достоверности измерений а пределах лаборато
рии организуют и 'проводят путем проведения проверки приемлемости 
результатов измерений, получаемых в условиях повторяемости, внутрм- 
лабораториой щетхшшншт, гошрощволимоети, оперпцааюго кон
троля процедуры измерений и кмпршм стабильности результатов' « И е 
ремий в соответствии с  ГОСТ Р ИСО 5725-6.

11.2, Проверка прдемлемоети результатов «м ерш ий , получаемых 
в условиях повторяемости

S9
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Образцами Для проверки icpiKMWMUcrt). результатов измерений,
«м учаем ы х и уакнмкх повторяемости, являются поверочные газовые 
швеи КМумжма,, пвягопамемные i  соответствии е п. 1.5,2. и вне
сем*» на сорбционные труб» нуте** прокачивкишм определенного ©®ь* 
ема газовой смеси.

Проверку приемлемости результатов измерений, получаемых в ус* 
ловняя повторяемости, проводят по peiy-itta i»# : измерений массовой 
кошшнтрвции 1,3-бупдиенв из, сорбционных, трубос с одинаковым со 
держанием 1 Д О уплиена .

Результаты измерений призш кя приемлемыми при выпавмеими
условия

± ^ L m % s , , rm т

Г. и Сг - результаты измерений массовой концентрации 1»3-%тв- 
диена. получеимие а условиях тттрттжт;

Г - |lpft!|Ht (ЮвТИрЯШвСТМ:,
Значение предела повторкемостн г  (относительное значение допус

каемого расхождеммя между двумя результатами измерений, получен
ными в одной, лаборатории в условиях повторяемое'»»*} при доаеритоь- 
т Я  вероятности Р - 6 ,9 5  ам  установлетмзото диапазона измерений со* 
ставило ? %.

Если условие (2* нс выполннезеч, процедуру иоаторвют. При по
вторной Превышении Предела повторяв МОСТИ ВЫЯСНЯЮТ причины, при* 
нодкшие к не у лоалет а о р н те л ь н ы м результатам, и принимаю г меры но 
их устранению (проверки храпуирмочной к р щ ц ж м м ) .

1.2.3. Проверка приемлемости р п у . и ш а  измерений, получаемых 
в головнях вну фМЛ&Сюразорили прецизИОИНСЮТИ

Образцами тш проверки приемлемости резуямптоа измерений, 
получаемых * условиях вмутрилаворщорной (промежуточной  ̂прецизи
онности, являются поверочные газовые смеси 1,3-бутадаеш. подлогов- 
ленные * соответствии с л, s I I  и: яиесенмые т еврбяионммс ipyim 
ну тем прокачивания определенного объема газовой шеей.

Проверку приемлемости результатов измерений, поручаемых в ус
ловиях «1гутрш1вбораторнвй itpesnovKwaocm (в  пределах одной лабора
тории, разными операторами, в разное время), проводят по результатам 
измерений массовой концентрации I .З -бутадаи* и* сорбционных тру- 
бок с одинаковым шюрздиие*| 1„3-бу та/i чека.

Результаты измерений признают приемлемыми при выполнении 
условна;

ее
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I
— - 100% 5 Я ,, гд# {3J
i C , + C {) > 2 .......................

С, и Г% - р& ^т ш ш  измерений массовой и и щ щ р а ц ш  1.3-бута.* 
днем , подученные *  условиях аиутрилдйоратйрной прецшномнОсти, 
т. с. в одной лаборатории s разное время, разными операторами;

к, -  предел »ну три лабораторной прецизионности
Значение предела виутрилабораторной ттрецизионности Я, (относи

тельное значение запускаемого ркхождония между тут  результатами 
измерений, полученными в одной лаборатории в ратное время, ратными 
операторами) яри домрителывой вероятности f  *  0,95 составило 8 “4.

Рели условие (3 ) не мкциноко, процедуру повторяют При поатор’- 
нем превышен и к предела виутрилабораторной претяонон мости вмяв- 
мякл причины, ирнмдмитге к ifеудовлетворнтеяь н им результатам, и 
прмнисткк меры по кс устранению.

Проверка приемлемости результатов измерений, подучаемые а ус
ловиях воспроизводимости.

Шратначи для проверки приемлемее™ результатов измерений, 
получаемых в условиях яйспроитводттости, являются поверочные пво-
вне садом I J -буталиена, подготовленные *  емчшететвш с я, U J .  и 
ишеетшш на сорбционные трубки путем проканишиш определенного 
объем* газовом смеси.

Проверку приемлемости результатов измерений, (Шфчяемих в ус* 
яовнях вое!ipciизводшмосп 1. проводят по результатам: измерений массе- 
вой концентрации Е ,3-бутадиеиа. т  сорбш ом нь» трубок е одинаковым 
содержанием 1.3-бу га диена

Результаты измерений признают приемлемыми при выполнении 
условия

У ^~;-10О % :5Ж ,Г Д е 0 )

С ( и С ; -  результаты измерений массовой концентрации 13-бута- 
днена, полученные % условиях воспроизводимости, т. е. в разных .забо
ра горнах:

к  -  предел вое* I роизаодимост и,
Значение предела вшпршаволнмости R (относительное значение

дгчгускаемою расхождении т ш т  тут результатами намерений, но» 
лученными в разных лабораториях) с о с т а в » »  10 %,

Сели условие (4 ) т  выполнено, процедуру повторяют. При повтор* 
ком прешшеики предела воспроизводимости выясняют причины, при-
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пазящие к неудоыетверитсльны м результатам, и принимают меры по 
их устранению.

12,5. Контрол*» процедуры измерений с испольмваияем образдеа
для контроля.

Ш р т и т » для контроля процедуры намерений являются нов ср о ч
ные готовые смеси 1,3*б)тм иенв. подготовленные в соответствии % 
а. 8,5.2 и внесенные на сорбционные трубки путем: прокачивания опре
деленного <&Ш Я  «ж е ©  в, е ш еи , Обратим готовят таким обратом, чтобы 
массовая шмцентра®!* 1,3^)та,дмеиэ «от»*тст«сш ал|. нижней, верхней 
границам и середине диапазона измерений.

Измерения массовых иониеитрвщий 1,3»|6^?адие«, в образцах дя* 
контроля проводят в соответствии с  прописью метод ища измерений.

Оперативный контроль процедуры измерений проводят путем 
врввнаияй результата отдельно взято» контрольной процедуры Кк е 
нормативом и и и р см  точности К.

Результат контрольной процедуры К , рассчитывают по формуле

НС, - С’ятигще 0 )
CV- результат контрольного измерения массовых гонцемтрацнй 1,3- 

б> талиеи* в образце для контроля;
С *  -  зггеетвваниае значение массовых юниентраиий I Д-бутадие- 

ив а образце для контроля,
Норматив контроля К рассчитывают по формуле

К ^ ± й ^ , г т  (61
s  Aj. -  границы абсолютной погрешности результатов юмерсний,

установленные в лаборатории при реализации методики, и «ютветезм 
вьющие аттестованном> значению i ,3-бутадиена в образце для контрой*.

Д л - 0.01-6. - с «  г а е  ( ? )

*  б , границы относительной поф еш тосш  результатов измерений
при реализации методики измерений *  лаборатория.

Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным 
ирн выполнении усилена;

А'. < К (6)
При невыполнении условия (8 ) эксперимент повторяют. При по

вторном невыполнении условия {$ )  выясняют причины, приводящие к 
исуаовяегаоршел ьиы м резужыатам.

Примечание, Допустимо границы абеояютйов отртшнжи результоео» 
измерений при псаренин м е ш а я  в я б ц р п р п  з е г а в м и н а  и  основе вы»
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ЦЖЖСКИЯ- <т т №  - ж  * с гттщюшы угтт~
кием по мере накоплен»» нкфирчацвм в ироцеоее «игреки стабиимюсти ;ре» 
эукьтоген измерений. t £ ~ сраницм ОТ'роси«,«,л и »1  вотрет ноли нтмсреииЯ;
* © , « 4 -  itai’ptifiHticTfc отбор* {wcw jpr BpeCooifMi-pworo устройства). Значение! 
приклеим ■ и, S,

12.6. ОнеративимА контроль npOiaKtypW измерений, «также реали
зуемые арошмуры контроля егабдаш ж зд  ре^аыгатл* м м « § с м »  
измерений приводят и документа* лаборатории, устана1жиеамш1Х по- 
радак «  содержание работ по орш пмж иш  методов: контроля я т б и ш -  
ста результатов измерения в пределах лаборатории.

13. Р а зр а б о т ч и к и

Федеральным государстееншч учреждением науки «Феаеравмшй 
научный иешр межо^р^няйшгчеекж технологий ynpmmtm рисками, 

здороамо масеяенмг» Ржттрсбтжюра (Уланам Т. С., Зайцева И. В.. Ну- 
рнсламова Т_ В , Попова 11. А., Терентьев Г. ИЦ Гарбуэова О. С„ Малы** 
«я О. А,).
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