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4.1. Методы контроля, химические факторы

М Е ТО Д И Ч Е С КИ Е  У К А З А Н И Я

по спеетрофотометрическому измерению 
концентраций тетрабората натрия (бура) 

в воздухе рабочей зоны

Na*B40 7 ЮН20 Mm. 381,37

Тетраборат натрия (бура) —  белый кристаллический порошок. Умеренно 
растворим в холодной, очень хорошо —  в горячей воде. При нагревании теряет 
кристаллическую воду и плавится, плотность —  1,69-1,72 г/см3.

В воздухе находится в виде аэрозоля.
Обладает общетоксическим действием.
П Д К  в воздухе —  2 мг/м3.

Характеристика метода

Определение основано на измерении светопоглощения окрашенных 
растворов, образующихся при взаимодействии тетрабората натрия с 
хинализарином в кислой среде при длине волны 590-620 нм.

Отбор проб с концентрированием на фильтр.
Нижний предел измерения содержания тетрабората натрия в 

анализируемом объеме пробы 10 мкг.
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Нижний предел измерения концентрации в воздухе —  1 мг/м3 (при отборе 
20 л воздуха).

Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 1 м гЛг до 50 мг/м3. 
Определению мешают нитраты, фториды, германий.
Суммарная погрешность измерения не превышает ±22%.
Время выполнения измерения 60 мин, включая отбор проб 30 мин.

Приборы, аппаратура, посуда

Фотоэлектрический колориметр, или спектрофотометр СФ-26
Аспирационное устройство, Т У  64-1-862-72
Фильтродержатель, Т У  95.7205-77
Секундомер, ГО С Т  5072-79
Термометр, Г О С Т  215-73
Барометр, Г О С Т  23696-79
Колбы  мерные, ГО С Т  1770-74Е, вместимостью 50 и 100 мл 
Пипетки, Г О С Т  2 9 22 7 -9 ‘Вместимостью 1,5 и 10 мл 
Пробирки градуированные на 20 мл, ГОСТ 1770-74 Е . 
Стаканы химические, ГО С Т  25336-82Евместимостью 50 мл 
Палочки стеклянные

Реактивы, растворы и материалы

Тетраборат натрия, х.ч., ГО СТ 4199-77
Серная кислота, х.ч. (плотность 1,82-1,84) ГО С Т 4204-77
Серная кислота, разбавленная 9:1 (по объему)
Хинализарин, М Р Т У  6-09-5251-68; 0,01% раствор в серной кислоте, 

разбавленной 9:1
Стандартный раствор №  1 тетрабората натрия с концентрацией 0,1 

мг/мл:0,0100 г тетрабората натрия растворяют в мерной колбе вместхимостью 
100 мл в серной кислоте, разбавленной 9:1. Раствор устойчив 2 недели.

Стандартный раствор №  2 тетрабората натрия с концентрацией 10 мкг/мл 
готовят соответствующим разбавлением стандартного. раствора №  1 серной 
кислотой (9:1). Раствор устойчив 5 дней.

Фильтры А Ф А -Х А -2 0 , Т У  95-743-80

Отбор проб воздуха

Воздух с объемным расходом 2 л/мин аспирируют через фильтр А Ф А -Х А -  
20. Для определения !4 ПДК следует отобрать 20 л воздуха.

Пробы сохраняются в течение месяца.
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Подготовка к измерению

Градуировочные растворы готовят согласно таблице

Таблица

Шкала градуировочных растворов

Номер
стандарта

Стандартный 
раствор Х° 2, 

мл

Стандартный 
раствор №  1, 

мл

Серная 
кислота (9:1), 

мл

Содержание 
тетрабората 
натрия, мкг

1 0 — 5,0 0
2 1,0 — 4,0 10
3 5,0 — 0 50
4 — 0,8 4,2 80
5 — 1,0 4,0 100
6 — 3,0 2,0 300
7 — 5,0 0 500

Во все пробирки шкалы добавляют по 1,0 мл 0,01% раствора 
хинализарина, перемешивают содержимое пробирки. Через 10 минут 
фотометрируют при длине волны 590-620 нм в кювете с толщиной слоя 1 см по 
сравнению с контрольным раствором (раствор №  1 по таблице).

Строят градуировочный график: на ось ординат наносят значения 
оптических плотностей градуировочных растворов, на ось абсцисс —

соде
растворе (м к гЩ  1роверка'град^£ровщ 
или в случае использования новой партии реактивов.

Проведение измерения

Фильтр с пробой помещают в стакан, заливают 10 мл серной кислоты 
(9 :1 ). Через несколько минут отжимают стеклянной палочкой и удаляют. 
Степень десорбции вещества с фильтра 98%. 5 мл полученного раствора 
переносят в пробирку. Далее пробы обрабатывают аналогично градуировочным 
растворам.

Оптическую плотность полученного анализируемого раствора пробы 
измеряют аналогично градуировочным растворам по сравнению с контролем, 
который готовят одновременно и аналогично пробе, используя чистый фильтр.

Количественное определение содержания вещества в анализируемой 
пробе (мкг) проводят по предварительно построенному градуировочному 
графику.
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Расчет концентрации

Концентрацию тетрабората натрия ‘ ‘С ”  в воздухе (мг/м3)  вычисляют по 
формуле:

г _ а-в
~ в  . V

где:
а —  содержание тетрабората натрия в анализируемом объем е пробы, 

найденное по градуировочному графику, мкг; 
в —  общий объем раствора пробы, мл; 
б  —  объем раствора пробы, взятый для анализа, м л;
V  —  объем воздуха, взятый для анализа и приведенный к стандартным 

условиям, л  (Прилож ение 1).
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Приложение I

Приведение объёма воздуха  к стандартным условиям (тем пе­

ратура 20°С и давление 760 мм р т . е т . )  проводят по формуле:

\  *(273  + 2 0 ) . р
у 20 --------------------- -------- » гд е

(2 7 3  + £ ) .  101 ,3 3

\  -  объём воздуха , отобранный для  анализа, л ;

Р  -  барометрическое давление, кПа (1 0 1 ,3 3  кПа=760 мл 
р т . е т . ) ;

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

Для удобства  расчёта V^q с лед ует  п ользоваться  таблицей 

коэффициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стан­

дартным условиям надо умножить Y* на соответствующий коэф­

фициент.



приложение 2

Коэффициенты для приведения объема воздуха к стандартным условиям

/Давление Р, Klia/мм рт.ст .
°с 97.33/

736
97.66/
734 fe4/

96.93/
7 4 J

99,46/
74&

100/
750

100,53/
7о4

101,06/
?3б

101,33/
760

101,66/
764

-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 I ,1636 1,1699 1,1963 1 ,<.026 I,2 0 jc 1,2122
-26 1,1393 1,1456 1,1519 1,1561 1,1644 1,1705 1,1766 1,1631 1,1862 1,1925
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1436 1,1519 1,1581 1,1643 1,1672 I , I7 3 j

-18. 1,1036 1,1097 1,1158 1,1216 1,1276 1,1338 1,1399 1,1460 1,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1103 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0966 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200
- 6 1,0340 1,0599 1,0657 Т,0714 1,0772 1,0629 1,0687 1,0945 1,0974 1,1032
- 2 Г ,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 I ,0726 1,0764 I ,0812 1,0669

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I ,0536 1,0591 1,0646 1,0705 1,0733 1,0769
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,0712
+ 6 1,0067 I , ОТ 43 1,0196. 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 Т,0475 Т,0502 1,0557
+10 0,9944 0,9999 0,0054 1,0106 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407
+14 0,9606 0,9860 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0126 I,01оЗ 1,0209 1,0263
+16 0,9671 0,9725 0,9776 0,9830 0,9864 0,9936 0,9969 1,0043 1,0069 1,0122
+20 0,960з 0,9658 0,9711 0,9783 0,9616 0,9668 0,9921 0,9974 1,0000 1,0033
+22 0,9539 0,9392 0,9643 0,9696 0,9749 0,9600 0,9653 0,9906 0,9932 0,996з
+24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9725 0,9767 0,9о39 0,9б65 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9.516 0,9566 0,9616 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9б61
«•28 0,9349 0,9401 0,9433 0,9503 0,9553 0,960j 0,96э7 0,97а. 0,9734 0,9765
+30 0,9286 0,9339 0,9391 0,9440 0,9432 0,9542 0,9з94 0 , 964 3 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9216 0,9268 0,9316 0,9366 0,9416 0,9466 0,9519 0,9,>14 0,5з93
+36 0,9049 0,9099 0,9149 0,9199 0,9246 0,9297 0,9347 п <г;о7 0,9*121 0,9471

М
УК 

4
.1

. 
18.3
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Приложение 3

Рисунок I

Пассивный дозиметр P - i

049
г ---------;---------

; . 5;
у

<о|
t

П. i'M ..

2

3

4

4 равномерно 
расположенных 
отверстия  #  I  мм

I  -  сплошная крышка

2 - крышка с диффузным отверстием
3 -  диффузная камера
4 -  камера для сорбента
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Рисунок 2

Устройство для концентрироваяля и ввода проб

Приложение 4

1-пята , 2 -концентрацяоняая трубка
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Рисунок - Приложение 5

Пассивный дозиметр Р -4

—  ntgx / - 
г— 072—|

f 1Ъь. Ч'/ i i i 4
1Ш Ш Ж Ш л

- 0 2 *  

0  2S
’ 4 о т в . ф Ьиразномерно

р асп о^ген н ы х

1 -  сплошная крышка

2 -  крышка с диффузным отверстием
3 -  диффузная камера

4 -  камера для сорбента

Материал для  изготовления дозиметра -  дюраль или 
нержавеющая сталь .
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П рилож ение 6 .

У к а з а т е л ь  осн овн ы х синоним ов, т е х н и ч е с к и х ,  т о р го в ы х  и 
Фирменных н а зв а н и й  вещ еств .

С то .

Б е л а я  м а гн ези я

Б ром гек си н

Б ур а

Г я д р а з  и н о б е я з  о л  солян оки слы й

Гли бен к ла м и ц

Д и эти лам и н оп р оп и лам и н

И м и н од и бен зи л

Л ид окаи н

М етаран

МЦ-Ю О

М асло  "Т у р б о м а с "

Н е о п е н т и л г л и к о л ь

Нимодипин

Н итрендипин

Н и тр огли ц ер и н

О к с и п р о п и л м е т и л ц е л л ю л о за

О н д а н сетр о н

Р ан и ти д и н  г и д р о х л о р и д

Р е а г е н т  ААК и ли  Т а л л а к т а м

СМБА

С у л ь ф а м е т о к с а з о л  

Там оксиф ен  о с н о в а н и е  

Там оксиф ен  ц и т р а т а  

Т и ап р и д  

Трим етоприм  

ХладЕн*14

Ц ипроф локсац ин  ги д р о х л о р и д а  

Э к о со р б

Э н алап р и ла  м а л е а т  

Э тиниловы й СПИРТ
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П рилож ение 7 .

В ещ ест в а , о п р ед ел я ем ы е  по р а н е е  утверж дённы м  М етод и чески м  

у к а за н и я м  по изм ерению  кон ц ен тра ц и й  вредны х в ещ еств  в 

в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

Н аим енование в е щ е с т в а ] М етод и ч еск и е  у к а за н и я

I .  А р о м а т и за т о р  и з  мяты 

п ер еч н о й  18433

МУ по га зо х р о м а т о гр а ф и ч е с к о м у  

изм ерению  к он ц ен т р а ц и й  м ен то л а  

( /  -  2 -и з о п р о п и л -5 -м е т и ц и к л о г е к -  

с а н о л а )  в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы . 

В ы п.ЗО . М. 2 0 0 0 , с . 189  , МУК 

4 .1 .2 4 0 - 9 6 .

2 . В ан ад и й -а лю м и н и ев ая  

л и г а т у р а

И зм ерен и е к о н ц ен т р а ц и и  ван ад и я  

м етод ом  а т о м н о -а б с о р б ц и о н н о й  

с п е к т р о ф о т о м е т р и и .

С б . "МУ по о п р ед ел ен и ю  зредн ы х 

вещ еств  в с в а р о ч н о м  а э р о з о л е " .  

М. 1992 г . ,  с т р .6 7 ,  МУ W 4 9 4 5 -  

-  8 3 .

3 . М ульти и н зи м н а я

к ом п ози ц и я  М ЭК-СХ-1

МУ по сп е к т р о ф о т о м е т р и ч ес к о м у  

изм ерению  к он ц ен тр а ц и й  ам илазы  

в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

Вып. 38 .

4 .  М ульти и н зи м н ая

ком п ози ц и я  М ЭК-СХ-2

МУ по с п е к т р о ф о т о м е т р и ч ес к о м у  

измерению  к о н ц ен т р а ц и и  ц еллю ла зы  

в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

Вып. 3 8 .

5 .  О паспрей  белы й МУ по га зо х р о м а т о гр а ф и ч е с к о м у  

изм ерению  м е т и л о в о г о  сп и р та  

в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

В ы п .1 9 , М .1 9 8 4 , с т о . 1 0 2 , МУ
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Наименование зещзства Методические указания

6. Опасптэей жёлтый

'•2 2902-33.

МУ по газохроматографичесному 
измерению метилового спирта в 
воздухе рабочей зоны.
Вып.19, М.1934, сто.102, МУ 
№ 2902-83.

7. Пыль периклазохромитовых МУ на гравиметрическое определе-
и хромитопериклазовых ние пыли в воздухе рабочей зоны
огнеупорных изделий и в системах вентиляционных ус­

тановок.
Вып.1-5, M.I98I, стр.235, МУ 
» 1719-77.

S. Хладон СМ-1 МУ по газохроматографическому 
измерению концентраций I,1,1,2- 
-тетрафторэтана в воздухе рабочей 
зоны.
Вып,35, МУК 4.1.860-99 
утв. 30.12.99 г.
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- характеристика результатов Ю(к (суммарнав т^упетность^ .•
'- характеристика систематической составляющей погрешности. 

(Л ) - характеристика случайной составляющей погрешности.



Приложение jp 9

Расчёт норматива оперативного контроля погрешности (точности) МВИ КХА.

X
Алгоритм операткв- когокон­троля

в и л  К О Н Т Р О Л Я 1 " ... - ■ —3

Принятые обозначенияВнутренний оперативный контроль Внешний контроль во схеме оперативного контроля

L С примене­нием ОСг- |Кк1 -  |Х -  С| < К Кк-результат контроль­ной прбцедуры;
"-результат анализа
С-ат^стованное значе-
К-ЕОрм&тив оператизвогсКОЕТрОЛЯ

К -  0,84 А | К -  Д

где Д -  характеристика пагрепности, соответствующая содержанию компонента в (Ж

г С примене­нием мето­да добавок

^  примене-

1 Кк | -  1 X* -  X -  С | С К Кктреаультот когтрсшь- ВОИ ПриЦсДУРЫ;
Х-реэультат анализа пробы бег добавки;
Х'-результат анализа пробы с добавкой; 1>велкчкБа добавки к-ворматиа оперативногоКОНТРОЛЯ

К ■ 0,84 / « 5 0 *  ♦ ( t o )2

где to *  (to) -  характеристика погрешности, в пробе о добавкои СпрБое без добавки}

к -  / (to*)8 ♦  ( to )2

соответствующая содержанию компонента

а |вием мето- |да_разоав- ленин

1 Кк | -  | д а  -  х  | < к Хкгрезультат ксштроль- вой процедуры;
Х-реэультат анализа рабочей пробы;
Х'-результат анализа разбавленной пробы к-коэффициент разоавле-
^нбрматкв оперативного контроля I

К -0 ,8 4  / я *  № • )* ♦  ( t o )2 .

где to *  (to ) т характеристика погрешности, враэоавлеёной пробе (рабочей пробе) ооотв

К -  / к *  (to -)*  ♦  ( t o )2 

жотаететаующав содержанию компонента

ч . С прнмене-
й м гтроньнон) методики

1 Кк 1 -  1 X -  Xk 1 < X Kgrpeayxbfar поправь» ной процедуры;
X -результат анализа, прош по контролируеюн, методике анализа;
Ъ* -  результат анализа ! пробы по контрольном ! методике анализа: К-кэрматгл оперативного контроля (

К -  0.84 / (й ^ )*  ♦ (fix ) 2

где tocCto )  ~ характер!:ттика контрольной (  
^  оодерханиз компонента в

к -  / +  (to )*
тн^оя!Фуемой) методнкн, ооответству-

Оперативный контроль погрешности (точности) проводят в одинаковых условиях, т.е. 
результаты анализа получает один аналитик с использованием одного набооа мерной 
посуды, одной партии реактивов и т.д. 5

 6
1
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^пометив BOX зоспропзводччостч рассчитывают по $оо>*'/лз: 
п =  a  ( P , / » v )  or ( Д  >

где б- (ДО - показатель воспооизводимости (характзоисвка
случайной составляющей погоешности, соответствую­
щая созднзму сопесжанию компонента в пообз):

х т  +  х 2

хсо = 2 ’

а (?,тО = 2,77 пси /п= 2, ? = 0,95.

Ион псупзстэлзяии 80К воспооизводимости отбивают пве позбы, 
объём которых оавзя объёму, необходимому для псовепенчя анализа 
по методике, и анализисуют в точном соответствии с прописью мето­
дики, максимально варьируя условия пооведения анализа, т.е. полу­
чают пза результата анализа, используя оазные набооы месоноЯ посу­
ды, сазныз наотии сеактивоз. В заботе должны участвовать два ана­
литика.

Вой поевыпении носматива BOX воспооизводимости экспеоимент 
поэтоояют. Вен позтосном превышении указанного норматива выясня­
ют псичичы, поиводящие к неудовлетворительным результатам, контро­
ля, и устраняют их
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