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Предисловие

А|юмати#ягвры - душистые т пш т , обладающие специфиче­
ским, * основном: приятным запахом, применяются в пищевой промыш­
ленности, медицине, гаффюмерно-космети^ском проюводстце, исполь­
зуются о качестве полупродуктов в химическом синтезе.

Осиовныы источником ароматизаторов являются эфирные масла, 
выделяемые т  растительного сырья. а также т  аналоги, получаемые пу­
тем химического синтезе. По своей природе ароматизаторы относятся к 
терпенондам (моно- и сесквитерпенам), сложным эфирам, альдегидам и 
кетонам, спиртам, а также 11ро(пш>диым ароматичесытх углеводорода».

В производстве желательной резники пепел кзуктте* различные аро­
матизаторы. придающие ей ароматы мяты, клубники, лимона, «блок, ма­
лины ит, д. Проведенный нами чрпман>-масе-сосктрометричсский анализ 
около 30 различных ароматизаторов, применяемых в производстве жева­
тельной резинки, показал наличие в их составе да 100 и белее химических 
веществ. Среда них тсроеноиды, включая моно- и сествтсрлстювые уг­
леводороды к кисдородсояерждитис монотерпены, спирты, карбонильные 
соединения, сложные эфиры, ароматические утеьодорадь», меню-, дм- и 
трнаистаты глицерина. ангидриды янтарной ж ю ш  и Щ-

Аналит компонентного и груинового состава широкого спектра 
ароматтпаторов, применяемых при ярокзяодспс жевательной резинки, с 
учетом комплекс» критериев (уровень ш т т т щ а и Ш ,  распространен­
ность, специфичность)! позволил вмпелить 22 яриздргстны* для контро­
ля органических соедаисиня, ййстунаюшмх в апюсфермый воздух я 
процессе производства желательной резинки. I  ним относятся терпело- 
» ш  угжмдороцм ( лимонен, а- м р-пинены, оцимен, р-федламрен, 
3-кареп, мирней и кариофидаен), кислородсодержащие терпены (меи- 
тоя, линалоол, цинеол, цитраль и ишш), сложные эфмы (ацетаты мен­
тола, изоамялового. гексилового и гелтиловот спиртов, этиловые эфи­
ры бутановой к  гексановой шоки и триацетат глицерина), ангидрид 
З-мепынитарисй кислоты и п-штол.

Население I  хилой зоне вблизи расположения производств на ос­
нове использования рроматиэапзров, несмотря на приятный завах,, не­
редко предмяям» жалобы на акт» яриеретше в нпаос-фврюм ноодухв. 
Дм» гигие»шчвс*о1 оценки опасности шдаюда на здоровье человек» ду­
шистых веществ установлен гигиенический норматив (ПДК„ р) летучих 
компонентов ароматизатор®», применяемых в ирдайводстве жеватель­
ной резинки, щ атмосферном воздухе гааоеиепмых мест. Методические 
указания предназначены да» контрол » тршттт  атмосферного возду­
ха вблизи располоявения производств жевательной рсэимки.
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41- МЕТОДЫ КОНТРОЛА ХИ.МИЧПСКТЩ. ФАКТОРЫ

Хро м ат0 -масс--спектр0 мет р и чес к и с «п редел  ен не 
ш атмосферном воздух* летучих компонентов 

ароматизаторов при лром зяп детм  ш е м ? «лы 1 «й  резинки

Методические указания
МУК 41231S—§1

1» Область применении

Методические указания по хр*1мато-иасс-С11ек1роые«ричсскпму ют- 
ределению в атмосферном воздухе летучих компонентов аромат изатст 
рои Г1 рн производепм.* жевательной резинки предназначены для исполь­
зования лабораториями центров гигиены »  зшщшяшют’ик Роспотреб­
надзора, санитарных лабораторий промышленных предприят ий, научно- 
исследовательских имеппутш», работающих а обмети гигиены окру­
жающей среды. Методические указания разработаны с целые обеспече­
ния аналитического контроля загрязнения атмосферного воздуха в рай­
онах пронзвилстна жевательной резники.

2. Общие положении

Настоящие методические указания усгапаилнвают мзличег i пеимый 
хроматс1-маес-ецсктр«мс|рический анализ атмосферного воздуха am 
определение в нем жгу чих компонентов ароматизаюреш при промтвед- 
стае жевательной резинки, в диапазоне котшгграинй 0 ,016— 0,16 Mf/W* 
для терпсновмх угаеводородо» (днмоиена, а- и {Ф пипс нов. оцимсна, 
р-фештш1рсиа, З-tcapetu, мирцена н х.аривфш»дс1Я0, кис л оро дшлержа- 
ших терпенов (ментола, линалоолв, цияеолв, taitpiwa и мепап), слож­
ных эфиров (ацетатов ментола, нзоамиаового, гексвшовою м зеи гидоно
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га спиртов, эгиловых »фирок бутановой и гексановой кислот и триаце­
тата глицерина),, ангидрида 3-мст идя 11 тарной кислоты и п-шмола,

Методические указания разработаны в соответствии с требования­
ми ГОСТ Р 8 J © —96 «Методики л  нкиииин» измерений» [i J. Методи­
ческие указания одобрены к рекомендованы к практическому примене­
нию на бюро секции по физико-химическим методам исследования объ­
ектов окружающей среды при Проблемной комиссии «Научные основы 
экологии человека и гаг йены окружающей среды» н бюро Комиссии по 
государственному сан и i зрно-i нгисн нческому нормированию Федераль­
ной службы по над тору ш сфере защит прав потребителей к бгштею лу­
чил человека.

J. Физико-химические ■ токсикологические свойства, 
гигиенический норматив

Фтико-химичесхие свойства .летучих компонентов вроматизяторов 
при производстве жевательной ретиикц, представлены в табл. I.

Терлсноиды, приведенные в табл. I , за исключением ментста, яв­
ляются бесцветными тын сяабоокрашенк ымн жидкостями со своеобраз­
ным, часто приятным запахом мяты, лимона, хвои сосны, камфоры и до. 
По химическим свойствам эти вещества весьма неустойчивы, на свету в 
присутствии кислорода воздуха легко нзомеритуюда*, окисляются и ло- 
лнмеризуютея.

Сложные эфиры, входящие в состав ароматизаторов при производ­
стве жевательной резники, представляют собой бесцветные жидкости: с 
приятным фруктовым запахом. По химически и свойствам в отсутствии 
влаги относительно стабильны к нагреванию, термически устойчивы. В 
присутствии кислот и щелочей легко гшцюлизуются до гашветстжую- 
щнх кислот и спиртов.

Ттсыктап/ческж емшетж.
Тсрненоиды по общему характеру влияния на здоровье человека 

близки к действию летучих наркотиков (углеводородов, эфир» я до,), В 
высоких концедармшкх их пары также действуют наркотически, част 
отмечаются поражения почек (нефриты). Даже невысокие приятно дей­
ствующие концентрации этих веществ могут вызвать головную боль, 
головокружение и даже невралгию |2].

Сложные эфиры обладают наркотическими свойствами. Они часто 
гидролизуются в организме, поэтому характер их действия зависит о? 
образующихся т них: кислот и спиртов {2].

Йаяюимялыга разовая предельно допустимая концентрация I fДКМ#Ь 
*  атмосферном воздухе летучих компонентов ароматизаторов при про­
изводстве жевательной резники, составляет 0у02 мтЛЛ
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4  Метрфяогмтстя характеристик*
Таблица 2

Дишмииы т ш щ я я я Я * .  т ш т ш щ т  ч щ щ т е г ш  
Сярааильноетя. и пренкЛмивоети) м етим а

фШЖ: 1
тшщшшШ

\ ктттшршщй
шмучт,\ туми&штт 

шщттшжтт% 
шЛшг

Штата» 
полторяемоетн 

! (опшяпепте 
ереднекмдрвтиче- 
бгае отклонение

1 панорамающиХ
"ей*'

; Показатель 
восирмиводимости 

{шноентвяыюе сред- 
‘ нсквадратмческое 
: откяоиеиие юэсгаро- 
' M9MfllNMKfn)i 0*, %

'Псжшшт* точности; 
I (границы отноеи- 
(тельной погрешно- 
1 еу* методики при | 
доверительной веро­
ятности F » 0,95),

%
oueifc-oj* 'шр 11,0 22

Таблица 3

Диапазон измерений, значении пределов повторяемости н 
■кприизмдимйсти

Цюшти шмтрттЯ 
\ штттщшШ 
, летучих ттжтт- 
\ то* дошлю жтарш, \ 

мг/дм5

Преям петюрвтгтн 
(отношгелыиое значение 

двиуекмяиио раехдавдеш» 
| чежду двумя результатами 
1 иараллельимх ппрежле- 
! тЩ ,г,% '

11р ш 1 в щ т » д п ш 1 :
(тт&ттжмт жмтшш 

шжщттыт  ̂р шжтжмтт 
между мшумя р | ш ш и ц .

1штттт ш ря тт. ли- 
' Фщжщщжж̂ .Й%

1 otoib—i i i  \ 22,0 ......... "2ИД........ '

5. Метод намерений

Измерение летучих компонентов ароматизаторов при производстве 
жетьапмыюн резинки основано не уяанлизшнми ш  ю  атосферио! о ад* 
духа и концентрировании m  гмрдаы сорбенте, экстракции «Шиловым 
эфзфом, упаривании до органического масла, реэкстракции этанолом, 
газохроматографичеемш разделении на капиллярной колонке, иденти­
фикации по маес-елыстрам и временам выхода, количественному опре­
делению индивидуальных веществ с исиользовамием градуировочных 
растворов и суммнромнию коишгиграций идентнфииироваиних ве­
ществ для последующей гмлмнической опенки загрязнение атмосфер­
ного воздуха в соответствии с ГЩК„ ,

Нижним предел измерения суммарной концентрации летучих не* 
шесте в анализируемом о&ьсме пробы 0.0154 *шг.

Опрсдслсойю нс мешают другие органические вещества. Продолжи- 
'Теяьносш пршеденм »|Ша^ммс-едестроме1|щчее«ого анализа 36 мин.
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С  Средств измерений, вспомогательные устройства, 
материалы, реактивы

При аыпояиеиии измерений применяют ем^дуюшт средства т т - 
рений, вспомогательные устройства, материалы н реактивы

6.1. Cptdemm шмеренмй 
Г азовый хроматограф с маее-ееяективным 
дстект^ом и программным обеспечением типа 
НЮ 10|4 VS Orem Station (серии DOSJ 
Бибяяетет, HBS*54 
Ikcu аналитические ВЛА-209 
Меры массы
Посуда стеклянная лабораторная

Мккрошпрнц МШМО М 
Комическая стеклянная емкость на 100 мм1 
фирма Agifcmt Technologies ка?.№5 183-2085 
(2005—2006 г.) 
бартзетр-анерокд М*67 
Термометр лабораторный шкальный ТЛ-2 
Эдектроаспиратор ПУ-2ЭП или аналогичный

6,2. Шктттнттттш у*тройст*«
К« г, инка кварцевая капиллярна* длиной 30 м 
внутренний! диаметром 0,25 мм с нанесенной 
жидкой фазой SPB-1, толщина яяснки 1,0 нкм 
Трубки сорбюгоинмс из мопибятового стекла 
денной 100 мм внутренним диаметром 4 мм 
Шкаф сушильный электрический типе 20-ISI ТУ 64-Ы4! I—12 
Дистиллятор ТУ 61*1-721—79
Хояодйлыгйк 
Эксикатор

ГОСТ 24(04-01
ГОСТ 7328—01 
ГОСТ (7TO—W 
ГОСТ 25336-02
ГОСТ 8043—75

ТУ 25044797—TS 
ГОСТ 215—73

£1  Материалы
Гений газообразный марки А в баллоне ТУ 51-940—80
Азот газообразный в баллоне ГОСТ 9293— 74
Заглушки т фторопласта или етнштяый 
шланг со стеклянными пробками 
Мешочки для айгташровмндат» угля 
Стекловала

9
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6.4, Реактшш
Ди этиловый эфир, чдв ТУ 2б0в4Ш-4385»15—02
Этанол, хч ГОСТ 18300—72
Силохром С-120, фракция 0,35—0.5мм ТУЙ.0М1-48-42
Молекулярные a m  5 А 
Снлшс&геяь КОС, крупнозернистый 
Угона активироваиный ямбов марки 
ЛИЯКНКО,. ч ТУ 18-1C-11S—С»
Лиимом, ц: ТУ  18*16ДО~«5
Цигрд^ч ТУ 18*11-41—«4
Мопед, ч ФС 42*1,866—82
Меннгмл ацетат, ч ТУ 18-16-178—84
Итшматтг, ч ТУ 11-16-155—S3
ЗИпшбутнрат,, ч ТУ6-0М8~29—‘77
Триацетат глицерина, нм ТУб-ОММФ-41
Ангидрид 1-мстидямтарной кислоты ваг. № 148, 
140-3, фирме Алдрич 
п-Цкчол, ч ТУ 6-09-14-1718—85
Еихрсмат катя,, чда ГОСТ 4220-75
Кислота серная, хч ГОСТ 4204—71
Вода д наняли рованиа* ГОСТ 6709—72

Допускается использование других средств измерении, вспомога-
тельного оборудования, материалов и реактивов е техническими и мст- 
ролш ичоскмми варвктермстикмт не хуже приведенных выше.

7. Требования безФПНскос!»
7.1. При работе с реактивами соблюдают требования безопасности, 

установленные для работы е токсичными, едкими и легковоспламеняю­
щимися веществами но ГОСТ \ 2.1,005 - KS ,

7.2. При импояненми намерений концентраций веществ с использо­
ванием хромат(>маее-с.!теКтр<змстрз и тлекжроаспнгитора следует со­
блюдать правки упск гробезопасноста в соответствии с ГОСТ 
f 2.1,019—79 и инетрушшямм но эксплуатации приборов,

7.3. Все работы с веществами следует нроводить в вышинам шка­
фу с включенной вемшщцей, набетая и* попадания и» кожу и я орган* 
дыхании.

10
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8. Требонвки к квалификации оператора
К выполнению измерений и обработке результатои М  хромвто- 

масс-спсктромстрс допускают янц, имеющих квалификационную груп­
пу не ниже четвертой при работе ш  установках, находящихся под высо­
ким напряжением, прошедших курс обучения н знающих устройство и 
Правила эксплуатации прибери,

9. Условия измерений
При выполнений измерений соблю даю т следующие условия:
9.1. Процессы приготовления растворов и подготовки проб к анали- 

щ  яроаодят я нормальных условиях при температуре воздуха 20 *  5 "С, 
атмосферном давлении 630—800 мы pi. ст, и влажности воздуха не бо­
лее so %.

9.2. Выполнение измерений па газовом хроматографе с ммо> 
селсктивным детектором проводят в условиях, рекомендованных. техни­
ческой .юкуиептоцией к прибору и настоящими методическими удав- 
киями.

10, Подготовка к выполнению измерений
Перед выполнением измерений проводят следующие работы:
• подготовка хроммографитеекой коленки
• подготовка сорбента
• полI отойка стеклянной посуды
• подготовка сорбционных трубок
• приготошкегше растворе» для градуировки
• установление градуировочной характеристики
• отбор проб

Ml, ПоАттовтхромат&грифичестй ттатмт 
Хрсшатографнчееку» колонку подсоединяют к испари гелю хрома­

тографа к нагревают термостат и течение 4-х часов, постепенно повы­
шая температуру е 65”€  до температуры 270 X .  После чего подсоеди­
няют выходной конец колонки к интерфейсу манте-селсктивного детек­
тора и проверяют нулевую линию. При отсутствии флуктуаций присту­
пают к работе.

II
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М 2 П о д г о т о в к е  с о р б е н т а
Силохром С-120 промывают тремя цорциями этанола,, подсушива­

ют на воздухе поя тягой к прогревают в сушильном шкафу яри 250 “С в 
течение 4-х часов в токе азота. Азот предварительно пропускают через 
молекулярное сито ЗА. После охлаждения до комиагной температура 
сштхром С-120 помешают в склянку с притертой щюбюй я хранят к 
эксикаторе,

19.3. П о д г о т о в к а  с т е к г я н н о й  п о с у д ы
Стекля иную посуда тщательно моют хромпиком, промываю г дис­

тиллированной водой н высушивши и сушильном шкафу при темпера­
туре 105 °С,

10.4 П о д г о т о в к а  с о р б ц и о н н ы х  т р у б о к
В сорбционную трубку помещают 0,! г силохрома С-120, улштия- 

юг стекловатой или сгеюкмюлок1Юм. закрывают тсфпомрвымн заглуш­
ками или гитнконовым шлангом со стеклянными пробками. Трубки 
хрш«т а жсиьаторс, на дно которого положен силикагель, а по бокам -  
Мешочки с аггкннрованиым углем,

Стекловолокно иди стекловату промывают разбавленной ( I : I)сер­
ной кислотой, дне :tидл|{р*>вш1поЛ ведой и высушивают »  сушильном 
шкафу пря температуре 105 "С.

HKS Я р ш а т о Ф я е п м  р а с т в о р о в  д я я  г р а д у и р о в к и
И с х о д н ы й  / ю с т о о р  л и м о н е н а  А§ I  (с ~ 1,92 ме/сй* ). 192,0 мг лимо­

нена вносят ш мерную колбу вместимостью 100 см*, приливают этанол 
ж  метки и тщательно перемешивают. Срок хранения растворе 14 дней в 
холодильнике.

Исходный р а с т в о р  ш т т ж  М  2 (с ш QJ92 мг/аи1). 10 ем* исход­
ного раствора лимонена Кг 1 помещают в мерную колбу вместимостью 
100 см\ приливают злаков до метки и тщательно перемешивают. Срок 
хрншия раствора 14 днем в холодильнике

Р а б о ч и й  р а с т в о р  а и п ю щ т и  М  1 (с  ж  0 .0 1 9 2  * и / с и ‘ ) 10.0 см"' ИСХОД­
НОГО ряст вор# лимонена Мг 2 «мешалют ш мерную кшбу вмеетимостыо 
ИЮ см*, прииивяют этанол др метки и тшдтеиьио перемешивают, Срок 
хранения растворе 7 дней в хлМДКЯЬМике.

Р а б о ч и й  р а с т в о р  яиттеж М 2  (с *0,3,44 мг/см*) 20,0ем* исход­
ного растворе лимоивш мь ! домешают в мерную колбу вместниоетмо 
100 см*. приливают этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок 
хранения раствора 14 шей м шт&яттж.

12
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Исходный ректор лмнттш М I (С «* 1,92 мг/см*). 192,0 нг лшш-
яяшн щооп: в мерную- «шибу вместимостью 100 см1» ЩрЖИМШ'ЗГШИД 
л.' ш и  и тщательно иерсмшшшюгг. Срмс хранении раствора 14 дней в 
t t a R M n . .

Иаюдшт раотор тяттт № 2 (с w 0,192 мг/см1} 10 ем* триад» 
него раствора линяявола Ш  I помшшвют в мерную- колбу вмеетииопмо 
140 ем*. приливают япиил л§ метки я тимтсяш о гкрсмешимит. Срок 
хранения раствора 14 диск в дащмимькикс

Рабочий р а с т в о р  лшшяоот М I  (с т  0,0192 мг/см1) 10,4 ем1 и о., од­
ного распора лмншюма №2 помешают в мерную колбу вместимосто 
100 см1, приливают этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок 
хранении распора 7 дней в холодильнике.

Рабочий р а с т т р  т ч т о о я а  М  2  ( с  » 0 J 8 4  м г / с м 3}  20,0 ем3 исход­
ного раствора, лнналоола № 1 помещают в мерную колбу вместимостью 
(40 ш \  приливают’ этанол, до метки и тщательно перемешивают. Срок 
хранения раствора 14  дней в холодильн кке.

Исходный р а с т в о р  цитрат №  I (с * 1,92 мг/см*}, 192,0 мг цитраяя 
вносят в мерную колбу вместимостью 104 см1, приливают этанол до 
метки н тщательно перемешивают. Срок хранения раствора 14 дней •  
холодильнике.

И с х о д н ы й  / м о т о р  ц и т р а т  М  2 к  - 0 J 9 2  м г / с и })  14 см* исходно­
го раствора аптраля Щ \  яомешакп н мерную колбу вместимостью 
100 см1, приливают этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок 
хранения раствора М-диеЙ вдаяшиямшке

Рабочий раствор цитраля М  I  ( с  =■ 9,0192 мг/см1}  10,0 см3 исход- 
кого раствора цитрин М2 помещают в мерную колбу вместимостью 
104 см3, приливают этанол до метки и i щатедьмо перемешивают, Срок 
хранения раствора 7 дней в хоподильинкс

Рабочий раствор цитрат М 2 (с Й, .184 мг/см*} 24,0 ем* исход ио- 
го р е п е р  цитраля М I помешают и  мерную колбу ммстимеомо 
100 см3, приливают у щ т п  да метки и тщатедако перемешивают. Срок 
хранения раствора 14 дней а холодильнике

Исходный расттр тнтотМ /  ( с  = !  ,92 мг/см*). 192,4 мг ментола 
вносят в мерную колбу вместимостью 100 см3, приливают этанол до 
меля и тщательно перемешивают. Срок хранения раствора М дней в 
холодильнике.

Исходный {юствор ментола М 2 (с “ 0, /92 мг/см1). 14 ем* исхидае- 
го раствора метши Jftl помещают в мерную колбу (мветишютью 
100 см3, прилипают этанол да метки и тщательно перемешивают. Срок 
хранения раствора N дней в холодильнике

13
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Рабочий раствор ментола М  /  (с » 0 ,0192  ш / е м * }  10А  ем1 исход­
ного раствора ментола № 2 помешают в мерную колбу вместимостью 
100 см\ приливают этанол до метки к тщагслыю (Мрешшивают. Срок 
хранения ретвор. ? дней в холодильнике.

Р а б о ч и й  р а с т в о р  м е н я ю т  Ж 1 ( с  * 0.S84 м г А я / )  2i,fl в® иехядао- 
п> растворе, м о т м  К* I помещают в мерную колбу вмести мостью 
100 см1. приливают тгаиол до м ет» и т и ш е » »  «креыетквакхг, Срож 
хранения раствора 14 дней в холодильнике

И с х о д н ы й  р а с т в о р  м е н т и т ц е т а т а  М  /  ( с  т  /,92 м г / с м \  192,0 иг 
ментилэиетатя мосят в мерную колбу вчеепмостно ICMJ сч \ прнлива- 
кпг этанол до метки н пштеяы-ю перемешивают. Сриж хранения распо­
ри 14 дней и холодильнике.

Исходный раствор ментилацетата М 2 (в ж 0,192 мг/см*), 10см® 
исходного раствора мент и лицетага Na 1 помещают ж  мерную колбу вме­
стимостью 1:00 ш 1, приливают лаиол до метки и щщитеямю иеремещк- 
ва рот. Срок хря нения раствора 14 дней в холодильнике

Рабочий раствор шнтшещетата М I (с * 0,0192 ме/см*/ Ш,0 см1 
исходного раствора мемпшцетв №  2 помещают » мерную каабу вме­
стимостью I50 см1, приливают шиоя ж метки т тщательно иеремемщ* 
шиш. Срок хранении раствора ? дней в холодильнике

Р а т ч и й  раствор м т а т ш & щ е т т а  М 2  (с •* 0,384 м г / с м * )  20,0см* 
исходного раствора метилацетпа М  1 помешают в, мерную колбу вме- 
сткмостыо 100 си1, приливают этанол до метки и тщательно перемеши­
ваю г Срок xpwmtKI раствора 14 дней в хо.чодвдшше

Исходный раствор имжмиаацеттпа М  f  (о  •= /, Р2 лг/см®)- 192,0 мг 
«шмияацеттга. нырсят в мерную колбу вместимостью |0фем\, прили­
вают этанол до мгпш и <1тагель>и> перемешивают. Срок хранения рас­
твор* 14 дней ■ юаддидииш.

Исходный раствор ызшттацетата М 2 (с -  0,192 мг/ем>). 10 см® 
исходною раствора *во»иилгм1г»та Ж  1 погашают в мерную- колбу мяк 
стимостью Ш0 с%*\ припивают этанол до четки и тщательно перемшм- 
•и в с  Срж яряшшя. распори 14 две! в. жмвдмяым**

Рабочий раствор тоатмцетвта М 1 (в * 0,0192 мг/см’) 10,0 см1 
исходного раствора, шоамидаиетата Ш 2 помещают в мерную колбу ше- 
сгнмостно I0O ем1, приливают иттш д® метки и тщательно перемеши­
вают. Срок хранения раствора 7 дней в холодильнике.

Рабочий раствор ижатшацетата Ж 2 (с * 0,384 мг/см*) 20,0 см1 
исходного раствора издам илацеша Ш  I помещают в, мерную колбу вме-
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сшмостъю 100 см3, припивают этанол до метки к тщательно тремеат- 
дают, Срок хранения раствора 14 дней в холодильнике

Исходный раствор шт&утирата M l  (с *  1М  т/ем1).. 192,0 иг 
этшбугирата вносят в мерную колбу вместимостью ИХ) ем3, приливают 
этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок хранения раствора 14 
дней а холодильнике.

Исходный раствор этшфтирато М2 (с=0,192 мг/ся/). 10 см* ис­
ходного раствора этиябутираг» Jfe I помешают в мерную колбу вмести­
мостью 100 см , приливают этанол т  метки и тшктедшно перемешива­
ют. Срок хранения раствора И  дней в холодильнике

Рабочий раствор зттбутирата М  I  (с -  0М92 мг/см*). 10,0 см* 
исходного раствора этадбутирюя tk  2 помещают п мерную коябу вме­
стимостью 100 см3, приливают этанол до метки и тщател ьно перемеши­
вают Срок хранения раствора ? дней в холодильнике.

Рабочий раатор эттбутщюта № 2 (е -  0,284 мг2ш*) 20,0 см* 
исходного раствора этеябутмрата Ife I помещают в мерную колбу вме­
стимостью 100 см* пришивают этанол да метки и тщательно перемеши­
вают. Срок хранения раствора 14 дней в ходедихышкв

Исходный раствор триацетата глицерина M l  (с  ■ 1,92 мг/си,\.
192.0 мг триацетата глицерина вносят в мерную колбу вместимостью 
100 см*, приливают этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок 
хранения раствора 14 дней в холодильнике.

Исходный раст вор триацетата глицерине М  2 (с  ш O J92 мг/см }}. 
10 т 1 исходного раствор* триацетата глицерина № I помещай» в мер­
ную »вд*% ■мдат»»юс1ыо 100см1, прш«вадгг этапов до мети и тт~ 
тельно перемешивают Срок хранения раствора 14 дней ш холодильнике

Рабочий раствор триацетата гянцершш M l  (с т 0,0192 мгкм?)
10.0 см* исходного раствор» триацетата глицерина Ив 2 помещают в мер­
ную колбу вместимостью 100 см1, прививают этанол до метки и тща­
тельно перемешивают. Срок хранения раствора 7 дней » холодильнике, |

Рабочий раствор триацетате глицерина М 2  (с = 0,284мг!сМ*}
20.0 ем1 исходного раствор* триацетата глицерина № 1 помещают в мер­
ную' колбу вместимостью ИЮ ем3, приливают шштя т  метки и тща­
тельно перемешивают . Срок хранения раствора 14 дней в холодильнике

Исходный раствор ангидрида $~метшшнтарно& кислоты M l  
(с 1,92 мгкм‘% 192,0 чг «нтдрида З-мстшммтяриой кислоты, вносят в 
мерную колбу вместим остью 100 см1, прививают этанол да метки и тща­
тельно даремешнйают. Среж хранения раствора 14 дней в холодильнике.
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Исходный раствор жждридв З-метияямтариоы кислоты М 2 
(с * 0,192 м&сж}, 10 ОМГ* исходного раствора ангидрида Э-метшинтар- 
нов кислота Jfe 1 помешают в мерную колбу шестиmocibio 100 см \  
приливают этаже до метки и тщательно перемешивают. Срок хранения 
раствора 14 дней в холодильнике.

Рабочий раствор ангидрида 3-мети.гянтармой кислоты М I 
(с * 9,0192 ж/см*) 10,0 т* исадишго раствора ангидрида Э-метилям- 
тарной кислоты Mt 2 помешают в мерную колбу вместимостью 100 см3, 
приливают этанол до метки и тщательно перемешивают, Срок хранения 
растворе, 1 дней в холодильнике.

Рабочий раствор ангидрида З-жмтяотармой кистты М 2 
(с * 0.384 мг/ст*} 20,0 см1 исходного раствор ««гидрида 3-метшшкт<*р- 
ной кислоты М 1 помешают в мерную табу вместимостью 100 см1, 
приливают' этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок хранения
раствора 14 дней в холодильнике.

Исходный рветтр я-цттваМ I (с **■ Ш,0 ш  п-инмо»
ла вноаст » мерную колбу вместимостью 100 смг\ приливают этанол до 
метки и тгштсльно неремешимят. Срок хранения раствора 14 дней а
ШМШЩЩШЩЩШШ.,

Исходный раствор п*цимола М 2 (е т 0,192 мг/см*). 10 т* исход­
ного раствор п-цимояа Нч 1 помешают а мерную колбу вместимостью 
1С0 см’, приливают этанол до метки и тщательно перемешивают. Срок 
храпения раствора 14 дней в холодили) икс

РоСючт рааштр п-иимта М / (с = 0,0192 мг/см*) 10,0 см3 исход­
ного раствора п-шшола Ha I помешаю? в мерную коябу вместимостью 
100 см\ приливают этанол до метки и тадтшыю нЕремсшивают. Срок 
к рамен и х раствора 7 дней в холодильнике.

Р а б о ч и й  р а с т в о р  п - ц и м т в М  2 ( с  ^ H A W  Ш f i  ш *  ИСХОДНО­

ГО раствора л-ничога М 1 помещают в мерную колбу вместимостью 
ИЮ ем3, приливают этанол до метки м тщательно перемешивают, Срок 
хранения раствора l4 дней в холодильнике.

/0,6 Устшнояятж градуировочной трактерттыш
Градунрпптную харлктсрис гику уста на влипают на рабочих рас» 

творах Ss I it № 2 соответствующих летучих вещеся ароматнтатормь 
Она выражает зависимость суммарной площади индивидуальных харак­
теристических к «м  >тш  веществ (безразмерные единицы) от и* коли­
чества s min' н строится по 6 серим рабочих растворов.
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Та& ш р4
Объемы p*6o>im pacnmfmi для угмиевлмш» ирщтртачштН 

кярмстеристшкн при «адредсдемик гощ иприцня летуч ид к п ц е п  
ip m in n a iif« a  мри ирвишодстве жевательной резинки

! Номер pGhLTttopa ' 1 : 2 т 4 J & 7
Объем рабочего распила JNb 1 
(с >= 0,0192 мкп’сыт, мм 0 1 2,0 j 10,0 ША 0 0 0

Объем раСоча о раствора Л  2
•■i- M5-W) мм' 0 ; 0 1 § 0 W , 4.0 5.0

€мтршмт тттшш § 4 мм, щжг • Ш 5 4 ! м ш ОД 54 №,307 0,614 0,768

Концентрация вейке гад в 
..ГМОГфсрмИМ H-VO.VTlV мг.'м 0 д о ю «мш о д е о д е ОД 2* ОДб

При шх троении градуировочной характеристики в тфтш тш  
трубки, предварительно вынув стекловату ша* стекловолокно, на сило- 
хром €-120 наносит шгрошярнцем рабочие растворы Ш 1 и Ш 2 в соот­
ветствии с табл. 4, заяривают стекловатой идя стошовежтеиом я с дру­
гого конца приливают пипеткой по каплям диэтшювый эфир в количе­
стве 1,5 см1. Эякш собирают в ммкрососуд с ртам  комическим дном я 
упаривают дмэтняояый эфир на водяной бане при 45 •€. Остаток рас­
творяют 10 мм* этанола и 4 мм’ анализируют на газовой хроматографе с 
мвсс-селсгтнвным детпором.

Условия проведения жромто-тсс-спшгршетртескот анализа: 
Температура испарителя - 220 *С 
Температура интерфейса - 210 *С
Температура хроматографической колонки 4 мин изотермически 
яри температуре 6$ *С, зятем нагрев со скоростью 5 *С/мии ДО ISO “С, 
после чего нагрев ео скоростью 1СР.'мин да 27# #С,
Время задержки делания потока при вводе пробы -  0,5 мин 
Скорость потока гязв-иосэпел* С гелия) постоянная -0,410 см'/мии 
Обтее время анализа -  36 ими
Масс-спектры электронного удара веществ получают при:
Энергии эдеетрошИРудара -70  эВ 
Температуре масе-сеяекшвного детектора -  174 *С 
Число сканирований я секунду -  1,2 
Число выборок - 1  
Ток эмиссии - 50 мкА
Времена вывода летучих тмтнтт» аромя-щиторов;

зтмдбутират -  8,64 мин
изовмилацегат -  ] Е Д  мин
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мш ллж т-т
анпиф1иЗ^№тшшф№й хислош -  12,92 мак

14,18 мня
-15,50 мин 

15,57 мни 
»15,71 мин 
-1  йМ  нет.
-  16,86 мин 
-17,19 инк 
-17,26 мин;
-  18,05 мин 
-18,12 мин
-  18д5мин 
»19,26 мня 
~2Ш»«ВД 
-21,12 шт

цтр&т, -  24,11 мни
меиткяацегат -  25,27 мин
триацетат глицерина -  21,10 мин
кариофиллсн -  29,27 мин

На еюлученной хроматограмме идентифицируют по масс-спектрам 
летучие иеятсат ароматмзагорав, измеряю? площади пикои и но ре­
зультатам 6 серий строят градуиравочмую характеристику. Градуировку 
проверяют I раз а квартал.

в-«ииема
§-тоеш
эпшшетмх
рниириеи
гевешшшш
н-иимал
лимонен
цпнеоп
оцимен
р-фелмюцжя 
3-карей 
дммалаол 
ментон

Н К?  О ю С и ф  п р о б
Отбор проб «тиеферипго воздуха проводят согласие ГОСТ 

17,2.3.01—86, Воздух аспирируют с помощью злоегроаспнрагара через 
сорбционную трубасу со скоростью 0,4 дм*/мни а течение ЗО мин, Объем 
отобранного воздуха 12 дм3, Трубки с отобранными пробами закрыммт 
Зюглушками. Срок хранения отобранных проб в холодильнике не более 
3-х дней.

11, Вмпмпмш е измерений
Летучие компоненты ароматтаторои,, ст щ т рт ^пм т  т  

твердом сорбенте, элюируют диэтиловым эфиром, упзрнват его иа во­
дяной баш, добавляют к «о п т у  10 мм3 этанола, м 4 мм1 раствора аиа- 
лихируют как описано в г 10.6. Рассчитывают пшшадн пиков веществ, 
яо традуировочным характеристикам оорфеляют их содержаще в про, 
бс И СрШ«РУКП\.

На рисунке приведена хромато-мжс-сапектрограмма летучей фрак­
ции над модельной. смесью наиболее широко распространении* арома­
тизаторов, используемых и производстве жевательной резники.

18



mtm | л
11р̂ 5Г*СШГ $
А ё*^ *»*  i « 'liftу i n  l i t * t  **, *■**« а&ф м **** m i lШшШтттж. i 990$ -» t№.
#шр:1* Шштт%
9tl«e >nfe i
Vi ж! ШпШкмijrs |

Рш * хрм ж тогрш ш  т а  и а | м в  т т ш  §щт #ш Лш ш  р ш р м р м ш м м
apmtmcttr&pDB., используемых ш произн>д£т«е жевательной резним.

1 -  ff»iii%fMp#i, 1 -  м м м ш ш ш ж * 3' - а-терттен. 4 -  а- пшш, 5 - а~фелтнарем,
6 ~ Р-гжнен, 7 «  Р-ммрисй, S -  п-инмол. 9 - лимонен» 10 -  3-* карен. 11 *  „тндооол, 12 -  м етоп .

11 -  иъттгнт, Ш -  иштшк 15 -  ментилэдегзд 1й- кармофнллен.

з  Ш

“ff
err

f ш
и



МУК 4,1325—«в

В связи с большой идатггичиостъю масс-спектре» многих терле- 
шядт и сложных >фиро», а также трудной достугакллью многих ю  
них, расчет содержания терлеиовых углеводородов (а- и р-аипеков, 
Р-феля»ндрена, 3-карена, оцимена , мирцена и кариофидлена) проводят 
но градуц^ишчиой характеристике лимонена, ментола И циисола - но 
|радуиравв41го« характеристика ментола; гексил» к гептнлаиетзтор по 
градуировочной характеристике изоаишпцетата; этялгексаноата -  по 
градуировочной характеристике тгндбутират,

12, Вычисление результатов измерений
Концешрашпл летучих веществ ароматизаторов, в атмосферном 

воздухе (мг/м‘) вычисляют но формуле

т -  кониенграпил индивиду адьного летучего вещества аромата»' 
торов, найденная по фадуировочиым хараггериетшам, миг;

Г., - объем воздуха, пятый тя анализа и приведенный к нормаль­
ным условиям, дм',

1« -- рассчитывают по фодоуяВ'(2);

Yt~объем воздуха, отобранный дня анализа, ди1;
Р -  атмосферное давление, мм рг. ст;
I - температура воздуха в месте отбора пробы, *С.

13. Оформлен не результата и измерений
Результаты измерений суммы концентраций летучих вещее» аро­

матизаторов в атмосферном воздухе оформляют протоколом в mute: С, 
мг/sT,а * 22%, с укаинием даты проведения ш аш т, места отбор; про­
бы, названия лаборатории, юроднчесного адреса организации. ответст- 
венного исполнителе п руководителя лаборатории.

Контроль notjkwноети измерений концентраций летучих веществ 
ароматизаторов проводят на градуировочных растворах в. еоопнегствин с 
п. 10,6, Рассчитывают среднее значение результата измерений каждого 
веществе в |р*яуирш№чиых растворах:

,гдс (I)

СО

14. Контроль погрешности измерений
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"iw /
я - число измсрстгай б градуировочной смеси,
Сш -  результат намерений содержит* вещества »  i'-ой пробе гра­

дуировочного раствора, мг/м\
Рассчитывают среднее квадратичное отклонение измерений кон­

центраций:

£(С .-С .,)г
MjM__ ____
I д-1

(4)

Риссчтывикгт доверительный интервал-.

CD

l -  коэффициент нормированных отклонений, определяемый ио 
таблицам Стъюдсша, ори доверительной вероятности 0,95.

Затем рассчитывают отнекигельмук) погрешности определения 
концентраций:

0',iS îOO% т

Если * 1 22 %fe т iwrpeiшдоть иэжрешя утшшшщшшшмт* Ш
т  денное условие не шытмттт* то «ыясиянгг причину и тжтрот 
язжрсиюи

Согласно л. 4,1.4 ГОСТ Р ИСО 5?25*б“-2О02 (4), исходя из сопев* 
тавлсикя разности двух результатов измерений, полученных в ус пиниях 
повторяемости и вошраизводимоотщ, ииходат предел повгорвемостн

г» 2j«. т
иж предея водорошводимости

Rm2Sffg (8)
Согласно с it 5.2 ГОСТ Р ИСО 5725-й—2002 нронодят проверку

приемлемости резу щ>тагов измерений, ктдеченных и vcjiw ii поьто» 
ряемост Гели абсолютное щщЛу pew iim ra ii дмуж т*
мерепий Fie ирсвышдеа j% тш результате прюмш! приемлемыми м л 
качестве OMsi îaiejiyicim рюуsw im уя9ШЩШ№* среднее арифметичсс-
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кое значение реэулитатов двух измерений. Если абсолютное расхожде­
ние превышает г, следует подучить еще два результат измерений.

Если ири этом: диапазон (С*® -  £■*) четырех результатов измере­
ний рааен или меньше по значению критического диапазона лла уровня 
вероятности 95 %  для я = 4, то а качестве окончательного ре­
зультата принимают среднее арифметическое значение результатов че­
тырех измерений. Коэффициенты критического диапазона /w приведе­
ны в табл. I |3] и предназначены для использования в расчетах критнче- 
ского диапазона согласно равенству:

СИвддм -  /M ow (ДМ П •  4, /а о *  3.6) (9)
Бели диапазон результатов четырех измерений больше критическо­

го диапазона для п 114, то в качестве окончательного результата фикси­
руется медиамд результатов четырех измерений.
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