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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Измерение массовых концентраций алюминия 
и диалюминия триоксида (оксида алюминия) 

в пыли взрывчатых веществ воздуха 
рабочей зоны методом фотометрии

Методические указания
____________________ МУК 4.1.2466—09____________________

1. Общие положения и область применения
Настоящие методические указания устанавливают методику коли

чественного химического анализа воздуха рабочей зоны для определе
ния в нем алюминия и оксида алюминия методом фотометрии в диапа
зоне массовых концентраций от 0,4 до 8,0 мг/м3.

Погрешность измерений соответствует характеристикам, приве
денным в табл. 1.

Методические указания разработаны и подготовлены в соответст
вии с требованиями ГОСТ 12.1.016—79 «Воздух рабочей зоны. Требо
вания к методикам измерения концентраций вредных веществ» (с изм. 1), 
ГОСТ 12.1.005—88 «ССБТ. Общие санитарно-гигиенические требова
ния к воздуху рабочей зоны» (с изм. 1), ГОСТ Р 8.563—96 «ГСИ. Мето
дики выполнения измерений» (с изм. 1 и 2) и ГОСТ Р ИСО 5725—2002 
(части 1—6) «Точность (правильность и прецизионность) методов и ре
зультатов измерений».

Методические указания по измерению массовых концентраций 
алюминия и оксида алюминия в воздухе рабочей зоны методом фото
метрии предназначены для лабораторий «ФГУЗ ЦГиЭ», санитарных 
лабораторий промышленных предприятий при осуществлении контроля
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за содержанием алюминия и оксида алюминия в воздухе рабочей зоны, а 
также научно-исследовательских институтов и других заинтересован
ных министерств и ведомств.

2.1. Алюминий.
2.1.1. Химический символ: А1.
2.1.2. Молекулярная масса: 26,98.
2.1.3. Регистрационный номер CAS: отсутствует.
2.1.4. Физико-химические свойства.
Алюминий -  серебристый металл, плотность 2,7 г/см3, температура 

плавления 660,1 °С, температура кипения (2 348—2 486) °С, нераство
рим в воде. Легко растворяется в разбавленных серной, соляной и азот
ной кислотах. Концентрированные кислоты на алюминий не действуют. 
Растворим в щелочах с образованием алюминатов, а также в растворах 
аммиака.

Агрегатное состояние в воздухе -  аэрозоль.
2.1.5. Токсикологическая характеристика.
Алюминий обладает общим характером действия, поражает глав

ным образом легкие.
Максимальная разовая предельно допустимая концентрация алю

миния (ПДКм р) в воздухе рабочей зоны 6 мг/м3.
Среднесменная предельно допустимая концентрация (ПДКС С ) алю

миния в воздухе рабочей зоны 2 мг/м3, класс опасности -  3.
2.2. Оксид алюминия
2.2.1. Структурная формула

2. Характеристика вещества

О

2.2.2. Эмпирическая формула: А120 3.
2.2.3. Молекулярная масса 101,96.
2.2.4. Регистрационный номер CAS: 1344-28-1.
2.2.5. Физико-химические свойства.
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Оксид алюминия -  бесцветные кристаллы, температура плавления 
(2010—2050)°С, температура кипения 2980 °С, плотность (3,5— 
3,97) г/см3.

Оксид алюминия в воде нерастворим, растворяется в кислотах и 
щелочах.

Агрегатное состояние в воздухе -  аэрозоль.
2.2.6. Токсикологическая характеристика.
Оксид алюминия обладает общетоксическим действием.
Среднесменная предельно допустимая концентрация (ПДКС С) окси

да алюминия в воздухе рабочей зоны 6 мг/м3. Класс опасности -  4.

3. Метрологические характеристики методики 
выполнения измерений

Настоящая методика определения алюминия обеспечивает получе
ние результатов измерений с метрологическими характеристиками, зна
чения которых не превышают представленных в табл. 1 (при Р  = 0,95) 
для соответствующего диапазона измерений.

Таблица 1
Метрологические характеристики методики выполнения измерений

Диапазон измерений 
массовых концен
траций алюминия, 

мг/м3

Доверительные гра
ницы относительной 

погрешности 
+5, % отн.

Предел повто
ряемости 
г6, % отн.

Предел воспроиз
водимости 
R& % отн.

От 0,40 до 8,0 вкл. 25 21 23

4. Метод измерений
Измерение массовых концентраций алюминия выполняют методом 

фотометрии.
Определение основано на взаимодействии иона алюминия с арсе- 

назо-1 при pH (4— 6) и образовании комплексного соединения, окра
шенного в фиолетовый цвет. Измерения проводят при длине волны 
590 нм (чувствительность 2), используя оранжевый светофильтр в кюве
те с толщиной поглощающего слоя 20 мм.

Отбор проб проводят с концентрированием на фильтр АФА ХП-10.
Нижний предел измерения содержания алюминия в анализируемом 

объеме пробы -  1,0 мкг.
Нижний предел измерения массовой концентрации алюминия в 

воздухе -  0,40 мг/м3 (при отборе 30 дм3 воздуха).
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Определению не мешают магний и хром (YI), марганец, цинк, ти
тан. Влияние железа и меди устраняется в процессе анализа.

5. Средства измерений, вспомогательное оборудование, 
реактивы и материалы
5.L Средства измерений 

Колориметр фотоэлектрический типа КФК-2

Весы лабораторные высокого (И) класса 
точности с пределом взвешивания 200 г

Гири, набор (1— 100) г 
Колбы мерные 2-10-2; 2-25-2; 2-100-2 
Пипетки градуированные 1-1-1-0,5; 1-2-2-1; 1-2- 
2-5; 1-2-2-10
Пипетки с одной отметкой 2-2-10 
Пробирки колориметрические П-2-10-14/23 ХС 
Анализатор жидкости pH-метр (иономер) типа 
АНИОН

Прибор для отбора проб воздуха типа ПА-40М-1

ТУ 3-3.1766,
Госреестр № 11598-02

ГОСТ 24104,
Госреестр № 19874-02 
ГОСТ 7328 
ГОСТ 1770

ГОСТ 29227 
ГОСТ 29169 
ГОСТ 1770

ТУ ИНФ 2.840.005, 
Госреестр № 20802-01 
ГОСТ Р 51945;
ТУ 4215-008-9906142—01; 
Госреестр СИ № 21456-06

Государственный стандартный образец 
состава раствора ионов алюминия ГСО № 7269
{ С а т т  =  U00 Г/ДМ3)
Термометр лабораторный с ценой деления 1 °С 

Барометр-анероид типа БАММ-1 

Психрометр аспирационный МВ-4М 

Секундомер

Микропипетки вместимостью 0,05 см3 и 0,1 см3, 
второй класс точности

ГОСТ 27544, 
Госреестр № 251 -90 
ГОСТ 6359,
Госреестр № 5738-76 
ТУ 25.1607.054, 
Госреестр № 10069-01 
ТУ 25-1819.0021, 
Госреестр № 11519-06

ГОСТ 29169

5.2* Вспомогательное оборудование
Муфельная печь МИМП-УЭ ТУ 3442.002.24662585—01
Тигли платиновые ГОСТ 19908
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Фильтродержатель ИРА ТУ 95 1021
Щипцы тигельные

5.5. Реактивы и материалы
Калий-алюминий сернокислый 12-водный 
(квасцы алюмокалиевые), чда 
Соляная кислота, ч, уд.вес 1,19 г/см3 
Калия пиросульфат, ч 
Арсеназо-1 (уронон)
Гексаметилентетрамин (уротропин)
Кислота аскорбиновая 
Тиомочевина
Спирт этиловый (ректификат)
Вода дистиллированная 
Фильтры обеззоленные «Белая лента»
Фильтр АФА ХП-10 
Воронки химические В-30-50-ХС

Допускается применение иных средств измерений, вспомогатель
ного оборудования, реактивов и материалов с техническими и метроло
гическими характеристиками и квалификаций не ниже приведенных в 
разделе 5.

ГОСТ 4329 
ГОСТ 3118 
ГОСТ 7172 
МРТУ 6-09-3547-67 
ФАРМ 
ФАРМ 
ГОСТ 6344 
ГОСТ 18300 
ГОСТ 6709 
ТУ 6-09-1678—77 
ТУ 95-1892—89 
ГОСТ 25336

6. Требования безопасности
При выполнении измерений необходимо соблюдать:
6.1. Требования техники безопасности при работе с химическими 

реактивами по ГОСТ 12.1.007, ГОСТ 12.1.005.
6.2. Меры противопожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и 

иметь средства пожаротушения по ГОСТ 12.4.009.
6.3. Требования электробезопасности при работе с электроустанов

ками по ГОСТ 12.1.019 при выполнении измерений с использованием 
фотоэлектроколориметра.

6.4. Требования, изложенные в эксплуатационной документации на 
средства измерений и вспомогательное оборудование.

6.5. Помещение лаборатории должно быть оборудовано приточно
вытяжной вентиляцией. Содержание вредных веществ в воздухе рабо
чей зоны не должно превышать ПДК, установленных ГН 2.2.5.1313—03.

6.6. Работы, связанные с алюминием, следует проводить в соответ
ствии с правилами безопасной работы в химической лаборатории и ин
струкцией по технике безопасности для работников химических лабора
торий конкретного предприятия.
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6.7. Работающие должны быть обучены правилам безопасности 
труда согласно ГОСТ 12.0.004.

6.8. Эксплуатация электропечи должна производиться в строгом 
соответствии с «Правилами устройства электроустановок потребителей» 
и «Правилами технической эксплуатации электроустановок потребите
лей». Должны быть соблюдены «Требования к электрической прочности 
и электрическому сопротивлению изоляции электропечей» и «Требова
ния к электробезопасности и защитному заземлению электропечей» 
(ГОСТ 12.2.007.0).

7. Требования к квалификации оператора
К выполнению измерений и обработке их результатов допускаются 

специалисты, имеющие высшее или специальное химическое образова
ние, опыт работы в химической лаборатории, прошедшие обучение и 
владеющие техникой проведения анализа, освоившие метод анализа в 
процессе тренировки и уложившиеся в нормативы контроля при прове
дении процедуры контроля погрешности анализа и имеющие стаж и 
опыт работы в химической лаборатории не менее 1 года.

8. Условия измерений
При выполнении измерений в лаборатории должны быть соблюде

ны следующие условия:
температура окружающего воздуха, °С 20 ± 5;
атмосферное давление, кПа (мм рт. ст.) 84,0—106,7 (630—800);
относительная влажность воздуха, %, не более 80;
напряжение питания, В 220 ;
частота, Гц 50 ±1.

9. Подготовка к выполнению измерений
9. L Подготовка посуды

Стеклянную посуду ополаскивают ацетоном для удаления органи
ческих примесей, несколько раз промывают водопроводной водой, зали
вают хромовой смесью и выдерживают 1 ч. После этого посуду извле
кают из хромовой смеси, ополаскивают несколько раз водопроводной, а 
затем дистиллированной водой и сушат в сушильном шкафу. Чистую 
посуду для анализа хранят в закрытом виде.
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Я2. Приготовление растворов
9.2Л. Основной стандартный раствор алюминия

Основной стандартный раствор алюминия с массовой концентра
цией 500 мкг/см3 готовят одним из двух способов.

9.2.1.1. Способ L  Основной стандартный раствор алюминия. Рас
творяют (0,8790 ± 0,0001) г алюмо-калиевых квасцов примерно в 50 см3 
подогретой дистиллированной воды в мерной колбе вместимостью 
100 см3, прибавляют 0,3 см3 концентрированной соляной кислоты, объ
ем раствора доводят до метки дистиллированной водой. Раствор устой
чив в течение месяца.

9.2.1.2. Способ 2. Основной стандартный раствор алюминия. Рас
твор с массовой концентрацией алюминия 500 мкг/см3 готовят из ГСО 
№ 7269 методом объёмного разбавления. Для этого вскрывают три ам
пулы, содержимое выливают в сухой стакан, отбирают пипеткой вме
стимостью 10 см3 12,5 см3 стандартного образца \Сатт = 1,00 мг/см3), 
переносят в мерную колбу вместимостью 25 см3, добавляют 0,08 см3 
концентрированной соляной кислоты и доводят объём раствора дистил
лированной водой до метки. Раствор устойчив в течение месяца.

9.2.2. Стандартный раствор алюминия М 1
Стандартный раствор алюминия № 1 с массовой концентрацией 

100 мкг/см3 готовят путём разбавления основного стандартного раствора 
в 5 раз дистиллированной водой. Для этого в мерную колбу вместимо
стью 25 см3 вносят 5 см3 основного стандартного раствора с массовой 
концентрацией 500 мкг/см3 и объём доводят до метки дистиллированной 
водой. Раствор устойчив в течение недели.

9.2,5. Стандартный раствор алюминия №  2
Стандартный раствор алюминия № 2 с массовой концентрацией 

50 мкг/см3 готовят путём разбавления стандартного раствор а алюминия 
№ 1 в два раза дистиллированной водой в мерной колбе вместимостью 
25 см3. Раствор устойчив в течение недели.

9.2.4. Арсеназо-1, 0,05 % раствор
Арсеназо-1 предварительно очищают путём перекристаллизации 

избыточного количества вещества из смеси этилового спирта с водой в 
отношении (1 :1 )  с последующим промыванием полученного осадка 
этиловым спиртом и просушиванием при комнатной температуре.

9
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Для приготовления 0,05 % раствора арсеназо-i взвешивают 0,05 г 
вещества и приливают 99,95 см3 дистиллированной воды. Раствор хра
нится в течение 1 месяца.

9.2.5. Уротропин, 25 % раствор
25 % раствор уротропина (гексаметилентетрамина) готовят раство

рением 25,00 г уротропина в 75,0 см3 дистиллированной воды. Раствор 
устойчив в течение месяца.

9.2.6. Аскорбиновая кислота, 0,5 % раствор
0,5 % раствор аскорбиновой кислоты готовят растворением 0,50 г 

кислоты в 99,5 см3 дистиллированной воды. Раствор применяют свеже
приготовленным.

9.2.7. Тиомочевина, 5 % раствор
5 % раствор тиомочевины готовят растворением 5,00 г вещества в

95,0 см3 дистиллированной воды. Раствор устойчив в течение 10 дней.
9.2.8. Соляная кислота, 2 н раствор

2 н раствор соляной кислоты готовят разбавлением 170,0 см3 кон
центрированной соляной кислоты (уд. вес 1,19 г/см3) в мерной колбе 
вместимостью 1 дм3. Отмеренный объем кислоты осторожно при пере
мешивании вливают в воду и доводят объем раствора водой до метки. 
Раствор устойчив в течение месяца.

9.5. Подготовка прибора
Подготовку фотоэлектроколориметра проводят в соответствии с 

руководством но его эксплуатации.

9.4, Установление градуировочной характеристики
Для получения исходных данных, на основании которых устанав

ливают градуировочную характеристику, на фильтры АФА-ХП-10, 
предварительно помещённые в бюксы, наносят несколько капель этано
ла, затем каплями соответствующие стандартные растворы пипеткой 
вместимостью 1 см3 согласно табл. 2.

10
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Таблица 2

Содержание алюминия, нанесённого на фильтры АФА-ХП-10

Порядковый номер I 2 3 4 5 6 7
Объём стандартного раствора 
алюминия № 2 с массовой 
концентрацией 50 мкг/см3 
нанесенный на фильтр

0 0,25 0,50 - - - -

Объём стандартного раствора 
алюминия № 1 с массовой 
концентрацией 100 мкг/см3, 
нанесённый на фильтр, см3

- - - 0,50 0,75 - -

Объём основного стандартно
го раствора алюминия с мас
совой концентрацией 
500 мкг/см3, нанесённый на 
фильтр, см3

- - - - - 0,25 0,50

Содержание алюминия, нане
сённого на фильтр, мкг 0 12,50 25,00 50,00 75,00 125,00 250,00

После нанесения стандартных растворов алюминия на фильтры их 
подсушивают на воздухе при комнатной температуре.

Каждый фильтр помещают в платиновый тигель. Тигель с фильт
ром ставят в холодную муфельную печь и осторожно, постепенно по
вышая температуру в печи до 500 °С, избегая воспламенения, фильтр 
озоляют. После этого тигель с содержимым прокаливают при (600— 
650) °С в течение 30 мин в муфельной печи.

После охлаждения в тигель вносят 0,50 г пиросульфата калия, хо
рошо перемешивают и сплавляют, постепенно повышая температуру до 
(700 ±10) °С. Выдерживают тигель при этой температуре 10 мин, затем 
охлаждают. Плав растворяют в 10 см5 горячей дистиллированной воды. 
Раствор фильтруют через бумажный фильтр «белая лента» в мерную 
колбу вместимостью 25 см3. Фильтр промывают горячей дистиллиро
ванной водой. После охлаждения доводят объём раствора в колбе до 
метки. При соблюдении указанного температурного режима при сплав
лении пиросульфата калия pH раствора будет не ниже (4— 6). Аналогич
но обрабатывается чистый фильтр АФА-ХП-10.

Полученные растворы с концентрациями 0,5 мкг/см3, 1 мкг/см3, 
2 мкг/см3, 3 мкг/см3, 5 мкг/см3, 10 мкг/см3 являются градуировочными и 
используются для установления градуировочной характеристики.

Градуировочную характеристику, выражающую зависимость опти
ческой плотности раствора от массы алюминия, устанавливают по шес-
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ти сериям растворов из пяти параллельных определений в каждой серии 
согласно табл. 3.

Таблица 3

Растворы для установления градуировочной характеристики 
при определении алюминия

Номер градуировочного 
раствора 1 2 3 4 5 6 7

Концентрация градуиро
вочного раствора алюми
ния, мкг/см3

0,0 0,5 1,0 2,0 3,0 5,0 10,0

Объём градуировочного 
раствора, см3 по 2,0 см3 во все пробирки

Объём дистиллированной 
воды, см3 по 3,0 см3 во все пробирки

Объём 2 н раствора соляной 
кислоты, см3 по 0,2 см3 во все пробирки

Объём 5 % раствора тиомо- 
чевины, см? по 1,0 см3 во все пробирки

Объём 0,5 % раствора ас
корбиновой кислоты, см3 по 0,5 см3 во все пробирки

Объём 0,05 % раствора ар- 
сеназо-1, см3 по 1,0 см3 во все пробирки

Объём 25 % раствора уро
тропина, см3 по 0,5 см3 во все пробирки

Содержание алюминия в 
анализируемом объёме рас
твора, мкг

0,0 1,0 2,0 4,0 6,0 10,0 20,0

После добавления дистиллированной воды и каждого реактива, со- 
гласно табл. 3, содержимое пробирок тщательно перемешивают. Через 
15 мин измеряют оптическую плотность анализируемых растворов по 
отношению к раствору сравнения, не содержащему определяемого ве
щества (раствор № 1 табл. 3).

Градуировочные растворы устойчивы I ч 30 мин.
Измерение выполняют на фотоэлектроколориметре при длине вол

ны 590 нм, используя оранжевый светофильтр, в кювете с толщиной 
поглощающего слоя 20 мм.

Результаты измерений заносят в табл. 4.
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Таблица 4

Результаты измерений градуировочных растворов

Содержание
алюминия,

Оптическая плотность рас
творов (т  параллельных из

мерений) : 
1

1 iM
3

Х Г У т
2

Х 1
Гд мкг

У1 У2 Уз . . . Ут
Ут ~ т

* /

л

I * /
OI

1 я
i=i

П _

-Ут
/ = 1

п

I X1 = 1

9.4.1. Построение градуировочной характеристики 
Градуировочная характеристика представляет собой прямую ли

нию, строится по методу наименьших квадратов (для достижения тре
буемой точности МВИ) и выражается уравнением:

у  = а + в х ,  где (1)
у  -  измеренное значение оптической плотности градуировочного 

раствора;
а и в -  коэффициенты регрессии;
лг -  содержание алюминия в градуировочном растворе, мкг. 
Коэффициенты а ив рассчитывают по формулам:

а =
± ^ - ± У т - ± х г ± х г у т
/«I J=I i~I (=1 (2)

У » -  X*,

" • 1 ^  -  I

где (3)
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п -  количество измеряемых концентраций градуировочных раство
ров алюминия;

т -  количество параллельных измерений для одной концентрации 
градуировочного раствора алюминия;

Ут ~ среднее арифметическое значение оптической плотности т 
измерений.

Полученные коэффициенты а я в подставляют в формулу (1) и рас
считывают

На основании полученных данных строят градуировочную харак
теристику.

Для этою на оси абсцисс откладывают значения лг, мкг -  содержа
ние алюминия в растворе, указанные в табл. 4, а на оси ординат -у Г €ор -  
значения оптической плотности растворов, найденные по формуле (4).

9.4.2. Контроль стабильности градуировочной характеристики про
водится при смене реактивов, используемых для анализа, при освоении 
методики новым исполнителем, при неудовлетворительных результатах 
внутрилабораторного оперативного контроля или внешнего контроля 
качества.

Контроль стабильности градуировочной характеристики проводит
ся не реже одного раза в квартал или непосредственно перед проведени
ем анализа, если анализ проводится реже одного раза в квартал.

Для контроля стабильности используют градуировочные растворы, 
приготовленные по 9.4 с содержанием алюминия 1,0; 4,0 и 10,0 мкг.

Измерение каждого градуировочного раствора проводят не менее 
3-х раз.

Стабильность градуировочной характеристики признают удовле
творительной, если для каждого градуировочного раствора выполняется 
условие:

X  -  среднеарифметический результат измерения содержания алю
миния в градуировочном растворе, по имеющейся градуировочной ха
рактеристике, мкг;

\Х -  Cl < 1,64 , мкг, Р  = 0,90, где
1 4к

(5)
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С -  содержание алюминия в градуировочном растворе, установлен
ное при его приготовлении, мкг;

ар -  показатель внутрилабораторной прецезионности, обусловлен
ный нестабильностью градуировочной характеристики, мкг, который 
рассчитывают по формуле:

5 ■ С - 0,84
<Уг(8) = — — ---- , мкг, где (6)

1,96
S  -  доверительные границы относительной погрешности, отн. еди

ницы;
к -  число измерений градуировочного раствора определенной кон

центрации при контроле стабильности градуировочной характеристики 
(*>3).

Контроль стабильности градуировочной характеристики может 
быть выполнен только для того диапазона измерений, в котором реали
зуется данная методика анализа в конкретной лаборатории. В этом слу
чае выбираются три точки диапазона измерений, соответствующие (7,5 
± 2,5), (50 ± 5), (95 ± 5) % этого диапазона.

Если условие стабильности не выполняется только для одного об
разца, то выполняют повторное измерение этого образца с целью ис
ключения результата, содержащего грубую ошибку.

Если градуировка не стабильна, выясняют причины нестабильно
сти и повторяют контроль стабильности с использованием других об
разцов для градуировки, предусмотренных методикой. При повторном 
обнаружении нестабильности градуировочной характеристики её уста
навливают заново.

Периодичность построения градуировочной характеристики уста
навливается по результатам контроля её стабильности, но не реже одно
го раза в год.

9.5. Отбор проб воздуха
Отбор проб проводят с учетом требований ГОСТ 12.1.005 и 

Р 2.2.2006—05 (прилож. 9, обязательное, п.п. 2, 3).
Воздух с объёмным расходом 5 дм3/мин аспирируют через фильтр 

АФА-ХП-10, помещенный в филыродержатель. Для измерения алюми
ния в диапазоне концентраций от 0,4 мг/м3 до 8 мг/м3 необходимо ото
брать 31 дм3 воздуха. При отборе измеряют расход, время, атмосферное 
давление, температуру воздуха.
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Экспонированные фильтры складывают пополам (запыленной по
верхностью вовнутрь), помещают в конверт из кальки или полиэтилена 
и заворачивают в черную бумагу. До проведения анализа фильтры могут 
храниться не более 30 дней.

10.1. Выполнение измерений
10.1. Фильтр с пробой помещают в платиновый тигель. Тигель с 

фильтром ставят в холодную муфельную печь и осторожно, постепенно 
повышая температуру в печи до 500 °С, избегая воспламенения, фильтр 
озоляют. После этого тигель с содержимым прокаливают при (600— 
650) °С в течение 30 мин в муфельной печи.

После охлаждения в тигель вносят 0,50 г пиросульфата калия, хо
рошо перемешивают и сплавляют, постепенно повышая температуру до 
(700 ± 10) °С. Выдерживают тигель при этой температуре до образова
ния плава в течение 10 мин, затем охлаждают. Плав растворяют в
10.0 см3 горячей дистиллированной воды. Раствор фильтруют через бу
мажный фильтр «белая лента» в мерную колбу вместимостью 25 см3. 
Фильтр промывают горячей дистиллированной водой. После охлажде
ния доводят объем раствора в колбе до метки. При соблюдении указан
ного температурного режима при сплавлении пиросульфата калия pH 
раствора будет не ниже (4— 6).

10.2. В пробирку с притёртой пробкой отбирают 2,0 см3 анализи
руемого раствора и доводят дистиллированной водой до объёма 5,0 см3. 
Во все пробирки добавляют по 0,2 см3 2 н раствора соляной кислоты, по
1.0 см3 5 % раствора тиомочевины, по 0,5 см3 0,5 % раствора аскорбино
вой кислоты, по 1,0 см3 0,05 % раствора арсеназо-1 и по 0,5 см3 25 % 
раствора уротропина.

После добавления каждого реактива содержимое пробирки тща
тельно перемешивают.

Через 15 мин измеряют на фотоэлектроколориметре величину оп
тической плотности растворов при длине волны 590 нм (оранжевый све
тофильтр) в кюветах с толщиной поглощающего слоя 20 мм по отноше
нию к раствору сравнения не содержащему определяемого вещества.

Раствор сравнения готовят параллельно с обработкой проб путем 
сжигания чистого фильтра и сплавления его с пиросульфатом калия ана
логично обработке пробы.

По измеренному значению оптической плотности, используя гра
дуировочную характеристику, определяют соответствующее значение 
содержания алюминия в анализируемом объеме раствора.
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11. Вычисление результатов измерений
Массовую концентрацию алюминия в воздухе (С, мг/м3) рассчиты

вают по формуле:
„  а -В т

а -  содержание алюминия в анализируемом объеме раствора про
бы, найденное или рассчитанное с помощью градуировочной характери
стики, мкг;

В -  общий объем раствора пробы, см3;
d -  объем раствора пробы, взятый для анализа, см3;
V20 -  объем воздуха, отобранный для анализа, дм3, приведенный к 

стандартным условиям.
Приведение объема воздуха к стандартным условиям при темпера

туре 293 К (20 °С) и атмосферном давлении 101,33 кПа (760 мм рт.ст.) 
производят по формуле:

Vt -293 Р
20 "(273  + /)-101,33’

где (8)

V, -  объём воздуха, отобранный для анализа, дм3;
Р -  барометрическое давление в месте отбора проб, кПа 

(101,33 кПа = 760 мм рт.ст.);
/ -  температура воздуха в месте отбора пробы, °С.
Для пересчета массовой концентрации алюминия в оксид алюми

ния следует полученный результат умножить на коэффициент 1,89.

12. Оформление результатов измерений
Результат измерений в документах, предусматривающих его ис

пользование, представляют в виде

С ± 0,01 • 8  • С при Р ~ 0,95, где (9)

С -  среднее арифметическое значение результатов п определений, 
мг/м3;

S -  границы относительной погрешности, % (табл. 1).
Результат измерений округляют до двух значащих цифр после за

пятой в диапазоне измерений (0,40— 1,00) мг/м3 и до одной значащей 
цифры -  в диапазоне (1,0—8,0) мг/м3.

Результаты измерений оформляют записью в журнале.
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В случае, если значение массовой концентрации алюминия в воз
духе рабочей зоны ниже нижней (выше верхней) 1раницы диапазона 
измерений, то производят следующую запись в журнале: «массовая кон
центрация алюминия в воздухе рабочей зоны менее 0,40 мг/м3 (более
8,0 мг/м3)».

13. Контроль качества результатов измерений 
при реализации методики в лаборатории

Контроль качества результатов измерений в лаборатории при реа
лизации методики осуществляют по ГОСТ Р ИСО 5725-6. «Точность 
(правильность и прецизионность) методов и результатов измерений», 
используя контроль стабильности среднеквадратического (стандартно
го) отклонения промежуточной прецизионности по 6.2.3. Проверку ста
бильности осуществляют с применением контрольных карт Шухарта.

Периодичность контроля стабильности результатов выполнения 
измерений регламентируют в Руководстве по качеству лаборатории.

Рекомендуется устанавливать контролируемый период так, чтобы 
количество результатов контрольных измерений было от 20 до 30.

При неудовлетворительных результатах контроля, например, при 
превышении предела действия или регулярном превышении предела 
предупреждения, выясняют причины этих отклонений, в том числе про
водят смену реактивов, проверяют работу оператора.

14. Нормы затрат времени на анализ
Для проведения серии анализов из 6 проб требуется 4 часа.

Библиография
1. ГОСТ 24104— 2001. Весы лабораторные. Общие технические 

требования.
2. ГОСТ 7328—82. Меры массы общего назначения и образцовые. 

Технические условия.
3. ГОСТ 27544— 87. Термометры жидкостные стеклянные. Общие 

технические условия.
4. ГОСТ 6359—75. Барографы метеорологические анероидные.
5. ГОСТ 1770—74. Посуда мерная лабораторная стеклянная. Ци

линдры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия.
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6. ГОСТ 29169—91 (ИСО 648-77). Посуда лабораторная стеклян
ная. Пипетки с одной отметкой.

7. ГОСТ Р 51945—2002. Аспираторы. Общие технические условия,
8. ГОСТ 29227—93. Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки гра

дуированные. Ч. 1. Общие требования.
9. ГОСТ 25336—82. Посуда и оборудование лабораторные стек

лянные. Типы, основные параметры и размеры.
10. ГОСТ 6709—72. Вода дистиллированная. Технические условия.
11. ГОСТ 4329—77. Квасцы алюмокалиевые. Технические условия.
12. ГОСТ 12.0.004—90.Система стандартов безопасности труда. 

Организация обучения безопасности труда.
13. ГОСТ 12.1.019—79. Система стандартов безопасности труда. 

Электробезопасность. Общие требования.
14. ГОСТ 12.1.004—91. ССБТ. Пожарная безопасность. Общие тре

бования.
15. ГОСТ 12.4.009—89. ССБТ. Пожарная техника для защиты объ

ектов. Основные виды. Размещение и обслуживание.
16. ГОСТ Р 8.563—96 (с изм. № 1, 2). ГСИ. Методики выполнения 

измерений.
17. ГОСТ Р ИСО 5725—2002 (части 1—6). Точность (правильность 

и прецизионность) методов и результатов измерений.
18. ГН 2.2.5.1313—03. Химические факторы производственной 

среды. Предельно-допустимые концентрации (ПДК) вредных веществ в 
воздухе рабочей зоны. Гигиенические нормативы.

19. Р 2.2.2006—05. Гигиена труда. Руководство по гигиенической 
оценке факторов рабочей среды и трудового процесса. Критерии и клас
сификация условий труда.

20. ТУ 3-3.1766—82. Колориметр фотоэлектрический.
21. ТУ 25-1819.0021—90. Секундомер.
22. ТУ 25.1607.054—85. Психрометр аспирационный.
23. ТУ 4215-008-39906142—01. Прибор для отбора проб воздуха 

ПА-300М.
24. ТУ 4215-008-9906142—01. Прибор для отбора проб воздуха 

ПА-40М.
25. ТУ 16-681.139—86. Шкаф сушильный электрический типа СНОЛ.
26. ГОСТ 3118—77. Соляная кислота. Технические условия.
27. ГОСТ 7172—76. Калия пиросульфат. Технические условия.
28. МРТУ 6-09-3547—67. Арсеназо-1. технические условия.
29. ГОСТ 6344—73. Тиомочевина. Технические условия.
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30. ГОСТ 18300—87. Спирт этиловый ректификованный. Техниче
ские условия.

31. ТУ 6-09-16-78—77. Фильтры обеззоленные. «Белая лента». 
«Синяя лента».

32. ТУ 95 1021—82. Фильтродержатели. Технические условия.
33. ТУ ИНФ 2.840.005. Анализаторы жидкости серии Анион 4100. 

Технические условия.
34. ГОСТ 12.1.005—88 (с изм. 1). ССБТ. Общие санитарно-гигиени

ческие требования к воздуху рабочей зоны.
35. ГОСТ 12.2.007.0—75. ССБТ. Изделия электротехнические. Об

щие требования безопасности.
36. ТУ 3442.002.24662585—01. Печь муфельная серии МИМП-УЭ.
37. ТУ 95-1982—89. Аналитические фильтры АФА-ВП.
38. ГОСТ 12.1.016—79 (с изм. 1). Воздух рабочей зоны. Требования 

к методикам измерения концентраций вредных веществ.
39. МУ № 3130—84. Методические указания по раздельному фото

метрическому измерению концентраций магния, алюминия и их окислов 
в воздухе рабочей зоны.
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