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Введение
Сборник Методических указаний «Измерение концентраций вред­

ных веществ в воздухе рабочей зоны (выпуск 49) разработан с целью 
обеспечения контроля соответствия фактических концентраций вредных 
веществ их предельно допустимым концентрациям (ПДК) и ориентиро­
вочным безопасным уровням воздействия (ОБУВ) и является обязатель­
ным при осуществлении санитарного контроля.

Включенные в данный сборник методические указания по контро­
лю вредных веществ в воздухе рабочей зоны разработаны и подготовле­
ны в соответствии с требованиями ГОСТ 12.1.005-88 ССБТ «Воздух ра­
бочей зоны. Общие санитарно-гигиенические требования», ГОСТ Р 
8.563-96 «Государственная система обеспечения единства измерений. 
Методики выполнения измерениий». ГОСТ Р ИСО 5725-(части 1-6) 
«Точность (правильность и прецизионность) методов и результатов из­
мерений».

Методики выполнены с использованием современных методов ис­
следования, метрологически аттестованы и дают возможность контро­
лировать концентрации химических веществ на уровне и ниже их ПДК и 
ОБУВ в воздухе рабочей зоны, установленных в гигиенических норма­
тивах ГН 2.2.5.1313-03 «Предельно допустимые концентрации (ПДК) 
вредных веществ в воздухе рабочей зоны» и ГН 2.2.5.1314-03 «Ориенти­
ровочные безопасные уровни воздействия (ОБУВ) вредных веществ в 
воздухе рабочей зоны» и дополнениях к ним.

Методические указания по измерению массовых концентраций 
вредных веществ в воздухе рабочей зоны предназначены для центров 
Госсанэпиднадзора, санитарных лабораторий промышленных предприя­
тий при осуществлении контроля за содержанием вредных веществ в 
воздухе рабочей зоны, а также научно-исследовательских институтов и 
других заинтересованных министерств и ведомств.
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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Измерение массовых концентраций (±)-1Ч-метил-гамма- 
[4-(трифторметил) фенокси] бензолпропанамина 

гидрохлорида (флуоксетин) в воздухе рабочей зоны 
спектрофотометрическим методом

Методические указания 
МУК 4.1.2253— 07

1. Область применения
Настоящие методические указания устанавливают методику коли­

чественного химического анализа воздуха рабочей зоны для определе­
ния в нем флуоксетина спектрофотометрическим методом в диапазоне 
массовых концентраций 0,05—0,5 мг/м3.

2. Характеристика вещества
2 .1. Структурная формула
2.2. Эмпирическая формула C17 H19F3NOCI
2.3. Молекулярная масса 345,79
2.4. Регистрационный номер CAS 54910-89-3
2.5. Физико-химические свойства
Флуоксетин -  белый или белый со слабым желтоватым оттенком 

кристаллический порошок. Температура плавления 154— 159 °С. Мало 
растворим в воде, легко растворим в спирте 95 %, растворим в хлоро­
форме.

Агрегатное состояние в воздухе -  аэрозоль.
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2.6. Токсикологическая характеристика
Флуоксетин обладает общетоксическим действием, оказывает раз­

дражающее действие на кожу и слизистые оболочки глаз.
Ориентировочный безопасный уровень воздействия (ОБУВ) флуо- 

ксетина в воздухе рабочей зоны ОД мг/м3.

3. Метрологические характеристики
3.1 Методика выполнения измерений массовых концентраций флу- 

оксетина в воздухе рабочей зоны обеспечивает получение результатов 
измерений с погрешностью, не превышающей значений, приведенных в 
табл. 1.

Таблица 1

Диапазон измерений, относительные значения показателей точности 
и воспроизводимости методики при доверительной вероятности Р = 0,95

Наименование
определяемого

компонента

Диапазон 
измеряемых 

массовых конц., 
мг/дм3

Показатель 
воспроизводимости 

(среднеквадратическое 
отклонение воспроиз­

водимости),
(  о \

<7 R 5 > 0 /0  

V J

Показатель 
точности 

(границы, в кото­
рых находится 
погрешность 

методики), 8,%

Флуоксетин От 0,05 до 0,5 вкл. 9 19

Значения показателя точности методики используют при:
• оценке деятельности лабораторий на качество проведения испы­

таний;
• оценке возможности использования результатов измерений при 

реализации методики выполнения измерений в конкретной лаборато­
рии.

4. Метод измерений
Измерение массовой концентрации флуоксетина выполняют мето­

дом спектрофотометрии. Метод основан на измерении светопоглощения 
растворов флуоксетина в этиловом спирте при длине волны 228 нм.

Нижний предел измерения содержания флуоксетина в анализируе­
мом объеме пробы 10 мкг.

Нижний предел измерения массовой концентрации в воздухе рабо­
чей зоны при отборе
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200 дм3 воздуха 0,05 мг/м3.
Определению не мешает З-метиламино-1-фенил-пропанол-1-ол. 
Метод специфичен для производства флуоксетина.

5. Средства измерений, вспомогательные устройства,
материалы, реактивы

Средства измерений, вспомогательные
устройства, материалы
Спектрофотометр СФ-26
Весы лабораторные ВЛА-200, 2-го класса
Аспирационное устройство типа АЭРА
Фильтродержатели
Колбы мерные К 2-25-2
Пипетки П 1-1-2-1, П 1-1- 2-2-, П 1-1-2-5
Пробирки колориметрические П2-10 ХС
Кюветы с толщиной оптического слоя 10 мм.
Фильтры АФА-ВП-10
Стаканчик СВ-24/10 (бюкс)
Стеклянные палочки

ГОСТ 15150—79 
ГОСТ 24104—2001 
МРТУ 42-862—64 
ТУ 95.72.05—77 
ГОСТ 1770—74 
ГОСТ 1770—74 
ГОСТ 25336—82

ТУ 95-743—80 
ГОСТ 25336—82 
ГОСТ 25336—82

5.2. Реактивы
Флуоксетин, содержание основного 
вещества 99,85 %
Спирт этиловый ГОСТ 51652—2000

Допускается применение иных средств измерений, вспомогатель­
ных устройств, материалов и реактивов, обеспечивающих показатели 
точности, установленные для данной МВИ.

6. Требования безопасности
6.1. При работе с реактивами соблюдают требования безопасности, 

установленные для работы с токсичными, едкими и легковоспламеняю­
щимися веществами по ГОСТу 12.1.005.88.

6.2. При проведении анализов горючих и вредных веществ должны 
соблюдаться меры противопожарной безопасности по ГОСТу 12.1.004— 
91 и иметь средства пожаротушения по ГОСТу 12.4.009—90.

6.3. При выполнении измерений с использованием спектрофото­
метра соблюдают правила электробезопасности в соответствии с 
ГОСТом 12.1.019—79 и инструкции по эксплуатации прибора.
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7. Требования к квалификации операторов
К выполнению измерений и обработке их результатов допускают 

лиц с высшим или специальным химическим образованием, прошедших 
обучение и имеющих навыки работы на спектрофотометре, освоивших 
метод анализа и имеющих опыт работы в химической лаборатории.

8. Условия измерений
8.1. Процессы приготовления растворов и подготовки проб к анали­

зу проводят в нормальных условиях при температуре воздуха 
(20 ± 5) °С, атмосферном давлении 84— 106 кПа и относительной влаж­
ности воздуха не более 80%.

8.2. Выполнение измерений на спектрофотометре проводят в усло­
виях, рекомендованных технической документацией к прибору.

9. Подготовка к выполнению измерений
Перед выполнением измерений проводят следующие работы: при­

готовление растворов, подготовку спектрофотометра, установление гра­
дуировочной характеристики, отбор проб.

9.1. Приготовление растворов
9.1.1. Основной стандартный раствор № 1 с массовой концентраци­

ей флуоксетина 1.0 мг/см3 готовят растворением 0,025 г вещества в мер­
ной колбе вместимостью 25 см3 в этиловом спирте. Раствор устойчив в 
течение 3 ч.

9.1.2. Рабочий стандартный раствор № 2 с массовой концентрацией 
флуоксетина 100 мкг/см3 готовят разбавлением основного стандартного 
раствора № 1. Для этого 2,5 см3 стандартного раствора № 1 помещают в 
мерную колбу вместимостью 25см3 и доводят объем до метки этиловым 
спиртом. Раствор устойчив в течение 3 ч в защищенном от света месте, 
при комнатной температуре.

9.2. Подготовка прибора
Подготовку спектрофотометра проводят в соответствии с руковод­

ством по его эксплуатации.

9.3. Установление градуировочной характеристики
Градуировочную характеристику, выражающую зависимость опти­

ческой плотности раствора от массы флуоксетина, устанавливают по 
шести сериям растворов из пяти параллельных определений для каждой 
серии согласно табл. 2 .
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Таблица 2
Растворы для установления градуировочнойхарактеристики 

при определении флуоксетина
№ градуировоч­
ного раствора

Объем рабочего стан­
дартного раствора № 2 с 
массовой конц. Флуоксе­

тина 100 мкг/см3, см3

Объем 
этилового 
спирта, см3

Содержание 
флуоксетина 

в градуировочном 
растворе мкг

1 0 5,0 0
2 од 4,9 10
3 0,2 4,8 20
4 0,4 4,6 40
5 0,6 4,4 60
6 0,8 4,2 80
7 1,0 4,0 100

Градуировочные растворы устойчивы в течение 3 ч.
Каждый из подготовленных градуировочных растворов перемеши­

вают и измеряют оптические плотности этих растворов в кювете с тол­
щиной поглощающего слоя 10 мм при длине волны 228 нм по отноше­
нию к этиловому спирту, не содержащему определяемого вещества (рас­
твор № 1 по табл. № 2). Строят градуировочную характеристику: на ось 
ординат наносят значения оптических плотностей градуировочных рас­
творов, на ось абсцисс -  соответствующие им содержания флуоксетина 
(мкг).

Проверка градуировочной характеристики проводится один раз в 
квартал или в случае использования новой партии реактивов и измене­
ний условий анализа.

9.4. Отбор проб воздуха
Отбор проб следует проводить с учетом требований ГОСТ 

12.1.005—88 «ССБТ. Общие санитарно-гигиенические требования к 
воздуху рабочей зоны» и Руководства Р 2.2.2006—05 (прилож. 9, обяза­
тельное) «Общие методические требования к организации и проведению 
контроля содержания вредных веществ в воздухе рабочей зоны», и. 2 
контроль соответствия максимальным ПДК.

Воздух с объемным расходом 20 дм3/мин. аспирируют через 
фильтр АФА-ВП-10, помещенный в фильтродержатель. Для определе­
ния 1/2 ОБУВ флуоксетина данного вещества необходимо отобрать 
200 дм3 воздуха. Фильтры с отобранными пробами хранят в бюксах в 
темном месте в течение месяца.
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10. Выполнение измерения
Фильтр с отобранной пробой помещают в бюкс, приливают 5 см3 

этилового спирта и экстрагируют флуоксетин в течение 2 мин., перио­
дически помешивая стеклянной палочкой. Затем извлекают фильтр, от­
жав его палочкой, и измеряют оптическую плотность полученных рас­
творов в кювете с толщиной поглощающего слоя 10 мм при длине вол­
ны 228 нм по отношению к раствору сравнения, который готовят одно­
временно и аналогично пробе, используя фильтр АФА-ВП-10 из той же 
партии.

Степень десорбции флуоксетина с фильтра 99,0 %.

11. Вычисление результатов измерений
Массовую концентрацию флуоксетина в воздухе (С, мг/м3) вычис­

ляют по формуле:

а -  количество вещества, найденное в анализируемом объеме рас­
твора по градуировочной характеристике, мкг.

V20 -  объем воздуха, отобранный для анализа (дм3) и приведенный 
к стандартным условиям (прилож. 1)

12 Оформление результатов ананлиза
Результат измерения (анализа) в документах, выдаваемых лабора­

торией, представляют в следующих видах :
(С ± А ), мг/м3, Р = 0,95

или (С ± Дл) , мг/м3, Р = 0,95, при условии ДЛ < Д, где

С -  результат измерения, полученный в соответствии с настоящим 
документом на методику выполнения измерений;

± АЛ -  значения характеристики погрешности результатов измере­
ний, установленные при реализации методики в лаборатории;

± А -  значения характеристики погрешности настоящей методики 
выполнения измерений, которые рассчитываются по формуле

где относительное значение показателя точности (характеристики 
погрешности -  5) методики приведено в таблице 1.

(1)

Д = 0,01 - 5-С , (2)
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В случае, если флуоксетин в воздухе рабочей зоны ниже нижней 
(выше верхней) границы диапазона измерений, то производят следую­
щую запись в журнале: «массовая концентрация флуоксетина в воздухе 
рабочей зоны менее 0,05 мг/м3 (более 0,5 мг/м3)

Примечание: Характеристику погрешности результатов измерений при 
реализации методики в лаборатории допускается устанавливать по формуле

Ал = 0,84 • А (3)

с последующим уточнением по мере накопления информации в процессе кон­
троля стабильности результатов измерений по разделам 13.3 и 13.4 настоящего 
документа.

13. Контроль качества результатов измерений при 
реализации методики в лаборатории

13.1. Контроль качества результатов измерений при реализации ме­
тодики в лаборатории предусматривает:

• оперативный контроль процедуры анализа (на основе оценки по­
грешности результатов анализа при реализации отдельно взятой кон­
трольной процедуры);

• контроль стабильности результатов анализа (на основе контроля 
стабильности среднеквадратического отклонения внутрилабораторной 
прецизионности, погрешности, среднеквадратического отклонения по­
вторяемости).

13.2. Оперативный контроль процедуры анализа (выполнения из­
мерений) проводят:

• при внедрении методики выполнения измерений в лаборатории;
• при появлении факторов, которые могут повлиять на стабильность 

процесса анализа (например, при смене партии реактивов, после ремонта 
прибора, при длительном промежутке времени между анализами и т. д.).

Оперативный контроль процедуры анализа проводит сам исполни­
тель с целью проверки его готовности к проведению анализа рабочих 
проб.

Оперативный контроль процедуры анализа проводят по и. 13.3
13.3. Алгоритмы оперативного контроля процедуры анализа
13.3.1. Общие положения
Оперативный контроль процедуры анализа осуществляет непо­

средственно исполнитель на основе информации, получаемой при реа­
лизации отдельно взятой контрольной процедуры с использованием 
средств контроля.
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Роль средств контроля выполняют:
• образцы для контроля (АС по МИ 2334-2002);
• рабочие пробы с известной добавкой определяемого компонента;
• рабочие пробы стабильного состава.
Схема оперативного контроля процедуры анализа предусматривает:
• реализацию контрольной процедуры;
• расчет результата контрольной процедуры;
• расчет норматива контроля;
• сравнение результата контрольной процедуры с нормативом кон­

троля;
• принятие решения по результатам контроля.
13.3.2. Алгоритм оперативного контроля процедуры анализа в 

условиях внутрилабораторной прецизионности
Образцами для выполнения данной процедуры являются средства 

контроля по 13.3.1. Объем отобранной пробы для контроля должен со­
ответствовать удвоенному объему, необходимому для проведения изме­
рений. Отобранный объем делят на две части и анализируют в соответ­
ствии с требованиями настоящего стандарта в условиях внутрилабора­
торной прецизионности или различными операторами, или в различное 
время или с использованием различных средств измерений и т. д., при 
соблюдении условий и сроков хранения проб. Получают соответственно 
С1 и С2, мг/дм3.

Рассчитывают результат контрольной процедуры
R^c=I C1- C 2I (4)

Рассчитывают или устанавливают норматив контроля внутрилабо­
раторной прецизионности

11л = 0,84 • R, где (5)
R -  значение предела воспроизводимости, приведенное в табл. 3,
Q  -  среднее арифметическое значение результатов, полученных в 

условиях внутрилабораторной (промежуточной) прецизионности.
Результаты, полученные в условиях внутрилабораторной прецизи­

онности (Cl, С2), считают удовлетворительными при условии
Ядк ^ Ял (6)

При выполнении условия (6) общее среднее арифметическое С 
представляют в качестве результата контрольной процедуры.

При невыполнении условия (6) измерения повторяют.
При повторном невыполнении условия (6) выясняют причины, 

приводящие к неудовлетворительным результатам, и устраняют их.
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13.3.3. Алгоритм оперативного контроля процедуры выполнения из­
мерений с использованием образцов для контроля

Образцами для контроля являются растворы для установления гра­
дуировочной характеристики в соответствии с табл. 2 или растворы с 
любой точной концентрацией флуоксетина. приготовленные аналогично 
табл. 2 .

Алгоритм проведения контроля точности с применением образцов 
для контроля состоит в сравнении результата контрольной процедуры 
Кк, равного разности между результатом контрольного измерения атте­
стованной характеристики в образце для контроля -  С и его аттестован­
ным значением -  Са, с нормативом оперативного контроля точности -  К.

Результат контрольной процедуры равен
Кк= |С -  Cal (7)

Норматив контроля точности К рассчитывают по формуле:
К = АЛ = 0,84 • А (8)

Точность контрольного измерения признают удовлетворительной,
если:

Кк < К (9)
При невыполнении условия (9) эксперимент повторяют.
При повторном невыполнении условия (9) выясняют причины, 

приводящие к неудовлетворительным результатам.
Оперативный контроль процедуры анализа можно проводить по 

МИ 2335—2003
13.4. Одной из форм контроля стабильности результатов анализа 

является контроль стабильности результатов анализа в пределах лабора­
тории с использованием контрольных карт, реализуемый

• путем контроля и поддержания на требуемом уровне погрешно­
сти результатов измерений;

• путем контроля и поддержания на требуемом уровне внутрилабо- 
раторной прецизионности;

• путем контроля и поддержания на требуемом уровне повторяемо­
сти результатов параллельных определений.

13.5. Процедуры и периодичность контроля точности (контроля 
стабильности) получаемых результатов измерений в пределах лаборато­
рии проводят с учетом требований раздела 6 ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 
или по МИ 2335—2003.

Ответственность за организацию проведения контроля стабильно­
сти результатов анализа возлагают на лицо, ответственное за систему 
качества в лаборатории.
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13.6. Периодичность контроля исполнителем процедуры выполне­
ния измерений, а также реализуемые процедуры контроля стабильности 
результатов выполняемых измерений регламентируют в Руководстве по 
качеству лаборатории.

14. Проверка приемлемости 
результатов измерений для двух лабораторий

14.1 Проверку приемлемости результатов измерений, полученных в 
условиях воспроизводимости (в двух лабораториях, ш = 2), проводят с 
учетом требований 5.3.2.1 ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 по отношению к 
пределу воспроизводимости, приведенному в табл. 3

Расхождение между результатами измерений, полученных в двух 
лабораториях, не должно превышать предела воспроизводимости.

При выполнении этого условия приемлемы оба результата измере­
ний, и в качестве окончательного может быть использовано их общее 
среднее значение. Значения предела воспроизводимости приведены в 
табл. 3.

При превышении предела воспроизводимости могут быть исполь­
зованы методы оценки приемлемости результатов измерений согласно 
раздела 5 ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002 .

Таблица 3

Диапазон измерений, значения предела воспроизводимости 
при доверительной вероятности Р = 0,95

Наименование
определяемого

компонента
Диапазон измеряемых мас­
совых концентраций, мг/м3

Предел воспроизводимости 
(для двух результатов 

измерений), R
Флуоксетин От 0,05 до 0,5 включительно 0,25* С

С -  среднеарифметическое значение результатов анализа, полу­
ченных в двух лабораториях

14.2. Разрешение противоречий между результатами двух лабора­
торий проводят в соответствии с 5.3.3 ГОСТ Р ИСО 5725-6—2002.

15. Нормы затрат времени на анализ
Для проведения серии анализов из 6 проб требуется 2 ч 30 мин.
Методические указания разработаны: «Научно-исследовательский 

химико-фармацевтический институт» (НИХФИ), г. Новокузнецк (Гу­
щина Н. Ю.)
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