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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ БИС-ФОСФИТА В ВОЗДУХЕ 
РАБОЧЕЙ ЗОИН МЕТОДОМ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

О -CCH2 -CH20V  ” CHg-CĤ O

l i r  алкил, содержащие 8 -1 0  атомов утЛёрода

Р  ̂ где 
*v Н

I ,  -  П. или Н
М.м. I030-I3P0

Вис-фосфит представляет собой густую вязкую жидкость слегка
иелтшатого цвета с Т 20-25°С. Хорошо растворим в воде, в мети- пл
ложш. этиловом спиртах, бензоле, хлороформе, диоксане.

*  воздухе находится в ввде аэрозоля.
Жис-фосфит обладает раздражавшим действием на слизистую

обоаичиу.
ЯДЕ бис-фосфита 3,0 мг/м5.

ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОД
Метод основан на хроматографическом выделении бис-фосфита в 

теши* слое сорбента с последующим проявлением хроматограмм *  
ГФ-свете реактивом ДрагецДэрфа.

Отбор проб проводится с концентрированием на фильтр.
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Никни* предел измерения бис-фосфита 5 мкг в анализ яру ем си Объем» 
Никни* предел измерения бис-фосфита в воздухе-1,5 мг/м5 при от­

боре I0D л воздуха.
Диапазон измеряемых концентрация в воздухе от 1,5 до 9,0 кг/м*. 
Измерению не мешают другие фосфита.
Суммарная погрешность не превышает ?2М.
Время выполнения измерения, включая отбор проб около одного т с  

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА
Камера хроматографическая с притертой крышкой, ГОСТ 20565-75. 
Аспирационное устройство.
Фильтродеркатели.
Фильтры типа АФА-ВП-20.
Стеклянные пульверизатор*.
Пластинки хроматографические "сялуфол", производство "Лахема* 

ЧССР.
Колбы мерные, ГОСТ I77Q-74, вместимостью ГОО мл.
Пипетки, ГОСТ 20292-74, вместимостью ГО мл с делевлж*. 
Микрошприц на ГОО мкл или микрошшетка, ГОСТ 8043-74, вместв- 

мостью 0 ,1  мл с деления»*.
Грушевидные колбы, ГОСТ 9737-70,вместимостью 50 мл с пробна»* 

на шлифах.
Пробирки градуированные с пробками га шлифах, ГОСТ 1770-7%, 

вместимости® ГО мл.

РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ И МАТЕРИАЛЫ 
Аиетоя, ГОСТ 2603-79, х.ч. свежеперегнавныМ.
Метиловый спирт, ГОСТ 6995-77, х.ч.свелеперегнанный.
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Ледяная уксусная кяслоха, ГОСТ 61-75» осч.
йодид калия, ГОСТ 4232-74, х.ч.

Азотнокислых виснут основной, ГОСТ 10217-412, чда.

Аскорбиновая кислота, ГОСТ 4815-76, пищевая.
Реактив Драгендорфа, модифицированный по Иунье . Для приготов­

ления проявляющего реагента к 0,85 г основного азотнокислого вис­
мута прибавляет 10 мл воды и 10 мл ледяной уксусной кислоты. Смесь 

хорвво перемешивают. После растворения нитрата висмута прибавляют 
раствор, состоящий из 8 г йодида калия и 20 мл воды (раствор А). 

Реазспга для проявления хроматограмм получают путем смешивания 5мл 
раствора А с 10 мл ледяной уксусной кислоты, 5 г аскорбиновой кис­

лота» и 35 мл вода.
Стандартный раствор бис-фосфита в метаноле с содержанием 1000 

иктМл. Для приготовления стандартного раствора навеску бис-фосфи­

та § , 1  г, взятую на аналитических весах, растворяют в метаноле в 
uepsoit колбе вместимостью 100 мл и доводят до метки тем же раство­
рителем. Раствор стабилен при хранении в холодильнике в течение 

трех месяцев.

ОТБОР ПРОБ ВОЗДУХА
Воздух с объемным расходом ГО д/мин аспирируют через Фильтр 

АФА-ВД-20, помещенный в фильтредержатель. Для измерения 0 ,5  ЩЩ 
слвдует отобрать ГОО л воздуха. Пробы, отобранные на фильтр дли­

тельному хранению не подлежат и должны быть проанализированы в 

течение недели.
ПОДГОТОВКА К ШМЕРЕН®

Хроматографическую камеру заполняют за 2 часа до начала хрома­
тографирования системой подвижных растворителей ацетон-метияовый



спирт-ледяная уксусная кислота (1 8 :1 :1 ) . Объем подвижного раствори­

теля в камере должен по высоте находиться не выше О Д-1,0 см над

уровнем дна.

ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЯ
Фильтр из патрона с помощью пинцета переносят в химически* ста­

кан виестшосты) 50 мл и заливает 50 мл хлороформа. С поиощаз стек­

лянной палочки многократно отжшавт фильтр в растворителе. Получен­

ный раствор переносят в грушевидную колбочку шесткиостью 50 мл я 

на водяной бане при температуре ?0 °С полностью отгоняют раствори­

тель. К нелетучему остатку пипеткой добавляют 3 мл хлороформа. Аля- 

КЕОТнув часть раствора (0 ,1  мл) с помоиьв микрошприпа или микрол- 

петки на ОД мл переносят на стартовую линию пластинки таким обра­
зом, чтобы диаметр пятна не превышал 0,5 см. Параллельно на плас­
тинку таким же образом наносят сериэ стандартных растворов бис-фос­

фита, подготовленных согласно таблице с содержанием 5, 10, 15, 20, 

25, 30 мкг. Шкалу стандартов готовят ежедневно.

Шкала стандартов
Таблица17

Д1 Стандартный раствор 
п/п_ Ю00 мкг/мл,мл _

Хлороформ,
мл_

Содержание бис-фосфита в 0,1т  
хроматографируемо* пробы,ииг_ _  -  Q -

~ ~  9.5 з 7о
2 1 ,0 9,0 1 0 ,0
3 1,5 8,5 15,0
4 2 ,0 6 .0 2 0 ,0
5 2,5 7,5 25,0
б 3 ,0 , . 1 .0 30,0

Пластинку помешают в хроматографическую камеру, содержащув
подвижный растворитель ацетон-метиловы* спирт-ледяная уксусная 

кислота ( 2B : I : l ) .  Хроматограмму развивают до поднятия Фронта раст­

ворителя до уровня на 1 см ниие верхнего края пластинки. После рая 

вития хроматограмму тщательно высушивают на воздухе, а затеи об-
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рабкпгаают реактивом Драгендорфа. Бис-фосфит проявляется на хрома­

тограммах в Еиде оранжевых пятен на белом фоне c fy (0 ,7 5  *  0 ,0 2 ). 

Пят» стабильны при хранении хроматограмм на свету в течение суток, 
а при гранении в темноте в течение двух недель. Линейный диапазон 
определения от 5 до 30 мкг.

величественное измерение содержания бис-фосфита в хроматографи­

руемо* пробе проводят путем измерения площади пятен пробы и стандар­
тов е помощью планиметра.

ОБРАБОТКА. РЕЗУЛЬТАТОВ И РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ 
■онпентрашш бис-фосфита "С" в воздухе в (мг/м3) вычисляют 

по {ярмуле:
С » JL L iilL *-5-

S c , - ‘ ‘ Г
где

1  -  содержание бис-фосфита на пятне стандарта, миг;
-  площадь пятна пробы, мм*;

^  -  площадь пятна стандарта® wt*%
в -  общи* объем пробы® ш ; 

ё -  объем пробы® взяты! для анализа® мд;

Ж~~ ©бьем воздуха в л® •отобранный для анализа и приведении! 
к стандартным условиям (ем.Приложение I ) ,



лог
При я океане I

Приведение объеме воздуха к стандартным условиям проводят 

по следуоиея Формуле:

У . (273 *  20) . Р
1 ~---------- -------------- ------- * * ГДв
(273 ♦ t °  )  .  101,33

объем воздуха, отобренныя для анализа, я .

барометрическое давление, кП4 (101,33 кИа=760 им р т .ст ,)  

температура воздуха в месте отбора пробы, °С

Для удобства расчета ]/ go следует пользоваться твблидеИ 

коэффициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стан­

дартным условиям надо умножить ) /  на соответствусяши коэффишгет.

Г-



Приложение 2
Кооффтшент К для приведения объема воздуха к стандартным уелошшм

O n Д а в л е н и е  Р ,  к11а/м м  р т . с т
У .  J ) 7, 30/730_97.86/ 734_ Ш  . i / 7̂ J  98̂ 9̂ /742 99̂ 4̂ /746 100/730 100, 33/ 784_ 101̂ (6/730. M , 33̂ 760_ I C I A86/ .

- з о I , t o U 2 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 I , 2u26 1,2008 1,2122
-20 1,1393 1,1456 I ,1319 1,1881 1,1644 1,1703 1,1768 1,1831 1,1862 I , I 92o
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1438 I , I o I 9 1,1881 1, 16-13 1,1673 1,1738
- t o 1,1036 1,1097 1,  П о 8 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1, 1190 I ,  t o o l
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1048 1,1108 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 I ,09U G 1,0994 1,1083 1,1112 1,1141 1,1200
-  6 1,0310 1,0о99 1,0637 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1, 094j 1, 097-1 1,1032
-  2 1 1,0442 1,0499 1,0836 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869
0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I , 0B3u 1,0891 1,0648 1, 070a 1,0733 1,0789

+  2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0409 1,0314 I , 0o7I 1,0627 I , 063u 1,0712
+  6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 1,0473 1,0802 1,0837
4-10 0,9944 0,9999 1,0034 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 I ,0326 I , C 3u3 1,0407
+14 0,9806 0,9660 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9728 0,9778 0,9880 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 I .0122
+20 0, 960о 0,9688 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0083
+22 0, 9з39 0,9892 0,9643 0,9696 0,9749 0,9800 0,9883 0, 99G G 0,9932 0,9985
+24 0, 947о 0, 9о27 0,9879 0,9631 0. 96U3 0,9733 0,9787 0,9839 0,9863 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9816 0, 9о66 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9881
+28 0,9349 0,9401 0,9483 0,9503 0, 968о 0,9605 0,96j 7 0,9708 0,9734 0, 978b
+80 0,9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0,9542 0,9894 0,9645 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9344 0, 9u93
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9240 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471

tV> 
8



Приложение 3
204

П Е Р Е Ч Е Н Ь
учреждений представивших Методические указания 
по измерению концентрация вредных веществ в 
воздухе

т  %
та : Методические указания ; Учреждения, представ: 

* шие Методические ука
: ния

I : 2 : 3

I . :  Фотометрическое измерение концентрации: Медицинский институт 
: алкилпропиленднамина : г . Ростов-на*Яону

2 .  : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда я
: бис-(2н«етил-3-окси-4-оксииетил-5-ме- : профзаболевания 
: тилпиридин) дисульфида дигидрохлошда : АМН СССР, с.Москва 
: (пиридитол) : Медицинския институт

: г.Курск
3. : Гвзохроматографичеекое измерение кон- : НИИ гигиены труда я

: центраций бутоксибутенина : профзаболевания
: АМН СССР, г.Москва 
: ГОСНИНметанолпроежт

*». : Фотометрическое измерение концентрация: ГорСЭС, г , Москва 
: 1 ,1 0  декандикарбоновоя кислоты
: ( 1 ,1 0  д а )

5 . : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда и 
: диборида матиия, диборида тктаяа-хрома: профзаболевания
: и м ета л ло керамического сплава (на осно- г .Свердловск 
: ве диборида титана-хрома)

6. : Фотометрическое измерение концентраций: НИИ гигиены труда и 
: диморФолинфенилметана (ингибитора : профзаболевания
: ВНХ-Л-20) : г.Киев

7. : rfeзохроматографическое измерение кон-: НИИ гигиены труда я
: центрация метилнзобутилкарбинола : птюфзаболеваняя

АМН СССР, г. Москва
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I  :  2 :

8. : 1Ъзохроматографическое измерение концен-
: трецир метилцеляозольва :

9. : Пдаиеннофотометрическое измерение кон- :
: центрадия стронция фссфориокислого дву х- 
:  замешенного :

[0 . ;  Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрации фенетола :

t l .  : №зохроматографическое измерение кон- :
: пентраций циклододеканолв и циклодоае- :
:  канона

2„ :  Гвзохрокатографическое измерение кон- :
:  центраций денацила я додецилового спир- 
: та

3. : Спектрофотометрическое измерение кон- :
:  центрации ди эти лент риамиипентаацетата :
: меди тринатриевой соли

'Л. z Лазохроматографическое измерение кон- :
:  центрадий карбамоил-3(5)-метилпиразола :

3 .  ;  Лазохроматографическое измерение кон- :
;  центреция трииетилфосфнта :

8 . : Фотометрическое измерение концентраций :
- цинкового комплекса нитрклотрифеннлфоо-:
;  фоновой кислоты тринатркея соли и раст-:
: вортаого железного комплекса нитридотри* 
:  метилфосфоводои кислоты динатриевои сод*
:  Лазохроматографическое измерение канцен- 
: трений алкнддифенилоксидов (Алотрека-I)

8» : Спектрофотометрическое измерение кокцен* 
: тради я ангидрида тримеллитовой кислоты
: Лазохроматографическое измерение концен­

трация Бис-*',v-гек саметиленкарбамида 
: (карбоксяда)

3

Киевский филиал
ГССНИйхлорпроект
г.Киев
Медицин акий институт 
г . Ставрополь

НИИ гигиены труда и 
профзаблеваний 
АМН СССР, г.Москва 
ГорСЭС, г.Москва

Рязанский мединсти­
тут

ГорСЭС, г.Москва

Армянский НИВ 
ГТ и ПЗ
НИИ гигиены ии.Ф.Ф. 
Эрисмена, ВНИИХСЗР
ГорСЭС, Москва

НИИ гигиены труда ■ 
профзаболевании 
АМН СССР 
Уфимский 
н и и н в о д ш

Рижские
мединститут
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I : 2 _____________ :

20. : Xшнатографическое измерение концентра- :
: дай Бис-фосфите :

21. : Газохроматографическое измерение концен- :
: траций диметклсебаштата :

22. : Гвзохроматографическое измерение конпен- : 
: трации дкметилфосйита

23. : ГИзохроматографичеекое измерение кскпевт-
: рации изопропеиилапетилева ;

24, : Фотометркческое измерение концентраций :
: коасноя и желтой кровяной соли :

25. : Фотометрическое измерение концентраций :
: люминофоре Р-386 :

26» : ГЬзоироматографическое измерение кокпеи- : 
; трации коиобензилтодуола ;

27. : Фотометрическое измерение концентраций :
: З-нитро-4-хдо ранилжна :

28. : Пламенно-фотометрическое измерение кон-
: центраий растворимых соединений рубидия

29. : Хрокатогрвфическое измерение кондентра- 
: ций тиотреххлоркстого фосфоре

30. : ТНзохроматографическое намерение концент- 
: рации тримеглитовоп кислоте

31. : Хрсматографическве измерение концентрв- 
: ций триметшлфоофита

32. : Газсхроматографическое измерение концен- 
: траций тризтилортоацетвта

33. : Гезохрокатографическое измерение кокпен- 
: трааир 3-феноксибензалъдедадв

34. ; Флуориметоическое измерение концентраций 
: фенибута

Львовский 
мединститут 
Ростовский-на- 
Дону мединститут 

Львовский 
мединститут 
НИИ ГТ я ИЗ 
АМН СССР
нпо " Н А и д а *
г.Епеваш
Донецкий
мединститут
Ставропольский
мединститут
Донецкий
мединститут
Казанский универ­
ситет HJ! .Савелье­

ва
1 - ый Московский 
мединститут
Львовский

мединститут
Уфимский
ш ш ш ш к

Львовский

мединститут
Университет 
дружбы народов 
им. ПДукумбы 
Университет 
дружбы народов 
им. П Лум ум бы

Рижский мединститут
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I : 2 : J

35.: йояяроЕВфическое измерение концентрации:- 
: фосфида тане :

ЦОЛИУВ, Москва 
Киевский НИИ ГТ ■ П8

36 .: Фотометрическое измерение концентрации : 
; фталазола

ВНИХФИ, г.Купавна

37.: Хроматографическое измерение концентра- 
: гаи хардииа :

Львовский
мединститут

ЗВ.: Фотометрическое измерение концентрации : 
: хлористого аммония :

Армянский 
НИИ ГТ и ПЗ

39.: Лазохронатографическое измерение кош® : 
: центрации циклогесена

НИИ ГГ и пз
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Приложение 4

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическип указаниям

Наименование вещества : Методические Указании

I : 2

Сополимеры я полимеры на о о :  
нове акриловых и метакрило- : 
вых мономере» :

Методические указания на гравиметр* 1 
кое определение пыли в воздухе рабо1 
зоны в в системах вентиляционных ус­
тановок И., 1981, с , 235 f переиздан­
ный сборник МУ, выпуски 1-5)

Полиамфолиты ПА-1, ПА-DI, : 
ПА-121

-  ■

л а го дев 
океанов

ш » т 
я в

катализатор ИН-2201 Методические указания на фотометрии' 
кое определение окиси хрома, выпуск 
М., 1979, с . К»

Титана сульфид и дисульфид : Метадичежие указания по по лярографк 
кому измерение вольфрама в воздухе р 
чей зоны, выпуск XIX, К .,1984, с .13

Вольфрама сульфид и дисуль­
фид

Методические указания по полярографк 
ческому измерение концентраций титан 
в воздухе рабочей зоны, выпуск XIX, 
К.. 1964, с . 129

Сварочный аэрозоль при со­
держании марганца до 20 %

Методические указания на определение 
вредных веществ в сварочном агрозоле 
Гтвердая фаза и газы), М«, 1981, с .

Сварочный аэрозоль при со® 
держании марганца 
от 20 до 30 %
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Указатель определяемых веществ

Алнжлдифенилоксид (Алотерм- l )  86
АяЕвхпропи лендяаман I
Аигидрид тримеллитовой кислоты 91
Бтс~{^дАгексаметиленкарбамид (карбоксил) 96
Вяе- (2-нетил-3-окси-9-оксйметнл-5-метилпиридил) дисульфида
лжпгжрох лорида (пиридитол) 5
Вес-фосфит 102
Буижсябутенин 10
1»10-декандикарбоновая кислота 17
Zсвалил 58
Лкворид магния 22
Дкйорид титана-хрома 22
Дшетилсебапинат 107
Дяетилфосфит 112
Дшорфелинфенияметвн (ингибитер ВНХ-4 20) 27
Днзтмяентрмаминпентаацетата меди тринатриевая соль 69 
Дсета ловля спирт 58 
Ивдаропенилацетилен 118 
Квибвмоил-3(5)-иетияпиразвя 70 
Квасная и желтая крованая соль 17?
Лшжнофор Р-Зйб 127 
Мттклизобутя лкарбииол 32 
^кгилцеллозольв 36 
Нетобенэилтолуоя 132 
З-ШЕтро-^-хлоранидии 137 
РуФтаия растворимые соединения 195 
Стронции фосфорнокислый двузакещенный 92 
Тизтреххлористыя фосфор 150 
Трзиеллитовая кислота 159 
Тржнетилфосфит 75 

Трвгтилсртоацетат 165 
©игетол 96 
Февибут 173
3 «Феноксибензальдегид 169 
ёозфжд пинка 178 
$теказоя 189



Харди 189
Хлористый тытшщ 193 
Цикл од од ека шм 50
Цикледодеканов 5©
Шкшогтст 198 '
Пннковыи комплекс нитрилотрифенияфосфоновой кислот» 
трнватриевой соли ш растворш*ого железного комплекса 
нитрклотретметялфесфоиовой «слоты динатртевой соли
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