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У Т В Е Р Ж Д А Ю .
Заместитель Главного государственного 

санитарного врача С С С Р  А . И. З А Й Ч Е Н К О  
18 апреля 1977 г.

№  1718— 77-

М Е Т О Д И Ч Е С К И Е  У К А ЗА Н И Я  
НА Т И Т Р О М Е Т Р И Ч Е С К О Е , Ф О Т О М Е Т Р И Ч Е С К О Е

И Х Р О М А Т О Г Р А Ф И Ч Е С К О Е  О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  Х Л О Р О Р Г А Н И Ч Е С К И Х  
Я Д О Х И М И К А Т О В  В В О З Д У Х Е

I, О бщ ая часть

1. Определение основано на разруш ении хлорорганических соединений см е 
сью серной кислоты с двухром овокислы м  калием при температуре 140ЛС, погло
щении освободи вш егося  'элементарного хлора р аствором  й о д и с т о г о  калия с  крах
малом и дальнейшем титровании выделивш егося иода или ф отометрировании 
окрашенного раствора.

Х роматограф ическое определение основано на разделении хлорорганических 
ядохимикатов в тонком  сл ое  окиси алюминия и- их обнаруж ении по реакции с* 
раствором  азотнокислого серебра в аммиаке и ацетоне или с  ацетоновым рас
твором ароматического амина.

2. Предел обнаруж ения в анализируемом объем е раствора титрометриче
с к и — 4 мкг хлора, ф отометрически —  Q,1 мкг хлора, хром атограф и чески — 0,5 —  
5 мкг вещ ества.

3. При титрометрическом и ф отом етрическом  определении сернистый анги
дрид, хлориды и другие хлор органические соединения меш аю т определению,

4. Предельно допустимы е концентрации хлорорганических ядохимикатов; 
в воздухе приведены в таблице.
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И . Р еакти вы  и ап паратур а

5. П рим еняем ы е реактивы  и ра створ ы .
С тандартны й р а ств ор  и од а , соотв етств у ю щ и й  10 м к г /м л  хлора . К  2,82 мл 

0,01 и. р а ств ор а  и ода  д о б а в л я ю т  ди сти л ли рован н ую  в о д у  д о  объ ем а  100 мл. 
Р а ств ор  у п отр еб л я ю т  свеж еп р и готовл ен н ы м . Титр 0,01 и. р а ств ор а  иода прове
р я ю т  систем атически .

Калий д ву хр ом овок и сл ы й , Г О С Т  4220— 65, лерекристаллизованкы й и вы су 
шенный т р и  Ш 0°С в  течение 3 ч.

С ерная ки сл ота , Г О С Т  42 04— 66, п л отн ость  1,82— 1,84,
М агний сернокислы й, безв одн ы й , Г О С Т  4523— 67, п ол уч аю т при о стор ож н ом  

нагревании кри сталл и ческой  сол и  д о  240°С .
С ер еб р о  сер н оки сл ое , Т У  2 П -1 0 — 67.
Э ф ир ди эти ловы й , Г Ф -9 , перегнанный, не сод ер ж а щ и й  прим еси хлори дов. 

Эфир п р ов ер я ю т на сод е р ж а н и е  х л ор и д ов  та к  ж е , как  в описании определения 
хлорорган и чески х я дох и м и к атов .

А цетон , Г О С Т  2603— 69, перегнанный, проверенны й на сод ер ж ан и е хлори 
д о в . Если он  загрязн ен  х л ор и д а м и , его  н ад о  п р оф и л ьтр овать  через х р о м а то 
гр аф и ческу ю  к ол он к у , заполн ен н ую  прокаленной ок и сью  алюминия.

Н атр и й  сер н ова ти сток и сл ы й , Г О С Т  4215— 66, 0,002 н. р а ств ор .
й о д  кристаллический, Г О С Т  4159— 64, 0,01 н. р а ств ор .
К р ахм ал  р аствори м ы й , Г О С Т  10163— 61, 1% -н ы й  р а ств ор .
К алий йоди сты й , Г О С Т  42 32— 65, 2 ,5 % -н ы й  р а ств ор .
В м есто  й од и стого ' калия м о ж н о  и сп ол ьзовать  й оди сты й  кадмий, которы й 

б ол ее  устой чи в по отн ош ен и ю  к св е т у  и к и сл ор оду  в озд у х а  и более избирателен 
к хлору .

П оглотительны й р а ств ор  для  х л ор а : 100 мл 2 ,5 % -н о г о  р а ств ор а  п од п етого  
калия см еш и ваю т с  50  мл 1% -н о г о  р аствор а  крахм ал а и кипятят 2— 3 мин. П о 
охлаж дении  р а ств ор  р а зба в л я ю т  в од ой  д о  500 мл и перем еш иваю т. Р аств ор  
годен в течение 6 м ес при хранении в тем ном  м есте.

В ата медицинская обезж и р ен н ая  ги гроскопи ческая, Г О С Т  5556— 50, о б р а 
ботан н ая  3— 4 раза нагреты м  д о  кипения эф и р ом  и вы суш енная . Н агревать  
эф ир на водян ой  бане.

Б ата (в ол ок н о) стеклянная, обр а бота н н а я  концентрированной  серной  к и сл о 
той , пром ы тая  в од ой  д о  нейтральной реакции и вы суш енная  при тем пер атуре 
100— И 0 °С .

А скари т, М Р Т У  6 -0 9 -6 592— '70, отсеянны й от  м елких частиц , или гранули
рованны й едкий натр , Г О С Т  4 3 28— 66, или натронная и звесть  гранулирован
ная, Г О С Т  4455— 66.

О кислительная см есь , В  с у х у ю  к ол б у  в м ести м остью  200 мл в н ося т  25 г 
д в у х р ом ов ок и сл ого  калия, р а ст е р т о г о  в тонкий п ор ош ок , и 100 мл концентри
рованной  серной  к и сл оты . Т щ ател ьн о перем еш и ваю т стеклянной  палочкой  и 
нагреваю т на п араф и н овой  бан е  в течение 1 ч при тем п ер ату р е  125— 130°С. В 
п роц ессе  нагревания через см е сь  при пом ощ и  стеклянной  тр у бк и , д оход я щ ей  д о  
дна колбы , п р оп у ск а ю т  очищ енны й в о з д у х  с о  с к о р о ст ь ю  50г—60 л /м н н .

Д л я  этого- стекл ян н ую  т р у б к у  п р и соед и н яю т к  очи сти тельн ой  систем е. Н а 
гревание н ео б х о д и м о  д л я  удален и я  п р и су тств ую щ ей  в реакти вах  прим еси хл ори 
да. С м есь  при годн а  в течение 6 м ес . П р ов ер к у  окислительной  см еси  на п р и су т
стви е х л ор и д ов  п р ои з в од я т  в п р и бор е  для  сож ж ен и я  хлорорган и чески х я дох и 
м и катов . Д л я  э т о г о  4  мл см еси  н ал и ваю т через в ор он к у  в  к ол б у  и затем  п р ов о 
д я т  в се  операции, к отор ы е  опи сан ы  при проведении анализа. П ри п ол ож и тел ь
ной реакции п о в т о р я ю т  оп ер а ц и ю  удаления хл ор и д ов .

А кти ви рован н ая  оки сл и тельн ая  см есь . В с у х у ю  к о л б у  в м ести м остью  200 мл 
в н ося т  0,5 г  сер н ок и сл ого  сер еб р а , 2,5 г сер н оки сл ого  магния и 100 мл окисли
тельн ой  см есй  без о са д к а  и не сод ер ж а щ ей  прим еси х л ор и д ов . С од ер ж и м ое  
к ол бы  х ор ош о  п ерем еш и ваю т стекл ян н ой  палочкой  и н агр еваю т на параф иновой 
бане 20— 30 мин при 120—  130°С. В проц ессе  нагревания через см есь  п р о п у с 
к аю т очищ енный в о зд у х , п осл е  чего  п р ов ер я ю т на пр и су тств и е  хл ор и д ов .

Силикагель м ел коди сп ерсн ы й  м арки  A C M  или М С М , Г О С Т  3956— 54, с  ра з
мером  зерен 1 мм. С иликагель п р ов ер я ю т  на пр и сутстви е  прим еси хлори дов , 
для чего  5—6 г  п ом ещ а ю т в к о л б у  п ри бора  для разруш ения хлорорганических
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ядохимикатов, наливают 8—10 мл активированной окислительной смеси и д а 
лее поступаю т так, как описано при определении ядохимикатов, В случае за 
грязнения силикагеля примесями его подвергаю т очистке. Д ля этого  кипятят 
3—4 ч с разведенной азотной кислотой ( i : 3 ) ,  затем  пром ы ваю т горячей в о д о 
проводной и дистиллированной водой  до нейтральной реакции промывных вод  
(проба с лакм усовой бум агой или с  метилоранж ем) и д о  отрицательной реак
ции на хлор-нои (проба с  азотнокислы м сер еб р ом ). Д алее силикагель нагре
вают 3— 4 ч в муфельной печи при 350— 4О09С.

Азотная кислота, ГО С Т  4461— 66, плотность 1,37— 1,42.
С еребро азотнокислое, Г О С Т  1277— 63, 5% -н ы й  раствор .
М етиловый оранжевый, Г О С Т  10816— 64, 0,1% -ны й раствор,
Окись алюминия для хроматограф ии, М Р Т У  6-09-5296— 68, просеянная че

рез сито в 100 меш. или капроновую  ткань.
Кальций сернокислый, 2-водный, Г О С Т  3210— 66, просеянный через сито 

с диаметром отверстий в 100 меш.
Д ля приготовления сорбционной массы  на 10 пластинок размером  9 X 1 2  см  

берут 50 г окиси алюминия, 5 г сернокислого кальция и 75 мл дистиллирован
ной воды. Окись алюминия с  сернокислым кальцием тщ ательно смеш ивают в 
фарфоровой ступке, переносят в колбу, прибавляю т воду  и встряхиваю т д а  
образования однородной  массы , 10 г сорбционной м ассы  наливают на пластин
ку и, покачивая, равномерно распределяю т по поверхности . С уш ат в течение 
12— 14 ч при комнатной температуре. Х ранят в эксикаторе.

Стандартные растворы  ядохимиката с  содерж анием  ГОЮ м кг/м л . 10 мг я д о 
химиката растворяю т в 10Ю мл диэти лового эфира или н-гексаяа. Х ранят на 
холоде в плотно закры той склянке.

Аммиак, 25% -ны й раствор, ГО С Т 3760— 64.
к*Гексан, М РТУ. 6-09-651*8— 70.
Ацетон, ГО С Т 2603— 63.
Х лороф срм , ГО С Т  3160— 51.
Петролейный эфир, ТУ М Х П  1867— 48.
Фильтры аналитические А Ф А -Х А -18.
Фильтры беззольные.
Испытание фильтров и ваты : 3— 4 фильтра или 0,5 г гигроскопической 

ваты пром ы ваю т 5— 10 мл диэтилового эфира, эфир упариваю т д о  объем а 
0,3— 0,5 мл, наносят на хром атограф ическую  пластинку, опускаю т в камеру с  
подвижным растворителем , которы й рекомендуется для определяемого препа
рата, и далее поступ аю т так, как описано при определении препарата.

При отсутствии  на хром атограм м е пятен с  R f, равным п о  значению R f оп 
ределяемого препарата, фильтры или вата пригодны  для отбор а  проб воздуха.

П роявляющ ие реактивы. Реактив №  1 —  раствор  азотн оки слого серебра в 
аммиаке в ацетоне, 0,5 г  азотнокислого серебра раствор яю т в 5 мл аммиака и 
доводят объ ем  ж и дкости  д о  100 мл ацетоном. Р аств ор  хранят на холоде, годен 
в течение нескольких дней.

Реактив №  2 —  о-толидиновы й. 0,,-5%-ный раствор  о-толидина в ацетоне, 
профильтрованный. Х ранят ца холоду, срок  хранения 3 дня.

Щ елочцо-перекисный раствор : см есь 3 объ ем ов , 0 ,5 % -н ого  раствора едкого 
натра и 2 объ ем ов  3 % -н о г о  раствора перекиси в одор од а . П еред обработкой  
хроматограммы готовя т  реактив, состоящ ий из равны х объ ем ов  0 ,5 % -н ого  р а с
твора о-толидина в ацетоне и щ елочно-перекисного раствора.

Реактив N° 3— бензидиновый. Г отовят так  же, как и о-толидиновый ре
актив.

Реактив №  4—  дифениламиновый. Смеш иваю т один объ ем  20 % -н ого  рас
твора дифениламина в ацетоне с  двум я  объемам и 10% -него ац етонового рас
твора хлористого цинка (проф ильтрованного). С месь готовя т  перед употреб
лением.

6. Применяемые посуда и приборы .
Аспирационное устройство.
Спектрофотометр или фотоэлектроколоримет.р,
П риборы для разруш ения хлорорганических ядохимикатов (см . рис. 16).
Аллонжи стеклянные, заполненные 0,2— 0,4 г гигроскопической ваты.
Гофрированные стеклянные трубки , плотно заполненные 3— 4 г силикагеля,



с к р ы т ы е  с  о б о и х  к он ц ов  стекл ян н ой  ватой . М е ж д у  силикагелем  и стенками тр у - 
5ок не д ол ж н о  бы ть  н езап ол н ен н ого  п р о с т р а н с т в у  К онцы  т р у б о к  закр ы ваю т 

заглуш кам и.
П оглоти тел ьн ы е п р и бор ы  с  п ор и стой  пластинкой  №  1 (см . рис. 3 ) .
П р оби р к и  к ол ор и м етр и ческ и е  к р угл од оц н ы е из бесц ветн ого  стекла, вы сотой  

;20 м м  и внутренним  д и а м етр ом  15 мм.
П ипетки, Г О С Т  20 292— 74, в м ести м ость ю  5 и 1)0 м л с  делениями 0,05 

н 0,1 мл.
П и п е д а ,  Г О С Т  20 292— 74 , в м ести м ость ю  1 и 2 мл с  делениями 0,01 мл.
М и к р об ю р етк а , Г О С Т  20292— 74, в м ести м ость ю  1 мл с  делениями 0,01 мл.
К ол бы  мерны е, Г О С Т  1770— 74 , в м ести м остью  100 мл.
К ол б ы  конические, Г О С Т  1770— 74, в м ести м ость ю  200 и 50 мл.
К ол бы  пл оскодон н ы е, Г О С Т  1770— 74, в м ести м остью  200 мл.
В ор он ки  хим ические д и а м етр ом  30 и 50  мм.
Ц илиндр мерны й, Г О С Т  1770— 74, в м ести м ость ю  500 мл.
О чистительная си стем а , соб р а н н а я  п о  рис. 17, с о с т о и т  из склянки Тищ енко 

в м ести м ость ю  200 мл и п огл оти тел ьн ой  колонки  в м ести м остью  300— 500 мл. 
С клян ку  Тищ енко на Уз за п ол н я ю т кон ц ен три рован н ой  серн ой  ки сл отой . К о 
лонку на %  за п ол н я ю т а ск а р и том  или гран ули рован н ой  натронной и звестью  и 
;а Уз ги гр оск оп и ческой  ва той , ч т о б ы  з а д е р ж а т ь  аск а р и т  или известь , которы е 
ю г у т  бы ть  увлечены  из к олон ки  то к о м  в озд у х а . Н а  дн е  колонки  помещ аю т! 

тонкий  сл ой  ваты . С к л я н ку  Т и щ ен ко и к ол он к у  соед и н я ю т м еж д у  с о б о й  рези 
н овы м и тр у бк а м и  всты к . Д р у г о й  о т в о д  склянки Т и щ ен ко при пом ощ и  резино- 

ой  тр у бк и  п р и соед и н яю т к  буты л и  асп и ратора . Н е о б х о д и м о  следить, чтобы  
ериая  ки сл ота не п оп а да л а  на рези н овы е тр у б к и . К  кол он к е  при соеди н яю т 

р ези н ов ую  т р у б к у  с  ви н товы м  за ж и м ом  для регул и рован и я  т о к а  в озд у х а .
Т ерм ом етры , Г О С Т  215— 57, на Г0О и 200°.
Бапя водяная .
Баня параф иновая.
П литка электри ческая .

Ш . О т б о р  п р обы  в озд у х а

7. И сследуем ы й  в о з д у х  с о  с к о р о с т ь ю  1 л /м и н  аспи ри р ую т через п осл ед ова - 
^льно соединенны е в сты к  ал л он ж , заполненны й ва той , и  гоф р и р ов ан н у ю  т р у б 
ку с  силикагелем . В сл у чае  о т б о р а  н ебол ьш ого  об ъ ем а  в озд у х а  (1 — 5 л ) в м есто

тр у бк и  с  силикагелем  м о ж н о  п р и м ен и ть поглотительны й п р и бор  с  п ори стой  
пластинкой  с 5 мл ац етон а . В о з д у х  в э т о м  сл учае асп и р и р ую т с о  ск ор ость ю  

,5 л /м к н . П оглоти тел ьн ы й  п р и бор  п о г р у ж а ю т  в  с о с у д  с  ох л аж д аю щ ей  см есью .
Г ек са хл ор бута дн ен  о т б и р а ю т  тол ь к о  на силикагель. Д л я  о т б о р а  п р обы  

в о зд у х а , сод ер ж а щ его  пы ль и а эр оз ол ь  я дохи м и к ата , н ар яду  с  ги гроскопи ческой  
ватой  м ож н о п ол ьзова ться  беззол ьн ы м и  ф ильтрам и или фильтрами А Ф А -Х А -1 8 .

3 фильтра вкл ад ы в аю т в  ал лон ж и .
Д ля  определённа Vs П Д К  н е о б х о д и м о  о т о б р а т ь  50— 60 л в озд у х а  при у р о в - 

е П Д К  0,01 м г /м 3 и д о  10 л при ур овн е  П Д К  0,1 м г /м 3 и выш е.

IV . О писание определения

8. B a rv  п ерен осят в стак ан  и о б р а б а т ы в а ю т  д в а ж д ы  п о  10 мл эф и ром , о з 
имая ее стеклянной  палочкой . П р ом ы в н ы е р а ств ор ы  сл и ваю т в к ол б у  при бора

для  разруш ения я д ох и м и к а тов  (см . рис. 13 ). В' э т у  ж е  к ол б у  п ерен осят сили
кагель в м есте  с  п р оба м и  из стекл ян н ой  ваты . Э ф ир и сп ар я ю т на электрической  

щ ян ой  бане при тем п ер атур е  не вы ш е 351РС  (о с т о р о ж н о  о т  о гн я ).
Если п р о б а  отб и р а л а сь  в ац етон , т о  его  в л и ваю т в п р оби р к у  с д вум я  мел

я м и  —  10 п 20 мл. П огл оти тел ьн ы й  п ри бор  п р ом ы в а ю т 5 мл эф и ра , к отор ы й  
сл и в аю т в ту  ж е  п р оби р к у . Р а с т в о р  см еш и в аю т  с  эф и р ом , полученны м п осл е  
^ пом ы вки  ваты .

А ц етон о-эф и рн ы й  р а ств ор  постеп ен н о п о  5  мл наливаю т в к ол бу  (см . рис, 1) 
вы п а р и в аю т д о су х а  на эл ек тр и ческой  водян ой  бане при 5СГС (не вы ш е). К ол- 

оу  п ри соеди н яю т к оста л ьн ой  части  п р и бор а  (см . рис. 14) и через в ор он ку  
н ал и ваю т 8 мл активированной  оки сл и тельн ой  см еси . С м есью  см ач и ваю т внут- 

ш н ю ю  п ов ер хн ость  р асш и рен н ой  части  кол бы , в ор он к у  п р и бор а  закр ы ваю т



приш лиф ованной п р обк ой  с отв од н ой  тр у бк ой , соеди н ен н ой  с  очистительной  
систем ой. П р и бор  п ом ещ аю т в н а гр ету ю  д о  50— 60°С  п а р аф и н ову ю  банки. О твода  
иую  тр у бку  пр и бор а  п о г р у ж а ю т  в п р оби рку-при ем н и к  с  5 мл п огл оти тел ьн ого 
раствора для хлора . Н иж ний конец  отв о д н о й  тр у б к и  д ол ж ен  н аход и ться  от  д н а  
пробнрки на расстоян и и  не бол ее 5 мм.

Закрепляю т при бор  в ш тати ве и н а гр ев а ю т  п а р аф и н ову ю  баш о д о  130°С  
В случае применения н еактивированной  оки сл и тельн ой  см еси  параф и н овую  б а 
ню нагревают, д о  140°С. Ч ерез 10— 15 мин п осл е  д ости ж ен и я  указанной  т е м 
пературы  п р оп у ск а ю т  через у ста н ов к у  (см . рис. 14) очищ енны й в о зд у х  с о  с к о 
ростью  50— 60 м л /м и н . П р оц есс  разруш ения ядохим иката» соп р ов ож д а ю щ и й ся  
выделением хл ора , что  ви дн о по посинеш ио п огл оти тел ьн ого  р а ств ор а , обы ч н о  
п родол ж ается  15— 2 0  мин.

В случае бол ь ш ого  количества хлор  ор ган и ч еск ого  ядохи м и ката  в пробе, 
когда ж и д к ость  в проби рке интенсивно ок р аш и вается  в тем н о-си н и й  ц вет, сл е
д у ет  зам енить прием ную  п роби рку  д р у гой  п р оби р к ой  с  5  мл п оглоти тел ьн ого 
раствора. К он ец  реакции оп р ед ел я ю т п о  прекращ ен и ю  вы деления и ода, когда 
поглотительны й р а ств ор  оста ется  бесц ветн ы м .

В ы деливш ийся и од  оп редел яю т в  сл у чае  б ол ь ш ого  к ол и чества  (б ол ее  0,05 мг 
в п р обе ) титром етр и чески , а в случае малых коли честв  —  ф отом етри чески .

А . Т и тром етр и ческое  определен ие

П оглотительны й р а ств ор  в сех  прием ны х П роби рок  сл и в а ю т  вм есте в' кон и 
ческую  к ол бу  и ти тр у ю т  0,002 н. р а ств ор ом  ти осу л ь ф а та  натрия д о  обесц веч и 
вания ж и дкости . Д ля  титрования  при м ен яю т м и к р обю р етк у .

К онцентрац ию  х л орорган и ческого соеди н ен и я  в в о зд у х е  X в м г /м 3 вычи
сляю т по ф ор м ул е:

v  VK7\

где V —  объ ем  точн о 0,002 н. р а ств ор а  ти осул ьф ата  натрия, пош едш ий на 
ти трован и е пробы , мл;

71 —  к ол и чество хлора  в мкг, с о о т в е т ст в у ю щ е е  1 мл точ н о  0,002 и. р а ств ор а  
ти осул ьф ата  натрия;

К —  коэф ф и ц и ен т для пересчета  хл ор а  иа х л ор ор ган и ч еск ое  соединение;
Vso — объ ем  в озд у ха , отобр а н н ы й  для анализа и приведенный к стан д ар т

ным усл ови ям  по ф ор м ул е (см . п р и л ож ен и е), л.

Б. Ф отом етр и ч еск ое  определен и е

5 мл пр обы  в н ося т  в колор и м етр и ческ ую  п р оби р к у  и за тем  и зм еряю т оп ти 
ческую  п л отн ость  в к ю вете  с  тол щ и н ой  сл оя  10 мм при длине волны  574 нм по 
сравнению  с  к он тр ол ем , к отор ы й  г о т о в я т  од н овр ем ен н о и аналогично п робам .

С од ер ж ан и е  вещ ества  в ан ализируем ом  о б ъ ем е  оп р ед ел я ю т п о  предвари 
тельно п остр оен н ом у  к ал и бр овочн ом у  графику,. Д л я  п остр оен и я  к ал и бр овочн ого  
графика г о т о в я т  ш кал у стан д ар тов  согл а сн о  табл . 123.

Т а б л и ц а  123
Ш кала ста н д а р тов

We стан д ар та
С тан дартн ы й  
р а ств ор  й ода, 

м л

П огл оти тел ьн ы й  
р а ств ор  для 

х л ор а , мл

С од ер ж ан и е 
хл ора , мкг

I 0 5 0
2 0,05 4,96 0,5
3 ОД 4,9 1,0
4 0,2 4 ,8 2,0
5 0,4 4,6 4,0
6 0,6 4,4 6,0
7 0,8 4,2 8,0
8 1,0 4.0 10,0
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И зм еряю т опдазеские плотности  растворов  шкалы стандартов ври 574 нм 
и стр оя т  калибровочны й график.

Если оптическая .плотность анализируемого раствора превышает оптиче
скую  плотность последнего стан дарта , то  пробу  следует разбавить поглотитель
ным раствором , но не более нем в 2 раза. Если требуется  больш ое разбавление* 
то  анализ сл ед ует  проводить титрометрическим методом .

К онцентрацию вещ ества в воздухе  X в м г /м 3 вычисляют по формуле:

У 0 V 'K

где Q —  количество хлора , найденное в анализируемом объеме пробы, мкг;
V\ — общ ий объем  пробы , мл;
V —  объ ем -п робы , взятый для анализа, мл;
К —  коэф фициент для пересчета хлора на хлор органическое соединение;

Као — объ ем  в оздуха , отобранны й для анализа и приведенный к стандарт
ным условиям  по ф ормуле (см . прилож ение), л.

В. Х ром атограф ическое определение
В ату или фильтр из аллонж ей переносят в стаканчики и пром ы ваю т триж 

ды ‘ по 5 мл диэти ловы м  эф иром , отж им ая последний из ваты  стеклянной, палоч
кой в цилиндр.

А дсорбированны е силикагелем пары ядохимикатов извлекают эфиром.. Для 
этого  один конец гоф рированной трубки, который был обращ ен к аспиратору 
в о  время отбор а  .пробы, соединяю т встык с  воронкой к пром ы ваю т трубку ди- 
этиловым эф иром  (10— 15 м л ), вливая его  небольшими порциями.

И зм еряю т объем  соединенных экстрактов , отби раю т для анализа половину 
и упариваю т ее в водяной  бане при температуре 4№ д о  объем а 0,3— 0,5 мл. 
А цетоновы й р а ств ор  пробы  упариваю т при 50°, При этом  рекомендуется при
бавлять приблизительно двукратны й объ ем  эфира по мере выпаривания ж ид
кости.

Эфирный р а ств ор  гексахлорбутадиена вследствие больш ой летучести пре
парата испаряю т при комнатной температуре не выш е 25°.

П р об у  исследуем ого ядохимиката при помощ и микропипетки вместимостью 
0,1 мл или пипетки с  оттянуты м  концом  наносят по каплям в одну точку на 
пластинку с  сорбен том  на середину стартовой  линии. К олбочку с  пробой не
сколько раз (3 — 4) см ы ваю т небольш ими порциями (по 0,3 м л ), которы е нано
ся т  в центр того  ж е  пягна. Справа и слева о т  пробы  наносят стандартные 
растворы  исследуем ого ядохимиката, содерж ащ ие 2 , 5, 10 мкг препарата.

П ластинку с  нанесенными растворами опускаю т в камеру, на дно которой 
га 15,— 20  мин д о  хроматограф ирования налит н-гексан или смесь гексана с  аце
тоном.

П осле того  как  растворитель поднимется по сл ою  сорбента на Ю см , плас
тинку вынимают из камеры и оставляю т на несколько минут на воздухе для 
испарения растворителя, затем  пом ещ аю т горизонтально в камеру для опрыс
кивания и хром атограм м у  опры скиваю т из пульверизатора одним из проявляю
щ их реактивов. П ри этом  н еобходи м о следить за тем, чтобы  опрыскивание про
водилось достаточн о мелкими каплями проявителя, не наруш ая слоя сорбента 
и формы пятна. Смесь проявляю щ их реактивов №  2, 3, 4 готовят перед употреб
лением.

П осле опрыскивания пластинку облучаю т под  кварцевой лампой, помещая 
ее  на расстоянии 25 см о т  источника ультраф иолетового света. В случае нали
чия в пробе препаратов на пластинке появляю тся пятна, расположенные на 
эдинаковом уровне и аналогичные по окраске пятна стандартны х растворов.

Чувствительность определения гексахлорбутадиена 15— 20 мкг, других хлор
содерж ащ их ядохимикатов 0,5— 5 мкг в пробе.

Пластинки, обработанны е раствором  азотнокислого серебра (реактив. №  I ) ,  
черед облучением ультрафиолетовы м светом  просуш иваю т при комнатной тем- 
ю ратуре д о  удаления запаха аммиака..

И сследуемые ядохимикаты  обнаруж иваю тся в виде серо-черных пятен после 
20 мин, а некоторые (гексахлоран, х л ороф ос) после 30 и 40-мииутиого (Д Д В Ф ) 
облучения. О краска пятен устойчива в течение нескольких дней.



При определении хлорфенола (пром еж уточного продукта синтеза эфирсуль* 
фоната) рекомендуется пластинку с  нанесенным препаратом облучать дваж ды : 
первый раз 3—5 мнн д о  обработки  р аствором  азотнокислого серебра для ф ото
химического разложения препарата и второй  раз 5— 7 мин после опрыскивания 
пластинки для увеличения интенсивности окраски пятен.

Пластинки, обработанны е реактивом (о*толидиновым, бензидиновым или 
диф енилаш ш овьш ), следует облучать ультраф иолетовы м светом  тотчас после 
опрыскивания.

П осле обработки  пластинок о-толиди новым реактивом  и облучения ультра
фиолетовым светом  гексахлоран и эф ирсульф онат проявляю тся через 1Й— 30 с  
В виде характерных зелено-оранж евы х пятен. О краска пятен устойчива в тече
ние 2— 3 суток . Альдрин, Д Д Т , гептахлор и други е ядохимикаты  проявляю тся
после облучения в течение 1— 3 мин,

Бензидииовый реактив характерен для гексахлорана, Д Д Т  и гептахлора. 
Пластинки, обработанны е дифениламиновым реактивом , облучаю т 5 мин ультра
фиолетовым светом XI 10 мин —  в ультраф иолетовом  свете со  светоф ильтром  
УФ С-3.

В табл. 124 приведены ориентировочные величины R f для ядохимикатов.
Величина Rf гексахлор бутадиена в таких подвиж ны х растворителях, как 

диэтиловый эфир, петролейный эфир, хлороф орм , диметилформамид, четы рех
хлористый углерод, сероуглерод, этиловый, спирт, «-бути л овы й  спирт, бензол, 
толуол, ксилол, бензин, вазелиновое масло, гексан, ацетон, метилэтилкетон и 
их смесн в различных отношениях, равна 1.

Количественное определение препарата производят путем визуального срав 
нения интенсивности окраски и размера пятен пробы  и стандартны х растворов.

Расчет результатов анализа производят по формуле:

A V
ViV™

или
a , s 2v

v v S i t V
где X —  содерж ание препарата в воздухе, м г /м 3;

А —  количество препарата, найденное путем визуального сравнения разме
ра и интенсивности пятен пробы  и стандартны х растворов, мкг;

V —  общий объем  исследуемой пробы, мл;
V\ —  объем  пробы, взятый для анализа, мл;
А\ —  содерж ание препарата в стан дартн ом .растворе, мкг;
S\ —  площ адь пятна стандартного раствора^ мм2;
Sg—  площ адь пятна пробы, мм2;

Vzo —  объем  воздуха , взятый для анализа и приведенный к нормальным у с 
ловиям по формуле (см. прилож ение), л.

_______________________________Т а б л и ц а  124

№ Н азвание вещества х Ъ  
С  sS

К оэффициент 
для пересчета 

хлора на хлор- 
органический 
ядохимикат

Величина

1 Алдрин 0,01 1,71 0,70— 0,85
2 Аллодан 0,5 1,40
3 Бйсхлорметилбензол 1,0 2,47
4 Бнсхлорметилксилол 1,0 2,87
5 Бисхлорметилнафталин 0,5 3,17
6 Гексахлоран 0,1 1,37 0,28— 0,30
7 Гексахлорбензол 0,9 3,34 0,87— 0,90
8 Гептахлор 0,1 1,50 0,66
9 Дилдрин 0,01 1,79 0,13— 0,18

10 Д Д Д — 2,26 0,25
11 Д Д Т 0,1 2,00 0 ,5 5 -0 ,6 0 -
12 Инсектофунгицидный репеллентыый. 1,37

дуст
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<Ns

13
14
15
16
17
18

19
20
21
22
23
24
25
26

27
28
29
30
31
32
33
34

Название вещества

Креолин активированный 
Креолиновое масло активированное 
Метоксихлор 
Пертан
Пентахлорнитробензол 
Полихлоркамфен (содержит 64% 

хлора)
Тетрахлорнитробензол
Хлориндан
Хлорофос
Хлортен (содержит 64—68% хлора)
Хлорфен
Эфиран
Эфирсульфонат
Полйхлорпинен (содержит 64% хло

ра)
Оксикарбамат
Ипазин
Диптал
Гексахлор бутадиен 
Эндрин
Пентахлор фенол 
Пентахлорфенолят. натрия 
Кротилин

П ро д

я

Коэффициент 
для пересчета 
хлора на хлор- 
органический 
ядохимикат

1,37
1,37
3,25
4,33

0,5 1,67
1,50

1,84
0,01 1,44

2,42
0,2 1,54

1,46
2,19

2,0 4,0-5
0,2 1,50

0,5 5,54
2,0 6,85
1,0 2,87



ПРИЛОЖЕНИЕ 1

Рис. L Аллонж открытый {патрон 
для фильтра):

а — корпус; б — гайка; /  — накатка

2Ц2
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Рис. 2. Крышка закрытого аллонжа 
to 
со

Рис. 4. П рибор  
для получения 
м ы ш ьяковисто
го  в од ор од а :

/ — пробирка с  
приш лиф ован

ной пробкой ;
2 —  делитель

ная ворон ка ; 
В —  индикатор
ная трубка  

Бальской
Рис. 3. Поглотительный 
прибор с  пористой пла

стинкой
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Рис. 5. Трубка стеклянная гофр и реви иная

Рис. 6. П огло
тительный при
бор  Я воровской

2 J

Рис. 7. С хем а отбор а  проб воздуха  
на тетраэтилсвинец

Рис. 8. М икроприбор для перегонки трихлорсилана
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Рис. 9. П огл оти 
тельный п ри бор  

З айц ева

Р ис. 10. П о г л о 
тительны й п р и бор  

Р и х тер а

Р и с, 11. П о гл о 
тительный при бор  

П етри

Рис. 12, П о гл о - Рис. 13, К ол ба  из ту го -
тительны й п р и бор  п л ав кого  стекла '

П ол еж аева

Рис, 14. П р и б ор  для  перегонки  с в о 
дяны м  паром
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Рис* 15. П рибор для дис- Рис 16. П риборы  для разруш ения хлорорганических 
тилляции ядохим икатов

Рис. 17. У становка для определения хлорорганиче
ских инсектицидов:

1 —  склянка Тищенко с  серной кислотой; 2 —  п о
глотитель с  натронной известью ; 3 —- прибор для 
разруш ения хлорорганических инсектицидов; 4 —  
терм ом етр; 5 —  парафиновая баня; 6 —  электриче

ская плитка; 7 —  пробирка-приемник
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Рис. 18. С хема отбор а  проб пыли м етодом  внешней фильтрации; 
/  —  в озд у хов од ; 2 —  пы леотборная трубка ; 3 —  аллонж с  филь

тром ; 4 —  ротам етр ; 5 —  аспиратор

Рис. 19. Схема отб ор а  проб пыли м етодом  внутренней филь
трации:

1 —  в озд у хов од ; 2 — аллонж с фильтром: 3 —  металличес* 
кая тр убка ; 4 —  ротам етр; 6 — аспиратор

Олт



П Р И Л О Ж Е Н И Е  2

Расчет концентрации вредного вещества в воздухе

В соответствии с требованиями ГО С Т  12.1.005— 76 объ ем  воздуха , аспири- 
роранного при отбор е  проб, приводят к стандартны м условиям : температуре 
20°С и барометрическом у давлению 101,33 кП а (760 мм рт. ст.) по формуле:

V c r - V t
(273+20) Р  

(273+ 0  101,33 - V i * .

где Vf — объем  воздуха, измеренный при f С и давлении 101,33 кПа,
Д ля упрощения расчетов пользую тся  коэффициентами К (прилож ение 3 ) ,  

вычисленными для температур в пределах о г  6 д о  40 ’ С и давлений' о т  97,33 
до 104,0 кПа (730— 780 мм рт. с т .) .

В сборниках ТУ, некоторы х М У  и во многих практических р уководствах  п о  
санитарной химии в составе приложений имеются таблицы коэф фициентов пере
счета объема воздуха к нормальным условиям (0°С  и 101,33 к П а).

Численные значения коэффициентов в этих таблицах приведены с точн о
стью  д о  четвертого знака для температур о т  5 д о  40ИС с интервалом в Р  и 
давлений от 730 д с  780 мм рт. ст. с интервалом в 2 мм рт. ст.

О днако нет практической надобности  в столь многозначных и слиш ком под 
робных таблицах, так как максимальная погреш ность четырехзначных коэф ф и
циентов составляет всего лишь ± 0 ,0 0 6 % . С огласно ГО С Т 12.1.005— 76 погреш 
ность измерения объема воздуха не долж на превыш ать ± 1 0 % ,  п оэтом у  точность 
коэффициентов пересчета на уровне ± 1 %  следует считать вполне д оста точ 
ной.

П Р И Л О Ж Е Н И Е  3

Коэффициенты К для приведения объ ем а воздуха  
к стандартны м условиям

О
D

Давление Р , к П а /м м  рт.. ст.

97 ,33 /730 98,66/740 100/750 101,33 /760 102,7/770 104/780

6 1,009 1,023 1,036 1,050 1,064 1,078
8 1,002 1,015 1,029 1,043 1;560 1,070

10 0,994 1,008 1,022 1,035 1,049 1,063
12 0,987 1,001 1,015 1,028 1,042 1,055
14 0,981 0,994 1,007 1,021 1,034 1,048
16 0,974 0,987 1,001 1,014 1,027 1,040
18 0,967 0,980 0,994 1,007 1,020 1,033
20 0,961 0,974 0,987 1,000 1,013 1,026
22 0,954 0,967 0,980 0,993 1,006 1,019
24 0,948 0,961 0,974 0,987 1,000 1,012
26 0,941 0,954 0,967 0,980 0,993 1,006
28 0,935 0,948 0,961 0,973 0,986 0,999
30 0,929 0,942 0,954 0,967 0,980 0,992
32 0,923 0,935 0,948 0,961 0,973 0,986
34 0,917 0,929 0,942 0,954 0,967 0,979
36 0,911 0,923 0,936 0,948 0,961 0,973
38 0,905 0,937 0,930 0,942 0,955 0,'967
40 0,899 0,911 0,924 0,936 0,948 0,961
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АР 1 2 3 4 5 6 7 8 9

АК 1 3 4 5 7 8 9 10 12

И скомы й коэф фициент /С, пользуясь упрощ енной таблицей, н аходят в с о о т 
ветствии с о  следую щ ей схем ой :

где  AKt —  поправка на тем пературу;
АКР —- поправка на давление.

1. Численное значение давления Л  путем исключения единиц, округляют 
д о  целого числа, кратного десяти  (Ртабл)

/ W > Ta6jl+ * A

2. В граф е Р н аходят коэффициент, соответствую щ и й  заданной температу
ре. Если цифра °С нечетная, то  вы писы ваю т значение коэффициента при тем
пературе *+1  (ближ айш ее снизу число) и увеличивают его третий знак на 3 еди
ницы ’ (т. е. прибавляю т 0 ,003).

3. П оправку на ЛЯ определяю т п о -та бл и ц е  пропорциональных частей, при
веденной (снизу) осн овн ой  таблицы.

П р и м е р ы .  Т ребуется  определить коэффициент К для следую щ их пара
метров окруж аю щ ей среды :

№
п/!п t° с рг  мм рт.ст* Р  табл ~\~АР Л'табл+ЛК/ А Кр к

1 18 750 7 5 0 + 0 0 ,9 9 4 + 0 0,000 0,994

2 5 788 780+8 1 ,078+ 0 ,003 0,010 1,091

3 23 743 740+3 0,961+ 0 ,003 0,004 0,968

4 29 732 730+2 0 ,9 29+ 0 ,0 03 0,003 0,935

Ч 22 781 780+1
1

1 ,0 19+ 0  j 0,001 1,020

В первом примере значение иском ого коэффициента берется непосредствен
но из таблицы, В тех случаях, когда цифра t°С нечетна (примеры 2, 3 и 4 ), 
выписывают Ктабя* соответствую щ и й  Р габл л температуре ( /+ 1 ) ° С  и прибавля
ю т к нему 0,003.

П оправку на излишек единиц АР определяю т по вспомогательной таблице 
-(их значения вписаны в граф у АК Р).

Величину коэффициента К определяю т как сум м у поправок на температуру 
и давление и /Стайл (графа / ( ) .

В примере 5 ввиду четности цифры /°С  поправка на температуру о т 
сутствует.
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