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

санитарного врача СССР А. И. ЗАЙЧЕНКО 
1<8 апреля 1977 г.

№  1699—77

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
НА ФОТОМ ЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФТОРОРГАНИЧЕСКЙХ 

СОЕДИНЕНИЙ (ДИ ЭТИ Л О ВО ГО  ЭФИРА ПЕРФТОРАДИПИНОВОЙ 
КИСЛОТЫ, ДИ ЭТИ ЛОВОГО ЭФИРА ПЕРФТОРГЛУТАРОВОЙ 
КИСЛОТЫ, ПЕРФ ТОРДИ БУТЙ ЛОВОГО ЭФИРА, ФРЕОНОВ, 

БЕНЗОТРИФТОРИДА, ГЕКСАФ ТОРПРОПИЛЕНА, ДИ ГИДРАТА 
ПЕРФ ТОРАДЕТОНА, ТРИ Ф ТОРЭТИ ЛОВОГО СПИРТА, 

ГРИФТОРБУТИЛОВОГО СПИРТА, ТЕТРАФ ТОРПРОПИ ЛОВОГО СПИРТА, 
ОКТАФТОРАМ И ЛОВОГО

СПИРТА, ТРИ Ф ТОРХЛ О РП РО П АН А) В ВОЗДУХЕ

I. Общая часть
1. Определение основано на термическом разложении летучих фтороргани- 

ческих соединений, улавливании образующегося тетрафторида"кремняя водой и 
последующем определении кремния по кремнемолибденовому комплексу.

2. Предел обнаружения 1,4 мкг фтора в анализируемом объеме раствора.
3. Предел обнаружения в воздухе 1,4 мг/м3 (расчетная).
4. Определению мешают газообразные и легколетучие соединения кремния 

и неорганических соединений фтора.

II. Реактивы и аппаратура
5. Применяемые реактивы и растворы.
Натрий кремнекислый, мета, 9-водный, ГОСТ 4239—66, ч.д.а.
Стандартный раствор № 1 с содержанием 100 мкг/мл кремния; навеску 

0 1014 г кремнекислого натрия растворяют в мерной колбе в 100 мл дистилли- 
вакной воды, раствор хранят в полиэтиленовой склянке.

П р и м е ч а н и е .  Аминосодержащие фторорганические соединения рекомен­
дуется определять по аминогруппе.

Стандартный раствор Ш  2, содержащий 10 мкг/мл, готовят разбавлением 
ходкого раствора в 10 раз водой непосредственно перед употреблением.



Серная кислота, ГОСТ 4204—66, 10 и. и I и, растворы.
Винная кислота, М Р Т У  6-09-571 б — 68, 5 % -н ы й  р аствор , свеж еп р и готовл ен ­

ный.
А скор би н ова я  кислота, 1% -н ы й  р а ств ор , свеж епри готовл ен н ы й .
А м м оний м ол и бден овоки слы й , Г О С Т  3765— 64.
Р а ств ор  м ол и бда та  ам мония г о т о в я т  сл ед ую щ и м  о б р а зо м : 7,5  г  м ол и бдата  

•аммония р а ств ор я ю т  в 45— 50 мл горячей  д и сти л ли рован н ой  в оды  при сл а б ом  
подогревании р а ств ор а . З атем  п р и л и ва ю т 32  мл 10 н. р а ств ор а  серн ой  кислоты . 
П о  охлаж дении  р а ств ор  п ер ен ося т  в м ер н у ю  к о л б у  на 100 мл и д ол и в а ю т  д о  
метки в одой . Е сли  р а ств ор  м утнеет, т о  его  ф и л ьтрую т.

6. П рименяемы е п осу д а  и при боры .
А спирационное у стр ой ств о .
Т рубчатая  печь М ар са .
К варцевы е трубки  д и ам етр ом  0,6 мм, дли н ой  0,5 м.
П ипетки га зов ы е  в м ести м ость ю  1 л.
П оглоти тел ьн ы е п ри боры  З айц ева (см . рис. 9 ) .
П роби рки  колорим етрические из б есц в етн ого  стекл а, в ы сотой  120 мм  и в н ут­

ренним ди ам етром  15 мм.
П ипетки, Г О С Т  20292— 74, в м е сти м о сть ю  Ь  2, 5 и  10. мл с  делениями 0,01 

и 0,1 мл.
К ол бы  мерные, Г О С Т  1770— 74, в м ести м ость ю  25, 50 и 100 мл.
В а ку ум н асос.
В акуум м етр .
Ц илиндры  мерные, Г О С Т  1770— 74, в м ести м ость ю  10 мл.
Ф отоэл ек тр ок ол ор и м етр  или сп ек тр оф отом етр .

III. О т б о р  п р обы  в о зд у х а

7. О тбор  пробы  в озд у х а  п р ои з в од и тся  в га зов ы е  пипетки в м ести м остью  
I л, из к отор ы х  предварительно эв а к у и р у ется  в озд у х .

IV* О писание определения

8. Г а зов у ю  пипетку с ан али зи руем ой  п р о б о й  в о з д у х а  п р и соед и н яю т к на­
гретой  до  тем пературы  900° ква р ц евой  тр у б к е , пом ещ ен н ой  в печь М а р са . К  
св о б о д н о м у  концу кварцевой  тр у б к и  п р и соед и н я ю т д в а  погл оти тел ьн ы х п р и б о ­
ра, в к отор ы е  предварительно н ал и ва ю т  п о  4  мл дисти л ли рован н ой  воды . 
К  отводн ой  тр у б к е  п оследн его п р и бор а  п р и соед и н я ю т аспирационное у ст р о й ­
ство-. П осл е  то г о  как все  части  у ста н ов к и  соеди н ен ы , отк р ы в а ю т  заж и м ы . П е р ­
вым отк р ы в аю т заж им  к асп и р а тор у , за тем  за ж и м , н аходящ и й ся  м еж д у  г а з о ­
вой пипеткой и кварцевой  тр у б к ой  и, наконец , п оследн и м  п р и отк р ы ва ю т в х о д ­
ное отверсти е  газов ой  пипетки. Ч ерез си сте м у  п р отя ги ва ю т  ш естикратны й объ ем  
в озду ха  в течение 1 ч.

В п р оц ессе  аспнрирования в о зд у х а  кон ец  кварц евой  тр у б к и  врем я  о т  вре­
мени в тя ги ва ю т  в зон у  накала для  в озгон к и  к он д ен си р у ю щ егося  на х ол од н ой  
поверхн ости  тр у бк и  тв ер д ого  ок си ф тор и да  крем ния. П осл е  сож ж ен и я  п р обы  
поглотительны е п р и бор ы  отсоед и н я ю т и со д е р ж и м о е  и х  отд ел ьн о перел и ваю т в- 
мерны е цилиндры  ем к ость ю  10 мл.

Д линны е тр у бки  поглоти тел ьн ы х п р и б ор ов  оп ол аски в аю т горячей  в од ой  
д ва ж д ы  п о  2 мл. П ром ы вн ы е в од ы  п р и соед и н я ю т к о сн о в н о м у  р а ств ор у  и 
объ ем  р а ств ор ов  в цилиндрах д о в о д я т  д и сти л ли рован н ой  в о д о й  д о  8 мл. Д л я  
анализа о т б и р а ю т  п о  4 мл р а ств ор а  в колори м етр и чески е п роби рки , приливаю т 
по 0,1 мл м ол и бда та  ам мония, в зб а л ты в а ю т  и о ст а в л я ю т  на 5 мин. З атем  в н о ­
сят  по 1 мл р а ств ор а  винной к и сл оты  и п о  0,1 мл р а ств ор а  а ск ор би н ов ой  ки­
слоты . П осл е  внесения к а ж д о го  реакти ва р а ств ор ы  в збал ты в аю т . П о  и стече­
нии 20 мин ф ото  м и гри рую т в к ю вета х  с  толщ и н ой  сл оя  1 см  при длине волны  
600 нм по сравнению  с  кон тролем , к отор ы й  г о т о в я т  одн оврем ен н о и аналогично 
пробам . С одерж ан и е в ан али зи руем ом  о б ъ е м е  оп р ед ел я ю т по предварительно- 
п остроен н ом у  кал и бр овочн ом у  граф и ку. Д л я  п остроен и я  к ал и бр овочн ого  гр а ­
фика готов я т  ш калу ста н д а р тов  со гл а сн о  табл . 102.
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Ш кала ста н д а р тов
Т а б л  и ц а №

№  стан д ар та
С тан дартн ы й  
р а ств ор  №  2, 

мл

Д и сти л л и р о­
ванная в од а , 

мл

С од ер ж ан и е
кремния,

м кг

С оотв етств у ет  
содер ж ан и ю  
ф тора, мкг

1 0 4 0 0
2 0,05 3,95 0,5 1,-1
3 0,1 3,9 1,0 2,7
4 0,2 3 ,8 2,0 5,4
5 0,4 3,6 4,0 0,4
6 0,8 3,2 8,0 0,8

В се проби рки  ш кал ы  о б р а б а т ы в а ю т  аналогично п р оба м , и зм ер яю т оптине­
к ую  п л отн ость  и с т р о я т  граф ик. Ш ка л ой  ста н д а р тов  м ож н о  пол ьзоваться  л 

для ви зуа л ьн ого  определения , ее г о т о в я т  в кол ори м етр и чески х  п роби рках  о д ­
новрем енно с  п робам и .

Д л я  проверки  чи стоты  реакти вов , аппаратуры  и л а б ор а тор н ого  в озду ха  про- 
з в о д я т  «х о л о с т о е »  определение.

К он ц ен трац и ю  ф тор ор га н и чески х  соединений  в м г /м 3 в озду ха  X вы числяю т 
по ф ор м ул е:

У -  G V ' K  
х ~  W n  ’

Iде G — кол и чество  ф тор а , н ай ден н ое в ан али зи руем ом  о б ъ ем е  пробы , мкг;
Vi —  общ и й  о б ъ ем  п р обы , мл;
V —  о б ъ ем  п р обы , взяты й  д л я  анализа, мл;

V 20 —  об ъ ем  в о зд у х а , взяты й  для анализа и приведенный к стандартны м  
у сл ови я м  по ф ор м ул е (см . п р и л ож ен и е ), л.

К оэф ф ициент К  пересчета  ф тор а  на ф тор орган и чески е соединения вы числя­
ю т  по сл едую щ ей  ф ор м ул е:

/<==
М

л 1 9 ’

где М —  молекулярны й в ес ор ган и ч еск ого  соединения ; 
п -  - число а том ов  ф тор а  в  м олекуле;
19 —  п л отн ость  ф тора.
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ 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



55 _ Вата £5

Вата Силикагель

Рис. 5. Трубка стеклянная гофр и реви иная

Рис. 6. Погло­
тительный при­
бор Я воровской

2
J

Рис. 7. Схема отбора проб воздуха 
на тетраэтилсвинец

Рис. 8. Микроприбор для перегонки трихлорсилана



rs
o

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



ПРИЛОЖЕНИЕ 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 

(2 7 3 + 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.

ПРИЛОЖЕНИЕ 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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