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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ФОТОМЕТРИЧЕСКОМУ ОПВДВЛЕНИЮ 1-ОКСИЭТИЩ Д  Щ Ш З Ф ОН О В О Й  
КИСЛОТЫ, ТРИНАТРИЕВОЙ СОЛИ ОКСИЭГИДЩЩДИ&ОСФОНОВОЙ кислоты и  

НШ ИП ОТРШ ТИЛ ЕЭ М С Ф ОН С В ОЙ КИСЛОТЫ В  ВОЗДУХЕ
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М « 206,08

1-Окоиэтилидендифосфоновая кислота - белый кристаллический поро­

шок, Хорошо растворимый в воде, растворим в этиловом и метилов..л 

спирте, гигроскопичен.

Агрегатное состояние - аэрозоль.
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BHgO М -> 362,06

Тринатриевая соль оксиэтилидеядкфосфоновой кислоты - белый ыелно- 

кр..сталлнческий порошок, хорошо растворимый в в^де» нерастворимый 

в этиловом и изопропиловом спирте, уксусной кислоте.

Агрегатное состояние - аэрозоль.



о н

н о
^ p - C H j , - / /

х СН2CHg - Р
s ^
О 0H

CH2 - P " 0H
I 4
0 OH

HO X  II

c

N M - 299,06

Нитролотриые тдленфосфоновая кислота - бесцветный или слегка зеле­

новатый кристаллический порошок, хорошо растворимый в воде, кисло­

тах, щелочах, нерастворимый В органических растворителях, гигро­

скопичен.

Агрегатное состояние - аэрозоль.

I. Определение ооновано на образования комплексов производ­

ных фосфоновой кислоты о ионами железа, взятыми в избытке. Неовя- 

завшиеоя в комплекс ионы железа определяет фотометрически о суль- 

фосалициловой кислотой при pH 4.

. Пре, .ел обнаружения вещеотв - 20 мкг в анализируемом 

объеме пробы.

3. Предел обнаружения в воздухе - I мг/ма (ори отборе 100 л 

воздуха).

4. Погрешность определения - б£.

5. Диапазон измеряемых концентраций вещеотв в воздухе I мг/м9 

- 8 мг/м®.

6. Определение мешает ионы алюминия и железа при содержании

больше 5 'кг в пробе.

7. Ориентировочный безопасный уровень воздействия оксизтилен- 

дифосфояовой и нитрилотриметиленфосфоновой кислот 2. мг/м®, трияат-

риевой юли оксизтилендифоофоновой кислоты - 5 мг/м3.

I. Общая часть



191

П. Реактивы и аппаратура

ь. Применяемые реактивы а раство'ч.

I-Окоаэтилвденфосфоновая кислота, ТУ 6-09-713-76, ч.

Тринатриевая водь оксиэтилиденфосфоновой кислоты, Т '  
6-09-4013-75, ч.

Ннтрилотоиметилфосфоновая -чолота, 1, 6-09-14-2048-80, ч.

Стандартный раствор Л I с содержанием веществ I ыг/шг. 

Готовят растворением 100 мг вещества в дистиллированной воде в 

мерной колбе на 100 мл.

Стандартный раствор Л 2, содержащий 200 ыкг/мл. Готовят 

соответствующим разбавлением водой раствора Л I. Раствор устой­

чив в течение 1 месяца.

Аммиак, ГОСТ 3760-79, х.ч. водный раствор 1:1.

буферный раствор pH 4,0. Готовят нейтрализацией раствора 

уксусной кислоты раствором аммиака до pH 4,0. Раствор устойчив 

в течение 5 дней.

Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72.

Кв а с ц ы  железоаммонийные, ГОСТ 4205-77, х.ч.

Кислота уксусная, ГОСТ 61-75, х.ч. 0.SA р-р.

Кислота серна:, ГОСТ 4204-77 х.ч., 0,8£.

Раствор железа /Ш/ о содержанием мг/мл. Готовят следу­

ющим образом: 8,635 г железоаммонийных квасцов растворяют в 

500 мл раствора серной кислоты, доводят объем вбдой до I л и 

переыешивпчт. Соответствующим разбавлением водой готовят раст­

вор о содержанием 0,25 мг/мя железа Д / .  Раотвор уотойчхв в 

течение одного месяца.

Кислота сулвфосаляциловая, ГОСТ 4478-78, ч., 0,5М раотвор. 

Готовят растворением 10,911 г кислоты в 100 мл воды. Раствор 

устойчив в ечение одного месяца.
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9. Применяемые посуда и приборы.

Аспирационное устройство.

Зо р о ш ш  стеклянные, ГОСТ 8613-74.

Колбы мер ые, ГОСТ х770-74, вместимостью 100 мл.

Пипетки, ГОСТ 20292-74, вместимостью 1,2,5 и 10 мл.

Пробирки колориметрические о притертой пробкой высотой 

I w  мм и внутренним диаметром 15 ш .

Фильтры АФА-ХА-20.

Филътродержг-ели.

Фотоэлектроколориметр.

Ш. Отбор пробы воздуха

10. Зоздух о  скоростью 10 л/мин аспприруют через фильтр.

Для определения концентрации I-оксизтилендисфоновой я нитрилотря- 
метиленфосфоновой кислот на уровне 1/2 ОБУВ следует отобрать 100л, 

-тр: .натриевой соли окснэтялиденфосфоповой кислоты 40 л  воздуха. 

Фильтр сладывают вчетверо к : ранят в закрытом стеклянном оосуде* 

Срок хранения неограничен.

U .  Описание определения

11. Фильтр помещают в воронцу я тщательно промывают двумя 

порциями воды по 5  мл каждая. Фильтрат собирают в пробирку Я до­

водят водой ди 10 мл. 2 мл полученного раствора помещают в пробир­

ку, прибавляют 0,5 мл буферного раствора, 0,25 мл раствора железа, 

доводят объем раствора водой до 4,5 мл, прибавляют 0,5 мл раство­

ра сульфо' олициловой кислоты и  перемешивает. Одновременно и ана­

логично готовят контрольный раствор. Оптическую шютнооть раство­

ров измеряют через 10 мин в кювете о толщиной слоя 10 мм при дли­

не волны 490 нм по воде. Из величины оптической плотности контро­

льного растьэра вычитают оптическую плотность анализируемого раст­

вора. Содержание веществ i зтанавливают по предварительно постро­

енному градуировочному графику.



Для построения градуировочного : _афика готовят шкалу стандар­

тов согласно табл. 36.

Таблица ^

Шкала стандартов

номер
стандарта

Стандартный 
раствор £ 2,мл

Вода, мл Содержание опре­
деляемого вещества 

мкг

I 0 2,0 0
2 о д Х.9 20
3 0,2 1 Д 40
4 0,4 1.6 80
5 0,6 1,4 120
6 0,8 1,2 160

Все пробирки шкалы обрабатывается аналоги .ю пробам. Оптическую 

плотность стандартных растворов измеряют по о ' .оценив к воде, так 

хе как и анализируемый раствор. Из величины оптической плот эсти 

стандарта # I вычитают значения оптической плотности последующих 

стандартов. По полученным данным стро: градуировочный график.

Концентрацию веществ в мг/м3 ( I )  вычисляют по формуле;

V A i >
где

Q  - количество вещества, кайделное в анализируемом объеме пробы,

икг.

о б м й  объем пробы, мл.

V’-  объем пробы, взятый для анализа, мл.

объем вс-'духа, л, взятый для анализа н приведенный к с .ап- 

дар.дым условиям по формуле (ом.приложение 1).



Приложение I

Пров' девав объема воздуха к стандартным условиям проводят 

во оледувдей формуле:

V20 yt.t272_t.g0) 1 . 1 _____  ,
(273 + t ) * 101,33

1*0

V± - объем воздуха, отобранный для анализа, д 
Р - барометрическое давденке, хПа (101,33 хПа ■ 760 т рт.от) 
i - температура воздуха в меота отбора пробы, *С

Для удобства расчета V %о следует пользоваться таблицей 
коэффициентов (приложение 2). Для приведения эовдуха к стандарт^ 

нм условиям надо умножить Vt на соответотвупцлй жозффяциент.



Приложение 2

К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы

для приведения объема воздуха х стандартный условиям: температура +20°С я  атмосферное
давление 1 0 1 ,3 3  нПа

Давление Р , кПа
9т 9 7 ,3 3 9 7 ,8 6 9 8 ,4 9 8 ,9 3 9 9 ,4 6 100 1 0 0 ,5 3 1 0 1 ,0 6 1 0 1 ,3 3 1 0 1 ,8 6 1 0 2 ,4 0

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

-  26 1 ,1 3 9 3 1 ,1 4 5 6 1 ,1 5 1 9 1 ,1581 1 ,1 6 4 4 1 ,1 7 0 5 1 ,1 7 6 8 1 ,1 8 3 1 1 ,1 8 6 2 1 ,1 9 2 5 1 ,1 9 8 6

- 2 2 1 ,1 2 1 2 1 ,1 2 7 4 1 ,1 3 3 6 1 ,1 3 9 6 1 ,1 4 5 8 1 ,1 5 1 9 1 ,1 5 8 1 1 ,1 6 4 3 1 ,1 6 7 3 1 ,1 7 3 5 1 ,1 7 9 5

- 1 8 1 ,1 0 3 6 1 ,1 0 9 7 1 ,1 1 5 8 1 ,1 2 1 8 1 ,1 2 7 8 1 J3 3 8 1 ,1 3 9 9 1 ,1 4 6 0 1 ,1 4 9 0 1 ,1 5 5 1 1 ,1 6 1 1

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

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

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

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

0 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 6 1 ,0 4 2 3 1 ,0477 1 ,0 5 3 5 1 ,0 5 9 1 1 ,0 6 4 8 1 ,0 7 0 5 1 ,0 7 3 3 1 ,0 7 8 9 1 ,0 8 4 6

+ 2 1 ,0 2 3 4 1 ,0 2 9 1 1 ,0 3 4 7 1 ,0 4 0 2 1 ,0 4 5 9 1 ,0 5 1 4 1 ,0 5 7 1 1 ,0 6 2 7 1 ,0 6 5 5 1 ,0 7 1 2 1 ,0 7 6 7

*  6 1 ,0 0 8 7 1 ,0 1 4 3 1 ,0 1 9 8 1 ,0 2 5 3 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 3 1 ,0 4 1 9 1 ,0 4 7 5 1 ,0 5 0 2 1 ,0 5 5 7 1 ,0 6 1 2

+10 0 ,9 9 4 4 0 ,9 9 9 9 1 ,0 0 5 4 1 ,0 1 0 8 1 ,0 1 6 2 1 ,0 2 1 6 1 ,0 2 7 2 1 ,0 3 2 6 1 ,0 3 5 3 1 ,0 4 0 7 1 ,0 4 6 2

•*-14 0 ,9 8 0 6 0 ,9 8 6 0 0 ,9 9 1 4 0 ,9 9 6 7 1 ,0 0 2 1 1 ,0 0 7 4 1 ,0 1 2 8 1 ,0 1 8 3 1 ,0 2 0 9 1 ,0 2 6 3 1 ,0 3 1 6

+18 0 ,9 6 7 1 0 ,9 0 2 8 0 ,977В 0 ,9 8 3 0 0 ,9 8 8 4 0 ,9 9 3 6 0 ,9 9 8 9 1 ,0 0 4 3 1 ,0 0 6 9 1 ,0 1 2 2 1 ,0 1 7 5



Давление Р. кПа
с : 97,33 97,86 98,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 т01,86 102,40

+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9763 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0053 1,0105

4-22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985 1,0036

4-24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9735 0,9787 0,9839 0,9865 0,9917 0,9968

+26 0,9412 0,9464 0,9516 0,9566 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9851 0,9902

+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9555 0,9605 0,9657 0,9708 0,9734 0,9785 0,9836

+30 0,9288 0,9339 0,9391 0,9440 0,9482 0,9542 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723 0,9772

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,93X8 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595 0,9644

+3 8 0,9049 0,9099 0,9149 0 , 9 1 % 0,9248 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471 0,9520

»•
•О
О



Приложение 3

Рисунки к сборнику Л 18 "Методические указания но методам 

определения вредных веществ в воздухе".

Рио.1 Стеклянная трубка с пористой пластинкой.

Рио.2 Схема динамического диффузионного дозатора:

1 - сатуратор.

2 - трок.шк - капилляр.

3 - капиллярная колонка.

4 - сборник.

Ряс.З Концентрационная трубка:

1 - стеклянная сетка, впаянная в трубку.

2 - стекловата.

3 - адсорбент.

Рио.4 Патрон плексигласовый для отбора проб воздуха:

1 - штуцер.

2 - ниппель 

3, 5 - кольцо

4 - фильтр

Рис.5 Схема установки для отбора пробы воздуха:

1 - сорбционная трубка

2 - перфорированная перегородка с отверстиями d -0,8мм.

3 - Г - образная стеклянная переходная трубка.

4 - поглотительные сосуды Рихтера.

5 - резиновые муфты.



Рис. I. Стеклянная трубка о аористов пластинной 
для отбора проб воздуха
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Pat 2 . Схема динамачаокого диффузионного дозатора,



ш

Р и с.З . Концентрационная трубка
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Fao. 4 Патрон авежсяглаоошк 
дня отбора проб воздуха,



226

Рио. 5. Схема установки для отбора пробы воздуха
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Приложение 4

ПЕРСТЕНЬ

учреждений, представивших методические указания в дятмА 
сборник

А Методические указания Учреждение, представивтс е 
методическое указание

I Методические уазания по газохрома'. j— Белорусский санитарно- 
графическому определению бальзама гигиенический институт 
лесного А" в воздухе

2 Методические указания по методам 
определения вервама в воздухе

Киевский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

3 Методические указания по газохрома- Горьковск- НИИ гигиены 
тографическому определению гекса- труда и профзаболеваний 
хлорбензола в воздухе

4 Методические указания по газохромахо- 
графическому определению гексафторида 
серы в воздухе

НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний Акаде­
мии медицинских наук 
СССР

5 Методические указания по хроматогра- Г о р С С  г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский Л Ш  
графическому определению 2,3-д.хлор- гигиены 
пропена в воздухе

7 Методические указания по газохромато- Горьковский НИИ гигиены 
графическому определению дихлорэтана, труда я профзаболевание 
псеадокумола, моно- и дихлорыетил- 
псевдокумола в воздухе

8

9

Методические указания по газгтромато- Институт биойизики 
графическому определению изооутилово- Минздрава СССР.г. Москв 
го спирта в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическоку определению изомеров 
хлортолуола в воздухе

НИИ гигиены труд« и 
профзаболевании Акаде­
мии медицинск- : наук 
СССР

10 Методические указания по газохрома- Ярославский НИИ 
тографическому определению метил- мопмеров для СК 
трет-бутилового эдира в воздухе

II Методические указания по газохромато- Белорусский саниташо- 
графическому определению метилтолуи- г и т  отческий институт 
лата, динила я диметилтерефталата в 
воздухе
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13

14

15

16

I?

18

19

20

21

22

23

228

Методические указания по газохромато- 
графг'.ескоцу определению метшпренил- 
диметоксисилана в воздухе

Методические указания по гаэохромато-. 
графическому определешоо моно-нитро- 
нафилина и изомеров 1,5 и 1,8 - 
динитроаафталина в воздухе

Методические указания по хроматогра­
фическому определению пиридона и 
нитропиридона в воздухе

Методические указания по газохрома­
тографическому определению пропионо- 
вого альдегида в воздухе

Методические указания по методам 
определения ФДН в воздухе

СЭС г.Данков

НИИ гигиены т р р а  и 
профзаболеваний Акаде­
мии медицинских наук 
CCQP

ВНИИ яефтехиш, 
г.Ленинграда

Киевский НИИ гигиены 
труда к профзаболева-

Методические указания по газохромато- 
графическому определению фосфорорга- 
нических пестицидов (карбофос, мета- 
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Методические увяяяняя до газохромато- 
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Методические указания по газохромато- 
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грефическоцу определению циодрина в 
воздухе

в н ш ш т о к с

Узбекский НИИ санита­
рии, гигиены и проф­
заболеваний

Научно-производственное 
объединение "ШИРИТ"

Киевский НИИ гигиены

ВНИИГИНТОКС

Методические указания по газохромато- 
графичежому определению эдихдоргидрв- 
ыа (ЗХГ) в воздухе

Методические указания по спектрографи­
ческому определению алюминия, ванадия, 
кремния, лития, меди, никеля, олова, 
сурыг , титана, хрома, цинка я их не­
органических соединений в вовдухе

Ростовский медицин­
ский институт

Горьковский Ш И  гигие­
ны труда и профзаболе-
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Методические указания по спектрогра­
фическому определению хрома, никеля, 
кобальта, железа, марганца, алюминия, 
молибдена, меди,титана и вольфрама 
в воздухе

Методические указания по фотометриче­
скому определению алюмосиликата бария 
в воздухе
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скому определению акролеина в воздг'.е
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скому определению арсенида галлия в 
воздухе
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ческому определению ЕВК в воздухе
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скому определению бромбензантрона и 
дибромбензантрона в воздухе

Методические указания по фотометриче­
скому определению ванилина в воздухе

Институт охраны 
труда НЦСЯС Сг.Москва;

Первый Московский 
мединститут

Штаб военизированных 
горноспасательных 
частей Урала 
г. Свердловск

Первый Московский 
мединститут

Ленинградский саки- 
тарно-тагаенияеский 
мединститут

Харьковский НИИ 
гигиены труда и проф­
заболеваний

Горьковский НИИ гигие­
ны .руда и профзабо­
леваний

Методические указания по фотометриче­
скому определению гваякола в воздухе

Методические указания по фотометриче­
скому определению диалкилфталата 
в воздухе

И

НИИ гигиены труда и 
профзаболевании Акаде­
мии медицинских наук 
СССР

Методические указания по спектрофото- 
ыетряческоцу определению дилущша Ъ  
воздухе

Методические указания по фотометриче­
ском”' определению димера метилцикло- 
певтадиена г  воздухе

Рижский мединститут

~ Ш  гигиены труда и 
профзаболеваний ладе- 
мии медицинских наук 
СССР '

Методические указания по фотометри­
ческому определению 3,5-дикитро-4- 
хлорбензойной кислоты в воздухе

Методические указания по фотометри­
ческому определению метилового эфира 
ыетоксиуксусной кислоты в издухе

Подсекция "Промышлен­
но-санитарная химия"

НИИ гигиены труд., и 
профзаболевании Ака- 
демг* медицинских 
наук СССР
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Методические указания но фотометри­
ческому определению мононетакрилата 
пропиленгликоля в воздухе

Методические указания но фотоыетри- 
ческ .ду определению монохлорметил- 
лоевдокумола в воздухе

Методические указания по фотометри­
ческому определению озона в воздухе

Горьковский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

Горьковсхсий НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

Ленинградский НИИ гигие­
ны труда и профзаболе­
ваний

Методические указания по фотометриче- Харьковский НИН гигиены 
скому определению о-оксибенэилового труда и профзаболеваний 
опирта в воздухе
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соли оксиатилидендифосфоновоЙ кисло­
ты и нитрилотриметиленфосфоновой .ки­
слоты в воздухе

Методические указания по спектрофото- Свердловский НИИ гигие- 
метрическому определению пирена в вы труда и лрофзаболева 
воздухе ний

Методические указания по фотоиетри- ВНИИ антибиотиков
ческому определению рифвмпипина в
воз-ухе

Методические указания по фотометра- Саратовский мединотиту. 
ческому определению фосфивокоида раз- 
норадшсального Сс - Со и триизоаьшл- 
фоофинокоида в воздухе

Методичеокие указания по фотометра- Рижский мединститут 
.ескому определению фуразолидона в 
воздухе

Методические указания по фотометра- НИИ гигиены труда ж 
ческому определению зтилового эфира рофзаболеваннй Академий 
циануксусной кислоты в воздухе медицинских наук СССР

Методические указания по титриметри- Армянский Ш И  общей
чеоком” определению ксантогенатов в гигиены х  профзаболеваг-
воадухе ний
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