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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 1377 г.

№  1651-— 77

М ЕТО Д И ЧЕСКИ Е УКАЗАНИЯ
НА ФО ТО М ЕТРИ ЧЕСКО Е О П Р Е Д Е Л Е Н И Е  БЕН ЗО ТРИ ХЛ О РИ Д А

В ВО ЗД У ХЕ

I. О бщ ая часть

1. Определение основано на реакции взаимодействия бензотрихлорида с  
пиридином и щ елочью. О бразую щ ееся  при этом  производное глутакон ового 
альдегида конденсируется с  анилином в уксуснокислом  растворе с  обр а зова 
нием полиметинового красителя.

2. Предел обнаруж ения 3 мкг в анализируемом объ ем е раствора.
3. Предел обнаруж ения в воздухе 0,2 м г /м 3 (расчетная).
4. Определению не меш ают толуол  и хлористый бензил. М еш ает хлористый 

бензил и Ден при содерж ании 200 мкг в анализируемом объем е раствора.
5. Предельно допустимая концентрация бензотрихлорида в воздухе  

0,2 м г /м 3.
И. Реактивы и аппаратура

6. Применяемые реактивы и растворы .
Бензотрихлорид, М Р Т У  6-09-2554— 65, температура кипения 214°С.
Стандартный раствор №  1 готовя т  следую щ им обр а зом , В мерную к ол бу  

вместимостью  25 мл вносят 10 мл ацетона и взвеш ивают, добавляю т 1— 2 кап
ли бензотрихлорида и вторично взвеш ивают. О бъем  д овод ят  до метки ацетоном. 
По разности м еж ду второй  и первой м ассой  определяю т навеску бензотрихло
рида и вычисляют содерж ание его в 1 мл раствора. Р аствор  устойчив в тече
ние месяца.

Стандартный раствор №  2, содерж ащ ий 10 м к г /м л  бензотрихлорида, г о 
товят в день анализа соответствую щ и м  разбавлением ацетоном раствора №  1.

Ацетон, ГО С Т 2603— 71, х.ч.
Пиридин, ГО С Т  2747— 44, очищенный.
Пиридин предварительно испытывают на чистоту. Для* этого  к 2 мл аце

тона прибавляют 3 мл реакционного раствора, 0,5 мл 5% -н ого  раствора едко
го натра, взбалты ваю т и помещ аю т на 5 .  м и к -В ; н агретую  д о  70°С в одян ую  
баню. П о охлаж дении добавляю т 0,5 мл ледяной уксусной  кислоты, 2 капли 
анилина. При наличии ж елто-оран ж евой  окраски пиридин очищ аю т сл ед ую 
щим образом : на 100 мл пиридина берут 6— 7 г щелочи и кипятят в течение 
i ч с обратным холодильником. Пиридин перегоняют, предварительно добавив 
на каж дые 100 мл 3 — ■4 г щелочи, отби раю т фракцию, кипящ ую при 115—  
116РС. Хранят в темном месте. В том  случае, если контрольная проба окра
шивается в ж елто-оранж евы й цвет, пиридин вновь перегоняют.

Натр едкий, ГО С Т 4328— 66, 5% -н ы й  раствор.
Реактивный раствор. С меш иваю т 20 мл пиридина с  50 мл дистиллирован-! 

ной воды.
Силикагель марки AC M , зернение 0,25— 0,5 мм, промы ваю т дистиллирован

ной водой до отрицательной реакции на хлор- и сульфат-ионы, вы суш иваю т 
и активируют нагреванием при 400°С в течение 1 ч.

Уксусная кислота, ГО СТ 61— 75, 98% -ны й раствор#
Анилин, ГОСТ 5819—70., перегнанный, температура кипения 184,4°С.
7. Применяемые посуда и приборы.
Аспирационное устройство.



С пектрофотометр или. ф отоэлектроколориметр.
Поглотительный прибор Я воровской  (рис. 6 ).
П робирки колориметрические плоскодонны е из бесцветного стекла, высотой 

120 мм, внутренним диаметром 15 мм.
Пипетки, ГО С Т  20292— 74, вм естим остью  1 и 5 мл с  делениями на 0,01 

и 0,1 мл.
К олбы  мерные, ГО С Т 1770— 74, вместим остью  25 и 50 мл,

III. О тбор  пробы  воздуха

8. В оздух  со  скоростью  5 л /м и н  аспирируют через поглотительный прибор 
Я воровской  с 2 г  силикагеля. При этом  силикагель током  воздуха приводится 
в состояние псевдоож иж ения (кипения). Д ля определения % П Д К  следует 
отобрать 75 л воздуха.

IV . Описание определения

9. Силикагель переносят в небольш ой стакан и обрабаты ваю т 2 . раза 
5 мл ацетона при перемешивания стеклянной палочкой в течение 5 мин. П осле 
каж дой  обработки  ацетон сливаю т и измеряю т общ ий объем , 2 мл ацетонового 
раствора пробы  переносят в колориметрическую пробирку, прибавляют 3 мл 
реактивного раствора, 0,5 мл 5 % -н ого  раствора едкого натра, взбалтывают и 
помещ ают на 5 мин в нагретую  д о  70°С  водян ую  баню. П о охлаждении д оба в 
ляю т 0,5 мл ледяной уксусной кислоты, 2 капли анилцна и взбалтывают. Через 
15 мин ф отом етрирую т при 485— 495 нм в кю вете с  толщ иной слоя 1 см по 
сравнению с  контролем, которы й готовят одновременно и аналогично про
бам.

Содерж ание бензотрихлорида в анализируемом объем е определяют по 
предварительно построенному калибровочном у графику.

Для построения калибровочного графика готовя т шкалу стандартов соглас
но табл. 48.

Т а б .д=ица 48
Ш кала стандартов

№  стандарта
Стандартный

раствор
бензотрихлорида 

Ns 2, мл
Ацетон, мл

Содерж ание
бензотрихлорида,

мкг

1 0 2,0 0
2 0,3 1,7 3,0
3 0,5 1,6 5,0
4 0,7 1,3 7,0
5 1,0 1,0 10,0
6 1,5 0,5 1б;о
7 2,0 — 20,0

В се пробирки шкалы обрабаты ваю т аналогично пробам, измеряют оптиче
скую  плотность и строят график. Ш калой стандартов мож но пользоваться и 
для визуального определения. В этом  случае ее готовя т  в колориметрических 
пробирках одновременно с  пробами. Ш кала устойчива в течение 3 ч.

Концентрацию бензотрихлорида в м г /м 3 воздуха X  вычисляют по ф ор
муле;

у  ОУх 
W zо *

где О —  количество бензотрихлорида, найденное в определяемом объеме про
бы, мкг;

V\ —  объем  всей пробы , мл;

7* 99



V —  о б ъ е м  п р о б ы , в зя ты й  д л я -а н а л и за , м л ;
У2 0  —  о б ъ е м  в о з д у х а , о то б р а н н ы й  д л я  ан а л и за , п ри веден н ы й  к  ста н д а р тн ы м  

у сл о в и я м  п о ф ор м у л е  (см . п р и л о ж е н и е ), л .

«  Л Л



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



55 _ Вата £5

Вата Силикагель

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



ПРИЛОЖЕНИЕ 2

Расчет концентрации вредного вещ ества 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
(2 7 3 + 2 0 ) 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

ОD

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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