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.ЖСЩИЧЕСЯШВ УКАЗАНИЯ
ПО ПОШРССРАФИЧЕСКШУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ СУРЬМЫ В 

ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗСВЫ*

Si М -  121,76

Серебристо-белый металл с „яльяым блеском, илотность 6,68, 
Тцд 630°, Тадщ 1625°С, медленно р«отворяетоя в оерной н оолшой 
кислотах.

М  2°3
Трехокиоь оурьмы. 656°, Т, ш 142б°С, хорошо раотворяет- 

оя в соляной кислоте, плохо в серной и 'азотной.

5̂ 2%

Пятяокись сурьмы. Устойчива до 357°С, при более высоких 
температурах разлагается до S^2®4* Растворяется в водных паот- 
ворах щелочей о образованием солей оурьмяной кислоты.

I .  Характеристика метода

Метод А. Определение основано на восстановления йеной с„рь- 
кы на ртутно-капельном Электроде на фона 3 Н раствора согчной

к Метод А -  для ан лиза сурьмы в воздухе при пайке.
Метод В -  для определения сурьмы в черной металлургии.



9 i

кяолотн ща потенциале вооотановленяя пика оурьмн (а 25 6. 
п отношению к насыщенному коломвльноыу электроду.

Отбор проб проводятоя о концентрированием на фильтр.
Метод Б. Определение основано на восстановлении ионов оурь- 

м) нг ртутяо-кагэльвом электроде на фоне 2 Н раствора поляной 
колоты при потенциале восотановления пива оурьмн -0Д5£ 
пс отношению к донной ртути.

Отбор проб проводится о концентрированием на фяль:р.
Предал намерения сурьмы -  0,1 мкг/мл /метод А/, 0,00 мл г/мл 

/м ?од Б/.
Предел яамереняя в воздухе -  0,08 мг/м3 /метод А/, 0,015мг/м9 

/м 'од Б/ при отборе 30 л воздуха.
Диапазон измеряемых концентраций -  0,08-0,8 мг/м0 /метод А/, 

0,0Т5-0,05 мг/мэ /метод Б/.
Определению оурьмн не мешают олово, никель, цинк, овивец. 

/метод А/.
Определению сурьмы не мешают в соотношениях: желеао АЗ/

800и : 1{ марганец 1000 : I; хром I s Ij никель 50 : I /метод Б/.
Граница суммарной погрешности измерения оурьмн в воздухе 

ве . «вытает +15£.
Предельно допустимая концентрация оурьмн в воздухе 0,5 мг/м3, 

тре: алеНтннх окислов /в переорете на сурьму/ -  I мг/м3, пятява- 
дьнтных окислов /в переодето на оурьму/ -  2 мгД 3.

is. Реактивн и растворе

урьма металлнчеокая,



Основной риствор с содержанием I mi а л  сурьмы готовят раь.~
) яем 0,1 г pocTupTOh оурьмы в 5-10 мл каяцеитррованноЙ сви
ной кислота при нагревании. По охлаждение раствор разбавлгтт 
00-60 мл води и вновь охлаждают, переносят в мерную колбу на 
100 мл и доливают до метки водой, тщательно перемешивают. Рас >ор 
устойчив и течение 5 месяцев.

Стандартные растворы о содержанием 100 мкг/мл, ТО шст/ил го

товят соответствуют. :м разбавлением .3 Н иди 2 Н растворами.

Кислота серная, х. . ,  ГОСТ 4204-77, концентрированная, раз
бавленная 1:1

Кислоте соляная, х . ' . , ГОСТ 3118-77, 3 Н и 2 II рп твори.
Кислота г. жорбиновав.
Гидразин солянокислый, ч .д .в .,  ГОСТ 22159-79.
Аммоний ванадиевокислый, ч .д .а . , ГОСТ 9336-75.
Ртуть азотнокислая, закнсная, ч .д .а ..  ГОСТ 4521-78.

Ртуть металлическая, очищенная, ГОСТ 4658-49.
Цинк гранулированный.
Водя бияястилтироваяная. Реактивы следует го.звять нм 6 к  н :- 

тиллированной воде.
Азот газообразный, ГОСТ 9293-74, очищенный от кислорода. 

Очистка азота от кяолорода

Азот пропускают через склянку, содержащую раствор двухш ент- 
ного ванадил, находящегося над гранулами амальгамйр ванного iuu"<*s. 

Роотвор двухвалентного ванадия готовят следующим образом: по] шок 
ванадиевокяслого аммония растворяют в 15# растворе серной хиь*отн 
до получения насыщенного раствора пятивалентного ванпдяя. В кв'4ест 
ве восстановителя и' пользуют амальгаму цинка. Для со получен1 
грянули;опаяный цинк встряхивают в растворе азотнокислой закиси 
ртути, содержащем азотную кислоту, до образования блестящей аль- 
гямн шика.
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Амальгамированный цинк тщательно отбывают дистиллированной 
водой от азотной кислоты. Насыщенный раствор пятивалентного ва
надия встряхивают с амальгамой цинка до фиолатолй окраокл двух
валентного ванадия, рвотвор уотойчив в тачание 1,5-2 меояцев. 

Фильтры АФА ВЦ-20.

3. Прибор и посуда 

Аспирационное устройство
Полярографв ПУ-1уППТ-1, о ртутно-капельным электродом о за

писью подпрограмм в пареманнотоковом режима91.
Электрод васщенянй коломвлыгай.
Электрод хлороеребршшй ЭВ1-Ш4.
Пе̂ ь муфельная.
Щипцы тигельные.
Баллов для азота, редуктор для баллона.
Плтроян для фильтров.
Электричеокая плитка.
Тигли фарфоровые.
Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вмеотамоотью 25, 50, 100 мл. 
Пипетки, П)СТ 20292-74, вместимостью I, 2, 5, 10 м...
Сталин химические, вместимостью 50. 1(Ю мл.

4. Проведение измерения 
Условия отбора проб • оздуха

Воздух со скоростью 10-15 л/мин аспирнруют через фильтр 
АФА-ВП-20, помещенный в патрон.

Для определения 1/2 ПДК сурьмы достаточно отобрать 30-50 д 
оздуха в течение 3-5 мин.

В случае применения полярогра'' т другой системы следует подоб
рать оптимальный реаям пэлярографирования.



Условяя анализа

Метод А. Фильтры г. ;ренооят в фарфоровые тигли, смачивает 
2 мд серной хиолоты /1:1/ и оаоляет при, теылература 400°С в те
чение I часе. После охлаждения золу растворяет в 10 мл концентри
рованной ооляной кнолоты, переносят в парную колбу на 25 мл г до
водят до метки водой. Дли шмшрографированяя берут 6 мл пробы и 
добавляют 4 мл воды. Раотвор Номещыет в полярографическую ячейку 
и номографирует. Кислород из раствора удаляет продуванием в те
чение 3-5 мин очиненным от него азотом.

Условия элярографированг-’ на ПУ-Т:
Начальное поляризущее нпряжение-0,1 в, окоростт развертки 

2 ыв/оек, аып'ятуда переменного тока 30 мв. период капания 3 сек, 
рем ы  3-х электродный, электрод сравнения ххорсеребряный, реглот- 
рация в "тает" режиме, демпфирование 5 х 0,1, координат оамопно- 
ца X = 2 х 100 мв/см , У «  I х 100 мв/см.

Измеряет высоту пика и по калибровочному графику находят со
держание сурьмы. Для построения калибровочного графика готов..* 
шкалу стандартов, согласно таблице2Q. Тоfльна 2D

Шкала стандартов

Номер!Стандартный раотвор о Соляная киолота,! Сйдержание стан-'содержанием 10 мкг/мл, !о Н раствор, ! сурьмы, да рта! мд ! мл I мкг/мл
I 0,1 9.9 0.1
2 0,3 9,7 0,3
3 0,5 9,5 0,5
4 0,7 9,3 0.7
5 0,9 9,1 0,9
6 1,0 9,0 Х.о

С роят график: на ось ординат наносят значент... buqotm пика 
в »/г, нп ооь абсцисс - соответствующие им величины кг щ„нт1>ацяй
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оурыаы в мкг/мл.
Метод Б. Фильтр пвревооят в фарфоровый тигель, заливают 

IO-I5 ил сивой концантрироьанных соляной и-азотной : олот /3:1/, 
rtoueuif'iDT на вдактричвокую плитку а растворяют осадок на фильтре 
при помешивании в течение 10-15 минут. Долее фильтр ог 'шают 
стеклянной палочкой, промывают бидистидлированиой водой, сливая 
промывную жидкость в тот же тг-’вль, фильтр удаляют. Раотвор упа
ривают доо’":а. Сухой оотаток растворяют ч 15 мл 2 Н раствора со
ляной киотты порциями по 5 ил. Кислород иа раотвора удаляют 
продуванием в течение 10 ыи<( очищг шым от него азотом.

Режим подярографированяя: начальное поляризующее напряжение 
-0,05 в, скорость развертки 2 мв/сек, амплитуда 4 мв, период капа
ния 3 сек, диапазон тока 5 а /I  » 100/.

Полярографии уют часть исследуемого р створа пробы. В остав
шуюся часть пробы "сбавляют стандартный раотвор сурьмы. Содержа
ние добавляемого стандарта рассчитывают на I мл п. эбы. При атом 
пик вещества должен уведичягчоя примерно в два раза.

Концентрацию сурьмы в воздухе в мг/м3 рассчитывают по фор
мула: /метод к/

X ^  /Г где

-  к-швчеотво сурьмы, найденное по калибровочному графику в 
I мл анализируемого раотвора, ыкг;

-  объем анализируемого раотвора, мл;
/£  -  объем воздуха, взятый д л анализа и приведенный к стандарт- 

ннм условиям по формуле /  i. приложение/; л.
Концентрацию сурьмы в воздухе вм долям? методом добавок 

/X в мг/ма/  пз формуле /метод Б/:
I ш • -'У •

" / 7 4 -  # /  /£ * • г*» 7 гм
таа
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у  -  кояпентрац я добавленного стандартного раствора в'-щеотва, 

икг/ил;
!j - вноота пика анализируемого раствора*, мм;
!2 - суммарная высота пика, полуденная после добавления раство

ра с известной концентрацией вещества в анализируемый 
объем, мм;

К, - объем добавленного стандартного раствора вещества, мл;
- объем анаяизируеыого раствора пробы, помещенного в ячейку,

мл;
Уу- общий объем аяалнг'руемого раствора пробы, мл;

- объем воздуха, взятый для анализа я приведенный к стандарт
ным уоловиям по формуле /ом» приложение/, л.
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Приложение I

Приведение объема воздуха к стандартным уолопшш проводят 
по оледушмей формуле:

¥ 20
¥/' * /273 + 20/ > Р
/273 + jf /  .101,33 ‘ где

f* -  Объем воадуха, отобранный для анализа, л; 
р -  барометрическое давление, хПс /101,33 кОа * 760 мм рт.от.Л 
i - температура воздуха в меоте отбора пробы, °Ci

Для удобства раочета If20 следует пользоваться таблицей 
новффициеитов /приложение 2/ .  Для пряведевхя воадуги к етаадарт- 
вым условиям надо умножить /£ на соответатвутжй жовффичиент.



й х т ж т в ш в  2
К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы

ivin приведения объема возпуха к стад г̂.ртнш условиям: те'трагура * 2 ( f ic  
ж а,2 юсфараоэ давление I0X,3S кПа /760 ш рт*с?*/

■Даюи а.£»..iflfe
1 37,33 37,86 1 98,40 l 98,93 ! 99,46 ! 100 1 ion,53 ! 101,06 ! 101,33 ! 101,86 1 102,40

~i0 I .1582 1ЛБ46 1.1709 1.Г772 I .1836 I.1839 I .1963 1.2026 1.2058 1.2X22 £2185
-26 Г. 1393 1.И56 I; 1519 I; 1561 I.1644 1.Г705 LI768 I;I83X £1862 I.X925 £1986
-22 £1212 1.1274 IiX336 I ;1396 1,1458 I; 1519 £1581 I; 1543 I .1673 £1735 1.Г795
-18 £1036 1.1097 1.Ы58 I .1218 1.1278 1.1338 1.1399 £X460 £1490 £1551 1.Х6П
-I* I.C8S6 £0926 I;0986 1.1045 I .1105 I .1X64 I ;1224 I ;1284 £1313 £1373 £1432
-10 I;C70i 1.0760 I.08I9 1.0877 Ii0936 I;Q994 I.I053 1Л1Х2 I.H4I I .1200 £1258
-6 £0540 £0699 I.06S7 I. 0714 1.0772 1.0829 1.0887 1.0945 1.0974 £1032 I ;1069
-2 1.0385 1*0442 1.0499 1.0556 I .0613 I;0669 I;Cf726 I.C784 1.08X2 £0869 1.0925
0 1.0309 1.0366 1.0423 1.0477 X.05C5 I.0591 1,0648 1.0705 1.0733 1.0789 1.0846

+2 I.0234 £0291 £0347 X.0402 1.9459 1.05X4 I.0571 1.0627 Ii0655 I. 0712 1.0767
+6 £0067 I. 0143 I. 0198 I. 025a 1.0309 1.0363 1.04X9 1.0475 1.0502 1.0557 £06X2
+10 0,9944 <"XVV4 1.0054 1.0108 1.0162 I;G2XS 1.0272 X.0326 1.0353 X.0407 1.0463
+14 0.9896 C.9860 0;99I4 0.9967 1.0027 1.0074 £0128 I. 0183 1.0209 I.C253 £03X6
+18 0.9671 0.9725 0.9778 0.9830 0.9884 0.9936 0.9989 1.0043 1.0069 £0122 £0X75
+20 0.9605 0.9658 0,9711 0.9763 0.9815 0.9868 0.9921 0.9974 1.0000 1.0053 I .0105
+22 0.9539 0,9592 0.9645 0.9696 0.9749 0.9300 0.9853 0.9906 0.9932 0.9985 1.0036
+24 0.9475 0.9527 &Э579 0,9631 0.9983 0.9735 0.3787 0.9839 0.9865 0.99Г7 0.3968+26 0.94X2 C;9464 0.9516 0.9566 0.9618 0.9669 0.S72I 0.9773 0;9799 0.985X 0.9902+28 0.9849 0*9401 0.9453 0.3503 0.9555 0.9C05 0.9657 0.9708 0.9734 0.9785 0.9836+30 0.9288 0.9339 0.9391 0.9440 0.9492 0.9542 0.9594 0.9645 0.9670 0.9723 0.9772 ~+34 0.9167 0.92X8 0.9268- 0̂ 93X8 0.9368 0.94X8 0.9468 0.9519 0.9544 0.9595 0.9644 3*+38 0.9049 0.9099 0.9149 0.9198 0.9248 0.9297 0.9347 0.9397 0.9421 0.9471 w m wvo

0.9520



Приложение 3
СПИСОК

институтов, продотавшяшх методики в дашшй оборняк

Вещество ....... - ! . аш ,ааом“ “  и га ти ' “
_ _________I  . ___________ __!............. ............ ............2 ________  ________
Аэотяотокяслый натрий Институт гигиены труда я профзаболева

ний АМН СССР, г .  Мооква
АлшшшйоргаияНеокие
соединения

Институт гигиены труда я профзаболева
ний АМН СССР, Г . Мооква

Аминазин Инотятут гигиены труда и профзаболева
ний АМН СССР, Г. Мооква

Антрацен Свердловский институт гигиены труда и 
профзаболеваний

Бромистый метах Горьковский институт гигиены труда и 
профзаболеваний

ВяшшЗутяловнй эфир Горьковский инотятут гигиены труда-и 
профзаболеваний

X, 2-Диброыпропан Горьковокяй инотятут гигиены труда и 
профзаболеваний

Дшетшлацатамид Институт кренены труда я профзаболева
ний АМН СССР, г .  Москва

о-Дихлорбонзол в 
п-Дихяорбеязол

Горьковикий институт гигиены труда и' 
профзаболеваний

2 ,3-Днхлор-1,4-нафтожшюн Харысовокяй институт гигиены.труде и 
профзаболеваний

Дяэтилзслортиофоофат Горьковокяй инотятут гигиены труда и 
профзаболеваний

Из снропилхлорформиат 
/и з  опрошлхлоркарбонат/

Горьковокяй инотятут гигиены труда и 
профзаболеваний

Кадмий Инотятут гигиены труда и профзаболева
ний АМН СССР, Г. Москва

Метшюятрофоо ВНУИГянтоко, г .  Киев



1М
_______ I_______
Иитрометан

Перхлорыетилмеркаптан

о’иыазин

!________________ 2__________ _
Горьковский институт гигиены труда и 
профзаболеваний

Горьковский инотитут гигиены труда и 
профзаболеваний

Инотитут лелезнодорожной гигиены ГСУ MII0, 
г .  Мооква

Сш.азян, пропааин, 
««травин

Горьковокг.й институт гигиены труда и 
профзаболеваний

Сурьма

Пятихлориотая оурьыа

Толуол, бутялацетат, 
бутиловый опирт

Институт гигиены труда и профзаболеваний 
АМН СССР, г .  Мооква,
Ленинградский инотитут охраны труда 

Ленинградский институт охраны труда

Инотитут гигиены труда и профзаболеваний 
АМН СССР, г .  Мооква

Трехфтористая и трех- Ленинградский инотитут гигиены труда 
хлористая оурьма я профзаболеваний
Трихлорэтилен, тетра- Горьковокий инотитут гигиены труда я 
хлорэтая, тетраброызтан профзаболеваний

Трихлорэтилен,
тетрахлорэтялен

Трикреэилфоофат и 
трикоиленилфоофат

Трихлорбэнзол.

Белорусский оанятарно-гигиеничеокай инсти
тут, г.Мяяок, Горьковокий инотитут гигиены 
труда я профзаболеваний
Ленинградский инотитут гигиены труда я 
профзаболеваний
Горьковокий инотитут гигиены труда я 
профзаболеваний

к-Хлорфеншшзоцианат и Горьковокий инотитут гигиены труда и
я-хл орфеяилнз оциана т профзаболеваний
Хлорбензол и 
бромбэнзол
Йюраягядрид тр‘ихлор- 
укоусной кислоты

Горьковокий институт гигиены труда я 
профзаболеваний
Горьковокий инотитут гигиены труда *  
профзаболеваний

Цяанурхяорад Горьковокий инотитут гигиены труда я
профзаболеваний

J^ i« -W -» ,C a ,8 3 r .  ЭЦ. 1593 , _йр,_ш си
Т«пмр*$«* Нцшвхврогм Здааоохршмш СССР,

МУ 2763-83

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293778/4293778698.htm

