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УТВЕРЖДАЮ

Заместитель Тлавного государствен

ного

'£ /' I98J* г,

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО «ОТОЫгГРИЧЕСКСМ: ОПРЕДЕЛЕНИЮ ЭГИЛОВОх О э ф и р а  п и а н у к с у с н о й  

К Ж Л О Т Ы  в ВОЗДУХЕ

ЭТидовнй эфир оиануксусной кислоты - бг лцветная жидкость, плот

ность 1,063 при 20°, т.кип. 206°С, в воде не растворим, хорошо 

растворим в этаноле, эфире, хлороформе.

Агрегатное состояние -  пары.

1. Определение основано на взг оюдействии этилового эфи^а 

цнануксусной кислоты о хлоранилом с образованием о к р а и н н о г о  про

дукта в  присутствии аммиака.

2. Предел обнаружения - 4 мкг в  анализируемом объеме пробы.

3. Предел обнаружения в воздухе Я I мг/мэ (при отборе 10 л 

воздуха).

4. Погрешность определения -  20?.

5. Диапазон измеряемых концентраций 1-25 мг/м3.

6. Определению не мешает -  метиловый спирт, уксусная кислота, 

у  зусный ангидрид и метиловый эфир метоксиуксупной кислоты.

7. Ориентировочный безопасный уровень воздействия - 2 м./м3.

С//- СН2 -  С ^
О

М * ИЗ.13

I. Общая часть
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П. Реантивы и аппаратура

8. Применяемые реактивы и растворы.

Этиловый эфир цианунсусной кислота, перегнанный, т.кип. 206°С.

С т а м а р т н ы й  раствор этилового эфира цианувоусвой кислоты I. 

Готовят раотворением 1-2 капель вещеотва в этиловом спирте в мерной 

нолбе на 25 ил. Раотвор уотойчлв в течение месяца.

Стандартный раствор Й2 о содержанием 100 мнг/ыл вещеотва. 

Готовят соответствующим разбавлением стандартного раствора й  I 

этиловым спиртом. Раотвор уотойчив в течение двух недель.

Хлораяил, ТУ 6-Q9-I5-70, ч. ( насыщенный раотвор в  этаноле 

(5-7 иг в  10 мл этанола).

Спирт этиловый, ГОСТ 5963-67, 9б£ раотвор.

Аммиак, ГОСТ 3760-79, ч.д.а., 25*. раотвор.

9. Применяемая пооуда и приборы.

Аспирационное уотройотво.

Фс эеден'-роколориметр.

Поглотительные сосуды о порнотой ш ш о т и н к о й  й 2.

Пробирка колориметрические аз бесцветного отекла.

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместдмоотью 50 а  100 ми.

Пипетки, ГОСТ 20292-74, вмеотимоотьв 2 И 5  мл.

Ш. Отбор пробы воздуха

10. Воздух оо окоростью 0,5 л/млн аопдуируют при охлаждении 

через два последовательно соединенных поглотительных оооуда о по- 

ряотой пластинной, содержащих по 5 мл этилового спирта.

Для определения 1/2 ОБУВ необходимо отобрать 10 л  воздуха.

Отобранные пробы сохраняются в холодильнике в течение

двух оут.я.
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17. Описание определения

И .  Содержимое обоих поглотительных сосудов сливают вместе. 

Для анализа отбирают 4 м л  жидкости и переносят в колориметриче

скую пробирку. К  раствору добавляют 0,1 м л  насыщенного раствора 

хлоранжла, 0,1 м л  раствора аммиака. Содержимое перемешивают и  

спустя 5 мин измеряют оптическую плотность в кювете о толщиной 

слоя 10 мм при длине волны 650 нм по оре'пнению с контролем, ко

торый готовят одновременно ж  аналогично пробам.

Содержание этилового эфира циануксусной кислоты определяют 

по предварительно построенному градуировочному графику. Для по

строения градуировочного графика готовят шкалу станда^:ов соглао- 
но табл.40.

Таблица 40

Шкала стандартов

Но ме р Стандартный Этиловый спирт, Содержание атилового 
стандарта раствор №  2, мл  эфира циануксусной

мл  кислоты, мк г

I 0 4,0 0

2 0,05 3, j5 5,0

3 0,1 3,9 10 0

4 0,2 3,8 20,0

5 0,4 3,6 40,0

6 0,6 3,4 60,0

7 0,8 3,2 30,0

8 1.0 3,0 100,0

Вс е пробирал шкапы обрабатывают аналогично йробам, изме

ряют оптические плотности и строят график. С т а щ щ п у д а я  икала ус

тойчива в  течение 8  часов.

Концентрацию этилового эфира циануксусной кислоты (ч) в 

мг/м3 воздуха вычисляют по формуле:
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где:

X  »
G - V i

V ' V *
9

G -  количество вещества, найденное в  анализируемой объеме,

мкг.

V J -  общий объем пробы, мл.

V -  объем пробы, взятой для анализа, мл.

У ^ -  объем протянутого воздуха, л, приведенный к  стандарт- 

ныы условиям по форцуле (ом.приложение I).



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. кП а

с : 97 ,3 3 9 7 , 8 6 98,4 98,93 99,46 100 100,53 1 0 1 , 0 6 1 0 1 , 3 3 т 01 ,8 6 10 2, 40

+ 2 0 0, 9 6 0 5 0 , 9 6 5 8 0, 97 11 0, 97 63 0,9816 0 , 9 8 6 8 0,9921 0, 9 9 7 4 1, 0 0 0 0 1 , 0 0 5 3 1, 0 1 0 5

4-22 0 , 9 5 3 9 0 , 9 5 9 2 0 , 9 6 4 5 0,9696 0 , 97 49 0 , 9 8 0 0 0,9853 0, 9 9 0 6 0 , 9 9 3 2 0 , 9 9 8 5 1, 0 0 3 6

4-24 0, 9 4 7 5 0 , 9 5 2 7 0 , 9 5 7 9 0,9631 0, 9 6 8 3 0, 9 7 3 5 0, 97 87 0 , 9 8 3 9 0, 9 8 6 5 0 , 9 9 1 7 0 , 9 9 6 8

+ 2 6 0, 9 4 1 2 0 , 9 4 6 4 0, 9 5 1 6 0,9566 0,9618 0 , 9 6 6 9 0,9721 0 , 9 7 7 3 0 , 9 7 9 9 0, 9 8 5 1 0 , 9 9 0 2

+ 2 8 0 , 9 3 4 9 0 , 9 4 0 1 0, 9 4 5 3 0, 9 5 0 3 0,9555 0, 9 6 0 5 0,9657 0 , 9 7 0 8 0, 9 7 3 4 0 , 9 7 8 5 0 , 9 8 3 6

+ 3 0 0 , 9 2 8 8 0 , 9 3 3 9 0, 93 91 0,9440 0,9482 0 , 9 5 4 2 0, 95 94 0, 96 45 0 , 9 6 7 0 0 , 9 7 2 3 0 , 9 7 7 2

+ 3 4 0 , 9 1 6 7 0 , 9 2 1 8 0 , 9 2 6 8 0,93X8 0,9368 0 , 9 4 1 8 0,9468 0 , 9 5 1 9 0, 9 5 4 4 0 , 9 5 9 5 0 , 9 6 4 4

+ 3 8 0 , 9 0 4 9 0 , 9 0 9 9 0 , 9 1 4 9 0 , 9 1 % 0,9248 0, 9 2 9 7 0, 93 47 0, 9 3 9 7 0, 94 21 0 , 9 4 7 1 0 , 9 5 2 0

»•
•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,
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Рио. 5. Схема установки дл я отбора пробы воздуха
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Приложение 4

ПЕРСТЕНЬ

учреждений, представивших методические указания в д я т м А  

сборник

А Методические указания Учреждение, представивтс е 
методическое указание

I Методические у а з а н и я  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- м о п м е р о в  для СК 
трет-бутилового эдира в воздухе

II Методические указания по газохромато- Белорусский са н и т а ш о -  
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
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Методические указания по газохромато- 
графг'.ескоцу определению метшпренил- 
диметоксисилана в воздухе

Методические указания по гаэохромато-. 
графическому определешоо моно-нитро- 
н а фи ли на 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- 
фос, метилнятрофос, оронфос, трихлор- 
метшрос - 3, цидиал, цианоко в  воз
духе)

Методические увяяяняя до газохромато- 
графкческому определению фу рана, тет- 
раглдрофурона и сильвана в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическому определению хдоризопрена, 
хлорметилбутена и дихлодаетилбутена 
в  воздухе

Методические указания по хроматографи
ческому определению холинхлорида в 
воздухе

Методические указания по газохромато- 
грефическоцу определению циодрина в 
воздухе

в н ш ш т о к с

Узбекский НИИ санита
рии, гигиены и проф
заболеваний

Научно-производственное 
объединение "Ш ИР ИТ "

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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25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

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

Методические указания по фотометриче
скому определению акролеина в воздг'.е

Методические указания по фотометриче
скому определению арсенида галлия в 
воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению ЕВК в воздухе

Методические указания по фотометриче
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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 д и л у щ ш а  Ъ  
воздухе

Методические указания по фотометриче
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но-санитарная химия"

НИИ гигиены труд., и 
профзаболевании Ака- 
демг* медицинских 
наук СССР
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труда и  профзаболеваний

Ленинградский НИИ гигие
ны труда и профзаболе
ваний
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Методические указания по титриметри- Армянский Ш И  общей
чеоком” определению ксантогенатов в  гигиены х  профзаболеваг-
воадухе ний
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