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

санитарного врача СССР А. И. ЗАЙЧЕНКО 
18 апреля 1977 г.

Кг 4707—77

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
НА ФОТОМЕТРИЧЕСКОЕ О П РЕД ЕЛ ЕН И Е ЭПИХЛОРГИДРИНА 

В ВО ЗД У ХЕ (2-й метод)

I. Общая часть

1. Определение основано на гидратации эпихлоргидрина, окислении йодной 
кислотой до формальдегида и взаимодействии последнего с хромотроповой ки
слотой.
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2. Предел обнаружения I мкг в анализируемом объеме раствора.
3. Предел обнаружения в воздухе 0,5 мг/м3 (расчетная).
4. О п р еделен и ю  м еш аю т ф о р м ал ьд еги д , о к и сь  зт и л е н а , эти л ен гл и к ол ь , г л я 

ди дол , глицерин и др у ги е п о л и ато м н ы е спи р ты , со д е р ж а щ и е  ги др ок си льн ы е 
группы у со сед н и х  а т о м о в  у гл е р о д а .

5. П р ед ел ь н о  д о п у ст и м а я  к он ц ен тр ац и я эп п хл о р ги д р и и а  в в о з д у х е  1 м г/м ч.

П . Р еа к т и в ы  и а п п а р а т у р а

6. П р и м ен я ем ы е р еак ти вы  и р а ст во р ы .
Э пихлоргидрин , М Р Т У  6 - 0 9 -4 2 2 5 — 6 7 ,
С тан д ар тн ы й  р а ство р  Mfe I :  к и а в е о к е  4 0 % -н е го  р а с т в о р а  серной к и сл о т ы  в 

мерной к о л б е  на 2 5  м л д о б а в л я ю т  2 — 3  к ап л и  эп и хл ор ги др и н а и в зв е ш и в а ю т  
к олб у  втор и чн о. О б ъ ем  р а с т в о р а  д о в о д я т  4 0 % -я ы м  р а ст во р о м  сер ной ки слоты - 
д о  м етки и п ер ем еш и ваю т. П о  р а зн о ст и  в е с о в  м е ж д у  вто р ы м  и п ер вы м  в зв е ш и 
ванием  вы ч и сл я ю т  н а в е ск у  и р а с сч и т ы в а ю т  с о д е р ж а н и е  эп н хл ор ги др и н а 
в 1 мл.

С тан д ар тн ы й  р а ство р  Кз 2  с  со д е р ж а н и е м  2 0  м к г/ м л  эп н хл ор ги др и н а г о т о 
в я т  со о т в е т ст в у ю щ и м  р азб а в л е н и е м  4 0 % -н ы м  р а ст в о р о м  сер ной к и сл оты  с т а н 
дар тн ого  р а ст в о р а  №  I ,

С тан д ар тн ы е р аство р ы  с о х р а н я ю т ся  не м енее I м ес.
С ер н ая  к и сл о т а , Г О С Т  4 2 0 4 — 6 6 , il,0 % - и 4 0 % -н ы й  р а ст во р ы .
Н атр и й  сер н и стоки сл ы й  б езво д н ы й , Г О С Т  1 95— 6 6 , 5 0 % -н ы й  р а ст во р . 5 0  г  

сульф ита н атр ия р а ст в о р я ю т  при н агр еван и и  в 5 0  м л во д ы . Р а с т в о р  п ри годен  
к употреблен и ю  в течение 2 — 3 су т .

К али й и одн оки слы й  м ета , М Р Т У  6 -0 9 -6 5 9 8 — 7 0 , 1 ,5 5 % -н ы й  р а ст во р  в  1 0 % -  
ном р а ст в о р е  сер ной к и сл о ты . Р а ст в о р е н и е  п р о и зв о д я т  при н агр еван и и .

Х р о м о т р о п о в а я  к и сл о та  или е е  д и н а т р и е ва я  со л ь , М Р Т У  6 -0 9 -4 7 4 G — 6 7 . 
150 м г хр ом отр оп о во й  ки сл о ты  р а с т в о р я ю т  в  5  м л  1 0 % -н о г о  р а ст в о р а  сер ной 
к и сл о ты , з а т е м  п р и ли ваю т 125 м л  к о н ц ен тр и р ован н ой  сер ной ки сл оты . Р а с т в о р  
со х р а н я е т ся  в течение 2 — 3 дней.

7 . П р и м ен я ем а я  п о су д а  и при боры .
А спи рац ионн ое у стр о й ство .
П о гл о т и т е л ь н ы е  приборы  с п ор и стой  п л асти н к о й  или З а й ц е в а  (с м . рис.. 3

и 9 ) .
П и п етк и , Г О С Т  2 0 2 9 2 — 7 4 , вм ест и м о ст ь ю  1, 2 , 5 , 10 м л с  делен и ям и  0 ,01

а 0,1 м л.
К о л б ы  м ерн ы е, Г О С Т  1 7 7 0 — 7 4 , вм ест и м о ст ь ю  2 5 , 5 0 , 100  м л.
П робирки колор и м етр и ческ и е п л о ск о д о н н ы е ил б е сц ветн о го  с т е к л а  с  при

терты м и п р о б к ам и , вы сотой  120  м м , вн утр ен ни м  д и а м е т р о м  15 мм .
С п ек тр оф ото м етр  или ф о то эл ек тр о к о л ор и м етр .

IH . О тбор  п р обы  в о з д у х а

8. В о з д у х  с о  ск о р о сть ю  0 ,5  л/мин асп и р н р у ю т ч ер ез  д в а  п о гл о ти тел ьн ы х при
бора, с о д е р ж а щ и х  по 6  м л  4 0 % -н о г о  р а с т в о р а  сер н ой  к и сл о т ы . Д л я  о п р е д е л е 
ния П Д К  н ео б хо д и м о  о т о б р а т ь  4  л  в о з д у х а .

IV . О писани е о п р ед ел ен и я

9 . П р о б у  в  к о л и ч е ст в е  1 и 3 м л и з п е р в о го  п о гл о т и т е л ь н о го  п р и бор а и  3  м л 
из вто р ого  в н о ся т  в  ко л о р и м етр и ч еск и е п р оби р ки . 1 м л  пробы  д о в о д я т  д о  
3 мл 4 0 % -н ы м  р а ст в о р о м  сер ной к и сл о ты .

В  пробирки д о б а в л я ю т  по 0 ,2  м л  1 ,5 % -п о г о  р а ст во р а  п ер й о д ата  к ал и я , п ер е
м еш и ваю т и о с т а в л я ю т  на 3 0  мин при к о м н атн о й  те м п е р а т у р е . З а т е м  д л я  в о с 
стан овл ен и я и зб ы т к а  п е р й о д а т а  к а л и я  в  к а ж д у ю  п р оби р ку д о б а в л я ю т  по 3 — 4 
капли р а ст в о р а  су л ьф и та  н атр и я . Д а л е е  в о  в с е  п р оби р ки  п р и л и ваю т по 1 ,5  м л 
р аство р а  х р о м о тр о п о в о й  к и сл о т ы , о ст о р о ж н о  п е р е м е ш и ва ю т  и п о г р у ж а ю т  на 
3 0  мин в  ки п я щ у ю  во д я н у ю  б ан ю . П о с л е  о х л а ж д е н и я  в  к а ж д у ю  п р оби р ку в н о 
с я т  п о  2 м л во д ы  и п ер ем еш и ваю т. П р и  э т о м  кор и чн евы й  фон, обу сл о вл ен н ы й  
вы делен и ем  и од а, и сч е за е т , т а к  к а к  в сл а б о к и с л о й  ср е д е  и о д  в с т у п а е т  в р е а к 
цию с и зб ы тк о м  сульф и та н атр и я , н а х о д я щ и м ся  в р а ст во р е , и о с т а е т с я  ф и оле
т о во е  о кр аш и ван и е, ха р а к т е р н о е  д л я  п р о д у к т а  р еакц и и ф о р м ал ьд еги д а  с  х р о 
м отроповой ки слотой .
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Ч ерез 5 мин ф отом етрирую т при длине волны  5 7 0  нм в к ю ветах  с  толщиной 
I оя Ю мм относительно контроля, которы й го то вя т  аналогично пробам.

С одер ж ан и е эпихлоргидрииа в анализируем ом  объем е пробы определяю-! 
по калибровочном у граф ику, д л я  построения которого го т о в я т  ш калу стан дар 
тов согласн о  табл . 111.

Т а б л и ц  а 111
Ш кала стан д ар то в

№  стан д ар та
С тандартны й 
р аствор  № 2, 

м л

С ерн ая 
ки слота, 
4 0 % -н ы й  

раствор , мл

С одерж ан ие
эпихлоргидрина,

мкг

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

Пробирки ш калы  о б р аб аты ваю т аналогично пробам , изм еряю т оптические 
отности р аствор ов и стр о я т граф ик.

Ш калой стан д ар то в м ож н о п о л ьзо ваться  д л я  ви зуальн ого  определения. В  
.., ом случ ае ее го т о в я т  в колорим етрических пробирках одновременно с  про
бами.

Ш кал а устойчива несколько- суток .
Концентрацию  эпихлоргндрииа в в о зд у х е  К в мг/м3 вы числяю т по формуле:

J ? ? L -  
V V jo 1

1 i G —  коли чество эпихлоргидрина, найденное в  анализируем ом  объем е про
бы, мкг;

V) —  общий о бъ ем  пробы , мл;
V —  объем  пробы , взяты й  д л я  определения, м л ;

V 2o —  о бъ ем  в о зд у х а , отобранны й д л я  ан ал и за  и приведенный к  стан дар т
ным услови ям  по ф ормуле (см . п р и лож ен и е), л.

О Л Г



ПРИЛОЖЕНИЕ 1

Рис. L  Аллонж открытый {патрон 
для ф ильтра):

а — корпус; б — гайка; /  — накатка

2Ц2
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Рис. 2. Крышка закры того аллонж а 
to 
со

Р ис. 4. П рибор 
д л я  получения 
м ы ш ьяк ови сто

го  в о д о р о д а :
/ — пробирка с  
приш лиф ован

ной пробкой;
2 —  д е л и тел ь

ная во р он к а; 
В —  и ндикатор
ная тр у б к а  

Б ал ьск о й
Рис. 3. Поглотительный 
прибор с  пористой пла

стинкой
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Рис. 5 . Т р убка стеклянная гофр и реви иная

Рис. 6. П огло
тительный при
бор Я  воровской

2 J

Рис. 7 . С х е м а  отбора проб во зд у х а  
на тетр аэти лсви н ец

Рис. 8. М икроприбор д л я  перегонки три хлорси лан а
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Р и с . 9 . П о гл о т и 
тельн ы й  прибор 

З а й ц е в а

Р и с . 10. П о г л о 
ти тел ьн ы й  прибор 

Р и х т е р а

Р и с , 11. П о г л о 
ти тельн ы й  прибор 

П етр и

Р и с . 12, П о г л о - Р и с . 13, К о л б а  и з ту го -
ти тел ьн ы й  при бор п л а в к о г о  ст е к л а  '

П о л е ж а е в а

Р и с , 14. П р и б о р  д л я  п ер егон ки  с в о 
д я н ы м  п ар о м

2 4 5



Рис* 15. Прибор д л я  ди с- Рис 16. П риборы  д л я  разруш ения хлорорганических 
тилляции я д охи м и катов

Р и с. 17. У стан овка  д л я  определения хлорорганиче
ских инсектицидов:

1 —  склян ка Тищ енко с  серной ки слотой ; 2 —  по
глоти тель с  натронной и звестью ; 3 —- прибор д л я  
разруш ения хлорорганических инсектицидов; 4 —  
тер м ом етр ; 5 —  параф иновая б ан я ; 6 —  электри че

ск а я  п ли тка; 7 —  пробирка-приемник

246



Рис. 18. С х ем а  отбор а проб пыли м етодом  внеш ней фильтрации; 
/ —  в о зд у х о в о д ; 2  —  п ы леотборная тр у б к а ; 3 —  алл он ж  с  филь

тр ом ; 4  —  р отам етр ; 5 —  аспиратор

Р и с . 19. С хем а отбор а проб пыли м етодом  внутренней филь
трации:

1 —  в о зд у х о в о д ; 2  — алл он ж  с  ф ильтром: 3 —  металличес* 
к ая  т р у б к а ; 4 —  ротам етр ; 6 — аспиратор

Олт



ПРИЛОЖЕНИЕ 2

Расчет концентрации вредного вещ ества в воздухе

В соответствии с требованиям и Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 — 76 о бъ ем  в о зд у х а , аспири- 
роранного при отборе проб, п р и водят к  стан дар тн ы м  у сл о ви я м : тем пературе 
20°С  и баром етрическом у давлени ю  101 ,33  к П а  (7 6 0  мм рт. ст .) по ф ормуле:

V c r - V t
(2 7 3 + 2 0 ) Р  

(2 7 3 + 0  101,33 - V i * .

где Vf — объем  во зд у х а , измеренный при f С и давлени и 101 ,33  кП а,
Д л я  упрощ ения р асчетов п ользую тся  коэф ф ициентами К  (прилож ение 3 ) ,  

вычисленными д л я  тем ператур в п р ед ел ах о г  6  д о  4 0 ’С  и давлений' о т  9 7 ,3 3  
до 104,0 кП а (7 3 0 — 7 8 0  мм рт. с т .) .

В  сборниках ТУ , некоторы х М У  и во многих практических р у к о во д ства х  п о  
санитарной химии в со ст а ве  приложений им ею тся таблиц ы  коэф ф ициентов пере
счета объем а во зд у х а  к нормальны м услови ям  (0°С  и 101 ,33  к П а ) .

Численные значения коэф фициентов в этих таб л и ц ах приведены с  точно
стью  до четвер того зн ак а  для тем ператур о т  5 д о  4 0 ИС  с интервалом  в Р  и 
давлений от 730  д с  7 80  мм рт. ст . с интервалом  в 2  мм рт. ст .

О дн ако нет практической надобности в стол ь м ногозначны х и слиш ком под
робных таблицах, так  как м акси м альн ая  погреш ность четы рехзначн ы х коэф ф и
циентов со ста вл я ет  всего  лиш ь ± 0 ,0 0 6 % .  С огл асн о  Г О С Т  1 2 .1 .0 0 5 — 7 6  погреш 
ность измерения объ ем а во зд у х а  не д о л ж н а  п ревы ш ать ± 1 0 % ,  п оэтом у точность 
коэффициентов пересчета на уровне ± 1 %  сл ед у ет  счи тать вполне д о стато ч 
ной.

ПРИЛОЖЕНИЕ 3

Коэффициенты К  для приведения об ъ ем а  во зд у х а  
к стан дар тн ы м  у сл ови ям

О
D

Д авл ен и е Р , кП а/м м  рт.. ст .

9 7 ,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 ,9 9 4 1,008 1,022 1 ,035 1 ,049 1,063
12 0 ,9 8 7 1,001 1,015 1 ,028 1,042 1,055
14 0,981 0 ,9 9 4 1,007 1,021 1,034 1,048
16 0 ,9 7 4 0 ,9 8 7 1,001 1 ,014 1 ,027 1,040
18 0 ,9 6 7 0 ,9 8 0 0 ,9 9 4 1,007 1,020 1,033
20 0,961 0 ,9 7 4 0 ,9 8 7 1,000 1,013 1,026
22 0 ,954 0 ,9 6 7 0 ,9 8 0 0 ,9 9 3 1,006 1,019
24 0 ,948 0,961 0 ,974 0 ,9 8 7 1,000 1,012
26 0,941 0 ,9 5 4 0 ,9 6 7 0 ,9 8 0 0 ,9 9 3 1,006
28 0 ,935 0 ,9 4 8 0,961 0 ,9 7 3 0 ,9 8 6 0 ,9 9 9
30 0 ,929 0 ,9 4 2 0 ,954 0 ,9 6 7 0 ,9 8 0 0 ,9 9 2
32 0,923 0 ,9 3 5 0 ,948 0,961 0 ,973 0 ,9 8 6
34 0 ,917 0 ,9 2 9 0 ,942 0 ,9 5 4 0 ,9 6 7 0 ,9 7 9
36 0,911 0 ,9 2 3 0 ,936 0 ,9 4 8 0,961 0 ,973
38 0 ,905 0 ,9 3 7 0 ,930 0 ,9 4 2 0 ,9 5 5 0,'967
40 0 ,899 0,911 0 ,924 0 ,9 3 6 0 ,9 4 8 0,961

2 48



АР 1 2 3 4 5 6 7 8 9

АК 1 3 4 5 7 8 9 10 12

И ском ы й коэф ф ициент /С, п о л ьзу я сь  упрощ енной таблицей, н ах о д я т в со о т 
ветстви и  со  следую щ ей схем о й :

гд е  AKt —  поправка на тем п ер атур у ;
АКР —- поправка на д авлен и е.

1. Ч исленное значен ие д авл ен и я  Л  путем  исклю чения единиц, округляю т 
до  ц елого числа, кратн ого  д еся ти  (Ртабл)

/ W > Ta6jl+ * A

2. В  граф е Р  н а х о д я т  коэф ф ициент, соответствую щ и й  заданн ой тем п ер ату
ре. Е сл и  цифра °С нечетная, то  вы п и сы ваю т значение коэффициента при тем 
ператур е * + 1  (б л и ж ай ш ее сн и зу  число) и увели чи ваю т его третий зн ак  на 3  еди
ницы ’(т . е. п р и бавл яю т 0 ,0 0 3 ) .

3 . П оп р авку  на Л Я  оп р еделяю т п о -т а б л и ц е  пропорциональны х частей, при
веденной (снизу) основной таблиц ы .

П р и м е р ы .  Т р еб у ется  определить коэффициент К  д л я  следую щ их п ар а
м етров окруж аю щ ей ср ед ы :

№
п/!п t° с рг  мм рт.ст* Р  табл ~\~АР Л'табл+ЛК/ А Кр к

1 18 7 5 0 7 5 0 + 0 0 ,9 9 4 + 0 0,000 0,994

2 5 788 780+8 1 ,0 7 8 + 0 ,0 0 3 0,010 1,091

3 23 743 740+3 0 ,9 6 1 + 0 ,0 0 3 0,004 0 ,968

4 29 732 730+2 0 ,9 2 9 + 0 ,0 0 3 0,003 0 ,935

Ч 22 781 780+1
1

1 ,0 1 9 + 0  j 0,001 1,020

В  первом примере значение иском ого коэффициента берется непосредствен
но из таблиц ы , В  тех  сл у ч а я х , когда цифра t°С нечетна (примеры 2, 3  и 4 ) ,  
вы писы ваю т Ктабя* соответствую щ и й  Р габл л тем пературе (/ + 1 )° С  и при бавля
ю т к нему 0 ,003 .

П оправку на излиш ек единиц АР определяю т по вспом огательной таблице 
-(их значения вписаны  в граф у АК Р).

Величину коэф ф ициента К оп ределяю т к а к  сум м у поправок на тем пературу 
и давлени е и /Стайл (граф а /().

В  примере 5 вви д у  четности цифры /°С поправка на тем пературу о т 
су т ству ет .
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