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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Методические указания

по спектрофотометрическому измерению концентрации 
пероксищцрата мочевины в воздухе рабочей зош

Hg N -  С -  N Hg * Н—О—О—Н 

О М .м.34,06

Пероксиищрат мочевины -  белый яристаллический порошок, 
хорошо растворим з  воде, спирте, не растворим в эфире, хлоро
форме .

В воздухе находится в виде аэрозоля.
Обладает обще-токсическим действием.
ПдК в воздухе 0 ,3  ыг/м3 .

Характеристика метода

Метод основан на реакции взаимодействия аммиака ( продукта 
разложения пероксищцрата мочевины) в щелочной среде с реактивом 
Кесслера и последующем фотометрическом измерении окрашенного в 
желтый цвет продукта реакции цри 440 нм.

Отбор цроб проводят о концентрированием.
Нижний предел измерения 50 мкг в анализируемом объеме пробы.
Нижний предел измерения в воздухе 0,15 мг/ы3 (цри отборе 

400 л воздуха)•
Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 0 ,1 5  мг/м3 

до 1,5 мг/м.3 .
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Измерению мешает мочевина, не мешает перекись водорода, 
лимонная кислота.

Суммарная погрешность измерения не цревыиает +25$.
Время выполнения измерения, включая отбор проб, I  час.

Приборы, аппаратура, посуда

Спектрофотометр, сф-26.
Аспирационное устройство 
Фильтродерза те ли
Колбы мерные, вместимостью 100 мл, ГОСТ 1770-74 
Пипетки вместимостью 1,5  и 10 мл ГОСТ 20292-74 
Пробирки с пришлифованными воздушными холодильниками.
Длина воздушного холодильника 350 мм, диаметр 6 мм.
Пробирки колориметрические, вместимостью 10 мл, ГОСТ 25336-82

Реактивы, растворы, материалы

Пероксигидрат мочевины с содержанием основного вещества не 
менее 97$.

Гидроксид натрия, х .ч ,  ГОСТ 4328-77 10$-ный раствор 
Реактив Весслера, ч .д .а*  ТУ 6-09-2089-72 
Фильтры ДФА-ЗП-Ю ТУ 95-743-80
Основной стандартный раствор пероксигвдрата мочевины с кон

центрацией I  мг/мл готовят растворением 0 ,1  г  вещества в мерной 
колбе вместимостью 100 мл в воде.

Раствор устойчив в течение 10 часов.

Отбор дроби воздуха

Воздух с обьемнным расходом 20 л/мин аспирируют через фильтр 
АФА.-ВД-10 помещенный в  филь-тродержатель. Для измерения 1/2 ВДК 
необходимо отобрать 400 л  воздуха.

Отобранные пробы анализируют в день отбора.

Подготовка к измерению

1£адуировочные растворы (устойчивы в течение 6 часов) гото
вят согласно таблицы:
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Таблица 26

Шкала градуировочных растворов

Л
стандарта

Основной 
стандартный 
раствор, мл

Вода ь Содержание пероксигидрата^1 
в градуировочном растворе, 

мкг

I 0 5,0 0
2 0,05 4 ,9 5 50
3 ОД 4 ,9 100
4 0,2 4 ,8 200
5 0 ,5 4 ,5 500

В подготов ленные градуировочные растворы добавляют по I  мл

Ю $-ного раствора гидроксида натрия, перемешивают и помещают в 
кипящую водяную баню на 20 минут, затем охлаждают, добавляют по 
0 ,5  мл реактива Несслера и через 5 минут измеряют оптическую 
плотность растворов в кюветах с толщиной поглощающего слоя 10 мм 
цри длине волны 440 нм по отношению к раствору сравнения, не со
держащему определяемого вещества (раствор й I  по таблице).

Отроят градуировочный трафик: на ось ординат наносят значе
ния оптических плотностей градуировочных растворов, на ось абс
цисс -  соответствующие им величины содержания вещества в градуи
ровочном растворе (м кг).

Проверка градуировочного графика проводится одинврах в три 
месяца или в случае использования новой цартии реактивов.

Проведение измерения

Фильтр с отобранной пробой помещают в пробирку и задиваюг 
б мл воды, переодически помешивая стеклянной палочкой для луч
шего растворения вещества. Затем фильтр отжимают и удаляют. Сте
пень десорбции вещества с фильтра 98$. Для анализа отбирают 5 мл

Далее анализ проводят аналогично градуировочным растворам. 
Оптическую плотность анализируемого раствора пробы измеряют по 
сравнению с контролем, который готовят одновременно и аналогично 
пробам, используя чистый фильтр.

Количественное оцределение содержания пероксигидрата моче
вины (мкг) в анализируемом объеме раствора пробы проводят по 
цредварительно построенному градуировочному графику.
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Расчет концентраций

Концентрацию пероксигвдрата мочевины "0й в воздухе 
(в мг/м3) вычисляют по формуле:

О =
а

S* V где

а -  содержание вещества в анализируемом объеме раствора 
пробы, найденное по градуировочному графику, мкг;

\J -  объем воздуха (л ) , отобранный для анализа и приведен
ный к стандартным условиям ( см .Приложение I ) ;

В -  общий объем раствора пробы, мл;
Ъ -  объем раствора пробы, взятый для анализа, мл.
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Приложение I

Приведение объема воздуха к стандартным условиям (температура 

20°С и давление 760 мм р т .с т .)  проводят по формуле:

= У* (273 + 2 0 ) -Р 
(273 + t )•101,33 ’

if-t- объем воздуха, отобранный для анализа, л;

Р -  барометрическое давление, кПа (101,33 кПа = 760 мм р т .с т .)  

г -  температура воздуха в месте отбора пробы, С°.

Для удобства расчета следует пользоваться таблицей коэф

фициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стандартным 

условиям надо умножить 1ft на соответствующий коэффициент.

гг*



Приложение 2
Коэффициенты для приведения объема воздуха к стандартным условиям

Давление Р, кПа/мм рт.ст.
°с 97.33/

73Й
97.86/
734

98 ,4 /
73Й

98,93/
74Й

99.46/
744

100/
760

100,63/
764

101,06/
768

101,33/
760

101,86/
764

-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1699 1,1963 1,2026 1,2058 1,2122
-26 1,1393 1,1456 1,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1,1768 1,1831 1,1862 1,1925
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1501 1,1643 1,1673 1,1735
-18 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1270 1,1338 1,1399 1,1460 1,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 I ,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0986 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200
-  6 1,0540 1,0599 1,0657 1,071-1 1,0772 1,0029 1,0087 1,0945 1,0974 1,1032
- 2 1,0385 1,0442 1,0499 I ,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0704 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0535 1,0591 Г,0648 1,0705 1,0733 1,0789
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,0712 к
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1,0557 ^
+10 0,9944 0,9999 0,0054 1,0103 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407
+14 0,9806 0,9860 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0120 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9725 0,9778 0,9830 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 1,0122
+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0053
+22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9000 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985
+24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9735 0,9787 0,9039 0,9865 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9516 0,9566 0,9616 0,9669 0,972.1 0,9773 0,9799 0,9851
+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9555 0,9605 0,9657 0,9700 0,9734 0,9785
+30 0,9288 0,9339 0,9391 0,9440 0,9432 0,9542 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9460 0,9519 0,9544 0,9595
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9199 0,9248 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471

СО
СП
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Приложение 3
4

------------------  хродувка
Рис.1 Схяяа с в единен ил колонок.

1. -нламеннв-фвтвметрическии детектор 
Z -разделительная коланкаСколонка "а")
3 -концентрирующая калонка(каланка"$")
-защитная коланкаСколонка”в")

кран обогатительного устройства 
ь,7,Ь-храматографические тройники (для ввода арабы в различные 
точки газовой системы)
9 -регулируемый дроссель
Кран и яереходники термостатированы яри темхерхтуре 17U С
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