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4.1. МЕТОДУ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРУ 

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ ХЛОРАМИНА ХБ/МОНОХЛОРАМЙ 

В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ МЕТОДОМ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ

Кристаллогидрат натриевой соли хлорамида пара-хлорбензояс; 
кислоты -  белые или слегка желтоватые кристаллы или кристалличе с 
кий порошок со слабым запахом хлора. Растворим в воде, легче 
горячей воде, растворим в спирте. Очень мало растворим в эфире 
хлороформе.

В воздухе находится в виде аэрозоля и паров.
Обладает обще токсическим действием. Оказывает раздражающее 

вие, аллерген. о
ПДК в воздухе 1,0 мг/м .

Метод основан на хроматографировании вещества в тонком слое 
пластинках Силуфол с последующим обнаружением хроматограмм раств 
ром о-толидина и денситометрировании окрашенных зон при дли 
волны 515 нм.

М.м. 266,07

Характеристика метода
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Отбор проб проводят с концентрированием на фильтр и твердый 
сорбент.

Нижний предел измерения содержания вещества в анализируемом 
объеме 0,5 мкг.

о

Нижний предел измерения вещества в воздухе 0,5 мг/мс 
( при отборе 5,0 л воздуха ).

Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 0 ,5  до
8 ,0  МГ/М3 .

Определению не мешают добезилат кальция, анестезин.
Суммарная погрешность измерения не превышает -  2Q %.
Время выполнения измерения 2 часа, включая отбор проб. 

Приборы, аппаратура, посуда
Спектрофотометр Спекорд М-40 с приставкой для измерения отра - 

жения с фотометрическим шаром, денситометр БйАН-170.
Аспирационное устройство 
Фильтродержатели.
Хроматографическая камера для ТСХ размером 10x20 см,

ГОСТ 23932-79Е.
Пластинки для тонкослойной хроматографии Силуфол УФ 254,

Хроматографическая камера для ТСХ, ГОСТ 23932-79! . 
Поглотительный прибор Яворовской.
Стаканы химические, вместимостью 50 мл, ГОСТ 19908-80. 
Вакуумная установка.
Колбы грушевидные, вместимостью 25 мл, ГОСТ 23932-79 .
Колбы мерные, вместимостью 25 и 100 мл, ГОСТ 1770-74!.. 
Пипетки, вместимостью 1,2,5 и 10 мл, ГОСТ 20292-74.
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Реактивы, растворы, материалы

Хлорамин ХБ технический

Этиловый спирт, ГОСТ 5963-67.

Метиловый спирт, ГОСТ 6965-77.

Хлороформ, ГОСТ 20015-74.

Кислота уксусная ледяная, ГОСТ 61-75.

Кислота соляная, х.ч.ГОСТ 3118-77, 10 % раствор.

Калий йодистый, ч.д.а., ГОСТ 4232-74

0-ТОЛИДИН, ТУ 6-09-11-788-764

Калий марганцовокислый, ГОСТ 20490-77, х.ч.; 1,5 % раствор.

Калий йодистый, ГОСТ 4232-74, ч.д.а.

Подвижный растворитель: хлороформ-метанол (44:6) мл,

Прявляющий реактив

Т. Получение паров хлора. На дно эксткатора, вместимостью 1,5 л 

наливают 50 мл 1,5 % раствора калия перманганата и 50 мл 10 % 

раствора соляной кислоты и осторожно перемешивают. Внутрь эксика

тора кладут фарфоровую вкладку и закрывают пришлифованной крыш

кой. Смесь готовят за 60 мин до определения. Эксикатор должен 

находиться в вытяжном шкафу.

2. Раствор о-толидина. 160 мг о-толидина растворяют в 30 мл 

ледяной уксусной кислоты, доводят объем до 500 мл дистиллированной 

водой и добавляют 1,0 г йодистого калия. Хранят в посуде темного 

стекла, Реактив устойчив в течение 2 недель.

Стандартный раствор ЖГ с концентра! (ней 100 мкг/мл готовят 

растворением 0,0100 г вещества в этаноле в мерной колбе вмести

мостью 100 мл. Раствор устойчив в течение 3 дней при хранении в 

холодильнике.



256Хее

Стандартные растворы, с концентрацией 0-5--10-20-40-60- 80 
мкг/мл вещества, готовят соответствующим разбавлением этанолом 

стандартно]’о раствора Ш. Растворы применяют свожсшрш^товлешшми.
Фильтры АФА- ВП-Ю, ТУ 95-743-80.

Отбор пробы воздуха

Воздух с объемным расходом I л/мин аспирируют через фильтр 

АФА-ВП-ТО и поглотительный сосуд Яворовской с 2 г гранулированного 
синтетического цеолита NoA, соединенных с поглотителем для 
улавливания переброшенных частиц. Для измерения 1/2 ЦЦК следует 

отобрать 5 л воздуха. Срок хранения проб сутки в холодильнике.

Подготовка к измерению

На линию старта пластинки Силуфол ( от края 1,5 см ) наносят 

с помощью микропипетки по 0,1 мл ( выпаренных в вакууме и разве

денных в этаноле) стандартных растворов с концентрацией от 0,5 до 

9,0 мкг ( размер пятна не должен превышать 0,5 см). Пластинку 

высушивают на воздухе в течение 3 мин, помещают в камеру для хро

матографирования с системой растворителей хлороформ - метанол 

(44:6 мл) и хроматографируют восходящим методом. После того как 

фронт растворителя пройдет 10 см, ее вынимают из камеры и подсуши
вают на воздухе 3 мин.Затем пластинку обрабатывают парами воды 

( держат 10 сек над кипящей водяной баней ) и переносят в камеру с 

парами хлора, где выдерживают 15 мин. Для удаления паров хлора 

пластинку помещают под фен и обрабатывают теплым воздухом 20 сек, 

затем орошают раствором о-толидииа и высушивают феном ( все опера 

ции осуществляют только в вытяжном шкафу).

Хлорамин ХБ проявляется в виде темно-синего пятна с величиной

Rf=0,75 ± 0,02.
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Интенсивность окраски пятен вещества измеряют на спектрофото

метре Спекорд М-40 с приставкой для отражения с фотометрическим 
шаром при длине волны 515 нм по отношению к фону. В качестве фона 
используется участок исследуемой пластинки без вещества. Для каж
дой концентрации измеряют отражение (Т) в %. Оптическая плотность 
(Д) и отражение (Т) связаны между собой соотношением:

Д =-lg Т
где Т-выражено в %, тогда

Д = lg - i-  .100 или Д = 2 -  IgT 
По средним результатам из пяти определений строят градуиро

вочный график: на ось ординат наносят значение оптических плот
ностей градуировочных хроматограмм, на ось абсцисс -  соответству
ющее им количество вещества в мкг в градуировочном растворе.

Проведение измерения
После отбора пробы зерна цеолита noA из поглотильного прибора 

переносят в пробирку с притертой пробкой и заливают 9 мл этанола. 
Вещество извлекают при комнатной температуре в течение 30 мин и 
периодическом встряхивании. Этанол фильтруют через фильтр ( синяя 
лента ) в пробирку, затем в нее помещают фильтр с пробой и остав
ляют на 10 мин, периодически встряхивая для лучшего растворения 
вещества. Раствор переносят в грушевидную колбу и упаривают досуха 
под вакуумом при температуре 50--60°С. Сухой остаток растворяют в 
0,5 мл этанола и используют полученный раствор для анализа.

0,1 мл раствора пробы наносят на пластинку Силуфол. Одно
временно с пробой наносят свидетель, содержащий 6 ,0  мкг хлорамина 
ХБ. Пластинки обрабатывают так же как стандарты при построении 
градуировочного графика. Измеряют отражение пятен на Спекорде М40
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при длине волны 515 нм. Затем вычисляют оптическую плотность и по 
градуировочному графику находят содержание вещества в пробе.

Расчет концентрации
Концентрацию хлорамина ХБ в воздухе "С" (мг/м3 ) вычисляют 

по формуле:
а . в

С -----------
б . V

где а-содержание вещества, найденное по градуировочному графику, мкг 
в -общий объем раствора пробы, мл; 
б -объем раствора пробы, используемый для анализа, мл;
V-объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к стан

дартным условиям, л  (ем.Приложение I ) .
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ПРИШШЕНИЕ I

Приведение объема воздуха к условиям по ГОСТ 12.1,016-79 
(температура 20°С, давление 760 ш  рт. ет •) проводят по следующей 
формуле:

W и  (2 7 3 +2D)- 
у = (2?з + г0)-тзз

Vf -  объем воздуха ,отобранный для анализа, л;
Р  -  барометрическое давление, кПа 

(101,33 кПа = 760 ьш рт.ст,); 
t°  -  температура воздуха в месте отбора пробы, °С.

Для удобства расчета V  следует пользоваться таблицей ко
эффициентов (лрилшение 2), Для приведения объема воздуха к темпе
ратуре 20°С и к давлению 760 ш рт.ст.надо умножить Vt 
вотствущин коэффициент*

на соот-



Приложение 2
___________________Коэффициент К для ггривдения объеыа_воздуха_нестандартным условиям____________

о _____________________________ Давление Р,_кПа/мы £т.ст._________
_ _ _ W J b / Т З О  97̂ 86/734 98х 4/ 738_98, ]Ь / 742_99,16/ 746J 00/ 750J 00̂ 53/754 101,0б / 758_10 Х З̂ З /760 101,86/764
-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 1,2026 1,2038 1,2122
-26 1,1393 I , 1456 1,1519 1 ,1581 1,1644 1,1705 I , 1768 1,1831 1,1862 1,1925
-22 1 , 12X 2 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735
-18 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0986 1,0994 1,1053 1,11X 2 1,1141 1,1200
- 6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,0945 1,0974 1,1032
- 2 1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0635 1,0591 1,0648 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 1,07X 2
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1,0357
+10 0,9944 0,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407
+14 0,9806 0 , 98 6 0 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0, 9725 0 , 9878 0,9880 0,9884 0,9936 0, 9989 1,0043 1,0069 X ,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 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985
+24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9735 0,9787 0,9839 0,9865 0,9917
•*26 0,9412 0,9464 0,9516 0,9566 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0 , 985Х

+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9655 0,9605 0 , 965$ 0,9708 0,9734 0,9785
+30 0, 9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0 , 95 42 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9248 0, 9297 0 , 93 47 0,9397 0,9421 0,9471
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Приложение 3

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическим указаниям

Название вещества Опубликованные 
Методические указания

Тетрафторбромэтан Методические указания на 
фотометрическое определение 
фгорорганических соединении 
в воздухе.
Сборник МУ в. 1-5, М., 1981,
с. 187

Диметилкетазин Методические указания на 
фотометрическое определение 
гидразина в воздухе.
Сборник МУ в. 1-5, М., 1981,
г»._ Т08

Цианокобаламия /витамин / Методические указа кия на фо
тометрическое определение ко
бальта и его соединены# в воз
духе.
Сборник Ш в. 1-5, М. 1981, 
с. 14
Методические указания по из
мерению концентраций вредных 
веществ в воздухе рабочей 
зоны.
Сборник МУ №25,М.,1989,0.100.
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