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Методические указания по измерению концентраций вредных веществ 
в  воздухе рабочей зоны предназначены для санитарно-эпидемиологических 
см ен яй  и санитарных лабораторш! на промышленных предприятиях при 
осуществлении контроля за  содержанием вредных веществ в  воздухе рабо- 
ч й  зоны, а  также научно-исследовательских институтов Министерства 
здравоохранения СССР и других заинтересованных министерств и ведомств

Методические указания разрабатываются и утверждаются с  целью 
обеспечения контроля соответствия Фактических концентраций вредных 
веществ в  воздухе рабочей зоны их предельно-допустимым концентрациям 
(1Щ )-санитарно-гигиеническим нормативам, утверждаемым Министерством 
здравоохранения СССР, оценки эффективности внедрения санитарно-гигие­
нических мероприятий, установления необходимости использования сред­
ств  индивидуально защиты органов дыхания, оценки влияния вредных в е ­
ществ на состояние здоровья работающих и  д р .

Включенные в  данный ш пуск  методические указания подготовлены в 
соответствии с требованиями ГОСТ 12 ,1 ,0 0 5 -7 6  "ССБТ.Воздух рабочей 
з о ш . Общие санитарно-гигиенические требования” и ГОСТ 1 2 ,1 .0 1 6 -7 9  
"ССВГ.Воздух рабочей зоны. Требования к  методикам измерения концент­
раций вредных веществ” и одобрены Проблемной комиссией "Научные осно­
вы гигиены труда и профессиональной патологии". Методические у к аза­
ния являются обязательны?,-к при осуществлении вышеуказанного контроля.

Ответственные з а  выпуск: С.И .Муравьева, Г . А. Дьякова, К .М .Грачева,
В.Г.Овечкин.

Настоящие методические указания разреш ается размножить в  
необходимом количестве экземпляров.
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М Е Т О Д И Ч Е С К И Е  У К А З А Н И Я  

ПО Г А30ХРШАТ0 ГРАФИЧЕСКОМУ ИЗИЕРЕНИС КОНЦЕНТРАЦИИ КРЕЗИ- 

ДИНА(141ЕТИЛ-3-А11ИН0-4-«ЕТ0КСИБЕН30ЛА)В воздухе рабочей

зовы

W
И.и. 137,18

1-иеткл-3-амино-4-«етоксибензол (крезидин) -  кристаллический 

порошок белого цвета. Растворимость в воде 2 ,25В/100 г  при 18°С, 

растворяется в спирте, эфире, бензоле. Температура плавления 51,5 

температура кипения 235°С, легко возгоняется. Летучесть-О,5Р2 и г /л .

В воздухе присутствует в виде паров и аэрозоля .
Крезидин ( 1-метил-3-аикко-4 -метоксибевзол) обладает слабый раз­

дражавший действием на коду, способен проникать через неповрежден 

нуо коку.

Предельно допустимая концентрация крезидина -  2 мг/м®.
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ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОЛА

Метод основав на использовании газожидкостной хроматаграФик 

с применением пламенно-ионизационного д етек тора .

Отбор проб с концентрированием на ф ильтре.

Низшие предел измерения в хроматографируемом, объеме пробы 

0 ,0 0 5  м к г .

Низший предел измерения в  воздухе I  ч г /м 3 (при отборе 7 ,5  л  

в о зд у х а ) .

Лиапззон измеряемых в воздухе концентраций от I  до 20 мг/м3 . 

Измерение но мешает исходные и побочные продукты си н теза  1 -м е- 

тил-3-амино-*»-иетоксибензола.

Суммарная погрешность не превышает -  12,4 ^ .

Время выполнения измерения (в к л еч ая  отбор проб) около 30 мин.

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА 

Хроматограф газовый с детекторои ионизации в пламени,

Колонки хроматографические стеклянные U-образкые длиной 1 ,2 л  

и внутренним диаметром 3 им.

Никрошприк ПШ-ТО11.

Аспирационное устрой ство .

Фильтры АВА-ВП-Ю, ТУ 95-7*»3-Я0.

Ф и льтродерттели , ТУ 95 -7W -80 .

Секундомер, ГОСТ 5072-72 .

Посуда стеклянная лабораторная, ГОСТ 1770-7*».

Пипетки, ГОСТ 20282-7*», виестимостьс 10 мл с ценой деления 0,1м 

Рсксч стеклянны е, ГОСТ 7182-5*».

Термометры лабораторные, ГОСТ 2823-73Е, с диапазоном измерения 

>30 г- +*Ю°С; С ь  Ю 0°С; О s- 200°С.
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РЕАКТИВЫ И ЙАТБРИАЛЫ

Крезидин ( 1-иетил-3 -амино-4-ибтоксниензол), хроматографически 

чистый, получен возгонкой при температуре выше 235°С (Т Пд*52°С ).

Вода дистиллкрованная, ГОСТ 6709-72.

Аммиак водный, ГОСТ 9-77 .

Составной растворитель -  дистиллированная вода -  аммиак водный 

Се соотношении 2: 1, объемных).

Кислота сер н ая ."х ч " , ГОСТ 4204-77, 20-30£-ныЙ водный раствор 

Сяонцентраиия проверяется титроЕапиеи WaOH по метилоранжу).

Гидроокись калия, чда (таблетированный), ЧССР, 10^-ный годный 

таетвор , концентрация проверяется титрованием HCI по фенолфталеину-

Азот (газ-н о си тел ь ) , ГОСТ 9293-74.

Водород, ГОСТ 3022-8G.

Воздух сжатий для питания приборов, ГОСТ 11882-73.

Насадка хроматографической колонки -  хроматон /A-AW -Д-iCS 

(Фракция 0 ,1 2 5 -0 ,1 6 0  ми) с  Й5 карбовакса -  201, ЧССР.

Стандартный раствор с концентрацией 5 0 ,0  мкг/мл готовят взяти­

ем точной навески креэидика и растворением в составном раствори те® . 

Стандартный раствор устойчив в течение 3 суток при хранении в темна! 

месте при температуре 20°С.

ОТБОР ПРОБЫ ВОЗДУХА

Воздух с объемной скоростьс 5 л/иия  аспирирувг через систему, 

состоящую из двух последовательно соединенных фильтров АФА-ВП-Ю, 

укрепленных в фильтродержателе. Перед отбором пробы Еоздуха фильт­

ры в течение 3-5  минут выдерживают в 20-30£-ной серной кислоте и 

затеи  пккиетом осторожно закрепляет в  фильтродержателе.

Для определения содержания крезидкна на уровне 1 /2  ПДК необ­

ходимо отобрать 7 ,5  литров воздуха.



г з

Зильтры с отобранными пробами помещают в боксы, в которых си. 

м огут  хран иться  не более  трех  ч ас о в .

На готовый сорбен т  -  хрома ток //-AW -JHCS (  фракция 0 ,1 2 5 -0 ,1 6 0  

ми) с 5ч> к ар б о в ак са -20М -  наносят гидроокись калия е к оличестве  23 

о т  в е с а  со р б ен та , следующим образом: 50 г  сорбента помещают в с т а ­

к а н , приливает 9 ,3  мл десятипроцентного растьора  гидроксила калия 

и дистиллированную воду таким образом , чтобы сорбент был полностью 

покрыт раствором . Воду упаривают при тем пературе Ю 0°С, непрерывно 

помешивая содержимое с т а к а н а , а  затем  сушат в  сушильном шкафу при 

тем п ер ату р е  120°С в течение четы рех ч а с о в .

Хроматографическую колонку зап олн яет  насадкой и, не подключая 

к  д е т е к т о р у , кондиционируют в течение 24 ч а с о в , продувая г а з о м -е о -  

си теяем  при медленном подъеме температуры до 170°С * течение 2 ,5  

ч а с о в .

При тем пературе 170°С насадку  вы дергивает ло стаби лизаци и  ну­

левой  линии прибора при максимальной чувстви тел ьн ости . Общую под­

го то вк у  хроматограф а проводят в соответстви и  с  инструкцией п р и б о р .

Градуировочные растворы  с содержанием от 2 ,5  до 50 м кг/м л  к р е -

зпдина готоеят соответствующим разбавлением стандартного растьора

с о с т а в и в  раствори тел ем . ГрадуигоЕочнке растЕоры го то в я т  согласн о

т а б л и о е .х 5 _ _ . __
_  _  _ к ® л 5  град^ировочны х_растворов_______ Т а б л ш а ^ и ________

Ноиер Стандартный р-т>, ЮостаЕной ! Концентрация,
стандарта J .  кон ц ент. 5С>дкг/й л^ил! рас тьогит. „_мл!_ и кг/м л_______________

ПОДГОТОВКА К ИсУЕРБНИО

Г
2
3
ь
5
6 
7

О 10,0
9 .5
9 .0
8.0
5 .0
2.0 
0.0

0 .0
2 ,5
5 .0  

10.0
2 5 .0
4 0 .0
5 0 .0

0 ,5
1.0
2.0
5 .0
8.0

10,0
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Градуировсчн1)? раствору устойчивы в течение суток при кра­

шении е темной месте при температуре 20°С.

Градуировочный раствор  объемом 2 мкл вводят через самоуплот­

няющуюся мембрану в хроматограф. Строят градуировочной график з а ­

висимости площади хроматографического пика (мм^) от количества ком­

понента (м к г ). Построение градуирогочной кривой необходимо прово­

дить не менее чем по шести точкам, проводя шесть параллельных и з- , 

«зрений для каждой концентрации.

Условия хроматографирования градуировочных 

смесей и анализируемых проб 

Температура термостата колонок 

Температура детектора 

Температура испарителя 

Скорость потока газа-н осителя  (а з о т )

Скорость потока водорода 

Скорость потока воздуха 

Скорость дю грэнной ленты 

Обьем е водимой пробы 

Бремя удерживания крезидина

ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЯ 

В бвксы с отобранными пробами приливают 2  мл дистиллирован­

но* воды и I  мл водного аммиака. Содержимое бокса оставляют на 

IO -I5  и и к ., периодически помешивая стеклянной палочкой. Степень 

извлечения крезидина -  9 9 ,# 5 . Пробу полученного растгора объемом 

2  мкл вводят в испаритель хроматографа, записывают хроматограмму, 

вычисляют площадь пика и по градуировочному графику находят коли­

чество определяемого крезидина.

145°С 

170'Ъ 

200°С 

34 мл/мин 

30 мд/мин 

300 мл/мин 

900 мм/час 

2 мкл

2 мин 15 сек .
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РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ

Кок не н тр a i <ип I -иетил-Э ~ан и но ~Ч -и ет оке ибе из о л а С кр ез иг :-ч а ; 

вычисляет по формуле (С, u r /u 3 ) :

где : а -  количество крезидина в анализируемой объеме поглоти­
тельного раствора, найденное по -калибровочному гр а ­
фику, мкг;

в -  общий объем поглотительного раствора, мл;

б -  объем поглотительного раствора, отобранного для 
анализа, ил;

У -  объем воздуха, отобранный для анализа и приведен­
ный к стандартным условиям (см . Приложение 1У..



ПРИЛОЖИВ I  

Справочное

131

Приведение объема Еоздуха к условиям по ГОСТ 12.1.016*^9 

(теипература 20°С, давление 760 мм р т .с т ..)  проводят по следуовей 

форыуле:

лГ= Vi ( 2 7 3 * 2 0 ) -  р  
V ( 2 7 3  < r j  • /0 X 3 3 ---------  . где

Ifl -  объем воздуха, отобранный для анализа, л;

Р  -  барометрическое давление, кПа 

(101,33 кПа « 760 мм р т .с т . ) ;

-  температура воздуха в месте отбора пробы, ^С.

Для удобства расчета V  следует пользоваться таблицей коэф­

фициентов (приложение 2 ) .  Для приведения объема воздуха к темпе­

ратуре 20°С и к д ав л ен »  760 мм р т .с т . надо умножить на со о т - 

ветствувщяй коэффициент.



прилошие г
Справочное

Коэффициент К для приведения объела, воздуза к условиям 
го> ГОС? 12. 1 . 016 -79

-3 0
-26
- 2 2
- Г б
- В
- 1 0

-6
*•2

о
>2
6

+10
+J.4
+16
+20
+22
+ 2 4
+26
+28
+30
+34
+ 3 8

1,1582  
1,1393  
1 ,1212  
1,1036  
1,0866  
I 0701  
1,0540  
I 0385 
I 0309  
I 0234  
I 0087 
0,9944  
0,9806  
Ol967I  
0*9605 
О 9539 
О 9475 
0; 94 Г2 
0 '9349  
О 9288 
О 9167 
0 ,9 0 4 9

.7 3 4 *

1 ,1646
1 ,1456
I , 1274
1,1097
1 ,0926
1 ,0760
1 ,0 5 9 9
$ .0 4 4 2
1 ,0366
1 ,0 2 9 1
1 ,0143
0 ,9 9 9
0 ,9 8 6 0
0 ,9725
0 ,9 6 5 8
0 ,9 5 9 2
0 ,9 5 2 7
0 ,9 4 6 4
0 ,9 4 0 1
О, 9339
0  9218
0 ,9 0 9 9

^&вление Р._кПа_(ии_рт.ст._)

-  -  - — fia®   М .  М .  ’  Ж .  Ш  Ш . .  Ж  -  , Ш ~  ~ Ш
1 ,1709  
1 ,1519  
1 ,1336 
1 , 1159 
1,0986

л о в :

1 ,0499

Ш1:0196
110054
Qi99I4
0 *9778
0 ,9 7 1 1
0 ,9645
0 ,9579
0 ,9516
0 ,9 4 5 3
0 ,9 8 9 1
0 ,9268
0 ,9 1 4 9

,742
1 .Г772 
t ,  1581 

1 , 1396 
1,1218 
1,1045

д ат1,0402
1,0253
1,0108
0,9967
0,9880
0,9783
0,9696
0,9631
0,9566
0,9503
0 ,9440
0 . 9ЭГ8
0,9198

9.4<

1 ,1 8 8 6  
l!l644  
I , 1458 
I 1278 
1,1105 
1,0966 
I 0772 
1,0613 
1,0535 
1,0459 
1,0309 
I 0162 
1,0027 
О 9884 
0,9816 
0,9749 
О 9683 
0,9618 
О 9655 
0,9432 
О)9368 
О 248

1,1899
1,1705
1,1519
1,1338
1,1164
m

Ш !
I  0514 
1.0363 
1,0216 
1,0074 
0 ,9936 
0 ,9868 
0 ,9600  
0 ,9735 
0 ,9669  
0,9605 
0 ,9542 
0 .9418 
0 , 929?

1,1963
1,1766
1,1581
1 ,1399
1,1224

д а
1,0726ъ т
1 ,0 4 1 9
1,0272
1,0128
6 .9 9 8 9

0 .&92I
0,9853
0 ,9 7 8 7
0 .9 7 2 1

6 .9657
0 ,9 5 9 4
0 .9468

6 ,9 3 4 7

2026 
1831 
1643 
Т400 
1284 
I I 12 
0945 
0784

326 
0183 
0043 
9974 
9906 
983 9 
9773 
9708 
9645

1,2068 
1,1862 
I , 1673 
1,1490 
1,1313

д а
1,0812

д а№
1,0209  
1 ,0069 
1,0000 
0 ,9932  
О 9865 
0 ,9735 
0 ,9754  
0 ,9670  

,9544 
,9421г

1,1925 
I, Г735 
1,1551 
1,1373 
1 ,1 2 0 0  
i ; i 032 
1,0869
д аш
1,0263 
I 0122 
I 0053 
0,9986 
О 9917 
0,9851 
О 9786



Приложение 3

П Е Р Е Ч Е Н Ь

учреждений,представиЕИИхяЧетодические указания 
по измеренно концентраций Бреднях веществ в  

коз духе,"

Наименование вещества

1_!_  _  1 1 1 1 1  X I I I I I Z I I "
I  апенафтев

** ! 
П/П!

!Учреждения, представив- 
!шис Методическиеуказания
, V "  ' _____

2 Э.З-дшетилбутанои-З (пинаколип)
3 дисульфан

НИОПИЕ,Донецкий мединс­
титут
НИИ химии АН УзССР 

НИИ дек сведете
4 I , I  -д и( 4-х лорфе кокс и) -3 ,3  -дим е т илбу -  

танон~2
НИИ хшии АН УзССР

5 изобутиронитрид Волгоградская обл.СЭС
6 3 -изоцианотолуол Горьковский НИИ ГТиПЗ
7 красители активние хлортриазиновые НИОПИЕ
8 красители вккилсульфоновые НИОПИЕ
9 красители дисперскче автрахиноновые НИОПИЕ

10 красители трварилиетановые НИОПИЕ
XI красители фталоцианиновне НИОПИЕ
12 крез идин НИОПИЕ
13 натрия гидрокарбонат Донецкий НИИ ГТиПЗ
14 натрий монохлоруксусвый Уфимский НИИ ГТиПЗ
15 натрисЕая соль полифталоцианина кобаль­

та
- Уфимский НИИ ГТиПЗ

16 рибофлавин НИИ лекередетв
17 L -сорбоза НИИ ГТиПЗ АМН СССР
IB сульФазин, сульфадиазин серебра,уро- 

сульфан
НИИ лекередетв

19 сульфантрол НИИ лекередетв
20 1,2,4-триазол НИИ химии АН УзССР
21 триэтилфосфат Львовский мединститут
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_i_«____________ г____________ i _____з ______
22 1-хлор-3,3-дииетилбутанон-г НИИ хшии АН УзССР

23 1,4-хлорфенокси-СЗ.Э-диметилбутанон-г) НИ1Т хкдии АН УзССР

2* 1-хлор(4-хлорфенокси)-3,3-дииетил- НИИ хинин АН УзССР
бутанон-2

25 иианаиид кальция Армянский НИИ ГТиИЗ



Приложен*»* Ч
Псиества, определяемые по ранее утвержденный 
и опубликованный Методический указаниям

__Наииеновакке веществ _ _________

1, 1 , 5-тр  иг идропср-Т торам илакрилат

I , 1-д игидроперфтораи илакрилат 

1,1,7-тригидроперФторгептилакрилат 

I ,  I  -д иг идр one vr. торге п тилакр илат

I  Методические. У казан и е_____

!!У на фотометр ическое опреде­
ление -фтосорганич еских соеди­
нений в воздухе, M ..I9 9 I.C .I8 7  
(переизданный сборник МУ, рыв. 
1 -5 ; коэффициент пересчета с 
фтора 1,88
коэффициент пересчета с фтора

коэффициент пересчета с фтора 
1,69

коэффициент пересчета с фтора
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Указатель определяемых веществ

Апенафтен 3 
Гидрокарбонат натрия 7 
3,3-д1ыетилбутанон-2 12
6,7-дшетил-9-СД-1-рибитил)изоаллоксазин Срибофлавии) 16 
Дисульфан 22
Х,1-ди(4-хлорфенокси)-3,3-дииетилбутанон-2(дихлорфеиоксипинаколин)2б 

взобутиронитрил "ЗТ
3-изопианотолуол (и-толилизоииаиат) 35 

Храсители: активные ринилсульфоновые
активный красно-фиолетовый 2КТ ММ 
активные хлортиазивовые 65 
дисперсные антрахиноновые 40 
дисперсный прочный келтый 2Х 44 

основные триарилиетановые 54 
фталоцианиновые 60 

Хрезлдин 70
Зоеохлоруксусный натрий 76 

Натриевая соль пол^талоцианина кобальта 81 

L -сорбоэа 86 
Сукьфадиаз ин серебра 92 

Сульфазин 92 
Сульфантрол 97 

1.2.4-триазол 101 

Тризтилфосфат ПО 

Уросульфан 92
1-хяор-Э,3--дю«етилбутанон-г П5 

1-(4-хлорфенокси)-31Э-диыетилбутакон-^ 120 
1-хлор-(4-хлорфе нокси) -3 ,3 -д ш етилбутанон-2 120 
Цианамид кальция J26
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