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Сборник методичеахях указаний ооотавлен на основе ранее 
опубликованных выпусков технических условий Jfc* 6-7. Включен- 
нне в сборник методики переработаны в соответствии о требова
ниями ГОСТа 12.1.005-76. Некоторые устаревшие методики ваме- 
нены новыми.

Настоящие Методические указания распространяются на оп
ределение содерхания вредных веществ в воздухе промышленных 
помещений при санитарном контроле и имеют ту же юрккдчеохую 
ому, что и Техничеокяе уаловяя.

Методические указания подготовлены сотрудниками лабора
тории санитвряо-химячеоккх методов исследования Института 
гигиены труда и профеооионахьзых заболеваний АМН СССР.

Редакционная коллегия: М.Д.Бабяна, С.И.Муравьева.

Т.В.Соловьева. В.Г.Овечкия
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МЕТаШВСНИЕ УКАЗАНИЯ
НО ФОТОМЕТРИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНПЕНТРАНИЙ КАЙБИНА, 

ТИОДАНА, АТРАЗИНА И ШРАЭИКА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ.
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I. Характеристика метода

Метод основав на разруое.шя препарата Харбина и тиодаяа 

смесью серной кислоты о бяхроматом калия при Н0°С, атразина 

и хлоразина смесью фосфорной кислоты и бихромата калия при 160- 

180°. Образовавшийся г процессе сомения свободный хлор погло

щается смесью растворов йодистого калия /или йодистого кадмия/ 

с крахмалом, в результате него выделяется эквивалентное коли

чество иода. Выделившийся иод определяют колориметрическим иля 

титрометричеоким методом.

Отбор проб провсдитоя с концентрированием на стеклянную 

вату и а ацетон.

Предел измерения но хяору в анализируемом объеме пробы - 

О д  мкг.

Предел измерения Харбина ж тиодаяа в воздухе - 0,02 мг/м8 
/при отборе 5 л / ,  атразина - 0,003 мг/м8 /при отборе 30 л/ и 

хлоразина - 0,06 мг/м8 /при отборе 2 д / .
Диапазон измеряемых концентраций карбява ■ тгэдава в воз

духе - 0,02-2,0 мг/м3, атразина - 0,003-0,3 мг/м3, хлоразина - 

0,05-5,0 мг/м3.

Сернистый ангидрид, хясрядн и другие хлороргаялческяе сое

динения мешают определению.

Граница суммарной погрешности измерения кврбкна, тиодаяа, 

атразина и хлоразина в воздухе яе превышает +25#.

Предельно допустимая концентрация Харбина в воздухе - .0,5 

мг/м3, тиодяна - 0,1 мг/м3, атразина я хлоразина - 2 мг/м3.



2. %я1с5Езг* ж раствс> т

Стаяяертннй раствор зола» соответотцуящй ю  usx/ з а я  

жора,. готовят лэ 0,С1 а. раствора вода. Лк? атоге 2,-зг »я 
гочзй 0,01 н.р$стэорв иода ваоелт в. керпэ® коло? вивстиюсж® 
IX  sss а довода? этссзшроздшоЗ водоч до «аткз. Раствор 
употребляв? еиахааБвгэтоэгвяяай* ?*?р. 0,02 я у&«?&*ра so.na 
проверяй-? перед «.чалу'евм,

К&явй даухро^воклслзй, ГОСТ 422G-SB 8&рефвс*аято1де~ 
sa l и эасуягедкгй аре 230 *% тачеаге 3-х часов*

Ks<\E0?a capsaa,' ГОСТ 4207-77. акетвоса» 1,84.
Кислота *|.огф^ш?£, IS® 6552-66, а д а ш а  I,g£.
JEscjew»  азотная ГСОГ'44Й1-в7, esotscctb 1,37.
Kpsns&a растэерней ГОС» ГШ  27-X8S3, 3£-ша* раствор.
Серебро гзотноззолэе ГОС? 1377-75, 2£~ibs2 раствор.
Калш£ ^оллстш; fC£? £-421-57.. 2 ,с5~кей растжор.

Ifcsfso хфяткят* рзедзср еодеожого 2садвй» едаако раствор зодасгс.- 
го кздияя более. устойчив яо окс-авшз г; «леву и жнаасроду 
воздуха я более избирателен к хлору*

Поглотитеяьгнй раствор для хлора. Готовят следуадк об
разок: 100 ьи 2 , 5̂ -ного раствора нодастого кадмия смеапвео? 
с 50 т  15-ного раствора кралиада е ш т я г  2-3aot. После ох- 
легдешея раствор разОааляз? водой до 500 ш. и перемешивая?. 
Гранят в темном месте з сосуде с лрквшфовадЕОй пробкой. При
годен к работе в течение 6 месяцев.

Натрий серноватистоккслый, ГОСТ 4215-66, 0.002 к .  раствор.
йод кристаллический» ГОСТ 4159-64, 0,01 н.раетюр.
Эйзр этнловнй, 1‘ОСТ 6265-52, перегнаишй, не содержаний

ХЛорИДОВ.
Ацетон: ГОСТ 2SC3-74, nepernainjbd, не, содерзаций хлорхдов.



Бата стеклянная, оорасютанная кошк^адрсванчой ее-мой

лчисдотойг затем арош тая водой до нейтральной реакшан г: :эыст--- 
о

ленная при 100—XI0

Аскарит j З Д Ж  2055-49, отсеянкьш от мелких -тастгод

£дкий натр, ГОСТ 4328-66.

Натронная нгвесть, гранулированная ГОСТ 4455- 48 .

Окислительная смесь для Харбина к тиодана. В сухую кол
бу вместимостью 200 i.ui вносят 25г даухрошзокнслого калия 

и ICO ш  концентрированной серной кислоты. Тщательно переме

шивают стеклянной палочкой и нагревают на парфпновой бане в 

течение I часа при 125-130°С. В процессе нагревания через 

смесь при помощи стеклянной трубки, доходящей до дна колбы, 

пропускают очищенный воздух со скоростью 50-60 мл/мпн. Нагре

вание окислительной смеси необходимо для удаления присутствую

щей в реактивах примеси хлорида. Окислительную смесь хранят 

в банке с притертой пробкой.Срок годности окислительной сыесв 

6 месяцев. Проверку окислительной смеси на присутствие хлори

дов производят в пробирке для сожжения хлорорганлческих ядо- 

химикатов.Для этого 4 мл приготовленной смеси наливают в кол

бочку прибора. Затем производят все операции, которые описаны 

при определении исследуемых веществ. В случае обнаружения хлори

дов в смеси необходимо повторить операцию их удаления.

Окислительная смесь для атраэина и хлоразива. В сухую 

колбу вместимостью 200 мл вносят 25 г двухромовокисяого калия 

растертого в тонкий порошок, 100 мл концентрированной фосфорной 

кислоты. Пцательно перемешивают стеклянной палочной и нагревают
О

на парафиновой бане в течение часа при 160 С. В процессе на

гревания через смесь при помощи стеклянной трубки,доходящей 

до два колбы, пропускают очищенный воздух со скоростью 50-60



мл/мин для удаления хлоридов. Затем проводят проверку смеси 

аа присутствие хлоридов, как описано выше,

3. Приборы и посуда 
Аспирационное устройство.

Фотоэлектроколориметр.

Прибор для разрушения хлорорганических пестицидов (рис,1), 

Аллонжи стеклянные, гофрированные { рис.2 ).

Воронки с пористой пластинкой 1 I,

Поглотительные сосуды Зайцева.

Поглотительные сосуды с пористой пластинкой $1.

Пробирки обыкновенные, круглодонные ГОСТ I05I5 -75.

Пробирки колориметрические из бесцветного стекла, высотой 

120 ш  и внутренним диаметром 15 мм, ГОСТ 10515-75.

Пипетки, ГОСТ 20292-74 вместимостью 1,2,5 и 10 мл с паления

ми на 0,01, 0,05, 0,1 га.

Микробюретка, ГОСТ 20292 -74, вместимостью I мл с делениями 

на 0,01мл.

Колбы мерные, ГОСТ 1770 -74,вместимостью 100мл.

Колбы конические, 17 10394-72,вместимостью 200 в 50 мл. 

Воронка химические диаметром 30-70цц, ГОСТ 8613-75.

Цилиндры мерные, ГОСТ 1770-74, шеспаюстьп 500 мл. 

Очнстятшвая система, состоящая на склянки Тицепко вмес

тимостью 200 мл н поглотительной колонка вместимостью 

300-500 мл ( рвс.3 ).

Скяянду на 1/3 заполняют яояцентророванной серной
кислотой. Колонну на 2/3 заполняют аекаритом шов гранулиро
ванной натронной известью и на ДО гигроскопической ватой, 
чтобы задержать аскарит или известь, которые тгут быть из
влечены из колонки током воздуха. На дне колонки помещают 
тонкий слой ваты. Склянку Тищенко и колонку соединяют меж

ду собой резиновым! трубкам встык. Другой ОТВОД СНЛЧУУ"



Тищенко при пошщи резиновой трубки присоединяет к бутыли 

аспиратора. К колонке присоединяет резиновую трубку с зин- 

тосшд зазашом дня регулирования тока воздуха.

Перчатки резиновые.

Термометры на ICO- 200°, ГОСТ 2823-59.

Баня водяная.

Б:-ля парафиновая.

Прибор для отгонки раствор.1та.юа.

Плитка электрическая.
4. Проведение ивмврещжя 

Условия отбора проб воздуха

Воздух, содержащий карбин, тиодан, протягивает со сырости) 

0,5 -I л/кли через гофрированный стеклянный адялк ( ш ш  

воронку с порист* фильтром ),:; котороцу последовательно 

присоединяют поглотительный сосуд с пористой пластинкой, 

содержащий 5 ил ацетона.

Поглотители во время отбора охлаздаот льдом. Воздух, ::ссле 

дуоыый на содержание атразила, протягивает через горрнрова 

ный стеклянный аллонж, заполненный 2 г стеклянной ваты 

"шерсть" со скорость» 5 д/цин, при определении хлораэииа- 

через аллонж с 2 г стеклянной ваты, последовательно сое 

динениый с 2 поглотительными сосудами Зайцева, содержащими 

по Ь мл чцетока, сс скоростью С,2 д/иид.

Для обнаружения 1/2 ПДК карбпна и тиодапа необходимо 

отобрать 4 л воздуха в течение 4 минут, гтя атраэина -15 

л в течение 3. икнут к хлоразнна -I л воздуха в Tt леше 
5 ■.<!*. .

Условия ашалшаа

При анализе проб на содержание юцбина, тиодеиа а хлора- 

зима ацетон из поглотителей сливает в K-v-бу да* 'с.ч*ггпид 

хлорортакмчееккх пестг-^дов и /п дркв.п»? стт-дчпы- .
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творитель) на водяной бане досуха. К сухому остатку в эту 

же колбу помещают стеклянную вату из аллонжа и наливают 

4 ш  окислительной смеси для карбиня и тиодана ш ш  в- 10 

т  для хлоразина. При определении ахразипа стеклянную ва

ту из аллонжа переносят в колбу для сжигания и заливают 

8-10 ш  окислительной смеси для атразина. Воронку прибора 

закрывают пришлифованной пробкой с отводной трубкой, с. - 

диненной с очистительной системой. Прибор помещают в наг

ретую до 60 парафиновую баню. Отводную трубку прибора по

мещают в пробцрку-приемшш с 5 мл поглотительного прибора 
для хлора. Ншошй конец отводной трубки доллен находить

ся от дна пробирки не более 3 мм. Нагревают парафиновую

баню до 140°нри анализе Харбина и тиодана, 160̂ Г7СР -при
о

анализе хлоразина и 160 -180 - при анализе атразина.

При анализе Харбина и тиодана процесс сжигания препаратов 

длится 10-15 мин, атразина и хлоразина - 15-20 шш. Конец 

реакции определяют по прекращению выделения шда, когда 
поглотительный раствор остается бесцветным. Выделившийся 

иод определяют путей измерения оптической олотностж раст

воров на фотоэлектроколоршотре в кювете с толщиной слоя 

10 ш  с применением зеленое светофильтра.

Содержание пестицида в анализируемом объеме определяют 

по предварительно построенному калибровочному графику, .для 

поотроешш которого готовят шкалу стандартов согласно 

таблиц* 21» , Бели нлтенспшость окрасш растворов превы

шает интенсивность окраски растворов последнего стандарта,

то пробы следует разбавить поглотнтелышм раствором, но не
, /

Золее, чем в два раза. Если не нужно провести оольшее раз- 

давление, то анализ следует приводить титрометрическшл 

методом ( см. примечание ).



98
Таблица %%

Eteana стандартов ждя определения па«ицпдов.

Но:юр стандарта Стандартна раствор 
хода, до

Доглотстшсьнкй
раствор дяк 
хлора, т

Оодерсхажл 
хлора, нгт

I 0 5 0
2 0,05 4,95 0,5
3 0,1 4,9 1,0
4 0,2 4.8 2,0
5 0.4 4,6 4,0
6 С.6 4,4 6,0
7 0,8 4,2 е.о
6 х.о 4,0 10,0

е  -

V, -  

v - 
\ с -

лвдентрацюо пестицида в мг/м3 воэдухап х ) вычисляют по формуле:

j -  w —
где (т - количество хлора, найденное в аяализир„емом объеме 

пробы, мкг.
обсспй объем пробы, мл. 
объем пробы, взятый для анализа, мл. 
объем воздуха, л, взятый для анализа и приведенный к 
стандартным условиям по формуле ( см. приложение I ). 

Тримечапич: При содержании пода более 0,05 иг в пробе его определяет 
титрометрическим методом следупцим образом. Поглотитель
ный раствор всех приемных пробирок сливают вместе в 
коническую колбу и титруют 0,002 н. раствором тио
сульфата натрия до обеспечивания ящхости, Для тит
рования применяет микробюретку.

Концентрацию пестицида в мг/м воздуха ( X ) вычисляет по 
фпрцуло: К * 71‘V,

X =
где: \/ ТГо------

V, - объем точно 0.G02 н. раствора тиосульфата натрия, 
пошедгшй на тгтроваше пробы, мл.

- объем воздуха в л, отобранный для анализа и прн- 
педешшг. к условия.:: тешературе +20 -3 и давлении 
760 т  рт.ст.

-  г.о.тлчеетш мгг хлора, соответстдуотве b.vi точил

V.го

71



C.COiJ и, р а с т р а  тиосульфата натрия* 

к о эИ зд о и т  дая пересчета хяора на исадедуа'щй пестицид. 

Коэффициент пересчета на карбин -  3 ,64 ; ш  тиодан « 1,91} 

на атразин «6 ,0 ; на хлоразин - 7 ,2 ,



НрЯЛОВвЯВв I
Формула лряведенвя объема воздуха 
х стандартным условаки

Согласно требованиям ГОСТ"» I2.I.UOS-76 объем отобранного 

воздуха ораводят к стандартным уоловням - температуре 20°С я ба- 

рометрнчеокоиу даадеияв 101,33 кПа /760 мы рт.ет./ по формуле:

V  2 0
Vi . /273 4 2С/ - Р 
/273 4 1 / • Ш . З З

гае

Vf - объем воздуха, отобраи̂ Л дня впала за, л (

Р - бароматрячеокое давленяя, хПа;
I  -  температура в. щуха в меоте отбора пробы, °С.

Для упрацешш расчетов яохьауются жооффвпяевтаия X /предате
лю 2/, вычдолеюшмя w  температур в пределах от мвиуо 30 до 
алое 30°С a M M M r t  от 97,53 до 101,39 аОа /730-764 мм рт.от.А



Праяо пените 2

Коз#«центы К для привидения объема роэдуха к стандатэтнын услопияы.

rt 97.33/730 97 *86/734 98,4/738
Давление

98,53/742
г .  к а/до. 
99,46/746

тэт*ст • . 
100/750 100.5?/754 ЮХ .06/750 101 ,•’5/760 101.66/76*1

-30 1,1582 I , i 646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1099 1,1963 1,2026 1Д056 1,212?

^6 1,1393 1,1456 1,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1,1768 1.1831 1,18© 1,1925
-22 1,11112 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 1,1216 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 Т ,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1Д04Г 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 I  ;этз

-10 1,0X 1 1,0760 1,0819 1,0877 1,0936 1,0994 ХДОЭТ 1,1X12 1ДТ41 I ,1200
-6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,С829 1,0837 1,0945 1,0974 1,1032

1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,06X3 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869
0 Х,СЙ09 1,0366 1,0423 1,0477 1,0535 1,0591 1,0648 1,0X 5 1,0733 1,0789

+2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0407 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,0712
+6 1,0087 Г ,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1,С36* 1,0419 1,0475 1,0502 1,0557
+10 0,9944 0,9999 1,0054 х,оюе 1,0216 1,0272 1,0326 I.C353 1,0407
+14 0,9806 0,9860 0,9914 0,99€7 1,0027 1,0074 Х,0128 1,01© Х,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9725 0,9778 0,9*30 0,9884 0,99*6 0,9989 1,0043 1,0069 1,0122
+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,97© 0,9816 0,9863 0,9921 0,9974 1,0000 1,0035
+22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9300 0.9353 Об 0,9932 0,9955
+24' 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,966В 0,9735 0,9787 0,9339 С,9865 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9516 0,9566 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 С,9799 0,9051
+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9555 0,9605 0,9С57 0,9X 8 0,9734 0,9765
+30 0,9288 0,9039 0,9391 0,9140 0,9Г32 0,9542 0,9531 0,9515 С,96Х 0.97ЕЗ

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9568 0,9418 0,9469 0,9619 0,9544 0,9596 g

+38 0,9049 0,9099 0,9X49 0,9198 0,9-48 0,9297 0 9347 0ДП37 0,9421 0,9471 wi
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Рис. 3 Очистительная системе. '’-склянке Тищенко, 
Z- поглотитель с натронной невесты).



Приложение 4

Опйсок институтов, редставивших 
в данный сборняк

новые методики

Нашенаваняе методякя !! Наименование института

I !! 2

Фотометрическое определение акрилонит
рила

Горьковский институт ги
гиены труда и профзаболе
ваний

Газохроматографическое определение 
акриловой и метакриловой кислот

Фотометрическое определение аллилового 
спирта

Фотометрическое определение хлористого 
мстила и хлористого этила

« _ *

Фотометрическое определение 3,4-дюслор- 
пропионг. .илида

* «

Фотометрическое определение толуилен- 
диамина

п _ It

Спектрофотометричеокое определение 
карбазола

Свердловский инотнтут ги
гиены труда и профзаболе
ваний

Фотометрическое определение кротоно
вого альдегида

Штаб военизированных гор
носпасательных частей 
Урала /г. Свердловск/

Фотометрическое определение I- я 2- 
метялнафталинов

Донецкий институт гигиены 
труда и профзаболеваний

Фотометрическое определение аценаф- 
тена

* _ П

Фотометрическое определение коллидина * _ N

Газохроматографичеокое определение 
метилнафталяна я нафталина

Ангарский институт гигиены 
труда я профзаболеваний

Фотометрическое определении хлорной 
ртутиДулемь//

п и п
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Определение хлорной ртутя методой
атомно-абсорбционного анализа

Газохроиатографичеокое определение 
нафталина

Ояределенве ртутьоргшшчеошзх дао-
ХШЕКЙТОЁ

ёотомвтрвчвоков онредвлвше ефар- 
сульфонате.

Хроыатографкчвокре определение 
оташорхурхлоряда

Фотшетрачеокоо определение этид- 
квркаптаяа

Фотомотрячвокое рпределеняе ди
хлорэтана
Фотометрическое определение оеяов 
мозптода

Ангарский институт гигиены 
труда н профзаболеваний

Бвлоруоскнй оанитарно-гяг&е- 
гнгческам институт

Кпевский акотитут гигиены 
труда я профзаболеваний

ft] ^  с

ШШКГШШХ1

Ленннградскай ннотнтут гигие
ны труда я профзаболевании

Иоъооибирокнй о&иятаряый 
ииотут

0 ^ 0
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