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Сборник Нетоднческих Указания составлен методической 

се к ш е й  по промышленно" токсикологии при Пгоблемиов 

к о л е с и  "Научные основы гигиены труда и профпатологин" 

Настоящие у етодические указания распространяются 

ва измерение концентрапив вредных веществ в воздухе 

рабочей зоны при санитарном к он трол е .

Ответственные за выпуск: С.И .Муравьева , Г Д  Д ьяком ,

К.М.Грачева , В.Г.Овечквв.
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УТВЕВДАВ
Заместитель Главного государст­
ве н надо^са ни rage ого врача СССР 
- А.И.Зайченко
”25 " мая 196 7г.
§ 4308-70

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ВО ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ Т1ЮТРЕХХЛОРЮТ0ГО S0C40PA
ЕТОДОИ ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ 

ЗОНЫ

/ С1
$• р — а

^ C I II.ц.169,4

Тнотреххдориетый фосфор» бесцветная или желтая жидкость с непри­
ятие запахом. Практически не растворим в воде, растворим во многих 
органических растЕорител^ в том числе бензоле, ацетоне, гексане, 
сероуглероде. В водных растворах гидролизуется до сероводорода и 
Фосфорной кислоты. Плотность 1,635 г/см3.

1  воздухе на-одится в виде паров.
Зрепарат обладает выраженным раздражающим к кожно-резорбтивннм 

действием.

-  0,5 ыт/ы?.

ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА
*ет°Д основан на хроматографическом выделении твотреххлористого 

фосфора в тонком слое сорбента с последующим проявлением хроматог­
рамм реагентом -  бронфеноловыи си н и м  с азотнокислым серебром.
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Отбор проб проводится с концентрированием.
Нижний предел измерения в хроматографируемом объеме -  3 мкг. 
Нижний предел измерения в воздухе 0,25 мг/м3 (при отборе 12 Д 

воздуха).
Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 0,25 до 1,25 мг/» 

Измерению не мешают: триметилфосфит, няодрнн.
Суммарная погрешность не превышает -  18, 2£.
Время выполнения измерения, включая отбор проб, ОД минут.

ПРШОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА 
Аепирадаонное устройство.
Цилиндры мгрные, ГОСТ 1770-7%.
Хроматографическая камера, ГОСТ Ю65-78.
Стеклянный пульверизатор, ГОСТ 19391-71.
«икропипетки, ГОСТ 20292-77.
Хроматографическнв пластинки "Салуфол-254" (ЧССР), 150x150 мм. 

Поглотительный прибор с пористой пластикой 1 I .
Испаритель ротационный, ИРТУ %2-2589-6б.
Воронки химические диаметрон б сн, ГОСТ 8613-75.

РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ, МАТЕРИАЛЫ 
Гексан, хч, ТУ-б-09-3375-78.
Кислота уксусная, чда, ГОСТ 62-75.
Бромфеноловый синий (индикатор), ТУ 6-09-1058-76.
Фильтр бумажный, беззольный "Сияя лента".
Подвижная фаза гексан: ацетон (3:1) по объему.
Стандартный раствор; тноттреххдористый фосфор с концентраций 

100 икг/мл готовят растворением 10 мд веаества в 100 мд ацетона.
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10 UKg/и л  -  путеы соответствующ его разбавления ацетоном исходного 

стандартного р а створ а .

Раствор хранят в холодильнике. Устойчив в течение месяца® 

Проявляющий реакти в: 0 ,0 3  г  бро«фенолового синего растворяют в  

10 мл ацетона, затем доводят до 100 ил 0,53? водно-ацетоновым ра ство ­

ром азотнокислого серебра ( I  ч воды и 3 ч ац етон а). Раствор устойчив 

в течение 2 недель.

ОТБОР ПРОБЫ ВОЗДУХ!

Воздух со  скоростью  0 ,5  л/мин аспжркруют через поглотительны! 

прибор с  пористой пластинкой, содержащий 20 мл гексана и помещен­

ный в со су д  с о  льдом. Для измерения 1 /2  ОДЕ следует отобрать 12 ж 
воздуха. Срок хранения отобранных проб I  сутки .

ПРОВЕДШИЕ ИЗМЕРЕНИИ

Пробу из поглотительного прибора отгоняют в ротационном вакуум­

ном испарителе растворяют в 0 ,1 -0 ,2  мл гексана и с помощью капилля­

ра назосят т  хроматографическуюнластннку так , чтобы диаметр пятна я® 

преввдал 0 ,5  см. Центр должен быть на расстоянии 1 ,5  см от нижнего 

края ш астиккн. Справа наносят серию стандартных растворов, содер ­

жащих Э, 5 ,  У, 9 , 12, 15 миг препарата.

Жшастинку с  нанесенными растворами помещают в хроматографичес­

кую вамеру, в которой за  30 минут до хроматографирования налита смесь 

гексав-ацетон  (За-Х) по объему. После поднятая фронта подвижного р а ст ­

ворителя пластинку вынимают *з камеры и оставляют на несколько м ш ут 

на воздухе до испарения подвижного растворителя. После того как р а с т -  

Еоршеаь испарится, пластинку обрабатывают т  пульверизатора прояв­

ляющим реагентом . Исследуемое вещество проявляется в ввде синих п я -
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тен на желтой Фоне. для тиотреххлорвстого фосфора - 0 , 5 2 .  Коли­

чественное определение проводят путей сравнения площади пятен стан­

дартных растворов я проб.

Площади пятен измеряют планиметром илн с помощью прозрачно! бу­

маги. В последнем случае прозрачную бумагу накладывают на миллимет­

ровую бумагу > вычисляют площадь обведенного пятна.

РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ

С - А . В где
Ъ * \ /

А -  содержание тнотреххлористого фосфора, найденное в хроматогра­
фируемо! пробе;

Б -  объем пробы, взятий для анализа, мл;

В -  обпей объем пробы, мл;

V  -  объем воздуха в л, отобранного для анализа м приведявого я 

стандартным условиям (см.Приложение I ) .



лог
При я океане I

Приведение объеме воздуха к стандартным условиям проводят 

по следуоиея Формуле:

У  . (273 *  20 ) .  Р
1~---------- -----------------------* * ГДв
(273  ♦ t °  )  .  101 ,33

объем воздуха , отобренныя для анализа, я .

барометрическое давление, кП4 (1 0 1 ,3 3  кИа=760 им р т . с т , )  

температура воздуха в м есте отбора пробы, °С

Для удобства расчета ] /  go следует пользоваться  твблидеИ 

коэффициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стан ­

дартным условиям надо умножить ) /  на соответствусяш и коэффишгет.

Г-



Приложение 2
Кооффтшент К для приведения объема воздуха к стандартным уелошшм

O n Д авление Р ,  к11а/мм р т .с т
У .  J ) 7, 30/730_97. 86/ 734_ Ш  . i / 7^ J  98̂ 9 /̂742 99̂ 4 /̂746 100/730 100, 33/ 784_ 101̂ (6/730. M , 33̂ 760_ I C I A 86/ .

- з о I , t o U 2 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 I , 2u26 1,2008 1,2122
-20 1,1393 1,1456 I , 1319 1,1881 1,1644 1,1703 1,1768 1,1831 1,1862 I , I 92o
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1438 I , I o I 9 1,1881 1, 16-13 1,1673 1,1738
- t o 1,1036 1,1097 1,  П о 8 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1, 1190 I ,  t o o l
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1048 1,1108 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 I , 09UG 1,0994 1,1083 1,1112 1,1141 1,1200
-  6 1,0310 1, 0о99 1,0637 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1, 094j 1, 097-1 1,1032
-  2 1 1,0442 1,0499 1,0836 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I , 0B3u 1,0891 1,0648 1, 070a 1,0733 1,0789
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0409 1,0314 I , 0o7I 1,0627 I , 063u 1,0712
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 1,0473 1,0802 1,0837
4-10 0,9944 0,9999 1,0034 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 I ,0326 I , C 3u3 1,0407
+14 0,9806 0,9660 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9728 0,9778 0,9880 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 I .0122
+20 0, 960о 0,9688 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0083
+22 0 , 9з39 0,9892 0,9643 0,9696 0,9749 0,9800 0,9883 0, 99GG 0,9932 0,9985
+24 0, 947о 0, 9о 27 0,9879 0,9631 0. 96U 3 0,9733 0,9787 0,9839 0,9863 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9816 0 , 9о66 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9881
+28 0,9349 0,9401 0,9483 0,9503 0, 968о 0,9605 0, 96j 7 0,9708 0,9734 0, 978b
+80 0,9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0,9542 0,9894 0,9645 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9344 0, 9u93
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9240 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471

tV> 
8
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П Е Р Е Ч Е Н Ь

учреждений представивших Методические указания 
по измерению концентрация вредных веществ в 
воздухе

т  %
та : Методические указания ; Учреждения, представ: 

* шие Методические ука
: ния

I : 2 : 3

I . :  Фотометрическое измерение концентрации: Медицинский институт 
: алкилпропиленднамина : г . Ростов-на*Яону

2 .  : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда я
: бис-(2н«етил-3-окси-4-оксииетил-5-ме- : профзаболевания 
: тилпиридин) дисульфида дигидрохлошда : АМН СССР, с.Москва 
: (пиридитол) : Медицинския институт

: г.Курск
3. : Гвзохроматографичеекое измерение кон- : НИИ гигиены труда я

: центраций бутоксибутенина : профзаболевания
: АМН СССР, г.Москва 
: ГОСНИНметанолпроежт

*». : Фотометрическое измерение концентрация: ГорСЭС, г , Москва 
: 1,10  декандикарбоновоя кислоты
: ( 1,10  д а )

5. : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда и 
: диборида матиия, диборида тктаяа-хрома: профзаболевания
: и м ета л ло керамического сплава (на осно- г .Свердловск 
: ве диборида титана-хрома)

6. : Фотометрическое измерение концентраций: НИИ гигиены труда и 
: диморФолинфенилметана (ингибитора : профзаболевания
: ВНХ-Л-20) : г.Киев

7. : rfeзохроматографическое измерение кон-: НИИ гигиены труда я
: центрация метилнзобутилкарбинола : птюфзаболеваняя

АМН СССР, г. Москва
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I  :  2 :

8. : 1Ъзохроматографическое измерение концен-
: трецир метилцеляозольва :

9 . : Пдаиеннофотометрическое измерение кон- :
: центрадия стронция фссфориокислого дву х- 
: замешенного :

[0 . ; Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрации фенетола :

tl. : №зохроматографическое измерение кон- :
: пентраций циклододеканолв и циклодоае- :
: канона

2„ : Гвзохрокатографическое измерение кон- :
:  центраций денацила я додецилового спир- 
: та

3 . : Спектрофотометрическое измерение кон- :
: центрации ди эти лент риамиипентаацетата :
: меди тринатриевой соли

'Л. z Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрадий карбамоил-3(5)-метилпиразола :

3 . ; Лазохроматографическое измерение кон- :
; центреция трииетилфосфнта :

8 . : Фотометрическое измерение концентраций :
- цинкового комплекса нитрклотрифеннлфоо-:
; фоновой кислоты тринатркея соли и раст-:
: вортаого железного комплекса нитридотри* 
:  метилфосфоводои кислоты динатриевои сод*
:  Лазохроматографическое измерение канцен- 
: трений алкнддифенилоксидов (Алотрека-I)

8» : Спектрофотометрическое измерение кокцен* 
: тради я ангидрида тримеллитовой кислоты
: Лазохроматографическое измерение концен­

трация Бис-*',v-гек саметиленкарбамида 
: (карбоксяда)

3

Киевский филиал
ГССНИйхлорпроект
г.Киев
Медицин акий институт 
г .  Ставрополь

НИИ гигиены труда и 
профзаблеваний 
АМН СССР, г.Москва 
ГорСЭС, г.Москва

Рязанский мединсти­
тут

ГорСЭС, г.Москва

Армянский НИВ 
ГТ и ПЗ
НИИ гигиены ии.Ф.Ф. 
Эрисмена, ВНИИХСЗР
ГорСЭС, Москва

НИИ гигиены труда ■ 
профзаболевании 
АМН СССР 
Уфимский 
н и и н в о д ш

Рижские
мединститут
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I : 2 ______________:

20. : Xшнатографическое измерение концентра- :
: дай Бис-фосфите :

21. : Газохроматографическое измерение концен- :
: траций диметклсебаштата :

22. : Гвзохроматографическое измерение конпен- : 
: трации дкметилфосйита

23. : ГИзохроматографичеекое измерение кскпевт-
: рации изопропеиилапетилева ;

2 4 , : Фотометркческое измерение концентраций :
: коасноя и желтой кровяной соли :

25. : Фотометрическое измерение концентраций :
: люминофоре Р-386 :

26» : ГЬзоироматографическое измерение кокпеи- : 
; трации коиобензилтодуола ;

27. : Фотометрическое измерение концентраций :
: З-нитро-4-хдо ранилжна :

28. : Пламенно-фотометрическое измерение кон-
: центраий растворимых соединений рубидия

29. : Хрокатогрвфическое измерение кондентра- 
: ций тиотреххлоркстого фосфоре

30. : ТНзохроматографическое намерение концент- 
: рации тримеглитовоп кислоте

31. : Хрсматографическве измерение концентрв- 
: ций триметшлфоофита

32. : Газсхроматографическое измерение концен- 
: траций тризтилортоацетвта

33. : Гезохрокатографическое измерение кокпен- 
: трааир 3-феноксибензалъдедадв

34. ; Флуориметоическое измерение концентраций 
: фенибута

Львовский 
мединститут 
Ростовский-на- 
Дону мединститут 

Львовский 
мединститут 
НИИ ГТ я ИЗ 
АМН СССР
нпо " Н А и д а *
г.Епеваш
Донецкий
мединститут
Ставропольский
мединститут
Донецкий
мединститут
Казанский универ­
ситет HJ! .Савелье­

ва
1 -ый Московский 
мединститут
Львовский

мединститут
Уфимский
ш ш ш ш к
Львовский

мединститут
Университет 
дружбы народов 
им. ПДукумбы 
Университет 
дружбы народов 
им. П Лум ум бы

Р ижский  м е д и н с т и т у т
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I : 2 : J

35.: йояяроЕВфическое измерение концентрации:- 
: фосфида тане :

ЦОЛИУВ, Москва 
Киевский НИИ ГТ ■ П8

36.: Фотометрическое измерение концентрации : 
; фталазола

ВНИХФИ, г.Купавна

37.: Хроматографическое измерение концентра- 
: гаи хардииа :

Львовский
мединститут

ЗВ.: Фотометрическое измерение концентрации : 
: хлористого аммония :

Армянский 
НИИ ГТ и ПЗ

39.: Лазохронатографическое измерение кош® : 
: центрации циклогесена

НИИ ГГ и пз
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Приложение 4

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическип указаниям

Наименование вещества : Методические Указании
I : 2

Сополимеры я полимеры на о о :  
нове акриловых и метакрило- : 
вых мономере» :

Методические указания на гравиметр* 1 
кое определение пыли в воздухе рабо1 
зоны в в системах вентиляционных ус­
тановок И., 1981, с , 235 f переиздан­
ный сборник МУ, выпуски 1-5)

Полиамфолиты ПА-1, ПА-DI, : 
ПА-121

-  ■

л а го дев 
океанов

ш » т 
я в

катализатор ИН-2201 Методические указания на фотометрии' 
кое определение окиси хрома, выпуск 
М., 1979, с . К »

Титана сульфид и дисульфид : Метадичежие указания по по лярографк 
кому измерение вольфрама в воздухе р 
чей зоны, выпуск XIX, К .,1984, с .13

Вольфрама сульфид и дисуль­
фид

Методические указания по полярографк 
ческому измерение концентраций титан 
в воздухе рабочей зоны, выпуск XIX, 
К.. 1964, с . 129

Сварочный аэрозоль при со­
держании марганца до 20 %

Методические указания на определение 
вредных веществ в сварочном агрозоле 
Гтвердая фаза и газы), М«, 1981, с .

Сварочный аэрозоль при со® 
держании м а р га н ц а  

от 20 до 30 %
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Указатель определяемых веществ

Алнжлдифенилоксид (Алотерм- l )  86
АяЕвхпропи лендяаман I
Аигидрид тримеллитовой кислоты 91
Бтс~{^дАгексаметиленкарбамид (карбоксил) 96
Вяе- (2-нетил-3-окси-9-оксйметнл-5-метилпиридил) дисульфида
лжпгжрох лорида (пиридитол) 5
Вес-фосфит 102
Буижсябутенин 10
1»10-декандикарбоновая кислота 17
Zсвалил 58
Лкворид магния 22
Дкйорид титана-хрома 22
Дшетилсебапинат 107
Дяетилфосфит 112
Дшорфелинфенияметвн (ингибитер ВНХ-4 20) 27
Днзтмяентрмаминпентаацетата меди тринатриевая соль 69 
Дсета ловля спирт 58 
Ивдаропенилацетилен 118 
Квибвмоил-3(5)-иетияпиразвя 70 
Квасная и желтая крованая соль 17?
Лшжнофор Р-Зйб 127 
Мттклизобутя лкарбииол 32 
к̂гилцеллозольв 36 

Нетобенэилтолуоя 132 
З-ШЕтро-̂ -хлоранидии 137 
РуФтаия растворимые соединения 195 
Стронции фосфорнокислый двузакещенный 92 
Тизтреххлористыя фосфор 150 
Трзиеллитовая кислота 159 
Тржнетилфосфит 75 

Трвгтилсртоацетат 165 
©игетол 96 
Февибут 173
3 «Феноксибензальдегид 169 
ёозфжд пинка 178 
$теказоя 189



Харди 189
Хлористый тытшщ 193 
Цикл од од ека шм 50
Цикледодеканов 5©
Шкшогтст 198 '
Пннковыи комплекс нитрилотрифенияфосфоновой кислот» 
трнватриевой соли ш растворш*ого железного комплекса 
нитрклотретметялфесфоиовой «слоты динатртевой соли
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