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•̂ ОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
по слшрошммегрическому измерению концентраций
ХЛОРАНГИДРИДА МАСЛЯНОЙ КИСЛОТЫ (ХМК) В ВОЗДУХЕ

ХЖ -  жидкость со слегка желтоватым оттенком с резким запахом, 
растворима в спиртах, толуоле, разлагается водой. Температура ки­
пения 102 °С.

В воздухе находится в виде паров.
Обладает раздражающим действием на кожу, слизистые оболочки 

глаз и верхние дыхательные пути.
о

ЦЦК в воздухе -  2 м г/м .

Метод основан на разложении ХЖ водой до кислоты хлористо­
водородной, взаимодействии последней с метиловым оранжевым и фото- 
метрировании оранжевых растворов при длине волны 540 нм.

Отбор проб проводят с концентрированием в поглотительный 
прибор Рыхтера.

РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

СН3 (СН2 )2С0С1
М.м. 106,6.

Характеристика метода



Ш  :£ Ш
Нижний предел измерения содержания ХМК в анализируемом 

объеме раствора 20 мкг.
О

Нижний предел измерения концентраций ХМК з воздухе I мг/м 
(при отборе 20 л воздуха).

Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от I до 6 мгЛГ*.
Определению мешают кислоты.
Суммарная погрешность измерения не превышает + IS %.
Время выполнения измерения, включая отбор проб, 45 кин.

Приборы, аппаратура, посуда

Фотоэлектроколориметр х//ш C f^- Х б
Аспирационное устройство.
Поглотительный прибор Рыхтера.
Колбы мерные вместимостью 50 мл, ГОСТ 1770-74.
Пипетки вместимостью I ,  2, 5, 10 мл ГОСТ 20292-74.
Пробирки мерные вместимостью 10 мл. ГОСТ 1770-74.

Реактивы, растворы, материалы

Хлорангидрид т,масляной кислоты с содержанием 95 %.
Метиловый оранжевый, ТУ 5-09-5I7I-84, 0,1 % раствор.
Стандартный раствор № I  с концентрацией XI® 0,5 мг/мл в дис­

тиллированной воде готовят весовым способом в мерной колбе вмес­
тимостью 50 мл.

Стандартный раствор $ 2 с концентрацией XI® 50 мкг/мл гото­
вят соответствующим разбавлением стандартного раствора № I дистил­
лированной водой. Растворы устойчивы в течение 4 час.
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Отбор пробы воздуха

Воздух с объемным расходом 2 л/мин аепирируют через поглоти­
тельный прибор Рыхтера, содержащий 10 мл дистиллированной воды. 
Для измерения 0 ,5 ЦЩС достаточно отобрать 20 л воздуха. Отобран­
ные пробы хранят в течение 4 час.

Подготовка к измерению

Градуировочные растворыСустойчивы в течение I  час) готовят 
согласно таблице. ЗЪ~

Таблица 33
су

№
стан­
дарта

Стандартный раст- 
;вор ХШ Ф 2 ,
*, мл

[Вода дистилиро- 
: ванная,
: мл

!Содержание ХМК, 
: мкг

I 0 10,0 0
2 0,4 9,6 20
3 0 ,8 9,2 40
4 1 ,0 9,0 50
5 1 ,2 8,8 60
6 1,8 8,2 90
7 2,4 7,6 120

В подготовленные градуировочные растворы добавляют по 0 ,4  мл 
0 ,1  % раствора метилового оранжевого, перемешивают и измеряют ве­
личину оптической плотности на фотоэлектроколориметре при длине 
волны 540 нм в кюветах с толщиной поглощающего слоя 20 мм по отно­
шению к раствору сравнения, не содержащему определяемого вещества 
(раствор I  по таблице).
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Строят градуировочный график: на ось ординат наносят значе­
ния оптических плотностей градуировочных растворов, на ось абсцисс 
соответствующие им величины содержания BE в градуировочных раство­
рах (ШГ).

Проверка градуировочного графика производится раз в три ме­
сяца.

Проведение измерения

Содержимое поглотитзльного прибора переносят количественно в 
пробирку, доводят объем до 10 мл дистиллированной водой, добавляют 
0,4 мл 0,1 % раствора метилового оранжевого и перемешивают. Измеря­
ют величину оптической плотности полученного анализируемого раство­
ра пробы аналогично градуировочным растворам по отношению к раст­
вору сравнения, который готовят одновременно и аналогично пробе. 
Анализируемые растворы устойчивы в течение I час.

Количественное определение содержания ХШ (в мкг) в анализи­
руемой пробе проводят по предварительно построенному градуировоч­
ному графику.

Расчет концентрации

Концентрацию ХМК (С) в воздухе в мг/м? вычисляют по форму­
ле:

а
С =s —  где

Г

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

у  -  объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к 
стандартным условиям, л (см. 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 (273+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-



П р и л о ж е н и е  2
_________________ К о э ф ф и ц и е н т  К  д л я  г г р и в д е н и я  о б ъ е ы а _в о з д у х а _ н е с т а н д а р т н ы м  у с л о в и я м ___________

о  __________________________ Д а в л е н и е  Р ,_к П а / м ы  £т . с т .________
_ _ _ W Jb / 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 ,0 0 0 0 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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