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Сборник методических ук аз ан ия со ст ав ле н методв че ск оЯ 

оекииеЯ по промыдяенно-санитарной хи ми и п р и  пр об ле мн о! 

комиссии "Научные основы ги ги ен ы т р у д а  и пр оф е с с и о н а л ь ­

ной патологии".

Настоящие методические ук аз ан ия ра сп ро с т р а н я ю т с я  н а  

определение содержания в р е д н ы х  в е щ е с т в  в во здухе п р о м ы ш ­

ленных помещений при сани та рн ом контроле.

гедвкционная коллегия: В. Б. До ро го ва , id.Д.Бабина, 
В.г.Овечкин. В.А.Хомутова, Г . В . М е д в е д е в а



УТВЕИКДАЮ

Заместитель Главного
государственного 

санцтарного врача CGGP

к .и.ЗАИЧЕШСО
•J L\  _198Г г,

Л  £А/Я-£/

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 

НА 1ГОШШ>АФИЧЕСК0Е ОПРЕДЕЛЕНИЕ
ЗООКУМАРИНА В ВОЭДШ

С П  J--OH
„  а н  (Uii'CO - CHS М.в.308,33

//6ЧЧ X  J c * 0

3  -  (сб-Ацетонилбензил) - 4 - оксикуыарин представляет собой 
келтовато-оероватый порошок с едва уловимым характерным ваиахсш о 

т.пл. 161°С. Растворяется в  ацетоне, джоксане, в 5# растворе едкого 

натра, трудно растворим в 95# спирте, эфире. Не растворяется в бвн­

есла, в воде стоек.

1. Определение основано на хроматографирования зоокумарина в  тон­
к о м  слое силикагеля КСК.н образовании окрашенного продукта взаимодей­

ствия зоокумарина с диазотнрованной сульфаниловой кислотой.

2. Предел обнаружения -  10 мкг в анализируемом объеме раствора.

3. Пр ед ел обнаружения в  воздухе - 0,05 мг/м3 Сраснетннй).

4. Погрешность определения +14#.

6. Д и ап аз он измеряемых концентраций 0,05 - 0,4 мГ/м3 .

6. Опеедаиении не мешают иеокумапин и л н к у м а м ш .

8. Применяемые реактивы я растворы 

Зоокумарин 92#,х.ч.
Стандартный раствор з о о к у ш р я н а  JAX с содержанием 1000 мкг/мл гото­

вят растворением 100 мг зоокумарина в ацетоне в мерной колбе емкость»

I. 06uiae часть

100 мл.
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Стандартный раствор №2 содержащий 100 мк г/ мл зоокумарина готовят 

юответствующпм разбавлением ацетоном стандартного р а ст во ра Л1.

Эфир диптиловнй, ГОСТ 6265-52.

Бензол, Х.Ч., ГОСТ 5955-75.

Спирт этпловый, ГОСТ 5963-67.

Ацетон перегнанный ч . д. а., ГО СТ 2603-71.

Натрий азотистокислнй х . ч . , ГО СТ 4197-66, 10%-ный раствор.

Натрий углекислый х.ч., ГО СТ 84-6'*, 10%-ный раствор.

Кали едкое ,х.ч., ГОСТ 4203-65, 10%-ный раствор.

Гипс медицинский, ГОСТ 4766-49.

Кальций хлористый безводный х.ч.,Г0СТ 4234-69.

Соляная кислота х . ч . , ГО СТ 4118-67.

Сульфаниловап кислота, х.ч. .ГОСТ 5821-69.

Подвижная фаза: смесь ацетона и бензола в соотношении 2:1 по 

объему
Проявляющий реактив-диазотированная сульфаниловая кислота. 25 г. 

ульфаниловой кислоты растворяют в 775 м л  раствора едкого калия. После 

ослаждения добавляют 100 м л  10%-ного раствора азотисто-кислого натрия, 

вт см полученный раствор прибавляют по к а пл ям к охлажденной л ь до м со ­
нной кислоте (40 мл HCI уд.вес 1,19 в  2 0  и л  воды) так, чтобы темпера- 
ура раствора не::поднималась выше 8°С . По лу че нн ую дяазотированную 

ульфаниловую кислоту отфильтровывают, промывают ле дя но й водой, эта- 

олом, эфиром и  сушат на воадухе. Д л я  проявления хроматограммы 0,1 г  - 

иазотированней сульфаниловой кислоты растворяют в  2 0  м л  раствора угле- 

ислсго натрия.

9. Применяемые посуда и  приборы.
Аспирационно.е устройство.

Фильтродержатели.

Фильтры беззольные (синяя лента).

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, ёмкостью 50-100 мл.

Микропипетки, ГОСТ 20292-74, ёмкостью 0 , 1 -  0, 2 м л  с оттянутыми 

онцами.

Цилиндры мерные, ГОСТ 1770-74, ёмкостью 25,50,100 мл.

Стаканы химические, емкостью 50-100 мл.

Палочки стеклянные.

Воронки химические диаметром 5-7 см.

Чашки выпарительные фарфоровые, диаметром 4-5 см.

Камера хрсматографическая-сосуд цилиндрический, высотой 22 см и 

хаметром 14,5 см с пришлифованной крышкой.
Пульверизаторы стеклянные.

Сита металлические с диаметром 0,05 мм.
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Эксикатор.

Те рм ом ет р д о  100°С.

П л ас ти нк и д л я  хроматографии. Стеклянные пластинки (размер 9x12), 

промытые содой, х р о м о в о й  с м ес ью и дистиллированной водой, сушат, 

протирают сп ир то м ил и э ф и р о м  и покрывают сорбционной массой.

Д л я  п о л у ч е н и я  с о рб ци он но й массы силикагель ма рк и К С К  предвари­

тельно очищают от примесей. Д л я  этого его заливают н а  18-20 часов 

со ля но й к и сл от ой (1:1), за те м ки сл от у сливают, силикагель промыва­

ют во до й и  ки пя тя т в течение 2- 3 часов с разбавленной аз от но й кисло­

той (1:1). О б ра бо та нн ый таким образом силикагель промывают проточной 

водой, за те м ди с т и л л и р о в а н н о й  д о  нейтральной реакции промывных вод, 

сушат в  су ши ль но м ш к а ф у  при. температуре 130°С в течение 6 часов.

О ч ищ ен ны й с и ли ка ге ль измельчают в  ступке и отбирают фр ак ци ю 0,Обил.

10  г  прос ея нн ог о сили ка ге ля и 0, 5 г. гипса х о ро шо растирают в фа р­

форовой ступке, по ме ща ют в ко лб у с притертой пробкой, до ба вл яю т 30 мл 

дист ил ли ро ва нн ой воды, встряхивают в течение 10-15 минут д о  образо­
вания од нородной массы. П о лу че нн ую м а сс у равномерным слоем наносят 

на 6 пластинок, ко то ры е сушат на воздухе при ко мн ат но й температуре 

в течение 24 часов, а  затем активируют нагреванием в  сушильном шка­

фу в течение 3 ча со в п р и  температуре 100°С.

Ш. О т б о р  п р об воздуха

10. В о з д у х  со с к ор ос ть ю 20 л/ ми н протягивают через беззольный 

фильтр, п о ме ще нн ый в  фильтродержатель. Д л я  определения 1/2 пред ель не­

допустимой к о нц ен тр ац ии следует отобрать 400 ли тр ов воздуха. Срок 

х р а н е н и я  от обранных проб неограничен.

17. Описание определения

11. Ф и л ь т р  с проб ой по ме ща ют в стакан, заливают 6 м л  ац етона и 

оставляют н а  30  минут, переодически перемешивая их содержимое. По 

{стечении этого времени, ф и ль тр тщательно отжимают стеклянной палоч- 

сой. Р а с т в о р  пе ре но ся т в  вы парительную чашку, ацетон упаривают на 

воздухе п о д  тягой. Су хо й остаток в  выпарительной чашке растворяют в 

1,2 м л  ацетона. П р ов од ят контрольные опыты с чистым фильтром, их 

С р а б а т ы в а ю т  также, ка к исследуемые образцы. Н а  ст ар то ву ю ли н и ю  

хр ом ат ог ра фи че ск ой пл ас ти нк и наносят 0,1 м л  ацетонового раствора про- 

*5ы и  0,1, 0, 2 0 , 3  м л  ст андартного раствора зоокумарина, содержащих 

.0,20,30 м к г  препарата. Пл ас ти нк у сушат при комнатной температуре

и помещают в к а ме ру д л я  хроматографирования, в ко торую за 30 минут 

до х р о м ат ог ра фи ро ва ния наливают подвижный растворитель (ацетон:бензол 

. отношении 2:1 в таком количестве, чтобы пластинка погружалась в
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растворитель не более чей на 0,5 си. Св е р х у  к а ме ру закрывают стек­

лянной кршикой. После того, как растворитель поднимается н а  10 си, 

ц д а с я ю к у  вынимают из камеры, отмечают л и н и ю  фр он та и  оставляют н а  

несколько минут на воздухе д л я  испарения растворителя. За те м плас­

тинку опрыскивают проявляющим р е а г е н т ш .  Ан ализируемый препарат пр о­

является на пластинке в  виде желтоораижевых п я те н с величиной j^=0,’?6+pj. 

Окраска пятен устойчива в течение I часа.

Количественное определение зоокумарина проводят путем сравнения 

интенсивности окраски пятеь пробы о окраской пятен стандартного раст­

ет - коднчеотво аоокумарина, найденное н  анализируемом объеме пробы, 

мкг;

Yt -  объем ацетона, взятый дл я растворения сухого остатка, их;
Y ~  объем пробы, взятый д л я  хроматографирования, мл;

объем вовдуха в  л  , взятый д л я  анализа ■  пр ив ед ен ны й в  стан­

дартным условиям по формуле ( ом.приложение I).

вора.

1  -
V- Уго

. где
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Првлсиваие I

Приведение объема воздуха > отвндартаим условиях провод*? 

по сведущей формуле:

~У~20 Ж___ J S S s S Q L P
(2*8+ -Ь t • 101,33

где

V fc “  объем воздуха отобраашй дяя анализа, л 

Р -  барометрическое давление, кПа (101,33 Л я •  760 iw .pT .o?.) 

о  температура воздуха, в месте отбора пробы, °С 

Для удобства расчета V 2 0  следует пользоваться таблице?, 

дозффпцяентов (прилодопе 2 ) . Дм приведения воздуха к отацдартяш 

условвям надо умнаяять Vi na ссответотвушдей коеффищгаят.

I.'?



К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы
едя приведения объёма воздуха к стандартным уславяям; температура + 20°С

я атмосферное давление 101,33 гПа

А.

° с
Д i B i e i I  е Р. ;кПа

W

9 7 .3 3 J. 97.86 1 98. Ц) j
*

98.93 ; 99.46
*
: 100

•

•100.53
• * 
: 101.06: 101.33

•

: 101.86 : 102.40
-30 ’ I.I582 I .1646 1 .1709 ' I.I772 I .I8 3 6 1.1899 1.1963 1.2026 1.2058 1.2122 1.2185
-26 1.1393 I.I4 5 6 1.1519 1.1581 1.1644 I.I7 0 5 I.I7 6 8 I .I8 3 I I .I8 6 2 I .I9 2 5 I .I9 8 6
-22 I .1212 1.1274 1.1336 1.1396 1.1458 I .I 5 I9 1.1581 1.1643 1.1673 I .I7 3 5 I .I7 9 5
-18 I.I036 I .I0 9 7 I .I I5 8 T.I2T8 I .I2 7 8 т .т а зв I.I3 9 9 I .I4 6 0 I .I4 9 0 I .I 5 5 I I . I 6 I I
-14 I.0«66 Т.П926 1.09Я6 I.I045 I .1105 I .1164 I.I224 1.1284 I .I 3 I3 1.1373 T.I432
-10 I.070I I.CP60 1.0819 1.0877 1.0936 1.0994 1.1053 I . I I I 2 I .1141 1.1200 I .I2 5 8
-6 1.0540 1.0599 ь о б б 1? I.07 I4 1.0772 1.0829 1.0887 1.0945 1.0974 1.1032 1.1089
_9 1.0385 1.0442 1.0499 1.0556 I .0 6 I3 1.0669 1.0726 1.0784 I.0 8 I2 1.0869 1.0925

0 I.030S 1.0366 1.0423 1.0477 1.0535 Г .0591 1.0648 1.0705 1.0733 1.0789 1.0846
+2 1.0234 I.029I 1.0347 1.0402 1.0459 I.0 5 I4 I.057I 1.0627 Т..0655 1.0712 1.0767
+5 1.0087 1.0143 I* 0198 1.0253 1.0309 1.0363 I.0 4 I9 1.0475 1.0502 1.0557 1.0612
+10 0.9S44 0.9999 1*0054 1.0108 I .0 I6 2 I .0216 1.0272 1.0326 1.0353 1.0407 1.0462
+14 0.9806 0.9860 0.9914 0.9967 1.0027 1.0074 1.0128 I .0 I8 3 1.0209 1.0263 I .0 3 I6
+18 0.9671 0.9725 0.9778 0.9830 0.9884 0.9936 0.9989 1.0043 I.0C69 1.0122 1.0175
+20 0.9605 0.9658 0.97II 0.9763 0.9816 0.9868 0.9921 0.9974 1.0000 1.0053 1.0105
+22 0.9539 0.9592 0.9645 0.9696 0.9749 0.9800 0.9853 0.99С6 0.9932 0.9985 1.0036
+24 0.9475 0.9527 0.9579 0.9631 0.9683 0.9735 0.9787 0.9839 0.9865 0.9917 0.9968
+26 0.9412 0.9464 0.9516 0.9566 0.9618 0.9669 0.9721 0.9773 0.9799 0.9851 0.9902
+28 0.9349 0.9401 0.9453 0.9503 0.9555 0.9605 0.9657 0.9708 0.9734 0.9785 0.9836
+30 0.9288 0.9339 0.9391 0.9440 0.9-132 0.9542 0.9594 0.9645 0.9670 0.9723 0.9772
+34 0.9167 0.9218 0.9268 0.9318 0 .9 X 8 0.94x8 0.9468 0.9519 0.9544 0 .9595 0.9644

^  +38 0.9049 0.9099 0.9149 0.9198 0.9248 0.9297. 0.9347 0.9397 0.9421 0.9471 0.9520
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Рис,1. У с т а н о в и  д л я  п р и г о ­
т о в л е н и я  э т а л о н н ы х  
.смесей с п о м е ц ь ю  д и ф ­
ф у з и о н н о г о  д о з а т о р а

Р и с . 2. У с т р о й с т в о  д л я  ввода' 
с к о н ц е н т р и р о в а н н ы х  в 
к о н ц е н т р а т о р е  п р о б  в  
х р ом ат ог ра ф.

Р и с  3  Ко л б а  для  сд:1г а н н я  ф и л ь т ­
р о в  на о п р е д е л е н и е  с о д е р ­
ж а н и я  серп.
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С П И С О К

институтов, представивших методики в 

данный сборник

*»
пп

ВЕЩЕСТВО Наименование института

1. Амидопирин

2. Афуган
3. Венэантрон

4. Бензилпеиициллин
5. Бензоксазолон

6. Гексахлорбутадиен

7. Двуокись рутен- I 
6. Дикрил и менид
9 . itoieagroOTorHtniiiiInoj>ai‘ 

( Д Щ Ь )  '

Харьковский институт гигиены труда 
и профзаболеваний

ВНИИ ГИНТОКС, г.Киев

Харьковский институт г и г и е ш  труда и 
профзаболеваний

ВНИИ антибиотиков, г.Ыосква 
Московский медицинский институт
В!МИ противофиллоксерная станция, 
г.Одесса
1-й медицинский институт, г.Москва 
ВНИИ Гинтокс, г.Киев

ВНИИ химических средств защиты растений 
г.Москва.

10 .Диметиддихлорвинилфосфат.
-гексахлорциклогексан, Казанский институт охраны труда 
дихлордифенилтрихлорэ- 
тан

11 ‘  ш  гигие1Ш труда и п р о ф з а б ° -
илат, метиловый*и п-то- 
луиловый спирты, п-толу- 
иловый альдегид, п-толу- 
иловая кислота, п-ксилол 
и датолилыетан

12. Диметилцианамид Университет дружбы народов им.П.Лумумбы.
13. 1,3 - дахлорпропилен Новосибирский санитарный институт.

14. 3,4 - дихлорпроилоани- Горьковский НИИ г и г и е ш  труда и проф-
дид заболеваний, ВНШ( хии.средств защиты

растений.
15. Дурсбан ВНИИГинтокс, г.Киев

16. З о о к уш ри н Тбилисский институт гигиены труда и
профзаболеваний.

17. Jlacco СР-52223, суффикс ВНИИГинтокс, г.Киев
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18. Ыалоран В И М Г и н т о к с , г.Киев

19. Метанол в  присутствии Новосибирский санитарный институт 
формальдегида

20. Металиэобутилкетон Уфимский институтгигиены труда и
профзаб ол евашгй

21. Окись, гидроокись I-й Медицинский институт, г.Мосина 
стронция

22. 2,3-оксинафтойная кис- Харьковский институт гигиены труда и
лота профзаболеваний

23. Олеандомицин Интитут гигиены труда и профзаболеваний
А М Н  СССР, г.Москва

24. Суммарное содержание ВНИИ углеводородного сырья, г .Казны, 
парафиновых углеводо­
ро до в Cj - C j q  и ар о­

матических углеводо­
родов

Львовский медицинский институт

Киевский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
ВН ИИ ГИНТСКС, г.Киев 

Волгоградская СЭС

Свердловский институт гигиены труда 
профзаболеваний

То же
В Н И И  ГИНТОКС, г.Киев 

То же
Новосибирский санитарный институт

Уфимский институт гигиены труда и 
профзаболеваний

Гор. СЭС, г.Москва

ВНИИ хим. средств защиты растений, 
г.Москва

Тбилисский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
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