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Сборник методических указаний составлен на основе ранее 
опубликованного выпуска технических условий Л 9.

Включенные в сборник методические указания переработаны 
в соответствии с требованиями ГОСТа 12.1.005-76. Некоторые 
устаревшие методики заменены новыми.

Настоящие Методические указания распространяются на из­
мерение содержания вредных веществ в воздухе промышленных по­
мещений при санитарном контроле.

Методические указания подготовлены сотрудниками лабора -  
тории промышленно-санитарной химии Ангарского НИИ гигиены 
труда я профзаболеваний.
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ПОЛЯРОГРАШЕСКОИУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ 

П-ОКСЩИШШАМИНА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОШ

я о - ^ > - н н - ^ з и... ies.23

П-оксидифениламнн -  твердое вещество, с температурой ir— ж - 
ния 73°С, температурой гашения 330°С. Плохо растворяется в воде , 
хорошо -  в спирте, эфире, хлороформе, бензоле, ацетоне. В воздухе 
находится в, виде паров.

Определение основано на окислении я-оксидифениламива ва вра­
щающемся платиновом аноде ва фоне кислотно-водного растворе. Потен­
циал окисления +0,4 в яри дифференциальной съемке.

Отбор проб проводится с концентрированием в раствор серной хн- 
слотн.

Предел измерения п-оксндифениламина в анализируемом объеме 
пробе 1 мкг.

Предел измерения п-оксидифенилнмина в воздухе 0,25 мг/м^пра 
отборе 20 л воздуха).

Диапазон измеряемых концентраций п-оксидафеииламина 0,25-I5wjtfl
Определенно не мешают анилин и п-аминофенол.

I .  Характеристика метода
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Граница сушарной погрешности измерение п-оксидифенкламива 

в воздухе не превышает +25JC.
Предельно допустимая концентрация п-оксидифекиламина в возду­

хе 0,5  мг/м3.

2. Реактивы, растворы я материалы

П-оксидифениламин, ч, ТУ 6-09-07-569-75.
Стандартный раствор с содержанием I X  мкг/мл готовят раство­

рением навески 0,01 г  п-оксидифениламкна в I X  мл серной кислоты 
в мерной колбе. Раствор применим через 40 мин. после приготовлении 
и устойчив в течение 5 дней.

Кислота сернаяi хч, ГОСТ 4204-77, концентрированная.
Азот газообразный, ГОСТ 9293-77 или аргон газообразный» ГОСТ 

10157-79, в.ч. в баллонах с редукторами.
Ртуть, ГОСТ 4656-73.

3. Посуд а ж прибери

Лолярограф.
Приставка к тлярогрефу с платиновым врвщащиися электродом. 
Аспирационное устройство.
Приборы поглотительные с пористой пластинкой £  2 .
Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместимость» I X  их.
Пипетки, ГОСТ 20292-74, вместимость» 1,5 и 10 ни с деланиями 

на 0,01 н 0,1 мл.

4. Проведение измерения 

Условия отбора проб воздуха

Воздух со скорость» I  л/мин аспнрирувт через поглотительны!
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прибор, содержащий 5 мл серной кислоты. Пробы устойчивы один день* 

Для определения 1/2 ЩЩ следует отобрать 20 л воздуха.

Условия анализа

В электролизер из поглотительного прибора вносят I  мл иссле­
дуемого раствора. При меньшем количестве взятой пробы объем до 
I  мл доводят серной кислотой. Добавляют 5 мл дистиллированной во­
да (при охлаж дении), удаляют кислород в течение 10 мин. с помощью 
азота или аргона и производят полярографировакие в интервале раз­
ности потенциалов от 0,35 до 0,4 в. Определяют высоту полярографи­
ческого пика и по градуировочному графику зависимости высоты пика 
от концентрации находят содержание п-оксидяфекиламина в мят.

Для построения градуировочного графика готовят шкалу стандар­
тов согласно таблице.

Таблица 4 9
Шкала стандартов

Номер
стандарта

Стандартный
раствор*

ыл
Серная
кислота,

ш

Дистиллир.
вода

Содержание 
п-оксидифенил­
амина, мкх*

I 0,01 0,99 по 5 I
2 0,05 0,95 мл 5
3 0,12 0,88 во все 12
4 0,24 0,76 пробир­ 24
5 0,36 0,64 ки Э6
6 0,60 0,40 60

Удаляют кислород, полярографяруют и измеряют высоты поляро­
графических пиков.

Концентрацию п-оксидифениламина в мг/м8 воздуха (X) вычисля­

ют по формуле:
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где
Чс • Чю

ej -  количество п-оксидифениламина, найденное в анализируемом 
объеме пробы* мет;

V* -  общий объем пробы, мл;
-  объем пробы, взятый для анализа, мл;

\ -  объем воздуха, взятый для анализа и приведенный к стандарт-
ve

ным условиям до формуле, л (см.приложение).
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Приложение I

Проведение объема воздуха к стандартным условиям проводах 
по следующей формуле:

«г _ Vt (273*20) • Р 
20 "  (273+-i ) • 101,33

где

\£ -  объем воздуха, отобранный для анализа, л;
Р -  барометрическое давление, кПа (101,33 КПа = 760 мм р т.ст.); 
i  -  температура воздуха в месте отбора пробы, С°.

Для удобства расчета V^q следует пользоваться таблицейкоэф­
фициентов (приложение 2 ). Для приведения воэдуха к стандартным 

условиям надо умножить Vt на соответствущий ковффициент.



Приложение 2

К 0 Э 1 Ф И Ц И Е Н Т Ы
для приведения объема воздуха к сгаядартннм условиям: температура +20°С

и атмосферное давление 101,33  кПа

°с
Д а в л в н и е Р.  кПа

97,33 97,86 98 ,4 98 ,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 101,86 102 ,40
I 2 3 4 5 6 '7 8 9 10 I I 12

-3 0 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 1 ,2026 1,2058 1,2122 1 ,2185
-2 6 1 ,1393 1,1456 1,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1,1768 1,1831 1,1862 1,1925 1 ,1986
-2 2 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1 ,1519 1,1581 1 ,1643 1,1673 1,1735 1 ,1795
-1 8 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1 ,1460 1,1490 1,1551 1 ,1611
-1 4 1 ,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373 1 ,1432
-1 0 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1 ,0936 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200 1 ,1258

—6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1 ,0945 1,0974 1,1032 1 ,1039
-2 1,0385 1 ,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869 1 ,0925

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0535 1 ,0591 1 ,0648 1,0705 1,0733 1,0789 1 ,0846
+2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1 ,0627 1,0655 1,0712 1 ,0 7 6 7
+6 1,0087 1,0143 1,0X98 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1 ,0557 1 ,0612
+10 0 ,9944 0 ,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 1 ,0326 1 ,0353 1,0407 1 ,0462

-
г

 /
г

-



Продолжение приложения 2

I 2 3 4 5 6 7 б 9 10 I I 12

+14 0,9806 0 ,9860 0 ,9914 0,9967 0,0022 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263 1,0316
+18 0,9671 0 ,9725 0 ,9778 0,9830 0 ,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 1,0122 1,0175
+20 0,9605 0 ,9658 0 ,9711 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 0,9906 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 ,9482 0,9542 0,9594 0 ,9645 0,9670 0,9723 0,9772
+34 0,9167 0 ,9218 0 ,9268 0,9318 0 ,9368 0 ,9418 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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Приложеняе 3.
Перечень учреждений, представивших 
методические указания в данный сборник

1 
1 

—
 «

м
м

*
1 

1

Методические указания
'.Учреждение, представив* 
!вее методическое ука­
зание

I ! 2 ! .  3
I .  Методические указания по газохроматографн- НИИ гигиены труда и 

ческому измерению концентраций акрекса в профзаболеваний АМН 
воздухе рабочей зоны. СССР г.Мосхва

2. Методические указания по хроматографичес- Московский НИЛ гигиены 
коиу измерению концентраций акролеина в ш.Ф.Ф.Эрисмава 
воздухе рабочей зоны*

3. Методические указания по полярографичес- Харьковский ВИИ гигие- 
кому измерению яоипеитраций 1-амино- я ны труда и профэабояе- 
1,2-днаминоантрахинонов в воздухе рабочей ваняй
зовы* „

4. Методические указан жя по полярографичес- 
коку измерению концентраций аятрохяяоиа 
в воздухе рабочей зоны.

5* Методические указания по полярографичес- 
кому измерению концентраций 0-и п-анизж- 
днна; бензохинона; Ы. и ^-иафтолов; о^-яаф- 
тохинона; Л'-охсидифениламина; солянокисло­
го п^Фенетидина; хлористого 5-этоксн-1,2- 
фенилентиазония в воздухе рабочей зоны.

б* Методические указания по газохроыатогра- Куйбывевская ШИН га - 
Фяческому измерению коицевтраций апетона, зобезопасности 
дихлорыетава, трихлорэтилена, бензола и 
воздухе.

7. Методические указания по газохроиатогра- 
фнческоиу измерению концентраций бензина, 
бензола, толуола, этилбензола, м-,п-;о- 
ксилолов, стирола, псевдокумола в воздухе.
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Продолхеиие приложения 3

I  1 _____________2 ________________________ i

8. Методические указания по газохроматографи- 
ческоиу измерению суммы концентраций 3,4
и 1,2 бензпирена к воздухе рабочая зоны.

9. Методические указания по газохроматогра­
фическому изнрренив концентраций диметил- 
фориамнда в воздухе рабочей зоны с приме­
нением для отбора пассивных дозиметров.

10. Методические указания по газохроматогра­
фическому измерении концентраций винил­
хлорида в воздухе рабочей зовы.

11. Йетодические указания по газохроматогра­
фическому измерении концентрация изопен­
тана в воздухе рабочей зоны.

12. Методические указания по измерение кон­
центраций оксида в диоксида азота в воз­
духе рабочей зоны.

13.йетодические указания по полярографичес­
кому измерению концентраций свинца в воз­
духе рабочей зоны и кроясодерхацей кра­

сочной пыли.
14. йетодические указания по газ охроматогра­

фическому измерению концентраций тетрафто- 
рэтонся-2,4-фенилендиамина в воздухе рабо­
чей зоны.

15. йетодические указания по газохроиатогра- 
фическоиу измерению концентраций хлораля 
в воздухе рабочей зоны.

16. йетодические указания по газохроиатогра- 
фичеокому измерению концентраций о^-хлор- 
4-хлортолуола в воздухе рабочей зоны.

_______ 3 _________
НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний АМН 
СССР

НИИ химии и техноло­
гии полимеров г.Дзер­
жинск Горьковской обл.
НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний АЙН 
СССР г.Носква

НИИ ГТ и 03 АНН СССР 
г.Носква

НИИ ГТ и ИЗ АМН СССР
Г.ЙОСКВ&
Всесоюзный Централь­
ный НИИОТ г.Носква

ЛИГ ГГ » ПЗ Ш  СССР 

г . Москва
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Продолжение приложения 3

. I 1 ______________ 2 ___________________ 1 _________ 3________
17. Методические указания по газохроиатогра- НИИ ГТ и П8 АМН СССР 

фичесКсиу измерению концентраций этил- г.Москва
ацетата, бутилаиетата и дииетилфориаия- Всесоюзный Централь­
на в воздухе. рый НИИОТ г.Москва

18. Методические указания по хроиатографи- Ленинградский Всесо- 
ческоыу измерению концентраций дхкетил- юзный НШ охраны тру- 
бевзвлаикиа в воздухе рабочей зоны. да

19. Методические указания по полйрографи в̂с- -"**
кону измерению концентраций стирола в
воздухе.

20. Методические указания по газохроиатогра- Гкпрояикель .
фическону измерению концентраций тетра- г.Ленииград
карбонила никеля в воздухе рабочей зоны.

21.Методические указания по измерению кон- НИИ обпей и нокиуиа- 
певтраций стирола в воздухе рабочей so- л&иой гигиены ш.А.Н. 
ны методом бунахной хроматографии. Сысина АМН СССР

г.Москва

22. Методические указания по измерению коя- НГО обсей и коммуна-
центраций алифатических спиртов группы льнов гигиены ш.А.Н. 
Cj -Cjo в воздухе методом бумаивой хро- Сысина АМН СССР 
матографга. г.Москва

23. Методические указания по спектрофлуорн- Свердловский НКИ ги- 
метрическому измерению концентраций бенз-гхены труда и проф- 
(а)пирена в смолистых возгонах каменно- заболеваний 
угольной смолы в пека.

24. Методические указания по фотоиетрическо- 
му нзмеренкв концентраций никеля, его 
окяслов и сульфидов в воздухе рабочей 
зоны.

25. Методические указания по измерит) кокпен- 
траций февантрена в воздухе рабочей зоны 
методом тонкослойной хроиатографи.
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Продолжение приложения 5

. 1 1 _______________2 ______________________ ]___________3 ________
26. Методические указания по хроматографвчес- Белорусский НИИ сани- 

кому измерение концентраций двуокиси уг- тарногигненическай 
лерода в воздухе рабочей зоны. институт

27. Методические указания по фотометрическо- Институт гигиены тру- 
му измерение концентраций олова в его не- да и профзаболеваний 
органических соединений в воздухе рабо- АН Каэ.ССР 
чей зоны.

28. Методические указания по фотометрическо- Ангарский НИИ внгкены
му измерению концентраций паров ртути в труда и профзаболева- 
воздухе рабочей зоны. вий

29. Методические указания по фотометрическо- 
и у измерешт концентрация фосфористого и

мышьяковистого водородов в воздухе рабочей 
зоны.

30. Методические указания по газохроматогра- 
фическому измереншз концентраций канифоли

в воздухе рабочей зоны.
31. Методические указания по газохроматогра- 

фическому измерение концентраций метил- 
меркаптана, этилмеркаптаиа, дим етялсуль- 
фида и метанола в воздухе рабочей зоын.
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Приложение 4.

Вещества, определяемые по ранее утвержденный
Методический Указаниям

_ „Наименование веществ_____!_11етодаческие указания_______
Летучие продукты эпоксидных МУ, выпуск ХУШ, М. 1983, с . 108 
смол ГО-666-1, УП-666-2, Определение эпихлоогидтжне
ГО-666-3, ГО-67 ГД ", ГО-677,
УП-680, ГО-682.
Сополимеры марок А-Г5КС’, 
A-I5C, А-150, лакриС-2ПбЛ, 
Н-50/64:, акриловый загусти- 
тель-2, бентон-Э4.

Десмедифам

Оксифенилэтилкарбамат 

Фигов С

МУ на гравиметрическое определение 
пыли в воздухе рабочей зоны в систе­
мах вентиляционных установок, К. , 198Г, 
с .235, переизданный сборное МУ, ш - 
пуск 1-5.
МУ на определение феныедкфама, вы­
пуск 24.
МУ ва определение окенфениметклкар- 
баната, выпуск 24*

МУ по хроматографическому измерено) 
концентрации фнтояа (картоцкда), 
в .21, V ., 1986, с .253*
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Сосуд для приготовления смесей 

Рис. 2
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Накопительная (а) я осушительная (б) 
колонки

Рис. -3.

3 -  хлориствй кальци!
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Введение поглотительной колонки в испаритель 

Рио. 4 .

1 -  накидная гайка испарителя
2 -  прокладки
3 -  накопительная колонка
4 -  разделительная колонка
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Схема отбора проб воздуха 
рабочей зо ки
Рис. 5 .

к аспиратору

1 -  осушительная колонка
2 -  накопительная колонка
3 -  резиновая трубка
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Газовая схема подключения накопительной колонки

I  - Or£&f> nf»fh П -  о

1 - заглушка
2 - накопительная колонка
3 - испаритель

4 - разделительная колонка
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Введение градуировочной смеси в поглотительную 

колонку

Рис* 7 ф

1 ,3  -  накопительные колонк* 
2 -  осушительная колонка
4 -  резиновая трубка.
5 *  м фя^
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Рис. 8, Пасонвнтр'дозиметр -Щ >1

Ti Об дня вид в разрезе
2. Верхняя крыла /фольтнроватшя матерная/
3. Уембрвне /фильтр "краевая лента*/ 
ь. Вкладын картонный для адсорбента
5. Подлолса под адсорбент /фильтр нз стекловолокна 

ФСВ-А/
6. Назгвяя крыла /фохьгнрованяыт матерная/



Устаяешса длл жрагатевдаыил градумравачкьх смесей

J b a r _

г
/

1 -  дввитер TKIU 2 -  о*суд Дьоарв, вмаотвмоотьо 0 ,5 **  ваяадмакмый льдам» 3 -  ратамвтри* 4 -  рааматри; 
5 -  увел егбвра ярвОи ня хкиаяалмв| 6 -  к рая и; 7 -  •бвгатхтвдьыад кедвяха*
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Дозатор тетрахарбошиа никои. ~  &Z3

J



-  А>ъО~ 

Р е с ш е р ,

сь

i b j _________________

I  -  капилляр; 2 -  резиновые тоуЗгс; 
3 -  корпус реометра.
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СИСТ0 1 Л 0ХЛДЗД91ШЯ к отбора пробы.

ГЯЗ-НОСИТЕЛЬ

I  - обогатительная колонка', 2 - блох тепдовэшшр/щиЗ понопластоиих; 3 - крал-дозатор; 4 - 
термопара; 5 - потокшючотр; в - захуушш* касоо для отбора проб; 7 - реоивтр; 8 - рвздвлн- 
тахьквя колонка; 9 - сосуд Дьвара в зЗякнм азотом вшиХбл; 10 - байпасная линия; IX - термо- 
с т «  колонок; 12 - лшшя подача оххаэдвккого азота а блок обогатительно» колоикм; 13 - линид 
тдачх окходвиюго азота в  ториостат колонок; "а” в *б*- трокходоаио кроки.

Рио. 12

\

t*
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