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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ШО ЖТ РИ ЧЗ СК ДО У ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ КРОТОШНОГО 

АЛВД2ГИДА Б ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

I. Характеристика метода

Определение основано на реакции аэосочетаиия яротонового

альдегида о диаэотированной кислотой в кислой среде с образова­

нием красителя желтого цвета.

Отбор проб проводится о концентрированием на силикагель.

Предел измерения в анализируемом объеме пробы - I мкг.

Предел измерения в воздухе - 0,1 мг/м3 (при отборе Ю л ) .

Диапазон измеряемых концентраций ОД-1.4 мг/м3.

Определению не мешают формальдегид, кетоны, окислы азота. 

Ацетальдегид, бенэальдегид, пропионовый, масляный, изовалериа- 

новый я коричный альдегиды не мешают определению до SO мкг.

Акролеин мешает определению. Поэтому для опре­

деления кротонового альдегида, в присутствии акролеина 

следует пользоваться методикой с предвари-

Щ- СН « С Н - С Н 0 N « 70,09

сульфаняховой



тегънны ряздалекаед зроззвздагй: arss аяьдетзэв s тоякзк глее 

ОНЖХЙГеЛЙ 3 СДСТеШ В222<ШЙ СВЗфТ - ХЗОрОфорК (1:4) , В 

зиторс&.ввягикяе. % дротонозог© аяуюгкда равна 0,43. Мзтэдш* 

о^йзяезгзе в, К  3ss(foas- ТУ*

.rjauB&sa оггрвЕше» ззд&рздая кротонового аякдегзда ̂ 24£"‘. 

д д о & ш в  даеусиаа&я ксдаектрадтя вретовового ааьдкздь 

з везя-эсе - e-,8evks*

2» Fs s s t s s k s р а с т р а

Кретенбвкй вяьдепх, ST Щ  -Й44-32, ч*, амаад&разпашк!.

Основной раствор тф&роазвого аямияда. ХЬтовят раотюрзяд- 

ем точа»! вдкожи в иараЛ юл6г ва 2 Зад 2 раабавхэанэй о э х и ш  
кислоте (1:300),

Отанднртнай раствор кротонового ааызгзтд с содерааннаы 

10 мкт/кл. Готовят соотвг тствзтазая разбавлеЕхэн основного рготворг 

серед употреСлзнж&и»

Кислота водяная, ГОСТ 3118-67, разбавленная водзй в e w s i x  

1:4 * 1:300.

КХслета серная, ГОСТ 4204-66, разбавленная водок в o t ss e j ks i

1:4.

Натрий азотисто кислый, ГОСТ 4197-65, С .3Jt раствор.

Натр едкгй, ГОСТ 4328-66, 2jS раствор.

Кислота оулъфанндэвая, ГОСТ 5821-6Э.

Кислота азоткая, ГОСТ 4461-57, разбавленная 1:3.

Сульфакклат натрия. 8т безводно! сухвфянзхэгеЗ кнегзтн раст­

воряют з 150 к* 2% раствора едкого натра. Раствор еовр-ллзтож 2 

суток.

Силикагель ирушкзшрнотк?-,марка ИСК (.фракция 0,25-0,Ь"з),

очкаеакый от примесей. Для сто го с ь д е -s » »  кипятят в тетзкш® Ivsc 

о азотной хяслотсй (разбавленной 1:3), Затем прсизьавт дяои«Е*рз-



■ ш ш 1  водрХ до ней тральной реакции сровдвных вод к сушат в 
сушильном вк<ьру при 1л0-1Э0°С. Хранят в склянке с прмшлнфовашюХ 

пробка!.
3 . Лриооры н посуда

Аспирационное устроХотво.

СПлктроФотоьвтр я ш  фо то аде ктроколориме тр.

1анл водяная.

Пробирки колориметрические о пришило ван ними пробками вноотоХ 

120м>, диаметром 15мм.

Uh m t k h , ГОСТ 74, емкостью 1,2,5 и 10 мд.

Кодом мерные, ГОСТ 1770-74, емкостью 2£ид.

Трубки стеклянные для отбора проб дднюХ 80мм, диаметром Эмм.

4. Проведение измерения 

. Головин отбора проб воздуха
боздух аоаирируют со скороотью 0,5 ж/или черев трубку, оодвр"' 

кецую Г-1,5омэ окдвквгедя,в течение 8 минут.

Лдя опре деде кия 1/2 1Ц*Д кротонового альдегида доотагочно 

г то орать 4д воздуха в течввае 8 минут. После отбора трубку еакры- 

вяют стеклянным* заглушками.

У еловая анализа.

Силикагель переносят в пробирку, добавляют 6,5 мл соляыоХ 

кислоты (1:300) я оставляю на 10 минут, мрио;шческн в о т р т а м ф  
Из кнвдоХ пробы отбирают по 4,5 мл полученного раствора в две 

колориметрические пробирка. 8 первую пробкрку (раствор сравнепнм) 

приливают 1,5 мд оульфвнклата натрая а выдергивают 5-7 минут.

Затем в оое пробирке последовательно добавля я  по О.Оид соляной 

мгеоты (1:4) к 0,<мя и,ЗА раствора нитрита натрия. После чег<ш 

во вторую пробирку (рабочих раствор) добавляк/г 1,5 мл суль-риалят*

—  Мне* i - i  мвнутн в обе пробирки добавляют no X мл сершК



кислоты, ''этическую плотность рабочего раствора аз меряет в кювет* 

о толщиной слоя I см прк для не волны 435вм. относительно раствор» 

сравненжя. Оря работе на фотоэлектроколориметре применяет синий 

светофильтр.

Использование в качестве раствора сравнения части пробы, 

отобранной указанным способом, воаволяет устранить мешающее 

действие других соединенна, споообннх к образование охрап» иных 
продуктов о диазотнрованазй судьфаниловой кислотой. Предварите ль­

вов добавление суль{шилата натрия связывает только ахрасая и 

кротоновый альдегид. Остальные альдегиды в щелочной среде не 

связывается. Поэтому расшор сраввеиия имеет »ньшу» опт*ческу» 

плотдасть, чем рабочий раствор.

В тех хе условиях готовят икаху стандартов, согласно тлйяпе

Таблица 22.

Шкала отаядартов

Номер
стандарта

СтаядартшД 
раствор» Юмкг/ня, 

ил
Й Ж . Т "

ОЬдерканхе 
кротонового до*

£ 0 6.5 0

г о д 6,4 I

3 0,2 6.3 ?

4 0,4 6,1 4

5 0,6 5,9 6

6 0,8 5,7 8

7 1,0 5,5 Ю

8 I 2 5,3 12

9 1.4 5,4 14

Ддя 8Т01 j стандартный раствор наносят ва Х-Г.бсм3 еялякагеля,

помешенного в пробирки, я обрабатывает указанным объемом сохчмой
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кислоты (1:300). Содержимое пробирок встряхивают в течение 5 минут, 

Для анализа ив каждой пробирки отбирают по 2,5 ни раствора, добав­

ляют по 0,2мл соляной кислоты (1:4), по 0,2мл 0,356 раствора интриги 

натрия и по 1,5 мл оульфанилата натрия; Через 1-2 минуты добавля­

ют но I мл серной кислоты (1:4). Измеряют оптическую плотность 

растворов и строят градуировочный график.

Концентрацию кротонового альдегида и мг/нэ воздуха/Х/ вычисля­

ют по формуле: *

1  у/-  * гдаУго

Q - количество вещества, найденное по градуировочному графи­

ку во всем объеме пробы, мкг

V 20 * объем воздуха,л, отобранный для анализа ш приведенный к 

стандартным условиям по формуле (см. приложение 1).



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 20
Vi . /273 4 2С/ - Р 
/273 4 1  / • Ш . З З

гае

Vf -  объем воздуха, отобраи^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 MMMrt 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 и н сти ту то в , редставивш их 
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

Ш Ш К Г Ш Ш Х 1

Ленннградскай ннотнтут гигие­
ны труда я профзаболевании

Иоъооибирокнй о&иятаряый 
и и о т у т

0 ^ 0
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