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Методические указания по измерению концентраций вредных веществ 
в воздухе рабочей зоны предназначены для санитарно-эпидемиологических 
сменяй и санитарных лабораторш! на промышленных предприятиях при 
осуществлении контроля за содержанием вредных веществ в воздухе рабо- 
ч й  зоны, а также научно-исследовательских институтов Министерства 
здравоохранения СССР и других заинтересованных министерств и ведомств

Методические указания разрабатываются и утверждаются с целью 
обеспечения контроля соответствия Фактических концентраций вредных 
веществ в воздухе рабочей зоны их предельно-допустимым концентрациям 
(1Щ)-санитарно-гигиеническим нормативам, утверждаемым Министерством 
здравоохранения СССР, оценки эффективности внедрения санитарно-гигие
нических мероприятий, установления необходимости использования сред
ств индивидуально защиты органов дыхания, оценки влияния вредных ве
ществ на состояние здоровья работающих и др.

Включенные в данный шпуск методические указания подготовлены в 
соответствии с требованиями ГОСТ 12,1,005-76 "ССБТ.Воздух рабочей 
зош. Общие санитарно-гигиенические требования” и ГОСТ 12,1.016-79 
"ССВГ.Воздух рабочей зоны. Требования к методикам измерения концент
раций вредных веществ” и одобрены Проблемной комиссией "Научные осно
вы гигиены труда и профессиональной патологии". Методические указа
ния являются обязательны?,-к при осуществлении вышеуказанного контроля.

Ответственные за выпуск: С.И .Муравьева, Г. А. Дьякова, К.М.Грачева,
В.Г.Овечкин.

Настоящие методические указания разрешается размножить в 
необходимом количестве экземпляров.
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М Е Т О Д И Ч Е С К И Е  У К А З А Н И Я  

ПО ГАЗОХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ И ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ ИЗМЕ

РЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЯ 1,2,4-ТРИАЗОЛА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНУ

" |  ' I
НС. сн

) I . t t .69,07

1 .2 .4 -  триазол -  кристаллическое вецество белого св ета , ?  *пл
■ 120°С. Хорошо растЕории в воде, этаноле. Плохо растворим в эфи

р е , в бензоле. Нерастворим в гексан е, хлороформе, К -гептане. В 

воздухе присутствует в виде аэрозоля.

1 .2 .4 -  триазол откосится к умеренно-раздражасщкм вецестЕам. 

ОБУВ -  5 и г /и 3 .

Метод 1 .Газохроиатографическое измерение концентрации

1 ,2 ,4 -тр и азо л а .

ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА

Метод основан на использовании газожидкостной хроматографии 

q прииенениеи термоионкого детектора. Отбор проб проводится кон

центрированней на Фильтры А1А-ВП-20.

Нижний предел измерения в хроматографируемой обьеые О,Г миг.
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Пихни? пт. е дел измерения в гоздухе * 2 ,5  иг/м 3  (при отборе.

ШО л воздуха).

Диапазон измеряемых концентраций от2р до 20 мг/м3 .

Измерения не иешаит 4 -аи и н о-1 ,2 ,4 -три азол ; 1-С 1-(4 хлорФено- 

хе и )  -3 ,3  -д  им е т ил бу та н о н -2 , 1-(4хлорфе н о кси )-3 ,3  -дии е т ил б утан он -2 ; 

мюаколик; цоио- и дихлорпкиаколин.

Суииарная погрешность не пяевншает -  20£.

Время ЕЫполкеи;.я измерения (включая отбор проб) около 40 мин.

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА

Хронатограф "Цвет-164" или аналогичный прибор с териоионныи 

детектором.

Колонка стекляная длиной I  и и внутренний диаиетрок 3 ,5  ми. 
Аспирационное устройство.

Колби мерные, ГОСТ 1770-74, еи естш остьо  100 мд.

Пипетки. ГОСТ 20292-74, вместииостьо Ю, 5 , 2 ж X ид. 

Зильтподергдтели.

Пробирки с привлифояакнши пробками, вместимостью Ю мл,

ГОСТ 10515-75.

Ыикровяриц ЫШ-10, ГОСТ 8043-74 .

Линейка пзиерительная, ГОСТ 8309-75 .

Секундомер, ГОСТ 5072-79.

Водоструйный насос.

РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ, ПАТЕР НАЛЫ 

Р титоеыЯ спирт-ректификат, ГОСТ 13300-72, хч.

Твердый носитель: инертон 2 и р е Ч . фракция О, К-о, 20 им. 

Яядхгя Фаза О Т  -  Т?\7%.
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Газообразный а з о т ,  ГОСТ 9293 —74 и? баллона о редуктором.

Водород, ГОСТ 3022-70  из баллона с редуктором.

Воздух из баллона или нагнетаеыкй компрессором.

Фильтры А5А-ВП-20.

Стандартный р аствор  триазола Н с  концентрацией I  мг/мл 

го т о в я т  растворением навески  0 ,1 0 0  г  в этаноле в мерной колбе 

вместимостью 100 мл. Раствор  устойчив в течение двух м есяп ев.

Стандартный раствор  1 2 с  концентрацией 400 мкг/мл готовят 

соответствующим разбавлением раствора Я I  этанолом. Раствор  у с 

тойчив в течение одного м есяда.

ОТБОР ПРОБЫ ВОЗДУХА

Воздух с объемным расходом 5 л/мин аспирируют через фильтр 

АФА-ВП-20. Для определения 1 /2  ПДК следует отобрать 100 л воздуха.

Срок хранения проб 5 дней при +4 °С.

ПОДГОТОВКА К ИЗМЕРЕН®

Хроматографическую колонку заполняют насадкой с подсоедине

нием слабого вакуума ( с  помощью водоструйного н а с о с а ). Колонку 

помещают в термостат хроматографа и^не подсоединяя к детектору^ 

кондиционируют при скорости  газа-н о си тел я  30 ил/мкн и теипературе 

терм остата колонок Г70°С в течение 12 часоЕ. После завершения кон

диционирования, колонку подсоединяют к детектору и общую подготов

ку прибора проводят согласно инструкции.

Градуировочные растгорн  с содержанием определяемого Еещества 

от ЮО до 400 мкг/мл го то е ят соответствующим разбавлением стан дарт

ного раствора  I  2 растворителей . Растьорн устойчивы в течение 7 

дней при теипературе
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Градуировочные растворы готовят согласно таблице 20

Таблица 20

Номер '.Стандартны?, раствор * 2 !2 тиловый 'Концентрация, 
стандарта! _(400 и кг/мл ) ,_ м л _____ |спи]1тАмл _ ! j j  к г /м л ______

I 0 0 0

2 2.5 7 ,5 1 0 0

3 3,75 6,25 150
4 5 5 2 0 0

5 6,25 3,75 250
6 7 ,5 2 .5 300
7 8,75 1,25 350
8 1 0 0 400

Для количественного определения используют иетод абсолютной 

калибровки. В испаритель хроиатографа через самоуплотняющуюся 

яенбрану вводят по I  икл каждого из градуировочных растворов, что 

соответствует 0 ,1 ; 0 ,1 5 ; 0 ,2 ; 0 ,2 5 ; 0 ,3 ;  0 ,35 ; 0 ,4  икг. На осно- 

ааяин полученных данных строят градуировочный график, выражающий 

зависимость площади пика (имЪ  от количества вещества (и к г ) . По

строение графика проводят из 5 параллельных опредслениг для каждой 

запшентрации.

Условия хроматографирования градуировочных
спесей и анализируемых проб 

Температура термостата колонок 145 °С

Температура испарителя 200°С

Теипература териостата детектора 2СО°С

Скорость потока газа-носителя 30 мл/иин

Скорость потока водорода 30 и л/мян

Скорееть потока воздуха 300 мл/мйв

Скорость движения диаграмной ленты 240 мм/час

Время удерживания 1 ,2 ,4-три азола 38 сек .
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ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЯ

При определении содержания аэрозоля 1 ,2 ,4 -трдазола фильтр 

с отобранной пробой переносят в стаканчик и смывают зтиловк* 

спиртом по 5 ил дважды при помешивании стеклянной палочкой. 

Фильтр отжимает и удаляют. Экстракт переносят в цепную пробирку, 

упаривают до объема 2 ,5  ил и хроматографируют вводя в испарктзл* 

хроматографа с помощью микрошприца I  цкл. Затем записывают хро

матограмму, вычисляют площадь пика и по градуировочному графику 

находят количество определяемого компонента.

РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ

Концентрацию 1 ,2 ,4-триазола в мг/м3  (С) вычисляют по фор-

муле:
л Я • В С в — гг—  , ГДв

б* V

а  -  количество 1 , 2 , 4 -трю зол а , найденное в анализируемом 
растворе по градуировочноиу графику, мкг; 

в -  общий объем раствора пробы, мл; 

б -  объем пробы, взятый для анализа, ил;

V -  объем воздуха отобранный для анализа, приведенный % 
стандартным условиям (си . приложение I ) .

Метод Б . Измерение концентрации 1 ,2 ,4-триазола 

методом тонкослойной хроматографии 

ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА

Метод основан на хроиатографическои выделении триазола в 

Тонком слое силикагеля на пластинках "Сидуфол" с последующим 

проявлением хроматограмм раствором бромфенолового синего в азот

нокислой серебре.
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Отбор проб проводится с концентрированием на фильтр АФА-ВП-20. 

Нитнкй предел измерения триазола 2  мкг в анализируемом объеме* 

Ничннй предел измерения вещества в воздухе 2.5 мг/м3 при 

отборе 40 л .

Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 2 ,5  до 25 мг/м3* 

Измерению не мешают пинаколин; моно-, дихлорпинаколин; 4 ами- 

мо-1 , 2 ,4-триаэол; I-С 4хлорфенокси)-3 ,3 диметилбутанон- 2 , К !1 - 

(4хлорфенокси)-3,Здиметилбутанон-2.

Суммарная погрешность не превышает -  255С.

Время выполнения измерения (включая отбор проб) около 30 мин*

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА 

Аспирационное устройство*

Фильтродерхатели*

Камера хроматографическая, ГОСТ 10565-63.

Роторный испаритель ИР-И, ТУ 25-11-917-7%.

Пульверизаторы стеклянные*

Колба грушевидная, ГОСТ Ю394-72, вместимостью ЮО мл.

Пикропипетки, ГОСТ 20292-7%, вместимостью 0 ,1  ил.

Рприцы медицинские, вместимостью 1 мл.

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместимостью 100 мл.

Пипетки, ГОСТ 20292-75, вместимостью I ;  5 и 10 мл.

Пробирки градуированные с пришлифованными пробками,

ГОСТ 10515-75, вместимостью 10 и*.

РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ И МАТЕРИАЛЫ 

Спирт этиловый, ГОСТ 18300-72, ХЧ.

Аиетон, ГОСТ 2603-79, ХЧ.
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Спирт метиловый, ГОСТ 6995-67, хч.

Броифеноловый синий, ТУ 6-09-1058-75»

Серебро азотнокислое, ГОСТ 1277-75, чда, 0,55? в о д я о -ад *  

тоновый раствор ( I  часть воды и 3 части ацетона).

Подвижная фаза: метанол-ацетон ( 2 : 1 ) .

Проявляющий реактив: 0 ,05 г  бромфенолового синего растворя

е т  в мерной колбе вместимостье 1 0 0  мл в I  мл ацетона и доеодят 

раствор до метки раствором азотнокислого серебра. Хранят в тем

ном месте до 30 дней.

Пластинки для тонкослойной хроматографии типа "Силуфол" 

(ЧССР)

Фильтры Ш -В П -20.

Стандартный раствор £ I  триазола с концентрацией вещества 

I  мг/мл готовят растворением 1 0 0  ыг триазола в ЮО мд этилового 

спирта. Раствор устойчив в течение 2 месяцев.

Стандартный раствор £ 2 с концентрацией триазола 200 мкг/ил 

готовят соответствующий разбавлением этиловым спиртом исходного 

стандартного раствора f  I .

ОТБОР ПРОБУ ВОЗДУХА

Воздух с объемным расходом 5 л/мин аспирирувт через фильтр 

АФА-ВП-20. Для измерения 0 ,5  ПДК следует отобрать 40 л воздуха.

Срок хранения отобранных проб 5 дней.

ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЯ

Фияыр с отобранной пробой переносят в небольпой стакан, 

промывает трижды этиловым спиртом, экстракты сливает в грушевид

ную колбу, растворитель отгоняет до объема 2-3 мл. Раствор коли-
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явственно переносят в мерную п робел у , смывая стенки колбы эти

ловым спиртом и присоединяя смывы к раствору в проб1ф ке. Концент

рируют объем до 5 мл. Отбирают аликвоту 0 ,1  мл и количественно 

наносят его на хроматографическую пластинку с помощью микропи- 

иентки или медицинского шприца. Рядом наносят на стартовую линию 

стандартный раствор .1 2 триазола, в количестве 0 ,01 ; 0 ,0 2 ; 0 ,04 ; 

0 ,0 6 ; 0 ,0 8 ; 0 ,1  мл, что соответствует 2 , 4 , 8 , 12, 16 и 20 мкг. 

Пластинку помещают в камеру для хроматографирования. Хроматогра

фирование проводят в системе растворителей метанол-ацетон ( 2 : 1) ,  

после чего пластинку извлекают из хроматографической камеры и 

сушат при комнатной температуре до полного удаления следов раст

ворителей. Хроматограммы проявляют проявляющим реактивом.

Триазол проявляется в виде желтого пятна на темносинем фоне 

с 0,80 ± 0 ,0 2 . В течение суток пятно меняет цвет на голубой. 

Хроматограмма устойчива в течение 15 суток.

Количественное измерение содержания триазола в пробе прово

дят путем измерения площади пятен пробы и стандартов с помощью 

планиметра.

ОБРАБОТКА. РЕЗУЛЬТАТОВ И РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ 

Количество триазола U (в  мкг) в анализируемом объеме пробы 

находят по формуле
а  .  * га®

S o h v
v w -  содерхапие триазола на пятне стандарта, мкг; 
j? /  площадь пятна пробы, мм2;

площадь пятна стандарта, им*.
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Концентрация триазола "С" в воздухе С® мг/м3) вычисляют 

по фориуле

С а « *  
6 Л Г

где

а  -  содержание триазола, найденное в анализируеиои объеме 
пробы, и кг ;

в -  общий объем пробы, мл; 

б -  объем пробы, взятый для ан ализа , ил;

V -  обвей воздуха ( л ) ,  отобранный для анализа и приведенный 
к стандартным условиям.



ПРИЛОЖИВ I 

Справочное

131

Приведение объема Еоздуха к условиям по ГОСТ 12.1.016*^9 

(теипература 20°С, давление 760 мм р т .с т ..)  проводят по следуовей 

форыуле:

лГ= Vi (273*20)- р  
V (273 < r j  • /0X33--  . где

Ifl -  объем воздуха, отобранный для анализа, л;

Р  -  барометрическое давление, кПа 

(101,33 кПа « 760 мм р т .с т . ) ;

-  температура воздуха в месте отбора пробы, ^С.

Для удобства расчета V  следует пользоваться таблицей коэф

фициентов (приложение 2 ) .  Для приведения объема воздуха к темпе

ратуре 20°С и к д ав л ен »  760 мм р т .с т . надо умножить на со о т - 

ветствувщяй коэффициент.



прилошие г
Справочное

Коэффициент К для приведения объела, воздуза к условиям го> ГОС? 12.1 .016 -79

-3 0
-26
- 2 2
- Г б
- В
- 1 0

-6
*• 2о
> 2

6

+10
+J.4
+16
+20
+22
+ 2 4
+26
+28
+30
+34
+ 3 8

1,1582  
1,1393  
1 ,1212  
1,1036  
1,0866  
I 0701  
1,0540  
I 0385 
I 0309  
I 0234  
I 0087 
0,9944  
0,9806  
Ol967I  
0*9605 
О 9539 
О 9475 
0; 94 Г2 
0 '9349  
О 9288 
О 9167 
0 ,9 0 4 9

.7 3 4 *

1 ,1646
1 ,1456
I , 1274
1,1097
1 ,0926
1 ,0760
1 ,0 5 9 9
$ .0 4 4 2
1 ,0366
1 ,0 2 9 1
1 ,0143
0 ,9 9 9
0 ,9 8 6 0
0 ,9725
0 ,9 6 5 8
0 ,9 5 9 2
0 ,9 5 2 7
0 ,9 4 6 4
0 ,9 4 0 1О, 9339
0 9218
0 ,9 0 9 9
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Приложение 3

П Е Р Е Ч Е Н Ь

учреждений,представиЕИИхяЧетодические указания 
по измеренно концентраций Бреднях веществ в  

коз духе,"

Наименование вещества

1_!_ _  1 1 1 1 1  X I I I I I Z I I "
I  апенафтев

** ! П/П!
!Учреждения, представив- 
!шис Методическиеуказания
, V "  ' _____

2 Э.З-дшетилбутанои-З (пинаколип)
3 дисульфан

НИОПИЕ,Донецкий мединс
титут
НИИ химии АН УзССР 

НИИ дек сведете
4 I , I  -д и( 4 -х лорфе кокс и) -3 ,3  -дим е т илбу -  

танон ~ 2
НИИ хшии АН УзССР

5 изобутиронитрид Волгоградская обл.СЭС
6 3 -изоцианотолуол Горьковский НИИ ГТиПЗ
7 красители активние хлортриазиновые НИОПИЕ
8 красители вккилсульфоновые НИОПИЕ
9 красители дисперскче автрахиноновые НИОПИЕ

10 красители трварилиетановые НИОПИЕ
XI красители фталоцианиновне НИОПИЕ
1 2 крез идин НИОПИЕ
13 натрия гидрокарбонат Донецкий НИИ ГТиПЗ
14 натрий монохлоруксусвый Уфимский НИИ ГТиПЗ
15 натрисЕая соль полифталоцианина кобаль

та
- Уфимский НИИ ГТиПЗ

16 рибофлавин НИИ лекередетв
17 L -сорбоза НИИ ГТиПЗ АМН СССР
IB сульФазин, сульфадиазин серебра,уро- 

сульфан
НИИ лекередетв

19 сульфантрол НИИ лекередетв
2 0 1,2,4-триазол НИИ химии АН УзССР
2 1 триэтилфосфат Львовский мединститут
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_i_«__________________ г__________________i _______ з _________

22 1-хлор-3,3-дииетилбутанон-г НИИ хшии АН УзССР

23 1,4-хлорфенокси-СЗ.Э-диметилбутанон-г) НИ1Т хкдии АН УзССР

2* 1-хлор(4-хлорфенокси)-3,3-дииетил- НИИ хинин АН УзССР
бутанон- 2

25 иианаиид кальция Армянский НИИ ГТиИЗ



Приложен*»* Ч
Псиества, определяемые по ранее утвержденный 
и опубликованный Методический указаниям

__Наииеновакке веществ _ _________

1 , 1 , 5-тр  иг идропср-Т торам илакрилат

I , 1 -д игидроперфтораи илакрилат 

1 ,1,7-тригидроперФторгептилакрилат 

I ,  I  -д иг идр one vr. торге п тилакр илат

I  Методические. У казан и е_____

!!У на фотометр ическое опреде
ление -фтосорганич еских соеди
нений в воздухе, M ..I9 9 I.C .I8 7  
(переизданный сборник МУ, рыв. 
1 -5 ; коэффициент пересчета с 
фтора 1,88

коэффициент пересчета с фтора

коэффициент пересчета с фтора 
1,69

коэффициент пересчета с фтора
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Указатель определяемых веществ

Апенафтен 3 
Гидрокарбонат натрия 7 
3,3-д1ыетилбутанон-2 12
6 ,7 -дшетил-9-СД-1-рибитил)изоаллоксазин Срибофлавии) 16 

Дисульфан 22

Х,1-ди(4-хлорфенокси)-3,3-дииетилбутанон-2(дихлорфеиоксипинаколин)2б 
взобутиронитрил "ЗТ
3-изопианотолуол (и-толилизоииаиат) 35 
Храсители: активные ринилсульфоновые

активный красно-фиолетовый 2КТ ММ 
активные хлортиазивовые 65 
дисперсные антрахиноновые 40 
дисперсный прочный келтый 2Х 44 
основные триарилиетановые 54 
фталоцианиновые 60 

Хрезлдин 70
Зоеохлоруксусный натрий 76 
Натриевая соль пол^талоцианина кобальта 81 
L -сорбоэа 86 

Сукьфадиаз ин серебра 92 
Сульфазин 92 
Сульфантрол 97 
1.2.4-триазол 101 
Тризтилфосфат ПО 
Уросульфан 92
1-хяор-Э,3--дю«етилбутанон-г П5 
1-(4-хлорфенокси)-31Э-диыетилбутакон-^ 120 
1-хлор-(4-хлорфе нокси) -3 ,3-д ш етилбутанон-2 120 
Цианамид кальция J26
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