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УТВЕРЖДАЮ
Заместитель Главного государствен­
ного слни^&рноро врача СССР

ЗАЙЧЕНКО

" * / "  l'xs/ Z u ' т В т

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ФОТШГРИЧЕСКОМУ О П Р Е Д Е Ж И Ю  ФОСФИКОКСИДА РАЗНОРАДИКАЛЫЮГО 

С5 - С 9 И ТР1Н30АМИДФ0СФИН0КСИДА В ВОЗДУХЕ

Фоофиноксид разнорадикальннй (ФОР) - C2jH45P0,R R 2po, где
t

ft— (СН —̂Crf—Ch2 * ЗК2 ) r *2 2  OgHĵ j ^9^19 "" смесь примерно

сн3
равных количеств изомеров тр иа лк ил фо фш окисей о одним алкильным 

радикалом -1С5Н- - и двумя C7_gHj5_I9,\ в расчете на 

I • *344,518, Подвижная вязкая жидкость с характерным запахом, хо­

рошо растворима в органических растворителях, т.кип 452°С, упру­

гость иара при 20°С -  0,00025 ш ,  рт.ст..плотность 0,86-0,89 при 

20°. Агрегатное состояние - ары и аэрозоль.

(СН3-СН-СН2-СН2)^ £ Р = О М = 260,368

К
Траивог ялфосфнноксид ^ТИАФО)-твердое кристаллическое вещество 

светлохелтого цвета с характерным запахом, хорошо растворим в ор­

ганических i створителях, растворимость в воде 2,6 г/л, т.кип, 
426°С т,пл. 65°С, упругость пара 0,0005 кы.рт.ст. при 20°С, 

плотность 0,871.

Агрегатн: i состояние - пары и аэрозоль.

I. Общая часть

I. Метод определения основан на окислении фосфорорганиче- 

ских соединений персульфатом аммония до ор.юфосфорной кислоты
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о последующим фотометрическим определением по синему фосфоромо­

либденовому комплексу.

2. Предел обнаружения веществ - 3 мкг в анализируемом объе­

ме пробы.

3. Предел обнаружения в воздухе ФОР- I мг/м3 при от бо р 6 л р< 

духа;, ТИАФО- 0,5 мг/м3 i при отборе 12 л воздуха;.

4. Диапазон измеряемых концентраций ФОР I-14 мг/м8, ТИАФО - 

0,5-7 мг/м3.

5. Погрешность определения - 5$.

6. Определению не мешают пары и аэрозоли минеральных кислот, 

многоатомных спиртов; определению мешают соединения мышьяка к ор­

ганические соединения фосфора.

7. Предельно допустимая концентрация фосфинокскдг разнорадя- 

кального в воздухе - 2 мг/м3, тркизоамилфосфинокоида - I мг/м3.

П. Реактивы я аппаратура

в. Применяемые реактивы и растворы.

Фосфиноксид раэнорадикальный, ТУ 95-02-24-76, трикэоамил- 

фосфиноксид, ТУ 95-02-33-77,

Кислота верная, ГОСТ 4204-77, х.ч., 10 н.раствор.

Аммоний молибденовокислый, ГОСх 3765-78, ч.да, 2,5$ рас.вор 

в 10 н.серной кислоте.

Аммоний надсернокислый, ГОСТ 20478-75, ч.д.а.,0,5 и 0,25 М 

раствор свежеприготовленный.

Мочевина, ГОСТ 6691-77, ч.д.; ., 0,5 и 0,25 М раствор.

Кислота аскорбиновая, ГОСТ 4815-54, ч.д а., 1% раствор, 
готовят передне тазом.

Хлороформ, ГОСТ 215-74, х.ч.
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Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72.

(..авддртный раствор вещества В I. Готовят растворением 

25-30 мг вещества в хлороформе в первой колбе на 25 мл.

Стандартный раствор В 2 о содержаннем вещества 10 мкг/ыл. 
Готовят разбавлением стандартного раствора В I хлороформом. Стан­

дартные растворы устойчивы в течение месяца.

9. Применяемые посуда к приборы.

Аспирационное устройство.

Фотоалектроколориметр.

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместимость» 25 мл.

Пинетки, ГОСТ 20292-74, вместимость» 1,5,10 мд.

Поглотительные оосулы о пористой пластинкой В I.

Алонжи о фильтрами АФА.

Ш. Отбор пробы воздуха

10. Воздух со скорость» 0,5 д/мин асакридок через алокх

о фильтром и 2 последовательно соединенных поглотительных сосуда, 

содержащих по 10 мл флороформа. Отбор проб проводят при охлажде­

нии поглотительных сосуд в (вода + лед).

Для определения концентраций ФОР на уровне 1/2 ЦЦК следует 

отобрать 6 л, - Г’11АФ0 - 12 л воздуха. Отобранная проба хранится 

в течение суток.

U ,  Описание определения

11. Фильтр с пробой промывают 10 мл хлороформа и объединяют

о содержимым поглотительных сооуов. Для анализа берется 1/2 часть 

арабы.

Содержимое пробирок выпаривает на водяной бане при 65°С до­

суха. а. сухоцу остатку приливают 2 мд 0,8 Н  раствора (ФОР) я 0,25 

И раствора (ТИАФО) вадсернокнслого аммония и нагревают на кипящей
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водяной бане 10 мни, охлаждают, приливают 2 мл 0,5 М раствора 

(ФОР) к 0,25 М (ТИАФО) раствора мочевины, нагревают на кипящей 

водяной бане 5 мин. После охлаждения вносят I мл раствора молиб­

дата аммония и 1 мл раствора аскорбиновой кислоты. Нагревают на 

водяной бане I мин, охлаждают и измеряют оптическую плотность 

раствора при длине волны 660 нм в кювете с толщиной слоя 5 мм по 

сравнению с контролем, который готовят с. .повременно и аналогично 

пробам.

Содержание фосфиноксида разнорадикального и триизоамилфоо- 

финоксида определяют по предварительно построенному градуировоч­

ному графику. Для построения градуировочного графика готовят шка­

лу стандартов согласно табл.«38.
Таблица 38

Шкала стандартов

Номер Стандартный Хлороформ С держание ФОР или
стандарта раствор № 2,мл мл ТИАФО, мкг

I 0 л о 0
2 0,3 3,7 3,0
3 0,5 3,5 5,0
4 1.0 3,0 10,0
5 2,0 2,0 20,0
6 3,0 1.0 30,0
7 4,0 0 40,0

Все пробирж" шкалы обрабатывают аналогично пробам, измеряют 
оптическую плотность и строят график. Шкала устойчива в тг^ение 
суток.

Концентрацию вещества в воздухе в мг/м3 (X) вычисляют по

формуле:

X  *
V'V„

» где
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Lr - .v >личество вещества, найденное в анализируемой объеме пробы 

в мкг.

Y  - общий объем пробы в м л .

Y  - объем пробы взятый для анализа, мл.
V* °бъем воздуха л, отобранный для анализа и приведенный в 

стандартным условиям, по формуле (ом.приложение I).



Приложение I

Пров' девав объема воздуха к стандартным условиям проводят 

во оледувдей формуле:

V20 yt.t272_t.g0) 1.1____ ,
(273 + t ) * 101,33

1*0

V± - объем воздуха, отобранный для анализа, д 
Р - барометрическое давденке, хПа (101,33 хПа ■ 760 т  рт.от) 

i - температура воздуха в меота отбора пробы, *С
Для удобства расчета V %о следует пользоваться таблицей 

коэффициентов (приложение 2). Для приведения эовдуха к стандарт^ 

нм условиям надо умножить Vt на соответотвупцлй жозффяциент.



Приложение 2

К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы

для приведения объема воздуха х стандартный условиям: температура +20°С я  атмосферное
давление 1 0 1 ,3 3  нПа

Давление Р , кПа
9т 9 7 ,3 3 9 7 ,8 6 9 8 ,4 9 8 ,9 3 9 9 ,4 6 100 1 0 0 ,5 3 1 0 1 ,0 6 1 0 1 ,3 3 1 0 1 ,8 6 1 0 2 ,4 0

- 3 0 1 ,1 5 8 2 1 ,1 6 4 6 1 ,1 7 0 9 1 ,1 7 7 2 1 ,1 8 3 6 1 ,1 8 9 9 1 ,1 9 6 3 1 ,2 0 2 6 1 ,2 0 5 8 1 ,2 1 2 2 1 ,2 1 8 5

-  26 1 ,1 3 9 3 1 ,1 4 5 6 1 ,1 5 1 9 1 ,1581 1 ,1 6 4 4 1 ,1 7 0 5 1 ,1 7 6 8 1 ,1 8 3 1 1 ,1 8 6 2 1 ,1 9 2 5 1 ,1 9 8 6

- 2 2 1 ,1 2 1 2 1 ,1 2 7 4 1 ,1 3 3 6 1 ,1 3 9 6 1 ,1 4 5 8 1 ,1 5 1 9 1 ,1 5 8 1 1 ,1 6 4 3 1 ,1 6 7 3 1 ,1 7 3 5 1 ,1 7 9 5

- 1 8 1 ,1 0 3 6 1 ,1 0 9 7 1 ,1 1 5 8 1 ,1 2 1 8 1 ,1 2 7 8 1 J3 3 8 1 ,1 3 9 9 1 ,1 4 6 0 1 ,1 4 9 0 1 ,1 5 5 1 1 ,1 6 1 1

- 1 4 1 ,0 8 6 6 1 ,0 9 2 6 1 ,0 9 8 6 1 ,1 0 4 5 1 ,1 1 0 5 1 ,1 1 6 4 1 ,1 2 2 4 1 ,1 2 8 4 1 ,1 3 1 3 1 ,1 3 7 3 1 ,1 4 3 2

-JO 1 ,0 7 0 1 1 ,0 7 6 0 1 ,0 8 1 9 1 ,0 8 7 7 1 ,0 8 3 6 1 ,0 9 9 4 1 ,1 0 5 3 1 ,1 1 1 2 1 ,1 1 4 1 1 ,1 2 0 0 1 ,1 2 5 8

-  6 1 ,0 5 4 0 1 ,0 5 9 9 1 ,0 6 5 7 1 ,0 7 1 4 1 ,0 7 7 2 1 ,0 8 2 9 1 ,0 8 8 7 1 ,0 9 4 5 1 ,0 9 7 4 1 ,1 0 3 2 1 ,1 0 3 9

-  2 1 ,0 3 8 5 1 ,0 4 4 2 1 ,0 4 9 9 1 ,0 5 5 6 1 ,0 6 1 3 1 ,0 6 6 9 1 ,0 7 2 6 1 ,0 7 8 4 1 ,0 8 1 2 1 ,0 8 6 9 1 ,0 9 2 5

0 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 6 1 ,0 4 2 3 1 ,0477 1 ,0 5 3 5 1 ,0 5 9 1 1 ,0 6 4 8 1 ,0 7 0 5 1 ,0 7 3 3 1 ,0 7 8 9 1 ,0 8 4 6

+ 2 1 ,0 2 3 4 1 ,0 2 9 1 1 ,0 3 4 7 1 ,0 4 0 2 1 ,0 4 5 9 1 ,0 5 1 4 1 ,0 5 7 1 1 ,0 6 2 7 1 ,0 6 5 5 1 ,0 7 1 2 1 ,0 7 6 7

*  6 1 ,0 0 8 7 1 ,0 1 4 3 1 ,0 1 9 8 1 ,0 2 5 3 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 3 1 ,0 4 1 9 1 ,0 4 7 5 1 ,0 5 0 2 1 ,0 5 5 7 1 ,0 6 1 2

+10 0 ,9 9 4 4 0 ,9 9 9 9 1 ,0 0 5 4 1 ,0 1 0 8 1 ,0 1 6 2 1 ,0 2 1 6 1 ,0 2 7 2 1 ,0 3 2 6 1 ,0 3 5 3 1 ,0 4 0 7 1 ,0 4 6 2

•*-14 0 ,9 8 0 6 0 ,9 8 6 0 0 ,9 9 1 4 0 ,9 9 6 7 1 ,0 0 2 1 1 ,0 0 7 4 1 ,0 1 2 8 1 ,0 1 8 3 1 ,0 2 0 9 1 ,0 2 6 3 1 ,0 3 1 6

+18 0 ,9 6 7 1 0 ,9 0 2 8 0 ,977В 0 ,9 8 3 0 0 ,9 8 8 4 0 ,9 9 3 6 0 ,9 9 8 9 1 ,0 0 4 3 1 ,0 0 6 9 1 ,0 1 2 2 1 ,0 1 7 5



Давление Р. кПа

с : 97,33 97,86 98,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 т01,86 102,40

+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9763 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0053 1,0105

4-22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985 1,0036

4-24 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 0,93X8 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595 0,9644

+3 8 0,9049 0,9099 0,9149 0 , 9 1 % 0,9248 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471 0,9520

»•
•О
О



Приложение 3

Рисунки к сборнику Л 18 "Методические указания но методам 

определения вредных веществ в воздухе".

Рио.1 Стеклянная трубка с пористой пластинкой.

Рио.2 Схема динамического диффузионного дозатора:

1 - сатуратор.

2 - трок.шк - капилляр.

3 - капиллярная колонка.

4 - сборник.

Ряс.З Концентрационная трубка:

1 - стеклянная сетка, впаянная в трубку.

2 - стекловата.

3 - адсорбент.

Рио.4 Патрон плексигласовый для отбора проб воздуха:

1 - штуцер.

2 - ниппель 

3, 5 - кольцо

4 - фильтр

Рис.5 Схема установки для отбора пробы воздуха:

1 - сорбционная трубка

2 - перфорированная перегородка с отверстиями d -0,8мм.

3 - Г - образная стеклянная переходная трубка.

4 - поглотительные сосуды Рихтера.

5 - резиновые муфты.



Рис. I. Стеклянная трубка о аористов пластинной 
для отбора проб воздуха
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Pat 2. Схема динамачаокого диффузионного дозатора,



ш

Р и с.З . Концентрационная трубка
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Fao. 4 Патрон авежсяглаоошк 
дня отбора проб воздуха,
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Рио. 5. Схема установки для отбора пробы воздуха
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Приложение 4

ПЕРСТЕНЬ

учреждений, представивших методические указания в дятмА 
сборник

А Методические указания Учреждение, представивтс е 
методическое указание

I Методические уазания по газохрома'. j— Белорусский санитарно- 
графическому определению бальзама гигиенический институт 
лесного А" в воздухе

2 Методические указания по методам 
определения вервама в воздухе

Киевский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

3 Методические указания по газохрома- Горьковск- НИИ гигиены 
тографическому определению гекса- труда и профзаболеваний 
хлорбензола в воздухе

4 Методические указания по газохромахо- 
графическому определению гексафторида 
серы в воздухе

НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний Акаде­
мии медицинских наук 
СССР

5 Методические указания по хроматогра- Г о р С С  г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский Л Ш  
графическому определению 2,3-д.хлор- гигиены 
пропена в воздухе

7 Методические указания по газохромато- Горьковский НИИ гигиены 
графическому определению дихлорэтана, труда я профзаболевание 
псеадокумола, моно- и дихлорыетил- 
псевдокумола в воздухе

8

9

Методические указания по газгтромато- Институт биойизики 
графическому определению изооутилово- Минздрава СССР.г. Москв 
го спирта в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическоку определению изомеров 
хлортолуола в воздухе

НИИ гигиены труд« и 
профзаболевании Акаде­
мии медицинск- : наук 
СССР

10 Методические указания по газохрома- Ярославский НИИ 
тографическому определению метил- мопмеров для СК 
трет-бутилового эдира в воздухе

II Методические указания по газохромато- Белорусский саниташо- 
графическому определению метилтолуи- г и т  отческий институт 
лата, динила я диметилтерефталата в 
воздухе
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13

14

15

16

I?

18

19

20

21

22

23

228

Методические указания по газохромато- 
графг'.ескоцу определению метшпренил- 
диметоксисилана в воздухе

Методические указания по гаэохромато-. 
графическому определешоо моно-нитро- 
нафилина и изомеров 1,5 и 1,8 - 
динитроаафталина в воздухе

Методические указания по хроматогра­
фическому определению пиридона и 
нитропиридона в воздухе

Методические указания по газохрома­
тографическому определению пропионо- 
вого альдегида в воздухе

Методические указания по методам 
определения ФДН в воздухе

СЭС г.Данков

НИИ гигиены т р р а  и 
профзаболеваний Акаде­
мии медицинских наук 
CCQP

ВНИИ яефтехиш, 
г.Ленинграда

Киевский НИИ гигиены 
труда к профзаболева-

Методические указания по газохромато- 
графическому определению фосфорорга- 
нических пестицидов (карбофос, мета- 
фос, метилнятрофос, оронфос, трихлор- 
метшрос - 3, цидиал, цианоко в воз­
духе)

Методические увяяяняя до газохромато- 
графкческому определению фу рана, тет- 
раглдрофурона и сильвана в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическому определению хдоризопрена, 
хлорметилбутена и дихлодаетилбутена 
в воздухе

Методические указания по хроматографи­
ческому определению холинхлорида в 
воздухе

Методические указания по газохромато- 
грефическоцу определению циодрина в 
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ческому определению алюминия, ванадия, 
кремния, лития, меди, никеля, олова, 
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Ростовский медицин­
ский институт
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мединститут

Штаб военизированных 
горноспасательных 
частей Урала 
г. Свердловск

Первый Московский 
мединститут
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тарно-тагаенияеский 
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Харьковский НИИ 
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Подсекция "Промышлен­
но-санитарная химия"

НИИ гигиены труд., и 
профзаболевании Ака- 
демг* медицинских 
наук СССР
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