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Санитарные нормы допустимых концентраций (ПДК) хи
мических веществ в почве подготовлены к изданию Ордена 
Трудового Красною Знамени НИИ общей и коммунальной 
гигиены им. Л И. Спейна АМН СССР (к. м. н. Н. И. Тонко- 
пнй).

П Д К  химических веществ с почве разработаны:
Бейз (а) пирен — Ордена Трудового Красного Знамени 

НИИ общей н коммунальной гигиены им. А. И. Сысина АМН 
СССР (В. М. Перелыгин, Н. И. Топкопий, А. Ф. Перцовская, 
Г. Е. Шестопалова, Г. II. Кашкарова, Е. В. Филимонова, 
Е. Э. Новикова, С. А. Лгрэ).

Онкологический научный центр АМН СССР (А. П. И ль
ницкий, Л. М. Шабад, Л. Г. Соленова, В. С. Мищенко).

Киевский Ордена Трудового Красного Знамени НИ И  об
щей и коммунальной шгиены им. А. Н. Марзесва М3 УССР 
(Н. Я. Янышева, И. С. Киреева, П. Л. Павлова).

Кобальт — Узбекский научно-исследовательский институт 
санитарии, гигиены и профзаболеваний М3 Узбекской ССР 
(Л. Н. Носкова, IT. Е. Боровская).

Ксилолы и стирол — Уфимский НИИ гигиены и профза
болеваний М3 РСФ СР (Л. О. Осипова, С. М. Сафоннпкова, 
Г. Ф. Максимова, Р. Ф. Даукаева, С. А. М агжаиова).

Мышьяк — Киевский Ордена Трудового Красного Знаме
ни НИИ общей и коммунальной гигиены им. А. Н. Марзесва 
М3 УССР (С. Я. Нэйшгсйн, Н. П. Вашкулат).

Государственный институт шгиены, Будапешт, ВНР 
(А Хорват).

Отходы флотации угля (О Ф У )— Киевский Ордена Тру
дового Красного Знамени медицинский институт им. акаде
мика А. А. Богомольца М3 УССР (Н. П. Третьяк, Е. И. Гон- 
чарук, И. В Савицкий).

Ртуть — Киевский Ордена Трудового Красного Знамени 
НИИ общей и коммунальной гигиены нм. А. Н. Марзсева М3 
УССР (С. Я. Найштспи, Г. Я. Чсгрпнсц),

Свинец — Ордена Трудового Красного Знамени НИИ об
щей и коммунальной гигиены им. А, Н. Сысина АМН СССР
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(В. М. Порслыгнн, Т. И. Григорьева, А. Ф. Перцсвская, 
А. А. Дписрмаи, Г. Г1. Кашкарова, В. Н. Павлов, Т. В. Дос- 
кнна, Е. В. Филимонова, Е. Э. Новикова).

Ростовскин-па-Дону медицинский институт (II. А. Золо
тов, О. В. Прудснко, Т. Н, Ружинкова, Т. В. Колесникова).

Свинец-Г ртуть — Иркутский Государственный медицинский 
институт М3 РСФСР (Г. В. Суркова, С. Я. Найштсьн).

Сернистые соединения — Львовский ПИИ эпидемиологии 
и микробиологии М3 УССР (И. И. Бескопыльный, А. А. Де- 
каноидзе).

Формальдегид — Волжский опорный пункт Всесоюзного 
НИИ сельскохозяйственного использования сточных вод 
(В. И. Марымов, Л. И. Сергиенко, П. П. Власов).

Фтор — Киевский Ордена Трудового Красного Знамени 
медицинский институт им. академика А. А. Богомольца М3 
УССР (В. И. Ципрпян, П. М. Бурьян, Г. А. Степаненко, 
И. И. Шванко, Н. Т. Музычук, А. А. Маслснко, В. Г. Сук).

Волжский опорный пункт Всесоюзного ПИИ сельскохо
зяйственного использования сточных вод (Л. И. Сергиенко, 
Л. А. Халимова, В. И. Тимофеева).

Хлористый калий — Научно-исследовательский институт 
санитарии и гигиены нм. Г. М. Натадзс М3 Груз. ССР 
(Р. Г. Мжаванадзе, Р. Э. Хазарадзе).

Хром — Ордена Трудового Красного Знамени НИН об
щей и коммунальной гигиены нм. А. Н. Сысина АМН СССР 
(В. М. Перелыгин, Р. В. Меркурьева, Дахбайн Бейбстхан, 
А. Ф. Перцовская, Л. X. Мухамбетова, Г. Е. Шестопалова, 
Н. Л. Великанов, 3. И. Коганова, С. И. Долинская, О. Э. Боб
рова).

Настоящие санитарно-гигиенические нормы разрешается 
размножать в необходимом количестве.

ОБЩЕСОЮЗНЫЕ САНИТАРНО-ГИГИЕНИЧЕСКИЕ 
И САНИТАРНО-ПРОТИВОЭПИДЕМИЧЕСКИЕ 

ПРАВИЛА И НОРМЫ

Нарушение санитарно-гигиенических и санитарно-противо
эпидемических правил и норм влечет дисциплинарную, ад
министративную или уголовную ответственность в соответст
вии с законодательством Союза ССР и союзных рссгублик 
(статья 18).

Государственный санитарный надзор за соблюденном са- 
нитарио-гигпеппчсских и саннтарно-протнвоэнндемичсскнх 
правил и норм государственными органами, а также всеми
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предприятиями, учреждениями и организациями, должност
ными лицами н гражданами возлагается на органы и учреж
дения санитарно-эпидемической службы Министерства здра
воохранения СССР и министерств здравоохранения союзных 
республик (статья 19).
(Основы законодательства Союза ССР и союзных республик о здраво
охранении, утвержденные законом СССР от 19 декабря 1969 года).
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«УТВЕРЖДАЮ» 
Заместитель Главного 

Государствепного санитарного 
врача СССР

А. И. КОНДРУСЕВ 
30 октября 1987 г.

ЛЬ 4433-87

САНИТАРНЫЕ НОРМЫ 
ДОПУСТИМЫХ КОНЦЕНТРАЦИЙ (ПДК) 

ХИМИЧЕСКИХ ВЕЩЕСТВ В ПОЧВЕ

Величина
ПДКJ3

"еГ Наименование вещества мг/кг поч Лим итирующи й
Й

вы с уче
том фона 
(кларка)

показатель

11 2 ! з ! 4

ПОДВИЖНАЯ ФОРМА
{. Кобальт * 5,0 Общее а янтарный
2. Фтор ** 2,8 Траислокациолпып
3. Хром ** 0,0 Общссаиитариый

ВОДОРАСТВОРИМАЯ ФОРМА
4. Фтор 10,0 Транслокационный

ВАЛОВОЕ СОДЕРЖАНИЕ
5. Бейз(а)пирен 0,02 Общссаиитариый
6. Ксилолы (орто-, мега-, пара) 0,3 Транслокациоиный
7. Мышьяк 2,0 Транслокациоиный
g ОФУ **** 3000,0 Водный и общссаичтар- 

11 ый
9 р ТуХЬ 2,1 Транслокациоиный

10, Свинец 32,0 Общее а ни гарный
11. Свинец+ртуть
12. Сернистые соединения (S)

20,0+1,0 Транслокациоиный

элементарная сера 160,0 Общесанитариы й
сероводород 0,4 Воздушный
серная кислота 160,0 Общесапитарный

13. Стирол 0,1 Воздушный
14. Формальдегид 7,0 — >—

J5, Хлористый калий 560,0 Водный
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* Подвижная форма кобальта извлекается из почвы ацетатно- 
натриевым буферным раствором с pH 3,5 и pH 4,7 д.ш сероземов и аце- 
Iатио-аммопинным буферным раствором с pH 4,8 для остальных типов 
почв.

** Подвижная форма фтора извлекается из почвы с рН<6,5 
0,006 М HCI, с рН>6,5—0,03 М K2S 0 4

*** Подвижная форма хрома извлекается из почвы лцетатно-аммо- 
шшиым буферным раствором pH 4,8

* 1* *  ОФУ - -  отходы флотации >гля. ПДК ОФУ контролируется но 
содержанию бонз (а) пирена в почве, которое не должно превышать ПДК 
БП

Методика определения коитро.ш р\емых веществ в почве 
изложена в приложении.

Методы определения бенз (а) гшрена изложены в «Мето
дических указаниях по отбору проб из объектов внешней сре
ды и подготовке их для последующего определения канцеро
генных полициклических ароматических углеводородов» 
№ 1424-76, утв, М3 СССР 12 мая 1976 года и в «Методиче
ских указаниях по качественному и количественному опре
делению канцерогенных полициклических аром аш чсских  уг
леводородов в продуктах слож н ою  состава» № 1423—76, 
утв М3 СССР 12 мая 1976 года.

Методы определения калия изложены в ГОСТах 26204— 
84—26213—84 «Почвы. Методы анализа».



1 фшшжснме 
к списку ПДК 

химических веществ в почве

МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ 
ЗАГРЯЗНЯЮЩИХ ВЕЩЕСТ8  в ПОЧВЕ

Подготовлено к изданию сотруднйками Ордена Трудово- 
го Красного Знамени научло-исслед<?вательского института 
общей и коммунальной гигиены им. А. Н- Сыснна АМН СССР 
к. б. н. Н. И. Кдзниной, к_ б и. Н. Г(• Зиновьевой, к. с.-х. н. 
Т. И. Григорьевой.
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КОБАЛЬТ * 
(подвижные формы)

Со Атомн. масса
58,93

Металл, обладает магнитными свойствами, температура 
плавления 1495°, температура кипения 2375°, легко раство
рим в разбавленной азотной кислоте и в царской водке. На 
холоде серная кислота нс действует па кобальт. Кобальт 
и его соединения токсичны, действуют па желудочно-кишеч
ный тракт, на кожу.

Предельно допустимая концентрация кобальта 5,0 мг/кг 
почвы.

Принцип анализа

Определение основано на извлечении кобальта из почвы 
ацетатно-натриевым буферным раствором с последующим об
разованием комплексного соединения при взаимодействии ко
бальта с нитрозо-Р-солыо.

Нижний предел определения 0,08 мг/кг.
Измеряемые концентрации от 0,08 до 20,0 мг/кг почвы 
Точность измерения ±25%
Метод избирателен

Аппаратура

Фотоколориметр со светофильтром с максимумом сьето- 
поглощения при Я =  536 им и кюветой шириной рабочей гра
ни 2 см

Посуда стеклянная но ГОСТ 1770—74, 20292—74,
10394—72

Почвенный бур или лопата

* Боровская Н. Е., НИИ санитарии, гигиены и профзаболевании М3 
УзССР. Методика усовершенствовала.
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Реактивы

Азотная кислота, пл 1 4, ГОСТ 4461—77 
Уксусная кислота ледя1 ая, х ч , ГОСТ 61—75 
Натрии лимоннокислый (трехзамещеиный), ГОСТ 22280— 

76, ч д а , 20% раствор
Натрии уксуснокислый, ГОСТ 199—78 ч д а , 40% ра 

створ
Натрии уксуснокислый перед приготовлением раствора 

предварительно отмывают ог примесей цинка раствором дк- 
тгпоиа в чстырсххлорпстом у гср>дс

Нитрозо Р соль ГОСТ 10553—75, 0,05% водный раствор 
Кобальт сернокислый (CoSO, 7H/D), ГОСТ 4462—78, 

ч Д а
Ортофосфорпая кислота по ГОСТ Ь552—80, ч и ,  85% 
Смесь ортофосфорнои и дзотпоп кис дот 5 2 
Перекись водорода, ГОСТ 10929—76 
Ацетатно-натриевые буферные растворы с pH 4,7 и 3,5 
Исходными растворами являются 1) 1 и раствор уксус

ной кислоты который готовят разбавлением 60 мл СНзСООН 
дистпдгированнои водой до 1 л

2) 1 п раствор уксуснокислою натрия получают раство 
рением 82 г безводной или 136 г водной соли

Приготовление буферного раствора с pH 4,7 берут 500 мл 
1 н раствора СНЗСООН и смешивают с 500 мл 1 и раствора 
уксуснокислого натрия

Приготовление буферного раствора с pH 3,5, берут 925 мл 
1 я раствора СН3СООН и смешивают с 75 мл 1 и раствора 
\ t су сном с юг о натрия

АцетсТ! о аммопиипыи б\(Ь рпыи раствор с pH 4 8 (см 
стр 17)

Ссрнтя кислота пл 1 84 ГОСТ 1201—72 
Исходный стандартный раствор кобальта с содержанием 

100 мкг/мл готовят в мерной колбе емкостью 100 мл Для 
чего 0,0477 г сульфата кобальта растворяют в небольшом ко
личестве бпднеIидлированнон воды добавляя 1 м i серной 
кислоты (пл 1,84) Объем раствора в когбе доводя вещой 
до метки

Рабочие стандартные pt створы кобальта с содержащем 
10 и 1 mki/ мл готовят соответствующим разбавлением ис
ходного стандартного раствора бндгстиллированнон во щи

Калибровочный график
Для построения калибровочного графика в ря ; когб зно 

сят рабочие стандартные растворы кобальта с содержанием
И



О—i yо—5,0—10,0—15,0—25,0—30,0—40,0 мкг, объем доводят 
до 60 мл буферным ацетатно-натриевым раствором Сстер- 
жимое колб перемешивают, переносят в стаканы, прибавляют 
по 1 мл концентрированной азотпон кислоты и перекиа во
дорода Смесь выпаривают до кристаллизации солеи. Огера- 
цию повторяют дважды и далее обрабатывают в условиях 
анализа пробы. Окрашенные растворы стандартов фоточет- 
рируют при Я —536 им По полученным средним результатам 
из пяти оиредстении каждое стандарта строят i рафик за
висимости оптической плотности от количества кобальт

Отбор проб

Отбор проб почвы проводят в соответствии с ГОСТ 
17 4.4.02—84 «Охрана природы Почвы Методы отбора и под- 
ютовки проб для химического, бактериоло1 ичсского, гель п а 
тологического анализам

Ход анализа

30 г воздушно-сухой почвы помещают в колбу емкостью 
0,5 л, прибавляют 150 мл буферного ацетатно-натриевого ра
створа и периодически взбалтывают круговыми движениями 
в течение 10 минут до разрушения основной массы картона 
тов, затем колбу устанавливают на ротаторе, встряхивают 
в течение 30 минут и по истечении этого времени раствор 
фильтруют через фильтр «синяя лента»

00 мл фильтрата переносят в стакан, прибавляют 3 мл 
концентрированной азотной кислоты, 1 мл перекиси водоро
да и выпаривают до кристаллизации сотен Операцию повто 
ряют дважды

Остаток растворяют в 10 мл воды, добавляют 5 капель 
концентрированной азотной кислоты и нагревают до кипения. 
Затем приливают 1 мл 20% раствора лимоннокислого нат
рия, 1 мл 40% уксуснокислого натрия и кипятят 1 мин pH 
раствора должен быть равен 5,5 При необходимости pH до 
5,5 доводят добавлением раствора уксуснокислого натрия 
К анализируемому раствору добавляют 1 мл 0,05% раство
ра нитрозо-Р-соли и доводят до кипения Если окраска раст
вора становится желто-красной, то еще приливают 1 мл 
раствора питрозо-Р-солп, 5 мл воды и доводят до кипения 
Раствор переносят в пробирку и доводят водой до 10 мл 
(если объем раствора меньше 10 мл) или до 20 мл (если 
объем раствора более 10 мл) и фоточетрируют при 536 нм 
по отношению к бидистиллированной воде. Содержание ко
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бальта в пробе определяют с использованием калибровоч
ного графика.

Концентрацию кобальта в почве (С мг/кг) вычисляют по 
формуле:

V*a
С =  -------

YVb

где V — общий объем раствора пробы в пересчете на всю на
веску почвы, мл;

Vi — объем раствора, используемый для анализа, мл; 
а — количество кобальта, найденное но калибровочному 

графику, мкг;
Ь — наьеска воздушно с>хои почвы, г.
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ФТОР*
(подвижные формы)

Определение подвижных форм фтора основано на извле
чении фторидов из почвы 0,006 н раствором хлороводородной 
кислоты (для почв с рН<6,5) пли 0,03 и раствором сульфа
та калия (для почв с рН>6,5) н последующим анализом 
кремиефтористоводородной кислоты по реакции с ализарип- 
комплексоном и нитратом церия с образованием окрашенно
го соединения.

Нижний предел измерения 5 мкг в анализируемом обьеме 
раствора

Точность измерения ±9,1%
Измеряемые концентрации от 3,0 до 30 мг/кг почвы
Определению мешают хлориды, влияние которых устра

няют добавлением сульфата серебра на 1 мг С1~ 4,5 мг 
AgiiSO/,.

Аппаратура

Фотоколоримс'ф со светофильтром с максимумом погло
щения при Я = G15 им и кюветой с рабочей гранью 5 см.

Прибор для отгонки кремиефтористоводородной кислоты
Посуда стеклянная мерная, ГОСТ 1770—74 и 20292—74
Аппарат для встряхивания, ТУ G4—1—2451 —78

Реактивы

Калия сульфат (KaSO*). ГОСТ 4174—74, х. ч., 0,03 к ра
створ (по содержащий фторидов)

Хлороводородная кислота, пл. 1.19, ГОСТ 3118—77 (нс 
содержащая фторидов) 0,1 н и 0,006 и  растворы.

Серная кислота, пл. 1,84, ГОСТ 4204—77, х.ч., не содер
жащая фторидов. Для этого кислоту кипятят в течение часа.

Натрия гидрооксид, х.ч., ГОСТ 4328—77, 0,1 н раствор
Серебра сульфац х ч.( ТУ 6—09—4547—77 насыщенный 

раствор, 1 г сульфата серебра растворяют в 100 мл воды. 
Раствор фильтруют.

Ализарин-комплексоп, ч. д. а., ТУ 6—09—4547—77, 
0,0005 М раствор. 0,1927 г алнзаринчкомилсксона растворяют 
в 50—100 мл во мы в мерной колбе омкосгыо 1 л, добавляют

* Сергиенко П. И., ВНИИ по сельскохозяйственному нспользозаншо 
сточных вод, Волжский опорный пункт.
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небольшое количество 0 1 н раствора гидрооксида натрия 
и разбавляют до 500 мл водой (приблизительно), перемеши
вают, прибавляют 0,25 г ацетата натрия и приливают по 
каплям 0,1 п раствор хлороводородной кислоты до pH = 5,0 
(красная окраска переходит в желт>ю) Раствор доводят до 
метки водот

Церия нитрат (III), Сс(1МО{)з ЬН /) ч, ТУ 6-09-4081-75, 
0 0005 м раствор 217,1 мг растворяют в воде в мерной колбе 
емкостью 1 л

Ацетатный б>срерныи раствор с рН-^4,6 105 i ацетата нат
рия растворяют в небольшом колтествс воды в мерной кол
бе емкостью 1 л, приливают 100 мл ледяной уксусной кисло
ты н доводят водоп до метки

Натрия ацетат, ч д а ГОСТ 199—78
Уксусная кислота ледяная, \ ч ГОСТ 61 — 75
Натрия фторид, ГОСТ 4463—70
Исходный стандартный раствор с содержанием фтора 

0,1 мг/мл готовят растворением 0,2211 i фторида натрия 
в ьоде в мерной ко 1бе емкостью 1 л

Рабочий стандартный рай  вор с содержанием фтора 
0,01 мг/мл готовят соотве!ствующим разбавлением исходно- 
ю стандартного раствора водой

Вода дистиллированная, ГОСТ 6709 —72

Калибровочный график

Для построения калибровочною трафика в ря е колб ем
костью 50 мл вносят 0—0,5—1,0—2,0—3,0—5,0 мл рабочего 
стандартною раствора, что соответствует содержанию 0— 
5,0—10,0— 20,0—30,0—50,0 mki фтора Приливают по 1 мл 
ацетатного буферного раствора, но 5 мл раствора нитрата 
церия Объемы до метки щво \лт водой, перемешивают и ос
тавляю т на час в темном mccic Затем измеряют величину 
оптической плотности окрашенных растворов прч Я =  615 нм 
по отношению к контрольной пробе По средним результатам 
из 3—5-тн определений строят график зависимости оптиче- 
скоп плотности от количества фтора (мкг)

Отбор проб

Пробы почвы отбирают по ГОСТ 17 4 4 02—84 «Охрана 
природы Почвы Методы oi6opa и подютовки проб для хи
мическою, бактериологического, гельминтологического анали
за» Для анализа отбирают смешанную пробу в количестве 
1 кг, помещают в емяпку с пришлифованной крышкой До
пускается хранение проб нс более суток в холодильнике при
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температуре О—-5°С, но лучше приступать к анализу непо
средственно после поступления проб в лабораторию.

Ход анализа

20—30 г средней пробы свежей почвы помещают в кони
ческую колбу, приливают пятикратное количество 0,006 п 
раствора хлороводородной кислоты или 0,03 н раствора суль
фата калия. Одновременно отбирают пробу почвы для ана
лиза на содержание влаги. Колбу закрывают пробкой, встря
хивают на аппарате в течение 3 мин и оставляют на 18 час 
Затем перемешивают содержимое колбы вращателышм дви
жением и фильтруют через складчатый фильтр в коническую 
колбу. 50 мл фильтрата вносят в дистнлляционную колбу, 
приливают 50 мл серной кислоты и насыщенный раствор 
сульфата серебра. Колбу подсоединяют к парообразователю 
и ведут перегонку при 125—135°, пропуская пар. Собирают 
200 мд дистиллята, в мерную колбу емкостью 50 мл вносят 
10—35 мл дистиллята (в зависимости от содержания фтори
дов), приливают 5 мл раствора алнзарин-комплексона, 1 мл 
ацетатного буферного раствора, 5 мл нитрата церия, переме
шивают, доводят до метки водой и оставляют па 1 ч в тем
пом месте. Затем измеряют оптическую плотность раствора 
при А = 615 нм по отношению к контрольной пробе. Содеожа- 
ние фторидов в пробе определяют с использованием калибро
вочного графика.

Расчет

Концентрацию фтора в почве (С мг/кг) вычисляю- по 
формуле:

с _  *-У-У*
Vt-n-V,

где

а — количество фтора, найденное по графику, мкг;
V — общий объем дистиллята, мл;
Vi — объем дистиллята, используемый для анализа, мл;

в — все исследуемой почвы, г;
V2 — объем экстрагента (НС1 или K2SO/,), мл;
V3 — объем экстрагента, взятый для дистилляции, мл,
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ХРОМ *
(подвижные формы)

Принцип анализа

Определение основано па извлечении хрома из почвы и из
мерении величины атомною поглощения хрома при исполь
зовании ламп с полым катодом и силе тока 15 МА на длине 
волны 357,9 НМ.

Пижкин предел измерения 0,2 мкг/мл раствора 
Точность измерения ±25%
Измеряемые концентрации о г 2,0 до 200 мг/кг почвы 
Определению не мешают тяжелые металлы

Аппаратура

Спектрофотометр агомно-абсорбциоппый 
Сита капроновые с диаметром ячеек 1 мм 
Колбы мерные, пипетки, воронки, пробирки по ГОСТ 

1770—74, 20292-74, 8613—75 и 10515—74
Фильтры бумажные «синяя лента», МРТУ 6—09—2411—65

Реактивы

Вода дне 1 полированная но ГОСТ 0709—72 
Вода бидистполированная, используют для приготовле

ния растворов и стандартных образцов.
Уксусная кислота, ГОСТ 61—75, х. ч., о. с. ч.
Аммиак водный, ГОСТ 3765—72, 25% раствор 
Калия бихромаг К^Сг^О? ГОСТ 4220—75
Основной стандартами рас i вор с содержанием хрома 

100 мкг/мл готовят растворением 0,2827 г бихромата калия 
в колбе емкостью 1 л в бндистиллированной воде.

Рабочие стандартные растворы с содержанием хрома 
0,2—0,5—1,0—5,0—10,0—20,0 мкг/мл готовят в день анализа 
разбавлением основною сгандаршого раствора бпдистилдп- 
ровапной водой.

Ацетатно-аммонийный буферный раствор с pH 4,8. Для 
приготовления 1 л буферного раствора 108 мл 98% уксусной 
кислоты разбавляют бпднетиллпроваппоп водой до 800— 
900 мл, приливают 75 мл 25% водного раствора аммиака, 
перемешивают, измеряют pH и, если необходимо, доводят его

Горячева Н А ПИИ оГицем н коммунальной гигиены им. А Н. Сьь 
сипа АМН СССР.
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до 4,8, добавляя кислоту или аммиак, и после этого раствор 
доводят до 1 л бидистиллированнон водой.

Ацетилен в баллонах с редуктором

Калибровочный график

Для построения калибровочного графика в пробирки вно
сят по 10 мл рабочих стандартных растворов с содержанием 
хрома 0,5— 1,0—5,0—10,0—20,0 мкг/мл и анализируют в ус
ловиях определения пробы. По полученным результатам стро
ят график в координатах «показания прибора (сд.) — кон
центрация хрома (мкг/мл)». График строят в день анализа 
пробы.

Отбор и подготовка проб почвы
Отбор и подготовку проб проводят по ГОСТ 17.4.4.02—84 

«Охрана природы. Почвы. Методы отбора и подготовки проб 
для химического, бактериологического, гельминтологического 
анализа».

Ход анализа

5 г воздушно-сухой почвы помещают в колбу емкостью 
100 мл, приливают 50 мл буферного раствора с pH 4,8. Сус
пензию взбалтывают 1 ч или отстаивают в течение суток. 
Вытяжку фильтруют через сухой складчатый фильтр. Пер
вые порции фильтрата отбрасывают, в последующих о феде- 
ляют хром.

Атомно-абсорбционный спектрофотометр готовят к работе 
в соответствии с инструкцией и анализируют пробу в сле
дующих условиях:

длина аналитической линии — 357,9 нм 
давление горючего газа (ацетилена) — 0,75 атм 
давление газа-окислителя (воздуха) — 1,5 атм 
тип пламени — окислительный

Для анализа в пробирку вносят 10 мл пробы, в которую 
опускают свободный конец распылителя спектрофотометра 
и измеряют интенсивность атомной абсорбции.

Количество хрома в пробе определяют по калибровочно
му графику
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Расчет

Концентрацию хрома (подвижная форма) в почве 
(С мт/кг) вычисляют по формуле:

a-VС - -----
в

где а — концентрация хрома, найденная по графику, мкг/мл; 
V — общин объем экстракта, мл; 
в — вес исследуемой почвы, г.



ФТОР*
(водорастворимые подвижные формы)

Методика распространяется на все типы почв, антропоген
но загрязняемых фторидами.

Предельно допустимая концентрация водорастворимых со
единений фтора 10 мг/кг почвы.

Принцип анализа

Определение содержания водорастворимых форм фтора 
основано па использовании электродной системы, состоящем! 
из фторсслсктивного электрода и вспомогательного хлор-се
ребряного электрода, измерение разности электродных потен
циалов в которой проводят высокоомным рН-мстром-миллн- 
вольтмстром, мономером универсальным ЭВ-74.

Нижний предел измерения водорастворимых фторидов — 
0,75 мг/кг почвы.

Точность измерения— ±25%.
Измеряемые концентрации от 2 до 200 мг/кг почвы.
Мешающее влияние ионов железа (Ш) и алюминия (111) 

устраняется путем маскирования трилоном Б и ионами аце
татов.

Определению фтора мешают катионы, образующие проч
ные фторпдпые комплексы (тория44*, циркония4 , церия4 
и лантана3*).

Аппаратура

Высокоомный рН-мсф-мнллийольтметр типа pH-340 тип 
pH-121, или нономер ЭВ-74 (соответствует ГОСТ 22261—76, 
2 группа)

Вольтметр универсальный цифровой 137-27А, 
ТУ 2710.00533

Электрод вспомогательный лабораторный ЭВЛ-1МЗ, 
ТУ 25.05.2234—77.

Электрод фториднын ЭГ-VI, ТУ 48—1301—61—75.
Электроды стеклянные лабораторные, 1 У 25.05.2234—74
Центрифуга
Ступка агатовая
Набор сит Кноппа

* Циприян В. И., Музычук Н. Т., Ольхович П. Ф, (Киевский меди* 
цинский институт).
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Пипетки, ГОСТ 20292—/1
Банки полиэтиленовые
Фильтры «синяя лентам, ТУ 0- 09—1G78 —77

Реактивы

Натрия фгорнд, ГОСТ 4463—76, х ч , или ч д а.
Исходный стандартный 0,1 М раствор фторида натрия го

товят растворением 4,1990 i фторида натрия, высушенного 
до постоянного веса при 105°, растворяют в воде в мерной 
колбе вместимостью 1000 мл Величина pF= l (концентрация 
фторида 1,9 г/л). Рас 1 вор хранят в полиэтиленовой емкости, 
устойчив в течение 6 месяцев

Рабочие сыпдартые растворы фторида натрия: 0,01 М 
pF =  2 (концентрация 190 мг/л) готовят из исходного стан
дартного раствора разбавлением в 10 раз; 0,001 М pF = 3 
(концентрация 19 мг/л), 0,0001 М pF —4 (концентрация 
1,9 мг/л), 0,00001 М рГ =  5 (концентрация 0,19 m i / л ) готовят 
последовательным разбавлением каждою из рабочих стан
дартных растворов фторида натрия в 10 раз водой Растворы 
устойчивы в течение 1—2 недель при хранении в закрытых 
полиэтиленовых емкостях

Лантана нитрат, ч д а., ТУ b—09—4676—78, 0,01 М ра
створ. 3,2490 г безводной ею соли растворяют в 500 мл во
ды в мерной колбе вместимостью 1л, перемешивают и дово
дят объем раствора до метки водой.

Уксусная кислота, ч д а , ледяная, ГОСТ 61—75 
Хлороводородная кислота, ч.д а , ГОСТ 3118—77 
Азотная кислота, х ч , ГОСТ 4461—77 
Трилоп Б (соль дннатрпеваи эгилепдиамин-Г\[,Ы,1\Г,1\Г-тет- 

рауксуснои кислоты 2-водная), ГОСТ 10652—73 
Аммония карбонат, х ч., ГОСТ 3770—75 
Натрий хлорид, х ч, ГОСТ 4233—77 
Буферный раствор (фоновый)
В стакан вместимостью 1 л вносят 1 г трилона Б, 58 г 

хлорида натрия, 57 мл ледяной уксусной кислоты и разбав
ляют приблизительно до 700 мл водой Затем раствор ней
трализуют 50% раствором гидрооксида натрия до pH 5,8±0,1, 
прибавляют 10 мл 0,01 М раствора нитрата лантана и 3 мл 
0,01 М раствора фторида натрия Смесь переносят в мерную 
колбу вмеыимостыо 1 л п доводят до метки водой. При хра
нении в закрытой полиэтиленовой емкости раствор устойчив 
в течение 2 месяцев.
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Вода дистиллированная, 1 ОСТ 6709—72
Натрия гидроксид, х ч или ч д а , ГОСТ 4328—77 и 50% 

раствор
Под1 отовка к работе фториднш о электрода по ГОСТ 

4386—81
Повыи фторндныи электрод выдерживают погруже нем 

в 0,001 М раствор фтористою натрия в течение сугок, а за 
тем тщательно промывают дистиллированной водой Когда 
работа е электродом проводится ежедневно, его хранят по
грузив в 0,0001 М раствор фторида натрия При длительных 
перерывах в работе злекгрод xpaiяг в с>хом состоянии

Калибровочным график

Для построения калибровочною i рафика готовят стан
дартные растворы с концентрацией фторидов 2-10 5М 4Х 
ХЮ~5М, 6 10 >М, 8* 10 5М, 2 10 4 М, 4 10-4М, 6 10'4М 
и 8 10“4М путем последовательного разбавления водой ра 
створов фторидов с концентрацией 1 10-2М и 1 10_3 М

Для приготовления 2 10 5М раствора в мерную колбу 
вместимостью 100 мл отмеривают 20 мл 1 10 4 М раствора 
фторида, разбавляют водой до метки и перемешивают

Для приютовления 4 I0”J M раствора в мерную ко i6\ 
вместимостью 100 мл отмеривают 40 мл 1 10“3М раствора 
фторида, разбавляют водой до метки и перемешивают

Для приготовления 6 10 г* М раствора фторида в мерною 
колбу вместимостью 100 мл отмеривают 6 мл 1 10- *М ра 
створа фторидов, разбавляют водой до метки и перейти 
в а ют

Для приготовления 8 10 5 М раствора фторидов в меэпую 
колбу вместимостью 100 мл отмеривают 8 мл 1*10~3М ра
створа фторида, разбавляют водой до метки и перемешивают

Для приготовления 2 10~4М раствора фторидов в меопую 
колбу вместимостью 100 мл отмеривают 2 мл 1 10 2 У  ра 
створа фюрида, разбав ihioi водой до метки и перегасши 
вают

Для приготовления 4 10 М раствора фторидов в меаную 
колбу вместимостью 100 мл отмеривают 4 мл 1 10 2Ai ра
створа фторида, разбавляют водой до метки и перед сши 
вают

Для приютовления Ь 10~4М раствора фторида в мерную 
колб> вместимостью 100 мл отмеривают 6 мл 1 10 2М ра
створа фторида, разбавляют водой до метки и псре\emu 
вают
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Д ля приготовления 8-10 '* М раствора фторида в мерную 
колбу вместимостью 100 мл отмеривают 8 мл 1-10~2 М 
раствора фторида натрия, разбавляю т водой до метки и пе
ремешивают.

Все стандартные растворы хранят в закрытых полиэтиле
новых емкостях, они устойчивы в течение 1— 2 недель.

Включают иономер в сеть переменного тока, дают прибо
ру прогреться в течение 30 минут, в гнездо электрода срав 
нения подключают вспомогательный электрод, а в гнездо 
стеклянного электрода подключают индикаторным фторидсе- 
лсктивный электрод. Измерения разности электродных потен
циалов производят в полиэтиленовых стаканчиках вместимо
стью около 50 мл, куда помещается магнит в полиэтилено
вой оправе. Стаканчик помещается па магнитную мешалку. 
В стаканчик вносят 10 мл фонового (буферного) раствора 
и 10 мл дистиллированной воды, погружают электроды, вклю 
чают магнитную мешалку и секундомер и, спустя 1 минуту, 
записывают показания разности электродных потенциалов, 
которые соответствуют начальной точке на градуированной 
кривой. После измерения содержимое стаканчика выливают, 
стаканчик и электрод ополаскивают дистиллированной водой 
и приступают к следующим измерениям.

В стаканчик вносят 10 мл фонового (буферного) раство
ра, затем 10 мл Ы 0 * 5М раствора фторидов, перемешивают 
и измеряют разность электродных потенциалов после уста
новления постоянного значения (0,5— 1 мин) и записывают 
в таблицу (см. таблицу 1).

Аналогично производят измерения всех остальных стан
дартных растворов. По средним результатам строят калибро
вочные графики зависимости разности потенциалов (мВ) ог 
количества фторидов (мкг).

Таблица 1

Стандартный раствор 
фторида, 10 мл

Содержание фгорида Разность электродных 
в 10 мл, мкг потенциалов, мВ

Ы 0 - ’М 
2*10 Г’ М 
4-10 5М 
6.10 Г’М 
8-10-5М 
Ы 0 “4М 
2-10~4 М

1,9
3,8
7,6

П,4
15,2
19.0
38.0

264
259
249
243
239
233
224
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1 1 2 1 J

4 1П-*М 76,0 208
6 ю- М 114,0 196
Ь 1 0 “ м 152,0 190
1 10-3М 190,0 183

10 мл буферного раство
ра и 10 мл воды

0 272

Калибровочною кривую следует проверяв каждый раз по 
двум-трем точкам Но результатам измерений строят' кали
бровочный I рафик в координатах, откладывают по ос г абс
цисс величину pF стандартных растворов, а по оси оодинат 
соответствующие им значения разности электродных потен
циалов в милливольтах

Если при изменении концентрации растворов в десять раз, 
утри тшторо'м pF YYBTAcuumcu \va ^дутдутцу, раутте/сто труд
ных потенциалов нс изменяется на величину 56±3 мВ, то 
фторидныи электрод следует регенерировать вымачиванием 
в 0,001 М растворе фтористого натрия в течение суток, а 
гем тщательно отмыть дистиллированной водой

Отбор проб

Отбор проб почвы и подютовку ее к анализу проводяi но 
ГОСТ 17 4 4 02—84 «Охрана природы. Почвы. Методы отбора 
и подготовки проб для химического, бактериологическою, 
гольмии юлогнчсского анализа»,

Ход анализа

Почву высушивают до воздушно-сухого состояния, просеи
вают через сито Кноппа с ячейками 1 мм и растирают в ага
товой ступке до состояния пудры 10 г почвы помещают в по
лиэтиленовый стакан, добавляют 50 мл воды. Содержимое 
стаканчика встряхивают в течение 15 мин и оставляют стоять 
на ночь. Затем перемешивают содержимое стаканчика кру
говым движением, центрифугируют, отбирают 10 мл аликво
ты в полиэтиленовый стакан, добавляют 10 мл буферного 
раствора и анализируют фториды, как описано выше

Иономер подготавливают к работе в соответствии с ин
струкцией по эксплуатации. Измерения проводят на шкале 
диапазонов — 1+ 4 и па шкале «мВ».
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Концентрацию водорастворимых ферм фторидов в почве 
(С мг/ki ) вычисляют по формуле:

в

где а — содержание водорастворимых фторидов, найденное
по графику, мкг/10 мл;

V — объем раствора пробы, мл; 
с ~ вес исследуемой почвы,
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о-м-п-ксилолы*
(Орто-, мега-, пара-ксилолы)

Принцип анализа

Определение основано на извлечении ксилолов из почвы 
органическими растворителями, концентрировании и газохро
матографическом анализе на приборе с пламснио-ионизаци- 
опным детектором

Предел измерения 0,005 мкг
Точность измерения ±23%
Измеряемые концентрации от 0,05 до 0,5 мг/ы почвы
Определению не мешают стирол, изопропилбензол, толу

ол, метилстирол, бензол

Аппаратура

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором
Колонка из нержавеющей стали длиной 3 м и внлтрен- 

ним диаметром 3 мм
Почвенный бур
Аппарат для встряхивания, ТУ 64—1—2451—78
Прибор для перегонки жидкостей или ротацпонпь и ва

куумный испаритель ИР-1М, ТУ 25—11—917—74 или др
Вакуумный водоструйный насос, ГОСТ 10696—75 
Баня водяная
Микрошприц на 10 мкл типа МШ 10 
Луна измерительная, I ОСТ 8309—75
Секундомер, ГОСТ 5072—67 
Фильтры бумажные
Посуда мерная сюклянпая (колбы, пипетки), ГОСТ 

1770—74, 20292—80
Пробирки центрифужные, объемом 10 мл с ценой деления 

0,1 мл

Реактивы

Пара кенлоп, перешяпиьш при 138,4°, ТУ 6—09—3780 -76

* Да>каевн Р Ф, Уфимский ПИИ гигиены и профзаболевла ш
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M era-ксп,юл, перегнанный при 139,1°, ТУ 6—09—2438—77 
Орто-ксилол, перегнанный при 144,4°, ТУ 6—09—915—76 
Спирт этиловый 96°, ГОСТ 18300—72 
Петроленный эфир фракции 29—52°, перегнанный 
Дпэтиловыи эфир, ГОСТ 6265—74 
Натрия с\льфат, ГОСТ 4171—76, х ч, безводный 
Хроматон N—AW, дернением 0,20 — 0,25 мм, сил авизиро

ванный DMCS, инертный носитель
Полпэтплснглпко in 20 000 (ПЭГ) (неподвижная жидкая 

фаза)
Хлороформ, х ч , ГОСТ 3160—77 
Вода дистиллированная, ГОСТ 6709—72 

Газообразные водород, ГОСТ 3022—80, азот, ГОСТ 9293—74; 
воздух ГОСТ 1 1882—73 в баллонах с редукторами

Исходные стандартные растворы пара-мета-орто-ксилола 
с концентрацией 1 мг/мл готовят растворением веществ 
в этиловом спирте в мерных колбах емкостью 100 мл

Рабочие стандартные растворы ксилолов с содержанием 
10 мкг/мл ютовят соответствующим разбавлением исходных 
стандартных растворов дистиллированной водон

Насадка для заполнения хроматографической колонки со
стоит из ПЭГ 20 000, нанесенного в количестве 15% от веса 
носителя на vpoMaTOH

Полиэтиленгликоль растворяют в хлороформе и в полу
ченный раствор вносят твердый носитель Раствора должно 
быть достаточно, чтобы полностью смочить носитель Смесь 
осторожно встряхивают или слегка перемешивают до улету
чивании основного количества растворителя Остатки раство
рителя удаляют выпариванием па водяной бане

Сухой насадкой заполняют хроматографическую колонку. 
Заполненную колонку с обоих концов закрывают стеклянной 
ватой, помещают в рабочем состоянии в термостат хромато
графа, нс присоединяя к детектору, и кондиционируют пер
вые 2 часа при 50°, затем 2 часа при 100° и 7 часов при 
170° в токе газоносителя После этого колонку подсоединяют 
к детектору и тренируют при рабочем режиме прибора, за
писывают «пулевую линию» При отсутствии мешающих влия
нии па хроматограмме колонка готова к работе

Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят образцы 
стан мартов В ряд колб емкостью 250 мл вносят по 100 г 
контрольной почвы, в которую вносят стандартный раствор 
и дистиллированную воду в соответствии с таблицей
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i *олица
Шкала сга^^артов для определения о-, м-, п-ксилолов

Номера стандартов
Реакпшы

о 1 I 2 1 3 i 4 1 б 1 6 1 7 | 8 1 Э 1 10

Стандартный paeTi30P 0 05 1 0 I 5 20 25 3,0 3,5 4,0 4 о 5,0
с сои ржанием 
10 мкг/м 1 кси юла 100 95 9 0 85 80 75 7,0 65 60 5Г 5,0
вода, м I
Содержание кси iCJtl 0 5 И) 15 20 25 30 35 40 45 50
в стандартном об 
разце поч) ы мкг

Колбы посЛс внесения стандартных растворов закрьзают 
пробками, пстРЯхиваюг Для перемешивания почвы с р«.сгво 
рами, о став л я в  на 3—4 часа и анализируют аналогично про
бам В испаритель прибора вводят по 1 мкл эфирных экстрак
тов и хроматс?гРаФиРУют На хроматографе вычисляют пло
щади пиков гнутом умножения высоты на основание, 1зме- 
ренное на половине высоты По полученным средним данным 
из пяти опредслении кал^дого стандарта строят график i за
висимости шш^ацн пика (мм11) от количества ксилола (мкг)

Отбор проб

Проб\ отб^Рают почвенным буром или лопатой с различ
ных 1лубии в соответствии с ГОСТом 17 4 4 02—84 Среднюю 
пробу iioMBu 6d одной глубине составляют ш 5 стаканов бу 
ра, взятых по типу конверта со сторонами 1 м Отобранные 
пробы помещ^ют в герметичн>ю емкость из стекла, пластмас
сы Пробы аРалиаиРуют в День отбора, хранение возможно 
в течение 2 суток при температуре не выше 2-—3°

Ход анализа

Навеску рочвы 100 \ f пометают в колбу с притертой 
пробкой, залНва10Г 30 мл пстролеиного или диэтиловою зфи- 
ра и устаиавЛивают на аппарат для встряхивания в те* ение 
10 минут 3af6M экстракт сливают в другую колбу, профиль
тровывая чср£* бумажный пористый фильтр с 5 г безводного 
еулъфат а фдля ое) шки со твзпии4/ VrpcfuiM 'еще %

+ Одаовремевво беруч пробу для онрсдскния влажности почвы Мс 
тодика определения описана на спр Ь4—65
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обрабатывают в течение 5 минут с 50 ми эфира. Объединен
ные экстракты концентрируют в приборе дня перегонки с ди- 
фиегмаюром при температуре не выше 50°. Отгон избытка 
растворителя ведут под вакуумом, создаваемым водоструй
ным насосом, до объема 6—8 мл. Затем переносят в центри
фужную пробирку и упаривают под тягой до 1 мл.

Хроматограф включают в соответствии с инструкцией 
и выводят на рабочий режим.

температура термостата колонок 
температура испарителя 
скорость газа-ноентеля (азота) 
скорость водорода 
скорость воздуха 
скорость диаграммной ленты

100"
! 50°
20 мл/мин 
25 мл/мип
200 мл/мни 
240 мм/час

время удерживания иара-мета-кенлола о мнн, орто-кси- 
лола — 5 мни 50 с, время выхода петролейпого эфира 2 мин 
10 с.

Пробу в количестве 1 мкл вводят микрошприцем через 
испаритель в хроматографическую колонку На полученной 
хроматограмме измеряют площади пиков анализируемых ве
ществ и по калибровочным графикам находят содержание 
о-, м-, п-ксплодов в пробе.

Расчет

Концентрацию о-, м-, п-ксилолов в почве (С мг/кг) вы
числяют по формуле;

^  .1 V, \
V-> - " ---- 1—

V ь

где а — количество о-, м-, п-ксплолов, найденное по графику, 
мкг;

V — объем эфирного экстракта, использованного для ана
лиза, мл;

V — общий объем эфирного экстракта, мл;
К - - коэффициент для пересчета па абсолютно сухую 

пичву;
ц - навеска исследуемой почвы, г,
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мышьяк*
Принцип и характеристика метода

Метод Гутцайта состоит в восстановлении соединений 
мышьяка до мышьяковистого водорода, который окрашивает 
бумагу, пропитанную спиртовым раствором бромида ртути 
ила сулемы в жслый пли коричневый цвет, причем интенсив
ность окраски пропорциональна количесту мышьяковистого 
водорода. Соединения, мешающие определению мышьяка: со
ли двух- п трехвалентного железа, меди, ртути, сурьмя, се
роводород и др. Влияние A s(H gB r)? на реакцию восстанов
ления HjAsQi в АьН.; почти полностью устраняется введением 
в реакционную смесь раствора хлорида двухвалентного оло
ва. Конечное соединение мышьяка As(HgBr)j, полученное ме
тодом Гутцайта (в отличие от аналогичного соединения сурь
мы), пс растворимо в 80% спирте, что позволяет определить 
мышьяк данным методом в присутствии сурьмы. Мешающий 
определению мышьяка сероводород улавливается ватой, про
питанной раствором уксуснокислою свинца. Чувствитель
ность метода Гутцайта равна 0,001 мг мышьяка. Как прави
ло этим методом определяют мышьяк в концентрациях 0,001 — 
0,01 мг.

Аппаратура п посуда

Приборы лля выдс юния мышьяка:

Аппарат прсдставлжт собой колбу обкомом около 50 мл 
с вертикальной насадкой. Насадка состоит из хорошо пришли
фованной к колбе нпжнеи стеклянной трубки длиной 50— 
70 мм с диаметром просвета в 6—7 мм и верхней стеклян
ной трубки длиной 30—40 мм с диаметром просвета в 2— 
2,5 мм, хорошо пришлифованной к верхнему концу нижней 
трубки. Для поглощения (могущего образоваться) сероводо
рода в нижнюю трубку помещают разрыхленный комочек ва
ты, предварительно смоченный раствором уксуснокислого 
свинца н отжатый затем между листами фильтровальной бу
ма! и.

Для фиксации мышьяка отверстие верхней трубки насад
ки покрывают диском реактивной фильтровальной бумаги 
п закрепляют ею резиновым кольцом.

* Мстдька перепечатана нз сб «Предельно допустимые концентра
ции химических веществ в почве», М, 1980, № 2264—80, отмененного 
в части пестицидов,
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Одновременно с определением мышьяка готовят эталоны, 
имея около 12 (минимум 6) вышеописанных приборов.

Колбы Кьсльдаля емкостью 250 и 500 мл.
Колбы мерные емкостью 50 мл.
Сетки асбестовые.
Длинные стеклянные трубки, воронки.
Штативы железные.
Стаканчики для взвешивания.
Электроплитки (или газовая горелка).

Реактивы и растворы

1. Гидразин сернокислый.
2. Кислота азотная (уд. вес 1,4), х. ч., концентрированная 

и 10% раствор.
3. Кислота серная (уд. вес 1,835), х. чм концентрирован

ная I! разбавленная 1:4 м 1:8 (по объему).
4. Стандартные растворы арсепита натрия: растворяют 

1,32 г трехокиси мышьяка в 20 мл 2% раствора едкого нат
рия п доводят объем дистиллированной водой до 1 литра,

В 1 мл раствора содержится 1 мг мышьяка (раствор А).
Для приготовления рабочего раствора основной стандарт

ны]] раствор (А) разводят в 100 раз, для чего 10 мл стан
дартного раствора вносят в мерную колбу и доводят дистил
лированном водой объем до 1 литра.

В 1 мл рабочего раствора (Б) содержится 0,01 мг мышь
яка.

Разведением рабочего раствора (Б) в 10 раз получают 
раствор (В), в 1 мл которого содержится 0,001 мг мышьяка.

5. Натрий едкий, х. ч.
6. Олово хлористое в кристаллах, х. ч.
7. Парафин, 5% раствор в иетролепном эфире.
8. 5% спиртовым раствор ртути бромной или сулемы.
9. 4% раствор уксуснокислого свинца в двухпроцентной 

уксусной кислоте: растворяют 4 г уксуснокисолго свинца 
в 96 мл 2% уксусной кислоты.

10. Реактивная бумага: беззольную фильтровальную бу
магу просушивают при 105° в течение часа, охлаждают в эк
сикаторе и погружают на 40 мин в 5% спиртовым раствор 
бромида ртути. Пропитанную реактивную бумагу извлекают 
пинцетом и сушат па воздухе. Вырезают диски диаметром
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15 мм, которые хранят в банке из темного стекла
Перед началом испытания проводят контрольный опыт на 

чистоту реактивов
Применяемые реактивы и материалы не должны юдер 

жать мышьяка

Отбор проб

Отбор проб почьы производится буром Некрасова на раз 
ных глубинах в зависимости от поставленной цели (очреде 
ление степени за*рязиения поверхностного слоя, миграции \и 
мическою вещества но профилю почвы и др ) Пробы точвы 
отбираются в пяти точках по типу «конверта» Подютовка 
проб почвы к анализ) осуществляется общепринятыми ме 
тодами

Ход анализа

Навеску прод)кта помещаил в колбу Кьельдаля на 250— 
500 мл, прибавляют 25 мл 10% азотной кис поты, перемеши 
вают и оставляют на 10 минут в покое Затем в колбу с ис 
следуемым продуктом и азотной кислотой прибавляют 10 мл 
крепкой серной кислоты перемешав, помещают колб> на 
сетку, укрепляют лапкой к штативу и устанавливают носик 
капельной воронки с крепкой азотной кислотой над центром 
колбы, открывают край у воронки, чтобы в минуту вытека 
ло 15—20 калсть кислоты и нагревают содержимое колбы 
до кипения

Во время сжигания колба должна быть наполнена буры
ми парами окислов азота Сели жидкость в колбе начнет тем 
неть, следует увеличить приток в колбу азотной кислоты до 
30—35 капель в минут), когда жидкость в колбе станет бу 
рой или бесцветной приток азотной кислоты умсньшаот до 
15—20 капель в минуту

Через 20—30 минут кипения когда закончится стадия не 
нообразовання, вынимают из под колбы асбестовый лист 
и продолжают нагревание колбы на открытом oiHe так что 
бы он охватывал покрытое жидкостью дно колбы и не касал 
ся с \хн \ ее стенок (чтобы колба не лопнула)

Ко1 Да жидкость в колбе обесцветится, прекращают при
бавление в колбу азотной кислош и кипятят жидкоеib в ней 
до белых паров серной кислоты После этою кипятяi еще 
10 минут Гели в течение этого времени жидкость осхается 
бесцветной, считают минерализацию органическою веаества
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законченной Lum начинается потемнений жидкости, то до
бавляют в нее из воронки по каплям азотную кислоту и про
должают минерализацию, как указано выше

Бесцветную или слабо желтую жидкость в колбе Кьельда- 
ля охлаждают, разбавляют равным количсством дистиллиро
ванной воды и кипятят до появления белых паров серной 
кислоты, после чего к охлажденной жидкое™ добавляют 0,2 г 
шдразиил сернокислого через длинную сУх>10 тРУбку ^ в о 
ронку, наблюдая при этом, чтобы гидраз11Н сернокислый не 
попал на стенки колбы Затем содержимся ьолбы нагревают 
[о кипения п кипятят 10 мин) г По охлаждении жидкость из 

колбы Кьсльдаля количественно перенос?1'1' в мерную колбу 
на 50 мл, ополаскивают колбу дистиллировапнои водой в ту 
же мерную колбу, охлаждают содержимое Д° комнатной тем
пературы, доводят объем жидкости в коДбс дистиллирован
ной водой до метки, закрывают и хорошей перемешивают.

Выведение мышьяка

25 мл исследуемого раствора, гюлученного после разру
шения органического всшсства, переносит в к°лбу аппара
та № 1 В колбы аппаратов № 2, 3, 4 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 
12, 13 вносят соответственно 1,0, 1,5, 2,0, 2,5; 3,0, 4,0; 5,0, 
6,0, 7,0, 8,0, 9,0, 10,0 мт типовою раств<?Ра мышьяка (1 мл 
которого равен 0,0001 мг As) и затем в каждую колбу до
бавляют разбавленную (1 .4) серную кислоту в гаком коли
честве, чтобы общее количество жидкоегв во^всех колбах 
было равно 25 мл Далее в каждую из к ^ б  добавляют 0,2 г 
хлористого олова в кристаллах, 2 г цинка и тотчас же за
крывают колбы насадками, содержащими бромпо-ртутпые 
кружки и помещают колбы в темное мест° (П°Д вытяжкой)

После растворения цинка (обычно 1/2—2 часа) снимают 
с трубок кружки бромно-ртутной бумаги, отмечаки на них 
номера колб, фиксируют окраски, сманивая погружением 
в 5% раствор парафина в петролсииоМ лфпре, отжимают 
между листками фильтровальной бумап* п высушивают па 
воздухе (в темпом месте)

В случае, если окраска на кружках бр°мио-ртутнои бума- 
IH получается расплывчатая, одинаковая по всей окрашенной 
поверхности и трудно сравнимая (зависит от качества цин
ка), опыт повторяют с частью оставшеюся исследуемого 
раствора, разведенного равным количеством воды, т е про
водят выделение мышьяка из разбавленного сернокислого 
раствора (1 .8).
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Построение шкалы (колориметрирование)

Окрашенный кружок бромно-ртутной бумаги из исследуе
мого раствора сравнивают с окраской кружков, полученных 
из раствора с известным количеством мышьяка. Наиболее лег
ко колоримстрнруются окраски с содержанием мышьяка нс 
более 0,01 мг; большие количества мышьяка затрудняют ко- 
лоримстрированис, и результаты получаются менее точными.

Окрашенные кружки бромно-ртутной бумаги, полученные 
из известных количеств мышьяка, заключают между двумя 
стеклянными пластинками, края которых заклеивают двойным 
етосм бумаги. Полученную шкалу хранят в темном месте 
и пользуются сю для ориентировочного определения мышья
ка в части исследуемого раствора. Для окончательною коли
чественного определения мышьяка проводят выделение мышь
яка из исследуемого и типового расiвора одновременно, что
бы сохранить одинаковые ус ювия опыта

Расчет анализа

Вычисление содержания мышьяка (х) в мг на 1 кг почвы 
производят по следующей формуле:

G 50 1000

~ v~g]

где G — содержание мышьяка в миллиграммах в типовом 
растворе, дающее окраску кружка, сходную с окрас
кой кружка из испытуемого раствора;

V — количество испытуемого раствора, взятое для вы те
лепня мышьяка, в мл;

G.>— количество вещества, взягос для минерализации, в г. 
50 л 1000 -  коэффициенты для пересчета на 1 кг почвы.
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РТУТЬ *

Определение основано па восстановлении ртути до эле
ментарною состояния Hg° с селективным поглощением моно- 
хроматшрафичсского излучения с А -=253,7 нм холодным 
атомным паром

Нижннп предел намерения 0,001 мкг 
Точность измерения ±25%
Измеряемые концентрации oi 0,006 до 6,0 мг/кг почвы 
Метод избирателен

Аппаратура

Спектрофотометр атомно-абсорбционный типа С-302 или 
другой марки

Плигка электрическая
Колбы мерные, пипетки по ГОСТ 1770—74

Реактивы

Азотная кислота, (м 1,4, ГОСТ 1461-77 и разбавленная 
1 ■ 4

Хлороводородная кислота, ил 1,19, х ч, ГОСТ 3118—77, 
разбавленная 1 . 1

Натрия шдроксид, чда, ГОС! 4328—77
Рту гь хлорная (HgCb) \ ч, МРТУ 6—09—5322—68
Исходный стандартный расизор ртути с содержанием 

100 мкг/мл ютовяг в мерной колбе емкостью 100 мл раство
рением 13,5 мг хлорной ргути в растворе азотной кислоты

Олово двуххлорзютое (SnCU), чда, ГОСТ 36—78 и 10% 
раствор в 20 мл разбавленной хлороводородной кислоты 
растворяют 10 г двуххлорпстого олова, нагревают на плитке 
до полного растворения. Объем раствора доводят до 100 мл 
/О стил тированной водой.

Вода дне I ил л пропаивая, ГОС 1 6709 -72

Калибровочный график

Для построения калибровочною графика готовят рабочие 
стандартные растворы с содержанием ртути 1,0—0,1—0,01 — 
0,001 мкг/мл соответствующим последовательным разбавле
нием исходного стандартного раствора ртути раствором азот
ной кистоты 1 :4 По 1 мл каждого стандарта вносят в ана-

( уркова 1 В, Зееман Ь М Пркучскии медишшскии иистшу!
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лизатор, прибавляют по 4 мл дистиллированной воды и по 
1 мл 10% раствора двуххлористою олова, перемсшиваот и 
анализируют в условиях определении пробы. По реву шта
там анализа строит графики тля малых п больших ко щен-
1 раций ртути, откладывая mi оси ординат I g j - ,  где J0 ис
ходное показание потепциомсгра, a J — высота зарегистриро
ванною пика, а но осп абсцисс — содержание металла мкг.

Отбор проб
Отбор проб почвы проводят по ГОСТ 17 4 4 02—84 «Ох

рана природы Почвы Методы отбора и подготовки проб для 
химического, бактериологического, гельминтологического ана
лиза»

Ход анализа

Навеску почвы помещают в колбу емкостью 50—100 мл, 
приливают концентрированной азотной кислоты из расчета 
5 мл па I г по 1вы Колбу закрывают часовым стеклом, на
гревают на алектроплнткс (160 — 185°) в течение 20 мин до 
полного растворения материала После охлаждения объем 
миперализата сливают в пробирку и доводят обьем до 5 мл 
азотной кислотой, перемешиваю] и анализирую!

Одновременно готовят «холостую пробу»
1 мл минерализата вносят в атомизатор, добавляют 4 мл 

дистиллированной воды, 1 мл 10% раствора двуххлористого 
олова и включают микрокомпреесор. Пары ртути вместе с по
током воздуха подаются через осушитель с NaOH в кварце
вую кювету, в которой происходит поглощение монохроviara- 
ческого излучения Я = 253,7 нм от ргутноы лампы Пос* е за
писи пика систему продувают током воздуха пока сигнал 
нс спадет до нуля Количество ртути в пробе находят по гра
фику

Расчес
Концентрацию ртути в почве (С мг/кс) вычисляют по 

формуле:

V„ в
где а - - количество ртути, пап юпиое по графику, мкг;

Vi — общее количество минерализата, мл,
V2 — количество минерализата, взятого для анализ , мл; 
в — вес исследуемой почвы, г
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Техника безопасности

При использовании в анализах сулемы и концентрирован
ной азотной кислоты необходимо придерживаться общепри
нятых правил работы с ядовитыми и вредными веществами 
в лабораторных условиях.



СВИНЕЦ*
Определение основано на селективном поглощении свето

вой энергии свободными невозбужденными атомами свинца 
в пропано-воздушном пламени в графитовом испарителе

Пнжипй предел измерения 0,004 мкг/мл
Томность измерения ±25%
Измеряемые концентрации от 12 до 1200 мг/кг почвы
Определению не мешают тяжелые металлы

Аппаратура
Спектрофотометр тина «Спсктр-1»
Электрическая плитка
Пробирки и колбы мерные по ГОСТ 1770—74 и 20292—74 

Реактивы
Азотная кислота, пл 1,4, ГОСТ 4461—77 и разбав юн- 

ная 1:4
Свинец уксуснокислый Р Ь ^О Л П Ь , ч д а , ГОСТ 1027—67
Исходный стандартный раствор свинца с содержа1 нем 

100 мкг/мл готовят растворением 14,35 мг уксуснокислого 
свинца в мерной колбе емкостью 100 мл в азотной кислоте.

Рабочие стандартные растворы с содержанием 1,0—0,1 — 
0,01—0,001 мкг/мл готовят соответствующим разбавлением 
исходного стандартного раствора свинца раствором азо ной 
кислоты 1 .4

Калибровочный график
Для построения калибровочного графика рабочие стан

дартные растворы по 1 мл вносят в атомизатор, добавляют 
5 мл воды и анализируют в условиях исследования пробы. 
По полученным результатам строят два графика для концен
трации свинца от 0,001 до 0,01 мкг/мл и от 0,01 до 0,1 мкг/мл
в координатах по осп ординат lg -j-  (где J0 — исходное пока
зание потенциометра п J — высота зарегистрированного пи
ка), по оси абсцисс — содержание металла, мкг.

Отбор проб

Отбор проб почвы и подготовку их к анализу проводят 
по ГОСТ 17.4 4 02—84 «Охрана природы. Почвы. Методы от
бора и подготовки проб для химического, бактериолш иче- 
ского, гельминтологического анализа»

* Суркова Г. В , Зусмаи Б. Л. Иркутский медицинским иистит}!.
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Ход анализа

Навеску почвы помещают в кол б) емкостью 50—100 мл, 
приливают концентрированной азотной кислоты из расчета 
5 мл на 1 I почвы Колбу закрывают часовым стеклом, смесь 
нагревают на электроплитке до полного растворения После 
охлаждения минерализат сливают в пробирку Объем дово 
дят до 6 мл азотной кислото i, перемешивают и анализируют 
в следующих условиях

аналитическая линии свинца 283,3 нм 
напряжение, подаваемое на лодочку, 10 В 
температура натрева лодочки 1о00°
0,5 мл мннералпзата вносят в 1 рафптовую лодочку и по

мещают в пламя, включают нагрев и фиксируют поглоще
ние до полного испарения пробы Одновременно проводят 
анализ холостой пробы Количество свинца в пробе опреде
ляют с использованием калибровочного графика

Расчет
Концентрацию свинца в почве (С mi/ ki ) вычисляют по 

формуле

Vi в

где а — количество свинца, найденное по i рафику, мкг;
V i— общее количество мипералпзата, мл,
Уг -  количество минера п и л а ,  пспо шзуемое для анализа, 

мл;
в — вес исследуемой почвы, i
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СУЛЬФАТ-ИОН *

Серная кислота, сера, сероводород, попадая в почву, пре
вращаются в сульфаты Предельно допустимая концентра
ция сульфат-иона 160 мг/кг почвы

Принцип анализа

Определение основано на осаждении сульфат-иона хлори
дом бария в солянокислом растворе с последующим опреде
лением сульфата бария весовым способом 

Нижний предел измерения 1,0 мг/кг почвы 
Точность измерения ±25%
Измеряемые концентрации от 1,0 до 1000 мг/кг почвы 
Определению мешает присутствие больших количеств 

кальция, поп трехваленгного железа, анион азотной кислоты 
Для разложения карбонатов образцы карбонатных почвы на
гревают до 900°С

Аппаратура

Муфельная печь с терморегулятором 
Встряхнватель, ТУ 04—1—2451-—78 
Тигли фарфоровые, ГОСТ 9147—73 
Фильтры «синяя леи ia», ТУ 6—09—1078—77 
Воронки стеклянные, ГОСТ 8613—75 
Посуда стеклянная лабораторная, ГОСТ 20292—74 и 

1770-74

Реактивы
Хлороводородная кислота, ил 1,19, ГОСТ 3118—77 и 10% 

раствор в бпднсгиллироВсШнои во те
Бария хлорид (ВаСЦ 2НгО), ГОСТ 4108—72, 10% раствор 

в биднетнллированной воде
Метиловый красный (индикатор), ГОСТ 5853—51 и 0 2% 

раствор в 60% растворе зтилового спирта 
Изменение окраска в интервале pH от 4,4 до 6,2 окраы а 
кислотной формы индикатора — красная, щелочной — жел ая

Этиловый спирт, ГОСТ 5962—67 и 60% раствор

Отбор проб
Отбор проб и подготовка проб почвы для анализа прово

дят по ГОСТ 17 4 4 02—84

* Методика усовершенствована Деканонд^е А А (Пьвовсыш ЫШ 
эпидемиологии и микро био joi ни)
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Ход анализа

Почву апашзпруюг в свежем состоянии 100 г почвы по
мещают^ круглодопную чолбу емкостью 1000 мл, приливают 
500 мл бидистиллированнон во 1Ы, закрывают резиновой проб 
кои и взбалтывают в течение 3 m i  и Вытяжку фильтруют 
через складчатый фильтр «синяя лента», под которой под
кладывается еще один фильтр меньшего омметра 5—50 мл 
фильтрата переносят в химический стакан, подкисляют 10% 
раствором \  юроводородпоп кислоты до розовой окраски по 
мст1 швом) красному

Раствор нагревают до кипения и приливают к нем} по 
кайл им 10 мл горячего 10% раствора хлорида бария, тща
тельно размешивая палочной каждую каплю

Избытка IIC1 следует избрать, т к растворимость BaSO, 
в сильно кислом растворе значительно увеличивается

Для определения SCV" следует брать такое количество 
вытяжки, чтобы вес осадка BaSO, был нс больше 0,2 г и нс 
меньше 50 мг Если для анализа беру i 5—10 мл вытяжки, 
вштып объем разбавляют водой до 100 мл, чтобы провести 
осаждение BaSO в разбавленном растворе, когда же берут 
25 мл вытяжки, ее разбавляют до 50 мл

В опалесцирующих вытяжках при nai реванш! подкислен
ного раствора выпадает небольшой хлопьевидный осадок 
скоагулпровавшпхся коллоидов Оса цж отфильтровывают че- 
реь маленьким плотный фильтр, промывают юрячеи дистил
лированной ВОДОП, ПОДКИСЛСННОП IIC1, II TOIbKO после этого 
приступают к оса/кдспшо сульфат иона

Колбу покрывают часовым стеклом п кипятят 10 мни 
3aitM колбу ставят па кипящую водяную баню па 2 ч для 
отстаивания осадка и фильтруют мере* фильтр синяя леп
та» Предварительно ь воронку с фильтром наливают до
верху горячен бндистпллировашюи воды, чтобы уменьшить 
поры фильтра Рели в фильтрате появится частично осадок 
сульфата бария, то фильтрат снова фильтруют через тот же 
фильтр Осадок промывают 10 мл холодной бидистиллиро- 
ванной воды, подкисленной 0 5 мл 10% ым раствором хлоро
водородном кислоты Фильтр с осадком подсушивают на во
ронке, помещают в тигель, доводе иным до поестоянпого веса 
п ставят в холодную муфельную печь, постепенно нагревая 
до 750° При этой rcMiiepaiype пробу выдерживают в течение 
50 мин Пробу доводят до постоянного веса и по ра шести 
вес в гиг 1я с пробои п тигля вычисляют вес сульфата бария
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Во второй пробе образца почвы определяют содержание 
влаги, которую учитывают при пересчете результатов на аб
солютно сухую почву.

Расчет

Концентрацию сульфатов в почве 
по формуле:

О
<1-0,137

а

( С  м г / к г )  ВЫЧИСЛЯЮТ

где а — вес сульфата бария, мг;
в — вес исследуемой почвы, кг;

0,137 — коэффициент пересчета сульфата бария в серу.
Полученные результаты содержания сульфатов могут 

бьпь пересчитаны на различные формы серы:

1 МГ 11 II2 S, Ml- i S, мг 1 SCM-, мг | SOi2 ~ 4 мг

II2S 1 , 0 0,941 2,349 2 ,8 ! 9

S 1,063 1 . 0 2,497 2,995
SO,2- 0,427 0,400 1 . 0 1,20
SO42- 0,357 0,334 0,833 1,0
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СЕРОВОДОРОД*
Мол. масса 34,09II2S

Газ, плотность по отношению к воздуху 1,19, температу
ра кипения — 60,8°. Сероводород растворим в воде и в ор
ганических растворителях. Является сильным восстановите
лем. Водный раствор сероводорода имеет кислую реакцию 
и является слабой двуосновной кислотой.

Сероводород раздражает слизистые оболочки глаз, дыха
тельных путей, вызывая жжение, светобоязнь. При действии 
больших концентраций вызывает судороги.

Предельно допустимая концентрация 0,4 мг/кг почвы.
Методика предназначена для исследования почв на со

держание сероводорода в местах, где постоянно имеется за
грязнение нефтепродуктами, в прибрежной почве рек и дру
гих водоемов, куда сбрасываются сточные воды, загрязнен
ные нефтепродуктами.

Принцип анализа

Определение основано на окислении сероводорода йодом, 
выделившимся при взаимодействии йодида калия с перманга
натом калия в кислой среде.

Нижний предел измерения 0,34 мг/кг почвы
Точность измерения ±25%
Измеряемые концентрации от 0,34 до 2000 мг/кг

Аппаратура

Аппарат для встряхивания, ТУ 64—1—2451—78
Посуда лабораторная стеклянная по ГОСТ 20292—74, 

ГОСТ 1770—74 п ГОСТ 8613—75
Бумага фильтровальная

Реактивы

Калия перманганат (1\Мп04) ГОСТ 20490—75, х. ч., 0,01 м 
раствор

Натрия тиосульфат (Na3S20 {), ТУ 6—09—2540, 0,005 м 
раствор. Готовят растворением 0,79 г Na^S^Os в колбе ем
костью 1 л в бидистиллированпой воде

Серная кислота, пл. 1,84, ГОСТ 4204—77, разбавленная 
1 :3

Методика усовершенствована Дека.юпдзс Л Л. (Львовсыш IIIIИ 
лниемполопш и .микробиологии).
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Калия йодид, ГОСТ 4232—74, л ч., 10% раствор 
Крахмал растворимый, ГОСТ 10168—76, 1% раствор 
Растворы готовят па бидпстиллпрованной воде

Отбор проб

Отбор проб почвы проводится по ГОСТ 17.4.4.02—84. 
Проба может сохраняться не более 6 часов в герметич .о за
крытой склянке.

Ход анализа

100 г почвы помещают в коническую колбу, приливают 
200 мл бндистпллироваппоп воды, колбу закрывают и встря
хивают в течение 3-х минут. Затем вытяжку фильтруют че
рез складчатый фильтр. 100 мл фильтрата вносят в кониче
скую колбу, подкисляют несколькими каплями раствора сер
ной кислоты, приливают 1 мл 10% раствора йодида калия, 
взбалтывают и приливают из бюретки 0,01 и раствор перман
ганата калия до появления желтою окрашивания. Избыток 
йода оттнтровывают 0,01 н раствором тиосульфата натрия, 
прибавляя к концу титрования несколько капель 1% раствора 
крахмала. Разность между количеством прилитого 0,01 н 
раствора перманганата калия и раствором тиосульфат! нат
рия, пошедшего па титрование, соответствует количеству 
0,01 и раствора йода, пошедшего на окисление сероводорода 
в 100 мл фильтрата, 1 мл 0,01 п раствора пода соответству
ет 0,17 мг сероводорода.

Пример расчета

Например, разность между количеством 0,01 и раствора 
перманганата калия и раствором тиосульфата натрия, по
шедших па титрование равно 3 мл. Следовательно количест
во сероводорода составляет 0,17 мг H2S-3 мл = 0,51 мг H>S, 
содержащеюся в 100 мл фильтрата. В 200 мл фильтрата или 
в 100 г почвы содержится 1,02 мг H2S. Отсюда концентра
ция сероводорода в почве (С мг/кг) составляет

С - 1000-1,02
100 = 10,2 мг/кг

Примечание
Одновременно с анализом из образца почвы отби

рают пробу и определяют в ней содержание влаги для пе
ресчета результата на абсолютно сухую почву.
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Cl И РОЛ *
(вииилбензол, фенилэтилен)

СеГКСН-СТП Мип масса 104,15

Жидкость, температура кипения 145,2°, температура гпав- 
лення 30,63°, плотность 0,906 при 20° Хорошо растворим в че- 
гыреххлористом углероде, ацетоне, этиловом, метиловом спир
тах, в бензоле, в 100 г поды растворяется при 20° 0,125 г 
стирола Под действием солнечного света it кислорода воз
духа стирол полимерл зуется в полистирол Реакция полиме
ризации ускоряется е повышением температуры.

Стирол обладает наркотическими свойствами и действует 
на кроветворные органы и на слизистые оболочки

предельно допустимая концентрация 0,1 мг/кг почвы

Принцип анализа

Определение основано па извлечении стирола из почвы 
органическими растворителями, концентрировании, i азохро- 
матографичоском анализе на приборе с пламенно-ионизаци
онным детектором

Нижний предел измерения 0,005 мкг
Измеряемые концентрации от 0,05 до 0,5 мг/кг почвы
Точность измерения ±25%
Определению нс мешают бензол, толуол, изопропилбензол, 

а-метнлетирол, о-м-п-ксплольг

Аппаратура

Хроматограф с пламенно- ионизационным детектором 
Колонка из нсржавсюшсн стали длиной 3 м и внутренним 

диаметром 3 мм 
Почвенный бур 
Аппарат для встряхивания
Прибор для iiepeioiihii жидкостей или ротационный ваку

умный испаритель ИР-1М, ТУ 2 5 -1 1 —917- 74
Вакуумный водоструйный насос, ГОСТ 10696—75
Баня водяная
Мнкрошпрнц МШ-10
Лупа измерительная I ОСТ 8309—75
Секундомер ГОСТ 5072-67
Фильтры бумажные

Даукаева Р Ф Уфимский ПИИ гигиены и профзаболевании
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Посуда лабораторная стеклянная, ГОСТ 17/0—74, 
20292—80

Пробирки центрифужные, объемом 10 мл с ценой деления 
0,1 мл

Реактивы

Стирол, ГОСТ 10003—76, перегнанный при 145,2°С 
Спирт этиловый 96° ГОСТ 5963—67 
Пстролейпый эфир фракции 29—52° С, перегнанный 
Диэгиловыи ^фнр, ГОСТ 6265—52 
Сульфат натрия по ГОСТ 4166—76, х ч , безводный 
Хроматон N—AW, зернением 0,20—0,25 мм, силаннзиро- 

ваиныи ДМС5, инертный носитель
Полилилсшликоль 20000 (11Э1 ) — неподвижная жидкая 

фаза
Хлороформ, х ч , но ГОСТ 3160—54 
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72 
Газообразные водород но ГОСТ 3022—70, азот по 

ГОСТ 9293—74, воздух по ГОСТ 11882—74 в баллонах с ре
дукторами

Исходный сыпдартнып раствор стирола с концентрацией 
1 мг/мл готовят растворением навески в этиловом спирте 
в мерных колбах емкостью 50 мл

Рабочий стандартный раствор с содержанием 10 ь ю/ мл  
ютовят соответствующим разбавлением исходного стандарт
ного раствора стирола дистиллированной водой

Насадка для заполнения хроматографическом колонки со
стоит из ПЭГ 20000, нанесенною в количестве 15% от веса 
носителя на хроматом N —AW

Полнэтплеиглпколь растворяют в хлороформе и в полу
ченный раствор вносят твердый носитель Раствора должно 
быть достаточно, чтобы полностью смочить носитель Смесь 
осторожно встряхивают или слегка перемешивают до улету
чивания основного количества растворителя Остатки раст
ворителя удаляют выпариванием на водяной бане

Сухой насадкой заполняют хроматографическую кслонку, 
которую предварительно промывают хромовой смесь о, во 
дои, спиртом, бензолом, высушивают и продувают ^ухнм 
воздухом или азотом Заполнение колонки проводят под ва- 
ку\мом Заполнениею колонку с обоих концов закрывают 
стеклянной ватой, помещают в термостат хроматографа, нс 
присоединяя к детектору, и кондиционируют первые 2 часа 
при 50°С, заюм 2 юса при 100°С и 7 юсов при 170°С в то
ке газа-носителя После этого колонку подсоединяют к де-
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тектору, тренируют при рабочем режиме прибора, записыва
ют «нулевую линию». При отсутствии мешающих влияний на 
хроматограмме колонка готова для анализа проб.

Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят шкалу 
стандартных образцов. Для чего в ряд колб см-костыо 250 мл 
вносят по 100 г контрольной почвы, на которую наносят стан
дартный раствор в соитиеicппш с таблицей и дмеиылнровап- 
ную воду, постепенно пропитывая почву.

Таблица

ШКАЛА СТАНДАРТОВ ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ СТИРОЛА

11омсра стандартов
Исак типы

п ! 1 1 2 1 зЧ 4 |  5 | 0 ) 7 | 8 | 9 1 10

Стандартный раствор 
с содержанием 
10 мкг/мл стирола, мл

0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0

Дистиллированная 
вода, мл

5 9,5 9,0 «.5 8,0 7,5 7,0 0,5 0,0 5,5 5,0

Содержание стирола 
в стандартном об
разце, мкг

0 5,0 ю.о :15,0 20,0 25,0 30,0 35,0 40,0 45,0 50,0

Колбы закрывают пробками и встряхивают для перемеши
вания почвы со стандартным раствором и оставляют на 3— 
4 часа. Затем контрольные пробы анализируют аналогично 
пробам. По 1 мкл экстракта из каждого стандартного образ
ца вводят в испаритель и хроматографируют в условиях ана
лиза пробы. По полученным сродним данным из 5 определе
ний для каждого образца строят калибровочный график за
висимости площади пика от количества стирола.

Отбор проб

Отбор проб почвы проводят по ГОСТ 17.4.4.02—84 «Ох
рана природы Почва. Методы отбора н подготовки проб для 
химического, бактериологического и гельминтологического 
анализа». Пробу почвы в количестве 1 кг помещают в гер-
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метичпую емкость из стекла или пластмассы Пробу анализи
руют в день отбора, хранение возможно в течение 1—2 су
ток при температуре не выше 2—3°С

Ход анализа

J00 почвы помещают в колбу с притертой пробкой, за
ливаю! 50 мл летролеиною или диатиловою эфира и уста 
навливают на аппарат для встряхивания в течение 10 минут 
Затем экстракт сливают в другую колбу, профильтровывая 
через бумажный пористый филптр с 5 г безводною сульфата 
натрия (дли осушки от влаги) Пробы еще 2 раза экстраги
руют по 5 минут с 30 мл эфира Объединенные экстракты 
концентрируют в приборе тля псрсюнкп жидкостей с де 
флотаторал; при температуре щ выше 50° Отгон избытка 
растворителя ведут под вакуумом, создаваемым водоструй
ным насосом, 1 0  обьема Ь—Ь мл Затем переносят в центра 
фужиую пробирку и упаривают под тягой до 1 мл Перед 
анализом включают хроматограф в соответствии с инструк
цией и выводят на рабочий режим

температура термостата 100°
температура испарителя 150°
скорость газа носителя (азота) 20 мл/мин
скорость водорода 25 мл/мин
скорость воздуха 200 мл/мин
скорость диаграммной ленты 240 мм/час

Время удерживания стирола 6 мни 20 с Время выхода 
neiрелейною эфира 2 мин 10 с

Пробу в количестве 1 мкл вводят микрошприцем через 
испаритель в хроматографическую колонку Па иолу ichhoh 
хроматограмме Померяют площади пиков анализируемых ве
ществ и по калибровочному графику находят содержание 
стирола в пробе

Расчет

Концентрацию стирола в почве (С мг/кг) вычисляют по 
формуле

а V 100
Гу7 ~" ГооТ

где а — количество стирола в пробе, мкг,
V — объем лкстракта, m i,
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Vi —объем экстракту вводимого в прибор для анализа, 
мл;

с — влажность почвы, %; 
в —навеска исследуемой почвы, г;

100
■“ — коэффициент пересчета на абсолютно сухую почву.

49



ФОРМАЛЬДЕГИД*

Колориметрический метод 

Принцип и характеристика метода

Формальдегид изо гекается из почвы перегонкой с водя
ным паром в сильно кислой среде и определяется при содер
жании менее 10 мг/л в отгоне колорнмстриронанпсм по цвет
ной реакции с хромотроповои кислотой Чувствительность ме
тода составляет 0,005/100 г почвы Определению мешают ди- 
мсшлдиоксан и >рогроппн, так как в процессе загрязнения 
растворов в сильнокнслоп среде происходит их гидролиз, при
водящим к образованию формальдегида Поэтому данный ме 
тод позволяет определить лишь сумму свободного и связан
ного формальдегида При отгонке из почвы, кроме формаль
дегида, будут извлекаться и другие альдегиды, из которых 
реагирует с хромотроповои кислотой только ацетальдег ид 
в концентрациях порядка граммов в 1 л, остальные альде
гиды определению не мешают Определению не мешают так 
же глиоксаль, уксусная кислота и щавелевая кислого, аде- 
тон и глицерин

Аппаратура и посуда

J Перегонным аппарат состоит из колбы для перетопки 
емкостью 500 мл пас г гдн с капельной воронкой и прямого 
холодильника, все соединения на шлифах

2 Пробирки емкостью 50 мл с меткой — 20 мл
3 Водяная баня
4 Фотометр с зеленым светофильтром (Я =  570 мм),
5 Кюветы с толщиной оптического слоя 5 см.

Реактивы и растворы

J Серная кпетота, чда, концентрированная, уд вес 1,84
2 Натриевая соль хромотроповои кислоты, 2% раствор
Растворяют 1 г натриевой соли хромотроповои кислоты, 

чда в дистиллированной воде, фильтруют герез небольшой 
складчатый фильтр и фильтрат доводят дистиллированном 
водой до 50 мл Применяют всегда свежеприготовленный ра
створ

+ Сергиенко Л И ВНИИ сельскохозяйственного использования сточ
ных вод Волжский опорный пункт Методика перепечатана из сб «Пре
дельно допустимые концентрации химических веществ в почве», М , 1980, 
№ 2264—80, отмеченного в части пестицидов
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3 Формальдетд Стандартные растворы Основной ра
створ с содержанием 0,020 мг/мл НСНО, рабочий раствор 
с содержанием 0,001 мг/мл HCI10

Отбор проб

Пробы почвы отбираются иослошю на iдубину 0—20 см, 
20—40 см, 40—G0 ем с пом* щыо ручного по пниного бура 
н помещаются в склянки с пришлифованными крышками До
пускается хранение проб не более суток в холодильнике при 
температуре от 0°С до о°С, по лучше приступать к анали
зу немедленно

Ход анализа

100 г свежей почвы, из которой предварительно удалены 
корешки и возможные примеси, помещают в колбу емкостью 
500 мл, приливают 300—500 мл дистиллированной воды Кол
бу помещают в колбона1реьатель, присоединяют холодильник 
и проводят отгонку. Одновременно проводят определение со
держания влаги в почве. Содержимое колбы необходимо пе
риодически перемешивать, чтобы почва в колбе не припека
лась Когда в приемник отгонится 130—150 мл дистиллята, 
перегонную колбу охлаждают, добавляют еще 100 мл дистил
лированной воды п продолжают перегонку то тех пор, пока 
объем дистиллята не составь^ около 230 мл Дистиллят пере
носят и мерную колбу па 250 мл и разбавляю! водой до 
метки

В термостойкие пробирки наливают 5 мл дистиллята, 
0,5 мл 2% раствора натриевой соли хромотроповоп кислоты, 
5 мл концентрированной серной кислоты и все это перемеши
вают Пробирки помещают в кипящую водяную баию на 
30 мин. Затем содержимое пробирок охлаждают и разбав
ляют водой хо 20 мл. После перемешивания раствор коло- 
риметрируют па ФЭК с зеленым светофильтром в кюветах 
с толщиной оптическою слоя 5 см

Построение калибровочного графика

В ряд пробирок набирают по 5 мл образцовых растворов 
с концентрацией 0, 0,0125, 0,025, 0,050; 0,100; 0,150; 0,200; 
0,250 мг формальдегида в 250 мл Для этого в мерные колбы 
на 100 мл наливаю г 5, 10, 20, 40, 60, 80, 100 мл рабочего 
сындаршою раствора (0,001 мг/мл) и разбавляют on оком 
из конIрольной пробы до метки. Далее поступают как и при
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анализе пробы. По показаниям ФЭКа строят калибровочную 
кривую зависимости свстопоглощения от концентрации фор
мальдегида.

Расчет анализа

Содержание формальдегида X в мг/100 г почвы вычисляют

^  v  а ' 100по формуле: Х = ------ , где
II

а — концентрация формальдегида, найденная по калибро
вочному графику;

н — на'всска почвы, взятая для определения в г в пересчете 
на абсолютно сухую почву;

100 — коэффициент пересчета на 100 г почвы.

Объемный метод

Принцип и характеристика метода
Объемный метод определения формальдегида в почве ос

нован па взаимодействии карбонильных соединений (альде
гидов и кетонов) с солянокислым гндроксиламипом. При этом 
образуется оксим и выделяется соляная кислота в количест
ве, эквивалентном взятому альдегиду. Реакция для формаль
дегида протекает по уравнению:

Н Н

\  = О -г NН ХЖНС1 с = NOH ■+ НаО + НС1

Н Н

Образующаяся соляная кислота определяется титровани
ем щелочью в присутствии смешанного индикатора. Чувстви
тельность метода 5 мг/100 г почвы. Определению не мешают 
другие альдегиды, фенол и метиловый спирт.

Аппаратура и посуда

Колба перегонная емкостью 0,5 л со шлифом. 
Холодильник Либиха со шлифом 
Насадка к колбе с двумя шлифами
Коническая колба емкостью 250 мл для приема отгонной 

жидкости
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Колбоиагревателн или электрическая плитка с асбестом. 
Бюретка для титрования на 50 мл.

Реактивы и растворы

1. Солянокислый гидрокешишни 1% раствор.
2. Едкий натр, чда, 0,1N и 0,01 N растворы
3 Смешанный индикатор р мети ледовая епнъ

1:1)
Отбор проб производится так же, как и для определения 

формальдегида колориметрическим методом.

Ход анализа

Предварительная подготовка проб для анализа заключа
ется в отгонке формальдегида в сильнокислой среде по ме
тодике, аналогичной с колориметрическим методом. В кони
ческую колбу на 250 мл помещают 50 мл отгона, прибавляют 
6—8 капель смешанного индикатора и нейтрализуют 0,1N 
раствором NaOH до зеленого цвета. Затем приливают 10 мл 
1% гидроксиламппа и оставляют стоять 30 минут при ком
натной температуре. Раствор при этом окрашивается в розо
вый цвет вследствие образования свободной кислоты. Одно
временно проводится холостой опыт с отгоном из контроль
ной пробы. Через 30 минут испытуемую и контрольную про
бы титруют 0,01 N раствором NaOH до перехода розовой ок
раски в зеленую.

Расчет анализа
(а - в ) - 0,01*30-100

А = ------ ----------------п

где X — содержание формальдегида, мг/100 г почвы;
а — мл 0,01 и р-ра NaOH, пошедшие на титрование ис

пытуемой пробы;
в — мл 0,01 и р-ра NaOH, пошедшего на титрование кон

трольной пробы;
0,01 — нормальность NaOH;

30 — коэффициент для пересчета с мг-экв. па мг для фор
мальдегида;

100— коэффициент для пересчета на 100 г почвы;
II — навеска абсолютно сухой почвы, взятая па определе

ние, г,
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Определение влажности почвы

При исследовании почвы на содержание вредных приме
сей возникает необходимость определения ее влажности 
В этом случае 1,5—50 г почвы помещают в стаканчики, до
веденные до постоянного веса и закрывают крышками Для 
глинистых, высокогумусиых почв с высокой влажностью до
статочна навеска массой 15—20 г, для легких почв с невысо
кой влажностью 40—50 г Масса навесок органогсиньх почв 
варьирует в широких пределах от 15 до 50 г в зависимости 
от влажности почвы. Определение выполняют в двухкратной 
повторности. Взвешивание выполняют с погрешностью не бо
лее 0,1 г Стаканчик с пробой открывают и вместе с крышкой 
помещают в сушильный шкаф Нагревают при температуре 
105±2°С. Зашпсованныс почвы нагревают при 80±2°С в те
чение 8 часов. При 105±2°С песчаные почвы высушивают 
в течение 3-х ч, остальные в течение 5 ч Последующее вы
сушивание проводят в течение 1 ч для песчаных почв и 2 ч 
для остальных почв

После каждого высушивания С1аканчики с почвой закры
вают крышками, охлажчают в эксикаторе с хлорнстыд каль
цием и взвешивают с погрешностью не более 0,1 г В юуши- 
вания и взвешивания прекращают, если разность меж у пов
торными взвеш .ваннами не превышает 0,2 г

Влажность почвы W в процентах вычисляют по формуле

W -
пн--то
т 0—т •100%

где mi — масса влажной почвы со стаканчиком и крьш кои, г;
т о — масса высушенной почвы со стаканчиком и крыш

кой, г;
m — масса пустого стаканчика с крышкой, г

Вычисление W производят точностью 0,1% Допустимые 
расхождения двух параллельных определений 10% от сред
него арифметического повторных определений При расхож
дении результатов двух параллельных более, чем иа 10%, 
следует увеличить количество определении до трех и более, 
обратив повышенное внимание на соблюдение правил отбора 
средней пробы,

При необходимости проведения пересчета с воздушпо-су 
хоп почвы па абсолютно-су\ую определение гигроскопическом 
влажности проводят также как описано выше,
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