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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЕ
Ш ГАЗОХРОМАТОГРАФИЧЕСШУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ
ТРМЕДЛИТОВОЙ КЮОТЫ В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ SOTS

Структурная формула У.м. 210,15
совн

Бензол-1,2,4-трикарбоновая кислота 
/тримедлатовая кислота/

Сыпучее кристаллическое вещество белого цвета. Температура 
плавкения 224-225°С, хорошо растворим в метиловом и этиловом 
спирте, умеренно -  в эфире, трудно растворим в ацетоне.

В воздухе находится в виде аэрозоля.
Тршеллитовая кислота относится к умеренно токсичным соеди

нении, обладает аллергеннш действием при различных путях по- 
стушения в организм.

ЩД в воздухе 0 ,05 мг/м8.



£55

характеристика метода

Метод основав на переведении триметвдлитовой кислоты в слож
ный эфир воздействием диазометава с последующим газохроматогра
фическим анализом ва приборе с пламенно-ионизационным детежтсрш»

Отбор проб проводят с концентрированием на фильтр АФА-ВП-20.
Нижний предел измерения в хроматографируемом объеме 0,05мкг.
Нижний предел измерения в воздухе 0,016 мг/м8 (при отборе 

300 л воздуха).
Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 0,016 до 0,16 

мг/м8.
Измерении не мешают псевдокумол, уксусная кислота.
Измерению мешает тримелдитовн! ангидрид.
Суммарная погрешность не превышает * 20£»
Время выполнения измерения (включая отбор проб) около 45 мня»

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСШ
Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором.
Хроматографическая колонка из нержавеющей стала ддано! 1 М„ 

диаметром 3 ш»
Весы лабораторные, аналитические» тип АДВ-200, ГОСТ 

24I0I-80E.
Иикрошпркц, 1I I - I0 , ГОСТ 8 0*0 -7 4 .
Аспирационное устройство.
Фильтродержатеяь.
Набор сит "ФизпраборР.
Шкаф сушильный.
Баня водная»
Коаб.ы круглодоянет» ГОСТ Х770-?4, местностей ЕЮ, Г»00 м .
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Жолбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместимостью 25, ЮО мл.
Пипетки, ГОСТ 20292-74, вместимостью I, 2, 5 мд.
Стаканы химические, ГОСТ 20292-74, вместшостью 50, ЮО мд. 
Лупа измерительная, ГОСТ 8309-75.
Секундомер.
Линейка измерительвад.

РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ И МАТЕРИАЛ!
Бензол по ТУ 6-09-779-76, х .ч .
Калкя гидроокись по ИРГУ 6-09-578-69, ч.
Спирт метиловый по ТУ 6-09- 1709- 77, х.ч. (перегнанный).
Эфир серный по ГОСТ 2222-78Е, техн.(перегнанный).
Хлороформ по ТУ 6-09-4263-76, Х.ч.
Хроматон У-Аи'-НМД? , 0,16-0,20 мм, фирма CJiemajbf^ 

Жсаословакия, носитель для газовой хроматографии.
Полисилоксав типа §  Е-30, ШС, неподвижная жидкая фаза. 
Гидразин гвдрат, по ГОСТ 5832-76, ч.
Диметиловый эфир терефталевой кислоты по ГОСТ И363-80,х.ч. 
вильтрн АФА-ВП-20. ТУ 957186-76.
Аргон в баллонах с редуктором по ГОСТ ГО157ЛЭ.
Гелий в баллонах с редуктором, по ТУ 51889-75.
Водород технический в баллонах с редуктором по ГОСТ 3022-80. 
Воздух в баллонах с редуктором по ГОСТ П882-73.
Диазоыетан. Синтезируют с помощью установки (рис.1) соглас

но описанию. Для получения эфирного раствора диазометана в круг- 
ладшвув колбу вместимостью 100 мл помещают 30 г КОН ж прилива
ют 20-25 мл смеси гидразина гидрата и метанола, взятых в соот
ношении 1: 1 , так чтобы вся щелочь была смочена. В ту же колбу
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через барботер /2 /  пропускают аргон. Приливают по каплям из ка
пельной Боронки А /  10-12 мл хлороформа. Выделяющийся в резуль
тате реакции газ через обратный холодильник /3 /  собирают в при- 
енхик /5 / ,  содержащий серный эфир и помещенный в кристаллизатор 
се льдом /б / .  Приемником может служить круглодонная или коничес
ким колба вместимостью 300-500 мл, снабженная барботером. Шлифы 
смазывают силиконовой смазкой и тщательно притирают. Перед прш- 
лшавием хлороформа в капельную воронку, нужно проверить закрыт 
ли кран. В случае попадания хлороформа в реакционную колбу в бо
льших количествах возможна бурная реакция со взрыво*. Для мети
лирования используют только свежеприготовленный раствор дназо- 
метана в эфире, который можно хранить при температуре около О С 
/кристаллизатор со льдом/ в течение рабочего дня.

Стандартный раствор тримеллитовой кислоты с концентрацией 
I  кг/мл готовят растворением точной навески (100 иг) в метило
вой спирте в мерной колбе на DOO мл.

Стандартный раствор дшетилового эфира терефталевой кислота 
с монпентрацией 0,1 мг/мл готовят растворением в мерной колбе 
на ЮО мл 10 мг вещества в метиловом спирте. Растворы устойчивы 
в течевие 3 суток в холодильнике при температуре +4%.

ОТБОР ПРОБЫ ВОЗДШ
Воздух с объемным расходом 15 д/мин асвирируют через фильтр 

АЛ-ЙП-20, закрепленный в фильтродержателе. Для измерения 1/2 
ПД следует отобрать 200 л воздуха.

ПОДГОТОВКА К ИЗМЕРЕНИЮ
Взвешивают хроматон /✓ ~Ам/-Н-МД£ -50 см5. Полиметилснлокеан 

в количестве 5£ от веса носителя растворяют в 100 см3 бензола в
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круглодояной колбе. В полученный раствор вносят приготовлении* 
носитель небольшими порциями и осторожно перемешивает. Бензол 
испаряют в вытяжном шкафу при 80% до состояния сыпучести носи
теля. В промытую и высушенную колонку, согласно инструкции к 
хроматографу, засыпают приготовленную насадку /механически с 
применением вакуума/, концы закрывают стеклотканью. Заполненную 
колонку подсоединяют одн® концом к испарителю хроматографа и 
кондиционируют в токе газа-носителя первые 2 часа при Ю0°С, за
тем 2 часа при 150°С и 2 часа при 250°С, при скорости газа-носи
теля 40 мл/мив. Затем подключают второй конец колонки к детектор

го
для определения градуировочного коэффициента, необходимо щ>| 

расчете хроматограмм, готовят градуировочные растворы тржеляятс 
вой кислоты в мерных колбах на 25 мл с содержанием: 0,01; 0,02; 
0,04; 0,06; 0,08; 0,1мг/мл. Градуировочные растворы устойчивы 
I сутки. Проводят этерификацию и прибавляют внутренний стандарт 
Концентрация внутреннего стандарта во всех пробах постоянна -  
0,05 мг/мл. Вводят по 5 мкл каждого раствора в хроматограф чере 
самоуплотняющуюся мембрану, проводя 5 параллельных определения 
для каждой концентрации. Записывают хроматограмму я вычисляют 
площади пиков внутреннего стандарта и определяемого компонента 
/мис/ .  Площадь пика получают умножением высоты пика на его инрг 
ну, измеренную на половине высоте.

Условия хроматографирования градуировочных растворов 
и анализируемых проб:

Температура термостата колонок 150%
Температура испарители 250*̂ !
Скорость потока газа-носителя 
Скорость потока врдорода

40 мл/вив 
30 мл/вив
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Скорость потока воздуха 
Скорость движения диаграммной ленты 
Время удерживания:
Диметилового эфира терефталевой кислоты 
Эфира тршеллитовой кислоты 
Время выхода метилового спирта

150 мл/мин 
240 мм/час

2 мин.52 сек. 
12 мин.45 сек. 
I мин. 15 сек.

Расчет градуировочного коэффициента проводят по формуле:

$ v t $  ткк -  площадь пиков внутреннего стандарта и определив-
г гм от компонента, мм ;

Сса, Смк -  концентрации внутреннего стандарта и определяемого

Фильтр с отобранной пробой осторожно освобождаю* из пакета, 
понещавт в химический стакан, добавляют 5 мл метанола, встряхи
вает и приливают 2-3 мл раствора диазсметана в серном эфире до 
получения устойчивой желтой окраски, которая свидетельствует о 
там, что метилирование прошло полностью#

1 анализируемой пробе после этерификации прибавляют 0,25 мл 
внутреннего стандарта. Избыток диазометава и растворителей уда
ляет упариванием в вытяжном шкафу до объема 0,5 мл.

Авалюируемую пробу в количестве 5 мкл вводят с помощью ма- 
кршприца в хроматограф через самоуплотняющуюся м^ибрану. Запи
сывают хроматограмму и вычисляют площади пиков внутреннего стан
дарта и определяемого компонента.

компонента, мг/мл.

ПРОВЕДЕНИЕ ЮМ ЕРШИ Я
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РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ
Концентрацию тршеллитовой кислоты в мг/и3 (С) вычисляв* И 

Формуле:
С ш $  так • ft ст ' ^ ____

Д ст • К

^  ст, $  тик -  площади пиков внутреннего стандарта и опреде
ляемого компонента / и ^ / {

до ст -  количество введенного в пробу внутреннего стандар 
кг;

К -  градуировочный коэффициент для определяемого компонент: 
V -  объем воздуха, отобранный для анализа, приведенный к 

стандартным условиям /см.Приложение! /*



лог
При я океане I

Приведение объеме воздуха к стандартным условиям проводят 
по следуоиея Формуле:

У . (273 * 20) . Р
1~---------- -----------------------* * ГДв
(273 ♦ t °  )  .  101,33

объем воздуха, отобренныя для анализа, я .

барометрическое давление, кП4 (101,33 кИа=760 им р т .с т ,)  
температура воздуха в месте отбора пробы, °С

Для удобства расчета ]/ go следует пользоваться твблидеИ 
коэффициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стан

дартным условиям надо умножить )/  на соответствусяши коэффишгет.

Г-



Приложение 2
Кооффтшент К для приведения объема воздуха к стандартным уелошшм

On Давление Р, к11а/мм рт.стУ . J )7 ,30/730_97.86/734_Ш .i/7^J 98^9^/742 99^4^/746 100/730 100,33/784_101^(6/730. M,33^760_ICIA86/.
-зо I,toU2 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 I,2u26 1,2008 1,2122
-20 1,1393 1,1456 I , 1319 1,1881 1,1644 1,1703 1,1768 1,1831 1,1862 I,I92o
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1438 I,IoI9 1,1881 1,16-13 1,1673 1,1738
-to 1,1036 1,1097 1, По8 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1, 1190 I, tool
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1048 1,1108 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 I,09UG 1,0994 1,1083 1,1112 1,1141 1,1200
-  6 1,0310 1,0о99 1,0637 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,094j 1,097-1 1,1032
-  2 1 1,0442 1,0499 1,0836 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I,0B3u 1,0891 1,0648 1,070a 1,0733 1,0789
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0409 1,0314 I,0o7I 1,0627 I,063u 1,0712
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 1,0473 1,0802 1,0837
4-10 0,9944 0,9999 1,0034 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 I ,0326 I,C3u3 1,0407
+14 0,9806 0,9660 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9728 0,9778 0,9880 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 I .0122
+20 0,960о 0,9688 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0083
+22 0,9з39 0,9892 0,9643 0,9696 0,9749 0,9800 0,9883 0,99GG 0,9932 0,9985
+24 0,947о 0,9о27 0,9879 0,9631 0.96U3 0,9733 0,9787 0,9839 0,9863 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9816 0,9о66 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9881
+28 0,9349 0,9401 0,9483 0,9503 0,968о 0,9605 0,96j7 0,9708 0,9734 0,978b
+80 0,9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0,9542 0,9894 0,9645 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9344 0,9u93
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9240 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471

tV> 
8
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П Е Р Е Ч Е Н Ь
учреждений представивших Методические указания 
по измерению концентрация вредных веществ в 
воздухе

т  %
та : Методические указания ; Учреждения, представ: 

* шие Методические ука
: ния

I : 2 : 3

I . :  Фотометрическое измерение концентрации: Медицинский институт 
: алкилпропиленднамина : г . Ростов-на*Яону

2 .  : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда я
: бис-(2н«етил-3-окси-4-оксииетил-5-ме- : профзаболевания 
: тилпиридин) дисульфида дигидрохлошда : АМН СССР, с.Москва 
: (пиридитол) : Медицинския институт

: г.Курск
3. : Гвзохроматографичеекое измерение кон- : НИИ гигиены труда я

: центраций бутоксибутенина : профзаболевания
: АМН СССР, г.Москва 
: ГОСНИНметанолпроежт

*». : Фотометрическое измерение концентрация: ГорСЭС, г , Москва 
: 1,10 декандикарбоновоя кислоты
: ( 1,10 д а )

5. : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда и 
: диборида матиия, диборида тктаяа-хрома: профзаболевания
: и м ета л ло керамического сплава (на осно- г .Свердловск 
: ве диборида титана-хрома)

6. : Фотометрическое измерение концентраций: НИИ гигиены труда и 
: диморФолинфенилметана (ингибитора : профзаболевания
: ВНХ-Л-20) : г.Киев

7. : rfeзохроматографическое измерение кон-: НИИ гигиены труда я
: центрация метилнзобутилкарбинола : птюфзаболеваняя

АМН СССР, г. Москва
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I :  2 :

8. : 1Ъзохроматографическое измерение концен-
: трецир метилцеляозольва :

9 .  : Пдаиеннофотометрическое измерение кон- :

: центрадия стронция фссфориокислого дву х- 
: замешенного :

[0 . ; Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрации фенетола :

tl. : №зохроматографическое измерение кон- :
: пентраций циклододеканолв и циклодоае- :
: канона

2„ : Гвзохрокатографическое измерение кон- :
:  центраций денацила я додецилового спир- 
: та

3. : Спектрофотометрическое измерение кон- :
: центрации ди эти лент риамиипентаацетата :
: меди тринатриевой соли

'Л. z Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрадий карбамоил-3(5)-метилпиразола :

3 . ; Лазохроматографическое измерение кон- :
; центреция трииетилфосфнта :

8 . : Фотометрическое измерение концентраций :
- цинкового комплекса нитрклотрифеннлфоо-:
; фоновой кислоты тринатркея соли и раст-:
: вортаого железного комплекса нитридотри* 
:  метилфосфоводои кислоты динатриевои сод*
:  Лазохроматографическое измерение канцен- 
: трений алкнддифенилоксидов (Алотрека-I)

8» : Спектрофотометрическое измерение кокцен* 
: тради я ангидрида тримеллитовой кислоты
: Лазохроматографическое измерение концен

трация Бис-*',v-гек саметиленкарбамида 
: (карбоксяда)

3

Киевский филиал
ГССНИйхлорпроект
г.Киев
Медицин акий институт 
г. Ставрополь

НИИ гигиены труда и 
профзаблеваний 
АМН СССР, г.Москва 
ГорСЭС, г.Москва

Рязанский мединсти
тут

ГорСЭС, г.Москва

Армянский НИВ 
ГТ и ПЗ
НИИ гигиены ии.Ф.Ф. 
Эрисмена, ВНИИХСЗР
ГорСЭС, Москва

НИИ гигиены труда ■ 
профзаболевании 
АМН СССР 
Уфимский 
ниинводш
Рижские
мединститут
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I : 2 ______________:

20. : Xшнатографическое измерение концентра- :
: дай Бис-фосфите :

21. : Газохроматографическое измерение концен- :
: траций диметклсебаштата :

22. : Гвзохроматографическое измерение конпен- : 
: трации дкметилфосйита

23. : ГИзохроматографичеекое измерение кскпевт-
: рации изопропеиилапетилева ;

24,  : Фотометркческое измерение концентраций :

: коасноя и желтой кровяной соли :
25. : Фотометрическое измерение концентраций :

: люминофоре Р-386 :
26» : ГЬзоироматографическое измерение кокпеи- : 

; трации коиобензилтодуола ;
27. : Фотометрическое измерение концентраций :

: З-нитро-4-хдо ранилжна :

28. : Пламенно-фотометрическое измерение кон-
: центраий растворимых соединений рубидия

29. : Хрокатогрвфическое измерение кондентра- 
: ций тиотреххлоркстого фосфоре

30. : ТНзохроматографическое намерение концент- 
: рации тримеглитовоп кислоте

31. : Хрсматографическве измерение концентрв- 
: ций триметшлфоофита

32. : Газсхроматографическое измерение концен- 
: траций тризтилортоацетвта

33. : Гезохрокатографическое измерение кокпен- 
: трааир 3-феноксибензалъдедадв

34. ; Флуориметоическое измерение концентраций 
: фенибута

Львовский 
мединститут 
Ростовский-на- 
Дону мединститут 

Львовский 
мединститут 
НИИ ГТ я ИЗ 
АМН СССР
нпо "НАида*
г.Епеваш
Донецкий
мединститут
Ставропольский
мединститут
Донецкий
мединститут
Казанский универ
ситет HJ! .Савелье

ва
1 -ый Московский 
мединститут
Львовский

мединститут
Уфимский
ш ш ш ш к
Львовский

мединститут
Университет 
дружбы народов 
им. ПДукумбы 
Университет 
дружбы народов 
им. П Лум ум бы

Рижский мединститут
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I : 2 : J

35.: йояяроЕВфическое измерение концентрации:- 
: фосфида тане :

ЦОЛИУВ, Москва 
Киевский НИИ ГТ ■ П8

36.: Фотометрическое измерение концентрации : 
; фталазола

ВНИХФИ, г.Купавна

37.: Хроматографическое измерение концентра- 
: гаи хардииа :

Львовский
мединститут

ЗВ.: Фотометрическое измерение концентрации : 
: хлористого аммония :

Армянский 
НИИ ГТ и ПЗ

39.: Лазохронатографическое измерение кош® : 
: центрации циклогесена

НИИ ГГ и пз
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Приложение 4

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическип указаниям

Наименование вещества : Методические Указании
I : 2

Сополимеры я полимеры на о о :  
нове акриловых и метакрило- : 
вых мономере» :

Методические указания на гравиметр* 1 
кое определение пыли в воздухе рабо1 
зоны в в системах вентиляционных ус
тановок И., 1981, с , 235 f переиздан
ный сборник МУ, выпуски 1-5)

Полиамфолиты ПА-1, ПА-DI, : 
ПА-121

-  ■

л а го дев 
океанов

ш » т 
я в

катализатор ИН-2201 Методические указания на фотометрии' 
кое определение окиси хрома, выпуск 
М., 1979, с . К »

Титана сульфид и дисульфид : Метадичежие указания по по лярографк 
кому измерение вольфрама в воздухе р 
чей зоны, выпуск XIX, К .,1984, с .13

Вольфрама сульфид и дисуль
фид

Методические указания по полярографк 
ческому измерение концентраций титан 
в воздухе рабочей зоны, выпуск XIX, 
К.. 1964, с . 129

Сварочный аэрозоль при со
держании марганца до 20 %

Методические указания на определение 
вредных веществ в сварочном агрозоле 
Гтвердая фаза и газы), М«, 1981, с .

Сварочный аэрозоль при со® 
держании марганца 
от 20 до 30 %
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Указатель определяемых веществ

Алнжлдифенилоксид (Алотерм- l )  86
АяЕвхпропи лендяаман I
Аигидрид тримеллитовой кислоты 91
Бтс~{^дАгексаметиленкарбамид (карбоксил) 96

Вяе- (2-нетил-3-окси-9-оксйметнл-5-метилпиридил) дисульфида
лжпгжрох лорида (пиридитол) 5
Вес-фосфит 102
Буижсябутенин 10
1»10-декандикарбоновая кислота 17
Zсвалил 58
Лкворид магния 22
Дкйорид титана-хрома 22
Дшетилсебапинат 107
Дяетилфосфит 112
Дшорфелинфенияметвн (ингибитер ВНХ-4 20) 27
Днзтмяентрмаминпентаацетата меди тринатриевая соль 69 
Дсета ловля спирт 58 
Ивдаропенилацетилен 118 
Квибвмоил-3(5)-иетияпиразвя 70 
Квасная и желтая крованая соль 17?
Лшжнофор Р-Зйб 127 
Мттклизобутя лкарбииол 32 
к̂гилцеллозольв 36 

Нетобенэилтолуоя 132 
З-ШЕтро-̂ -хлоранидии 137 
РуФтаия растворимые соединения 195 
Стронции фосфорнокислый двузакещенный 92 
Тизтреххлористыя фосфор 150 
Трзиеллитовая кислота 159 
Тржнетилфосфит 75 

Трвгтилсртоацетат 165 
©игетол 96 
Февибут 173
3 «Феноксибензальдегид 169 
ёозфжд пинка 178 
$теказоя 189



Харди 189
Хлористый тытшщ 193 
Цикл од од ека шм 50
Цикледодеканов 5©
Ш к ш о г т с т  198 '
Пннковыи комплекс нитрилотрифенияфосфоновой кислот» 
трнватриевой соли ш растворш*ого железного комплекса 
нитрклотретметялфесфоиовой «слоты динатртевой соли
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