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ЦЕТОДКЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО СПЕКТРОФОТШЕТРИЧЕСКШУ НЗИЕРЕНИ) КОНЦЕНТРАЦИЙ 
ДИЗТИЛЕНТРИАНИНПЕН ТААЦЕТАТА МЕДИ ТШАТРИЕВОЙ СОЛИ 

(ДТПА а ЕЖИ з / а )  В ВОЗДУХЕ 
РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

ДГОД меди тринатриевая соль: С ĵ Ĥ ^ Ю ^ З * 3 Н̂ О
1ол .масса 574,8.
фисталлический мелкодисперсный голубой порошок. Разлагается не 

плавясь при 250°С. Не гидролизуется. В воде растворяется 51 г в 
100 и .  Растворяется в разбавленных растворах неорганических кислот. 
Не растворяется в органических растворителях. Постоянно содержит до 
0,5£ принеси диэтнлентриаминвентауксусной кислоты.

9 воздухе находится в виде аэрозоля.
Характеризуется слабораздражающнм действием на южные покровы 

и слювстус ободочку глаз, обладает кохно-резорбтивным действием 
и слабо выраженной способностью к сенсибилизаций.

СБУВ в воздухе -  I мг/м3.
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ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА
Метод основан на реакции взаимодействия ЛОТА меди З-Va с дя- 

эт илендитиокарбаматом свинца в хлороформе и последующим фотометри
ческой измерение окрашенного продукта реакции при у! » 436 ш*

Отбор проб проводится с концентрированием на фильтры.
Нищий предел измерения концентрации ДГПА меди З-Va в анализи

руемом объеме пробк -  18 мкг.
Нииний предел измерения ДГПА меди 3-)Уа в воздухе-0,45 мг/м* 

(при отборе 40 л воздуха).
Диапазон измеряемых концентраций от 0,45 до 3,38 мг/к®. 
Суммарная погрешность не превышает -  21,5%.
Измерению не мешают: тринатриевая соль диэтклентриамикпеятауя- 

сусной кислоты, никель, кобальт, цинк, свинец, железо, марганец. 
Время проведения измерения 4 часа, включая отбор проб 8 нив.

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА 
Спектрофотометр.
Аспирационное устройство.
Фильтродержателм.
Песочная баня.
Стаканы химические емк. 150-200 мл, ГОСТ 1770^%.
Колбы мерные емк.50 и 100 мл, ГОСТ 3770-7%.
Цилиндры мерные емк.25, 100, 250 мл, ГОСТ 1770**Г%.
Чашки фарфоровые.выпарительные диаметром 60 мм.
Пипетки емк.I, 2, 5, 10 мл с ценой деление 0,01; 0,02; 0,05 

и 0,2 мл, ГОСТ 20292-7%.
Никропипетки емк. 0,1 и 0,2 мл с ценой делений 0,002 мл,

ГОСТ 20292-7*.
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■оронки химические,, ГОСТ 8613-76.
Воровки делительные на 50 и 500 ил.
Spoбирки колориметрические с притертой пробкой диаметром 15 мм 

и витого* 120 мм, ГОСТ 10635-75-

РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ И МАТЕРИАЛЫ
Дизтилентриаиинпентаацетзт меди тринатриевой соли,ДТПА меди 

3 Д/а. ТУ 6-09-07 -1420-84.
Хкэтилдитиокарбамат натрия, ТУ 6-09-07-072-77, ч.
Свинец уксуснокислый, ГОСТ 1027-67, чда.
Жлороформ, ГОСТ 215-74, хч.
Аммиак водный, ГОСТ 3760-70, чда, 5£-ный раствор.
Серная кислота, ГОСТ 4204-77, хч, водный раствор (1 :3 ).
Азотная кислота, ГОСТ 4461-77, чда, 3£-ный раствор.
Фильтры А2А-8П-20,
Универсальная индикаторная бумага, ТУ 6-09-1189-76.
Стандартные растЕоры ДТПА меди 3 j/a  готовят на Дидистиллирован*- 

ной жен дистиллированной воде не дающей реакции на ион меди Си (П). 
Осктаной стандартный растьор 1 1 с  содержанием 100 мкг/мл в пере
счете на Си (П) готовят растворением 0,0905 г ДТПА меди З^а в мер
ной кслбе на 100 цл в воде, подкисленной серной кислотой ( 1:5) (из 
расчета I мл кислоты на I л воды).

Основной стандартный раствор 1 2 с  содержанием 150 мкг/мл го
товя растворением 0,1357 г ДТПА меди 3 i/a  в подкисленной серной 
кксдвюй (1 :5 ) воде.

Стандартные растворы устойчивы 5 дне1.
Раствор диэтилдитиокарбаната свинца Р& (ДКХ)̂  готовят сдедую- 

ции образом: 0,08 г уксуснокислого свинца и 0,08 г диэткддиокар-
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бацата натрия растворяют по отдельности в 50 мл воды каждый, сливают 
растворы шесте в делительную Еоронку на 500 мл. Смесь нейтрализуют 
5 -̂ным раствором аммиака по индикаторной бумажке до pH 6-7. Образо
вавшийся белый аморфный осадок встряхивают с 200 мл хлороформа в той* 
же делительной воронке. Осадок растворяется в хлороформе. Хлорофор- 
менный слой отделяют и дважды промывают ГОО мл воды, а затем фильтру
ют через сухой бумажный фильтр в сухую колбу, доливая хлороформ до 
200 гл. При условии хранения в темной склянке с притертой пробкой ре
актив устойчив в течение I месяца.

ОТБОР ПРОБ ВОЗДУХА
Воздух с объемным расходом 5 л/мин асшгржруют через фи

льтр, помещенный в Фильтродержатель. Для измерения l/Z ОБУВ ДГПА ме
ди ЗАга следует отобрать 40 л воздуха.

Срок хранения отобранных проб I месяц.

ПОДГОТОВКА К ИЗМЕРЕНИЮ
Градуировочные растворы (устойчивы в течение 3 часов) готовят сле

дующим образом. Рабочие стандартные растворы с содержание Си (П) от 
fb до 150 мкг/ ма готовят соответствующим разбавлением основных стан
дартных растворов дистиллированной водой. Растиоры устойчивы 5 часов.

Из каждой пробирки шкалы стандартов на фильтр АвА-ВП-20 микропи
петкой наносят по 0,1 мл стандартного раствора. После подсушивания иа 
воздухе фильтр помещают в стакан емкостью 100-150 ил и заливают горя
чей 3£~ной азотной кислотой на Ю мин. Фильтр отжимают стеклянной па
лочкой и трижды промывают 5 ил 3£—аоЯ азотной кислотой. Экстракт вмес
те с промывными Еодаыи выпаривают досуха в фарфоровой чавке иа песоч
ной бане. Затеи е чашку добавляют 3 мд дистиллированной воды и снова



упаршевт досуха. Сухой остаток заливают Ч мл дистиллированной воды, 
выдерживают 10 айн. и переносят в делительную воронку на 25-50 мл. 
Чашку дважды промывают 3 ал воды и сливают промывные воды с основным- 
экстрактом. В делительную воронку вливают 2,5 мл хлороформенного рас
твора ?£> СМК̂ 2 ‘ ЕСТРя*ива1)Т I чин., сливают окрашенный в желто-бу- 
рый мех хлороформенннй слой в сухую пробирку с притертой пробкой, 
а е водную фракцию добавляют вновь 2,5 мл P&CiSOg и сливают хлоро- 
фориетенй слой в ту кв пробирку. На анализ берут всю пробу.

В случае, если после второй экстракции окраска хлорофорпенного 
слоя еще интенсивная, процедуру повторяют, сливая хлороформеннне фрак
ции (2 по 2,5 мл) в отдельную пробирку и суммируют результаты измере
ния оптической плотности для данной пробы.

Оптическую плотность измеряют на спектрофотометре при длине вол
ны 4Э€ нм. Измерение проводят в кюветах с толщиной поглощающего слоя 
10 ми по отношению к раствору сравнения, не содериащему определяемо
го вешства.

Таблица 12
_____________ ТЕкап_а_гра̂ у ировочных растворов ____ ____________ __ _  _
к гтявия-пт» Рабочий стандартный Содержание Си(П) в градун-
_  _  _  ___раствор Си_(П)хикг^нл____ровочноу_растворе,_мкг_ _

X 0 0
2 20 2,0
3 ад 4,0
* 60 6,0
5 80 8,0
б ю о 10,0
7 150 -  ЗдР

Строят градуировочный график: на ось ординат наносят значения 
оптических плотностей градуировочных растворов, на ось абсцисс -  
соответствующие им величины содержания вещества в градуировочном 
растворе (в «кг).

Яроверка градуировочного графика проводится I раз в месяц.
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ПРОВЕДЕН 'Е ИЗМЕРЕНИЯ
Фильтр с отобранной пробой переносят в стакан емкостью 100-15 Омл 

и заливают горячей Э£-но1 азотной кислотой на 10 мни. Далее фильтры 
обрабатывают аналогично градуировочным растворам.

Степень десорбции ДГПА меди ЭУа -  95£.

РАСЧЕТ КОНЦЕНТРАЦИИ
Концентрацию вещества "С" в воздухе (в  мг/м3) вычисляю* по 

формуле:
с -  чг/м3, гдеd*v

а -  количество меди Си (П), найдевное в анализируемом объеме,миг; 
в -  общий объем пробы, мл; 
б -  объем пробы, взятый для анализа, мл;
\} -  объем воздуха, отобранный для анализа в приведенный ■ 

стандартным условиям (см.Приложение I ) ;
К -  коэффициент пересчета на ДТПА меди ЗД/а »  9,05.



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

O n Давление Р ,  к11а/мм р т .с т
У . J ) 7, 30/730_97.86/ 734_ Ш  . i / 7̂ J  98̂ 9̂ /742 99̂ 4̂ /746 100/730 100,33/ 784_101̂ (6/730. M , 33̂ 760_ I C I A86/ .

- з о I , t o U 2 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 , I 92o
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1438 I , I o I9 1,1881 1, 16-13 1,1673 1,1738
- t o 1,1036 1,1097 1,  П о 8 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1, 1190 I ,  t o o l
-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 , C 3u3 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 0,96j 7 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



Приложение 3
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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 
н и и н в о д ш

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 " Н А и д а *
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

Р ижский  м е д и н с т и т у т
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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©
Шкшогтст 198 '
Пннковыи комплекс нитрилотрифенияфосфоновой кислот» 
трнватриевой соли ш растворш*ого железного комплекса 
нитрклотретметялфесфоиовой «слоты динатртевой соли
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