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Временные методические указания 
по фотометрическому измерению концентраций ГШ-Ла 
б  воздухе рабочей зоны
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ГМК~Ха (действующее начало - гидразид малеиновой кислоты» 
3~оксипиридазон~6) - белое кристаллическое вещество с т*ши 300- 
310 С (с разложением). Препарат ГМК-)£а хорошо растворяется в воде. 
Препарат. практически нелетуч. Применяется в ввде 40—8055 водных 
растворов. Яри применения может находиться в воздухе в виде аэро­
золя*

I. Характеристика метода

1. Определение основано на щелочном гидролизе препарата до 
гидразина» перегонке последнего с водяным паром» колоримет­
рической реакции с п-диметиламинобенз альдегидом и фотомет- 
рировании продукта реакции при длине волны 455нм.

2. Отбор проб проводится с концентрированием (аэрозольный
фильтр МА-ХА-20). ^

3* Предел измерения в воздухе - 0,15мг/м° (при отборе 20л воз- 
духа).

4. Предел измерение в анализируемом обт эме (40мл) - Зыкг.
5. Диапазон измеряемых концентрации 0,15 - 5»Cj-:r/Lr
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6„ Определению ШК-Ля мешают веществаь дающие цветцу® реакцию 
с п-диметнламинобензальдегидом - высшие спирты, первичные 
амины е препараты дающие при щелочном гидролизе летучие ами­
ны Сгидрел, дигидрел, ДДК, и дрв)е 

7, Граница суммарной погрешности измерения ~Хб88%8 среднее зна­
чение определения стандарт! гы: с количеств препарата (С) при 
п=5 - 79%; стандартное отклонение 0$) - 3, Ijf;* доверительный 
интервал среднего при р=Ю895 и ix=5 - ~Зв85%; относительное 
стандартное отклонение (5 )̂ - 3892%«

8« ОБУВ и ПДК Г Ш -Jfa не установлены»

П.» Реактивы9 растворы,, материалы

ГШ М Ь *  хч
Натрий едкий, жч, ГОСТ 4328-77
Серная кислота, хч» ГОСТ 4204-77, Зн водный раствор 
Цинковая пыль
п-Диметиламинобекзальдегвд, чда, ТУ6-09-7272-77* 4%-ный раствор 
в Зн серной кислоте, готовят непосредственно перед употреб­
лением
Стандартный раствор ГЫК-Jfa с содержанием 100мкг/ш готовят 
из хч вещества растворением в воде» Раствор устойчив в тече­
ние месяца при хранении в холодильнике»
Фильтры аэрозольные АФА-ХА-20»

Ш. Приборы и посуда

Спектрофотометр 
Аспирационное устройство,
Фидьтродержатели
Колбы мерные со шлифом на 100мл а ГОСТ 1^70-74 
Стаканы химические на 50 и 100мл5 ГОСТ 10394-72 
Колба круглодонная 1ШШ-Ю00-29/32 ТС, ГОСТ 10394-72 
Холодильник шариковый XflI6t ГОСТ 9499-70 
Колба-парообразователь Кн-2000-50 ТС, ГОСТ 10394-72 
Соединительные трубки полихлорвинштовые 
Каплеуловитель К060ГС, ГОСТ 10359-75 
Насадка от склянки СН2-50,Г0СТ 10378-73 
Керн КЙОШ 14/23, ГОСТ 9425-71 
Мензурки 50, ГОСТ 1770-74
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Пипетки на ОД* -0&2 § ХОмд» ГОСТ 20292-74 
Плиты. электрические те закрытой .спиралью

U ®  'Условия отбора' проб воздуха

Исследуемый -воздух со скоростью 5л/мин асшрнруют через фияьт] 
МА-М-20. Для чувствительного определения препарата необходимо 
отобрать 20л•

У. Условия анализа

В 1л дистилляционную колбу помещают 25г едкого натра, 15г цин­
ковой пыли9 фильтры и закрывают насадкой. Колбу помещают над пли­
той g покрывают стеклотканью или асбестом и посредством соединится 
ных трубок присоединяют к парообразователю с каплеуловителем с од 
ной стороны и к холодильнику с другой. Конец холодильника опущен 
в приемник с реактивом. В приемник наливают 5шт 4%-ного раствора 
диметиламинобензальдегвда в Эн серной кислоте. Отгонку проводят 
со скоростью I капля  ̂1-2 сек и продолжают до тех пор, пока 
объем жидкости в приемнике будет равен 40мл. Через 15 кинут пос­
ле отгонки раствор фотометрируют на спектрофотометре при длине 
волны 455нм против холостого опыта. Содержание ГЖ-Жа определяют 
по предварительно построенному калибровочному графику® Для лостро 
ения калибровочного графика готовят шкалу стандартов (табл. I) 
аналогично пробам, т.е. в колбу для дистилляции вносят фильтры с 
нанесенными на них определенными количествами стандартного раствс 
ра ГМК-Ha, добавляют 25г едкого натра* 15г цинковой пыли, а й 
приемник наливают 5мл 4%-ного раствора п-диметиламинобеняальдеги- 
да в Зн серной кислоте. Собирают 40мл дистиллята.

Таблица I.
Шкала стандартов для построения калибровочной кривой

пп : I : 2 : 3 : 4 : 5 ;: 6 : 7*
К-во стандартного р-ра 
ГМК-Jfa ЮОмкг/кл. мл 'о,03 ' 0,1 * 0,2 * 0,4 ‘ 0.5 ' 0.7 ' I
Содержание ГМК-Ma, мкг 3 10 20 40 50 70 ЮС
К-во дистиллята, мл 40 4Л 40 40 40 40 4С
Концентрация ГМК-Ла.мкг/мл0.075 0.25 0.5 I 1.25 1.75 2.5

Измеряют оптическую плотность окрашенных в розовый цевт раство­
ров и строят график, откладывая по оси абсцисс концентрации ШК4Га
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ш шсг/ш, а по оом ординал значения оптической плотности.
Концентрацию ШК̂ Ма в воздуха (X) в и г / рассчитывает* по 

фор&^лег

X С * У

г20
» где

С- - концентрация Г Ш М Г а  в.дистилляте, найденная по г р а ф и к у „ ш с г / ш ; 

У - объем дистиллята,, мл;
У20 -объем отобранного воздуха* приведенный к стандартным условиям#

д.

У1. Требования безопасности

Необходимо соблюдать' правила предосторожности при работе с 
ядовитыми веществами и щелочами.

УН. Р&зработчшш.

Бунятян И Л . ,  Петросян M X . , Армянский филиал В НИИГИНТОКС -а, 
г. Ереван;

Б л ш о в с к м й  И.К. в ТСХА* г. Москва.
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