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"УТВЕРЖДАЮ"

З ам ести тел ь  Г л а в н о го  Г о су д а р с т в е н н о го  
сан и тар н о го  в р а ч а  СССР

А. И. ЗАЙЧЕНКО
" 2 Г "  ноября 1 9 8 5  г .

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ГЛ3 0 ХРСМАТОГРАФИЧЕСКОМУ 
ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЯ АЦЕТАЛА И ЕГО ПОЛУПРОДУКТА N -ХЛО Р- 
МЕГИЛ-г-МЕГИЛ-ЭТИЛ-б-ЭТИЛХЛОРАЦШНИЛВДА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ 

ЗОНЫ
ъ
, C H A0 C f t 8s-

" с о с н%d  М.м. 369,765

СА Й 5"

А цетал -  2 -хл о р -1 ^ -э т о к си м е ти л ~ 2 *« ет и л **6 н э ти л а ц е та н и л и д  -  
ж идкость св е т л о -ж е л т о го  ц в е т а  о Ткип. 1 2 5 °С  при 0 , 3  т  р т . с т . ;  
в  в о д е  п р акти чески  н ер аство р и м , хорошо раствори м  в  о р ган и ч еск и х  

р а ств о р и т е л я х  (э т а н о л е , эфире, а ц е т о н е , б е н з о л е , хл ор оф орм е). 
У п р у го сть  пара при 20°С  -  1 , 1 й . 1 0 " 5 мм р т .с т *  Ацетал я в л я е т с я  
предвсходовы м  гербицидом на п о се в а х  к ар тоф ел я , кукурузы  в  д о з е  
2 -6  к г / г а *  При п р о и з во д ств е  в  в о з д у х е  рабочей  зоны может н а х о 

д и т ь ся  в  ви де п а р о в .
с м *
N < c * z ct
totWoJlt

M .u . 2 5 9 ,1 2

Ы -хл о р м ет и л ~ 2 н м ет и л -6 -э т и л хл о р а ц е т а н и л к д  -  к р и стал л и ч еск о е  
вещ ество  б е л о го  ц вета  с  Т . плавления 8 2 - 8 5 ° С .  П рактически н е р а с т 
ворим в в о д е ;  хорошо р аствор и м  в  о р га н и ч е ск и х  р а ств о р и т е л я х  
(хлороф орм е, б е н з о л е , г е к с а н е ) .  И сп о л ьзу ется  к а к  п олуп родукт в  
с и н т е з е  гербицида а ц е т а л . При п р о и з во д ств е  в в о з д у х е  рабочей 
зоны может н ахо д и ться  в  ви де паров и аэрозоли

I .  Х ар актер и сти ка м етода
1 .  О пределение о сн о ван о  на и сп о л ьзо ван и и  газож и дкостной  хр о 

матографии на приборе с  пламенно-ионизационным д е тек то р о м .
2, Отбор проб п р оводи тся  с концентрированием  на п о с л е д о в а т е л ь 

но соеди ненны е аэрозольны й фильтр АФА-ХА и п о гл о ти тел ь  с  зернением  
сор б ен то м .
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3 .  Предел изм ерения в  анализируем ом объеме пробы 0 ,0 2 5  м к г .

4 .  Предел изм ерения в  в о з д у х е  0 , 2 5  м г/м 3 для ац етона и 0 , 2  
м г/м ^  для Н -х л о р м е т и л -2 -м е т и л -6 -э т и л х л о р а ц е т а н и л и д а .

5 .  Диапазон измеряемых концентраций о т  0 , 2 5  до 5 , 0  м г/м 3 
д л я  а ц ета л е  и о т  0 ,  2 до 5 , 0  м г/м ^ для Ы .-х л о р м е т и л -2 -м е т и л ~ 6 -  
эти л хл о р аи етан и л и д а.

6 .  Определению не мешают в с е  сопутствую щ ие в  п р о и зво д стве  
вещ ества  ( Н н и е т и д е н -2ч 1ети л ~6 -э т и л а н и л я в , хлорангидрид м он охл ор - 
у ксу сн о й  кислоты и д р . )

7 .  Граница суммарной погреш ности оп ределени я - 6 , #  для а ц е т а -  
ла и - 4 , 6 <  д л я  Н « х л о р м ет к л -2 и м ет и л -6 -э т й л хл о р а ц е т а н и л и д а .

8 .  П редельно-доп устим ы е концентрации в  в о з д у х е  р абочей  зоны 
не у стан о вл ен ы ,

П, Р еа к т и вы , р а ств о р ы , материалы 

А цетал (си н т ез и р о ва н  во ВНИТИГ)
Ы -х л о р м ет и л -2 -м е т и л -б -э Т и л хл о р а ц е т а н и л и д  (си н т ез и р о ва н  во  ВНИТИГ) 
Диатиловый эфир ф талевой кислоты нч "  ТУ 6 - 6 9 - 3 6 6 3 - 7 4  
С тандартны е растворы  а ц е т а л а , T f  ~ х д о р м е т и л -2 -м е т и л -6 -й т и л х л о р - 
ац етанн л и да и, дяэти л ф талата о концентрацией I  м гД м  г о т о в я т  р а с т 
ворени ем  н а ве со к  0 ,0 1 0 0  г  в 10  мл г е к с а н а .  Для бо л ее  б ы стр о го  и 

п олного р аство р ен и я  Н -хл о р м ети л -2 ~ м ети л -6 ~ э ти л х л о р а ц ета н и л и д а  
р а с т в о р  п одогр еваю т* С тандартны е р астворы  устойчивы в  т е ч е н и е  тр ех 
с у т о к
Г е к с а н  мч " ,  ТУ 6 - 0 9 - 3 3 7 5 - 7 8  
Натрий сернокислый безводны й ГОСТ 4 1 6 6 - 7 6  
Твердый н о си тел ь  -  хроматон N -A l/ЧДОС,*/ (ф р .о , 2 0 - 0 ,  25 мм) 
Неподвижная жидкая ф аза -  нитрилсиликон Х Е -60  п р ои зво д ства  ЧССР 
Азот т е хн и ч е ск и й , ГОСТ 9 2 9 3 -*7 4  в  баллоне с  редуктором  
Водород технический*ГО С Т 3 0 2 2 -7 0  в  бал л он е с  редуктором  
С и ли кагел ь ИСК с  размером частиц 0 , 2 5 - 0 , 5 0  мм ( ГОСТ 3 0 5 6 - 7 6  
С и л и кагел ь  кипятят с  р азбавл ен ной  серной кислотой ( 1 : 1 )  в  т е ч е 
ние 3 - 4  ч . ,  затем  промывают сн ачал а гор ячей  водопроводной и д а л е е  

дистиллированной водой  до нейтральной реакции промывных во д  и 
удаления сл ед о в  хлоридов (проба с  нитратом с е р е б р а )*  Затем  сили
к а г е л ь  н а г р е в а в  при ЮО~25СЯС в  теч ен и е  3 - 4  ч . С и л и кагел ь можно 
и о п р л ь зо ва ть  н ео д н о к р а тн о , промывая е го  ац етоном .
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Ш, П осуда и приборы

А сп ирационное у с т р о й с т в о  , ТУ 6 4 - 1  - 8 6  2 -7 7

Х р ом атогр аф  о п лам енно-и они зац и онны м  д е т е к т о р о м  и стеклянны м и

колонкам и  ( 1 3 0  х 0 , 4  см )

Микрошприц ем костью  1 0  мкл , ТУ 2 - R 3 3 - I 0 6

И сп ар и тел ь  ротационны й ИР-1 ТУ 2 5 - I I - 9 1 7 - 7 4

Колбы груш евидны е д л я  о т го н к и  р а с т в о р и т е л я  е м к остью  1 0 0  мл
С таканы  хи м и ч ески е  е м к остью  1 0 0  мл , ГОСТ 1 0 3 9 4 - 7  2

Колбы м ер н ы е, цилинды ГОСТ 1 7 7 0 - 7 4

П ипетки р азл и ч ной  ем кости  ГОСТ 2 3 2 9  2 -7 4

П о гл о ти тел ьн ы й  прибор д л я  зе р н ен н ы х с о р б е н т о в  в  кипящем с л о е
со с т е к л я н н о й  п о р и стой  п л асти н к о й
Колбы к о н и ч е ск и е  с  притертыми пробками ем к остью  1 0 0  мл»ГОСТ 1 7 7 0 - 7 4

Воронки хи м и чески е (А 56  мм) ГОСТ 8 6 1 3 - 7 5

А эрозольны й а н а л и т и ч е ск и й  ф и льтр  АФА-ХА, помещенный в п атр о н
I V .  У сл о ви я  о тб о р а  проб в о з д у х а

В о з д у х  со  с к о р о с т ь ю  3 - 4  л/м ин асп и ри рую т ч е р е з  п о с л е д о в а т е л ь 
но со ед и н ен н ы е аэр о зо л ьн ы й  ф ильтр АФА-ХА, помещенный в  п а т р о н , и 

п о гл о ти тел ьн ы й  прибор д л я  зер н ен н ы х с о р б е н т о в ,  содерж ащ их 1 #5 - 2 , 0  г  

с и л и к а г е л я . Для а н а л и з а  отби р аю т 1 0 0 - 1 3 0  л  в о з д у х а .  Пробы можно 

х р а н и т ь  в  т е ч е н и е  т р е х  с у т о к ,

V . У сл о ви я  а н а л и з а

Неподвижную жидкую ф азу  Х Е -6 0  в  к о л и ч е с т в е  %  о т  в е с а  н о с и т е 

л я  р а ств о р я ю т  в  хлороф орм е и в  полученны й р а с т в о р  в н о с я т  х р о м а -  
то н  Ы ~ А и М Ш С ,4  , п р осеянны й  Ч ер ез си т о  ( ф р , 0 , 2 0 * 0 , 2 5  м м ), п е р е 

мешивают д о  у л е т у ч и в а н и я  о с н о в н о г о  к о л и ч е с т в а  р а с т в о р и т е л я . О с
т а т к и  р а с т в о р и т е л я  удал яю т вы п ар и вани ем  на во д я н о й  б а н е  при т е м 

п е р а т у р е  7 0 - 6 0 ° С .  Можно и с п о л ь з о в а т ь  г о т о в у ю  н а с е д к у  п р о и з в о д с т 
ва  ЧССР с содерж анием  5% Х Е -6 0  на хр о м а то н е  Ы -А \д/-Д М С *?Ч ф р.О , 2 0 -  

0 , 2 5  м м ).
П р и готовл ен ной  или г о т о в о й  н а с а д к о й  зап олняю т х р о м а т о гр а ф и ч е с 

кую к о л о н к у  м е ха н и ч е ск и м  сп о со б о м  и стаб и л и зи р у ю т »  т о к е  г а  з а 

носи  т е л я  при т е м п е р а т у р е  3 0 0 °С  в  т е ч е н и е  6 - 7  ч .

С и л и к а гел ь  из П о гл о т и т е л ь н о го  прибора высыпаю т в  к о л б у , 
п о гл о ти тел ьн ы й  прибор промывают 3  р а з а  по 5 мл а ц е т о н о м , с л и в а я  

е г о  в  к о л б у  о с и л и к а г е л е м . Д обавл яю т 3 0  мл а ц е т о н а ,  к о л б у  с т а в я т  

в  го р я ч у ю  водяную  баню  на 1 5  м и н, а з а т е м  э н ер ги ч н о  в ст р я х и в а ю т  

в  т е ч е н и е  1 5  м и н. А ц етон  остор ож но оли ва ют ч е р е з  бумажный ф ильтр
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в  о т го н н у ю  к о л б у , с и л и к а г е л ь  зал и ваю т еще дважды 20 мл а ц е т о н а  

И в ст р я х и в а ю т  1 0  мин* Ацетон такж е сл и ваю т ч е р е з  бумажный ф и льтр  

в  о т го н н у ю  кол бу  и о т го н я ю т  на ротац и онном  и сп а р и те л е  до объем а 
0 , 5 - 1  Мл.

А эрозольны й ф и л ьтр  и зв л е к а ю т  и з п а т р о н а , помещают в  к о н и ч е с 

кую к о л б у  и зал и ваю т 3 0  мл г е к с а н а ,  э н ер ги ч н о  в ст р я х и в а ю т  в  т е ч е 

ние 5 мин* Э к с т р а к т  сл и ваю т в  о тго н н у ю  к о л б у , содержащую смыв с  
с и л и к а г е л я . Э кстр акц и ю  п овтор яю т дважды порциями г е к с а н а  по 1 0  мл 

Э к стр а к т ы  объеди няю т в  о т го н н о й  к о л б е , р а с т в о р и т е л ь  о тго н я ю т на 

ротац и онн ом  и сп а р и те л е  д о  об ъ ем а 0 , 5 - 1  м л , за т е м  в т о к е  в о з д у х а -  

д о с у х а .  В о с т а т о к  в н о с я т  0 , 0 5  м г в н у т р е н н е г о  с т а н д а р т а  (С: ,*05 мл 

с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  д и э т и л ф т а л а т а ) ,  д о в о д я т  до  объем а 0 , 5 - f  мл 

г е к с а н о м . А ликвоту п о л у ч ен н о го  р а с т в о р а  хр ом атогр аф и р ую т при 

следую щ их у с л о в и я х :

-  к о л о н к а  с т е к л я н н а я  разм ером  1 3 0  х 0 , 4  с м ;

-  ста ц и о н а р н а я  жидкая ф а з а ;  5& н и тр и л си л и кона Х Е -6 0  на хр о м а то н е
(ф р .О , 2 0 - 0 , 2 5  м м );

-  т е м п е р а т у р а  т е р м о с т а т а  кол онок  1 9 0 ° С ;

-  г а з - н о с и т е л ь :  а з о т  т е х н и ч е с к и й ;

-  с к о р о с т ь  г а з а - н о с и т е л я  -  6 0  м л /м и н ;

-  с к о р о с т и  в сп о м о га т е л ь н ы х  г а з о в :  
во д о р о д а  5 0  мл/мин

в о з д у х а  5 0 0  мл/м ин

-  с к о р о с т ь  ди аграм м ной  ленты  22Э м ы /ч
-  шкала э л ек тр о м етр а  1 0 0  х 1 0 " * * 2а ;
-  объем  вводим ой пробы 2  мкл 

Время уд ер ж и ван и я :
-  д и э т и л ф т а л а т а  3 , 2  м и н ;

-  Ы -х л о р м е т и л -З -м е т и л -б -э т и л х л о р а ц е т а н и л и д а  -  6 мин;
-  а ц е т а л а  9 , 1  мин

Д ля р а с ч е т а  хр ом атогр ам м  с т р о я т  калибр овочны й  г р а ф и к , вы р аж а
ющий з а в и с и м о с т ь  отнош ений в ы со т  п и ков ком п онента и в н у т р е н н е г о  

с т а н д а р т а  о т  отнош ений со о т в е т ст в у ю щ и х  к о л и ч е с т в  э т и х  в е щ е с т в  

( с м .р и с  Л ) .

Для п о стр о ен и я  граф ика г о т о в я т  следую щ ие кал и б р о во ч н ы е с м е с и :
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№
см е
сей

. К ол-во с т а н д а р т :К о л -в о  с т а н д а р т !К о м о  с т а н д а р т : к о л и ч ество  
;н о г о  р а ство р а  :н о г о  р а ств о р а  :н о г о  р а ство р а  ? г й * рй яя  

" ; ди эти лф талата в :а ц е т а н и л и д а  в  га и е та л а  в

: мл : м кг : мл : м к г : мд :: м кг : мл

I 0 . 5 5 0 0 0 , 2 5 250 0 , 2 5 250 3 ,0
2 0 , 5 5 0 0 0 , 5 0 5 0 0 0 , 5 0 5 0 0 2 ,5

3 0 , 5 500 0 , 7 5 7 5 0 0 , 7 5 7 5 0 2 .0
4 0 , 5 5 00 1 , 0 0 1 0 0 0 1 , 0 0 1 0 0 0 1 , 5

5 0 , 5 5 0 0 1 , 2 5 1 2 5 0 1 , 2 5 1 2 5 0 1 . 0
б 0 , 5 500 1 , 5 0 1 5 0 0 1 , 5 0 1 5 0 0 0 , 5
7 0 , 5 5 0 0 1 , 7 5 1 7 5 0 1 , 7 5 1 7 5 0 -

Содержание компонента ( X )  в  иг/ьР  в  в о з д у х е  вычисляют по

ф ормуле: х  *  - А -  ,  г д е

А «- к о л и ч ество  компонента в  п р обе, н айденное по калибровочном у 

гр аф и ку, м г ;
у -  объем в о з д у х а ,  взяты й  для а н а л и з а , приведенный к нормальным 

усл ови ям , \Р.
1 У . Тр ебовани я б езо п а сн о ст и

Соблюдать в с е  правила б е зо п а сн о ст и  при р аб о те  в  химической 
л абор атор и и .

УП. Р азр аб о тч и к и :

Пилеякова И ,И ., Юркова Р .Г \ ,  Ф атья н о ва  А .Д .,  Д е г т е в а  А .И . 
(Всесою зны й н а у ч н о -и ссл е д о в а т е л ь ск и й  техн о л о ги ч е ск и й  и н сти ту т  

герби ц и дов и р е гу л я т о р о в  р о ста  р астен и й  (ВНИТЙГ), г .У ф а *

М етоди чески е у казан и я  апробированы в  Киевском НИИ гигиены  
тр уда и п роф заболеваний (т .Х о х о л ь к б в а  Т .А .) и  ВНШОТСХ 
и .К л и в н о в а  К .В . ,  Плахова B . I L ) .
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