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(О-иэ опропил-( 2 ,4-динитро -6-из обути лфенил) карбонат)

Мол.масса 
326,31

О -c m a y c jjH g

Твердое кристаллическое вещество светло-желтого цвета с тем

пе с ких растворителей, плохо растворимо в воде.
В воздухе может находиться в виде паров и аэрозоля.

I.Принцип и характеристика метода 
Определение акрекса основано на использовании газожидкостной 

хроматографии о применением детектора по захвату электронов. Отбор 
проб о концентрированием.

Нижний предел измерения акрекса 0,0005 мкг 
Диапазон намеряемых концентраций в атмосферном воздухе от 

0,004 до вмг/м3
Определению акрекса не мешают тиодан, которая,ДНОК ,ДДТ, ГХЦГ

2 .Аппаратура
Хроматограф о детектором по захвату электронов
Колонка хроматографическая стеклянная, длиной 1м и внутрен

ним диаметром 3,5мм
Аспирационное устройство

Патронь металлические для закрепления фильтров

х) Саидова Т.Х.,Убайдулаев Р .У .,Узбекский НИИ сгчитарии, гигиены я
профзаболеваний,г.Ташкент

пературой плавления 62°С. Хорошо растворяется в большинстве органи-
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Трубки гофрированные стеклянные длиной 55мм

Никрошлрицы Ш1-10, еыкостыв 10ыкл

Ротаддюнный испаритель, ИР-1

Прибор для отгонки растворителей,МРТУ 25-11-67-77

Посуда лабораторная, ГОСТ 1770-74

Линейка и лупа измерительные

3 .Реактивы и растворы 

Акрекс.х.ч.

НтГексан

Хроматом Ш<Д , зернением 0 ,1 6 -0 ,2мм (твердый носитель)

Метилсилохсан £  Е-30 (неподвижная фаза)

Насадка дл хроматографической колонки состоит из ЗБ -30  .нане

сенной в количестве 5J6 (от веса твердого носителя) на хроиатон.

Силикагель марки ACM,KCM,MCU с величиной зерен 0 ,5 -1 ,0  мы, обра

ботанный минеральными кислотами (соляной и азотной, раэбавленшаы 

(1 :1 ) .отмытый водой и проактивированный в течение 4-х <зсов при 400°С 

Азот газообразный в баллоне о редуктором 
Основной стандартный раствор с содержанием акрекса 100мкг/ил 

готовят перед употреблением растворением 0,0025г акрекса в гексане 

г мерной колбе емкостью 25мл
Рабочий ста» арткый раствор с содержанием акрекса 2мкг/мд гото

вят из основного стандартного раствора соответсвупдим разбавлением 

гексаном.

4 .Отбор проб

Для определения максимальной разовой концентрации акрекса 

воздух аспирирую? через фильтр АФА-ВП-20 и последовательно соединен

ную гофрированную трубку,заполненную Зг силикагеля со скоростью 
Ял/мин в течение ЗОминут
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5 .Ход анализа
Фильтр с пробой дважды промывает(малыми порциями)по 10 мл 

гексана. К гофрированной трубке о пробой присоединяют стеклянную 
воронку и промывают адсорбированный акрекс 25-ю мл гексана (против 
потока поглощения'.Экстракты объединяют, гексан отгоняют с помощью 
ротационного испарителя до д Л 0,2-0-Змл к далее упаривают на воз

духе досуха. Сухой остаток растворяют а 1мл гексана.

Прибор включают в соответствии с инструкцией и выводят на
следующий режим:

температура термостата колонок 200°С

температура испарителя 250°С
температура термостата детектора 220°С
скорость потока газа-носителя (азота) 60 мл/миы

скорость диаграмной ленты 600 мы/час
объем вводимой пробы 2мкл
ток усилителя 1хЮ-1®А
время удерживания акрекса быин 45 сек
В испаритель через уплотнение вводят 2мкл пробы. На полученной 

хроматограмме определяют высоты пиков проб.Количественное определе
ние акрекса проводя* методом расчета соотношения высот пиков пробы 
и стандарта, введенных в прибор при анализе пробы. По полученным 
средним данным из 3-5 определений вычисляют количество акрекса.

б.Расчет анализа
Содержание акрекса (Смг/ы3) в воздухе вычисляют по формуле:

С * —— *— ^2-2—§3 мг/м3 
Hj . Вj  . У

. где



А-количество ахрекса в стандарте,миг

Hj- высота пика стандарта, мы

Hg- высота пика пробы, мы

Bj- объем пробы,введенной в хроматограф,

В*»- общий объем пробы, мл

У- объем анализируемого воздуха , л



бариевый шеррит х) 9-

ВаО'бЗед^з Мол. масса 1111,56

Твердое «{металлическое вещество коричневого цвета, температура 
плавления 1500°С, температура кипения ?2000°С, ферромагнитная точ

ка Кюри на уровне 450°С. Не растворяется в воде, не летуч и не имеет 

валаха.
1. Принцип и характеристика метода
Метод ос твам на образовании двух окрашенных соединений при 

взаимодействии железа о 0-феи&.'ролином и бария при взаимодействии о 

сернокисяш аммонием.
Нижний предел обнаружения железа -  2 ,0  мхг, бария -  2 ,0 мкг в 

анализируемом объеме .
Диапазон измеряемых концентраций для железа от 0,01 до 0,4 мг/ы* 

для бария -  от 0,0033 до 0,12 ыг/м*.
Суммарная погрешность результатов измерений составляет 10% для 

железа и 22% для бария при доверительной вероятности 0,95.
Определению бария не мешает титан, цирконий, железо. Определении 

железа не мешают барий, титан, алюминий, висмут. Определению железа 

мешал медь, осмий, рутений.
2, Аппаратура и посуда
Аспирационное устройство с pt сходныером для измерения скорости 

я объема аспирмруемого воздуха
Плексигласовый патрон для закрепления фильтров
Колбн мерные, ГОСТ 1770-64, емкостью 25, 50; {00 ил
Тигли фарфоровые емкостью 10-20 ил
Фотозлектроколориметр с максимумом пропускания при длине волны 

500 нм, кюветами длиной 50 в 10 мм и погрешностью определения i  1,0%
Пипетки, ГОСТ 20292-74
Колбы мерные, ГОСТ 1770-64

^Кодификация Ройзембяат 2.Н., Ивановой К.IT., Ермаченкс T.1J, 
ШкИроактивэлектрсн, Донецкий гос. мединститут им. И. Горького
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Печь муфельная 
фильтры АФА-ВП-Ю

3. Реактивы и растворы
Аммоний сернокислый, ГОСТ10873-73, хч, 20% раствор 

Буферный раствор pH 5,5 готовят следующим образом: 150 г аммо- 
,-шя уксуснокислого растворяют в воде, прибавляют 20 мл ледяной уксус-  

пой кислоты и доводят до I л водой
Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72
Гидроксиамик солянокислый, ГОСТ 5456-65, цда, 1036 раствор 

Крахмал растворимый, 156-ный раствор, свежеприготовленный 
КиАта соляная, ГОСТ ЗП 8-77, хм, разбеленная 2 :1 ,0  и 0,01 н. 

растворы
Трилон Б, ГОСТ 10652-73, цда, 136-ный раствор 
О-фен&ролин, индикатор, 236 -яый раствор в 0,1 н. соляной кислоте 
Стандартный раствор,содержащий I мг/мя бария, готоят растворением 

0,1778 г соли B a d ^ 'J^ O  в водь и доводят объем до 100 мл водой 
Раствор, содержащий 10 мкг Ва в I мл, готовят соответствующим 

разбавлением водой стандартного раствора
Стандартный раствор, содержащий I мг/мл железе, готовят раство

рением 0,1430 г оксида железа в 10 мл разбавленной 2:1 кислоты. Раст
вор переносят в мерную колбу емкостью 100 мл и доводят водой до метки 

Раствор, содержащий 10 мкг железа в I мл, готоят разбавлен..ем 
0,01 н. соляной кислотой стандартного раствора

4. Калибровочный график определения железа и бария
Для построения калибровочного графика Ач&т шкалу стандартов .

Для этого чистые фильтры извлекают из пакета, обрезают края и поме

щает в фарфоровые чашки. Затем на фильтры наносят рабочий стандарт
ный растьор в соответствии с таблицами I  и 2 и обрабатывают аналогич
но пробам.
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Таблицу I

Стандартные растворы для определения железа

) .W стандартов
гагаоры | j £ 3 4 5 б 7 8

Рабочий стан
дартны! раст
вор с содержа- q 
киек железа 
0,01 чг/ыл, ш

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

Содержание 
железа, мхг С 2 ,0  5 ,0  Ю.О 20,0 40,0 60,0 80,0

Таблица 2

Стандартные растврры для определения бария

!
Растворы |

W  стандартов

Г I
1__

2 3 4 5 б 7 8 9

Рабочий стан
дартный раст
вор о содержа- 0 
нием 1 сия 
0,01 мг/мл.мл

0,2  1,0  2 ,0  3 ,0 4 ,0 5 ,0 * о о

Содержание 
бария, ы.:г 0 2 ,0  10,0 20,0 30,0 40,0  50,0 60,0 70,0

По полученный средним данным из 6 проб строят калибровочный гра

фик в координатах ’'концентрация -  оптичеокал плотность".

5. Отбор проб

Для определения максимально! разово! концентрации воздух аспири - 

рувт через фильтр оо скоростью 40 л/мин в г i течение 25 минут. В зо

не отбора пробы замеряет температуру и барометрическое давление.

6. Ход анализа

После отбора пробы фильтр вынимают из патрона, обрезают опреосо-
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деты е края и помещает а фарфоревы* тигель. Тигель ст^лт а холодную 

мутльную печь, постепенно поднимая температуру, оэоляют и прокаливают 

пробу при температуре 600-700°С в течение 30 минут. Охлаждают тигель, 

прибавляют 2 мл конц. HCI и растворяют сухой остаток при нагревании 

до 30°С. Содержимое тигля переносят в колбу емкостью 25 мл, тигель 

ополаскилваю» водой, которую переносят в ту же колбу (раствор "А"). 

Аналогично и одновременно готовят контрольную пробу, используя для 

этой цели чистый фильтр.

6 .1 .  Определение железа в пробе

В мерные ко"бы емкостью 25 мл помещают по 5 мл раствора А и кон

трольной пробы, прибаяллют по 5 мл воды, но I  мл 1% раствора трялона Б, 

по I  мл 1036 р птвора калинй-натрия виннокислого, по 2 мл 10% раствора 

гидроксиламина, по 2 мл 0,2% О-фенатролипа и по 5 мл буферного раствора 

pH 5. Растворы доводят водой до : тки и перемесивают. Через 10 мин 

замеряют оптическую плолность относительно контрольной пробы на фото- 

электроколоряметре в кюветах с р .6очей длиной 10 мм, при длине волны 

"Ю км.

6 .2 .  Определение бария в пробе

В мерные колбы емкостью 25 мл помещают 15 мл раствора "А* я 15 

мл контрольной пробы, прибавляют по I  ыл крахмала, I  мл трялона Б,

5 мл буферного раствора и 3 мл аммония сернокислого. Растворы доводят 

до метки водой и Нремешивают. Через 30 мин замеряют оптическую п 'о т - 1 

ность относительно контрольной пробы на ФЭК в поветах с толщиной по

глощающего олоя 50 мы при длине волны 500 ьм.

Расчет результатов анализа

Содержание железа С и .ария Cj вычисляют по формулам:

С
а  * £5

мг/м8 ;
а» * 25

V T 5 5
мг/м8

где a ( a j )  -  содержание железа (бария), найденное по калибровочному 

графику, мкг; у ' -  объем раствора, взятый для анализа, мл; (1/^q -
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объем воздух*, отобранный дня анализа к приведенный к нормальным уо- 

ловияы, л.

В бариевом феррите соотношение железа к барию должно быть близ

ким к 4 ,3 . Если найденное соотношение железа к барию ( ~ ~ — ) больше

4 ,3 , то ото свидетельствует о наличии в исследуемом воздух! наряду с 

ферритом других соединений железа. В этом случав содержание феррита в 

воздухе (X) в мг/м* определяют по найденному содержанию барил Cj по 

.формуле:
X -  Cj • 7 ,14 ,

где 7,14 -  коаффциент пересчета бария на бариевый феррит. Если най

денное соотношение железа к барию меньше 4 ,3 , что возможно при загряз 

нении воздуха солями бария, расчет содержания феррита в воздухе (X) 

в мг/м8 производят по наеденному содерж/amno железа (С ), используя 

формулу:
X -  С '  1,67

где 1,67 -  коэффициент пересчета железа на бариевый феррит.
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БРОМИСТЫЙ ВОДОРОД х)

НВч Мол,масса
80,9

Бесцветный газ с резким запахом, плотность 2,16 (по воздуху) 

Хорошо растворим в воде.
I.Принцип и характеристика метода 

Метод основан на полярографическом определении бромистого водо
рода путем переведения его i бромид с последующим окислением гипо
хлоритом калия дс бромата. Регистрируется полярографическая водна 
отвечающая переходу 6 электронов при восстановлении бромата при 
Е Бежим работы прибора переменный.Скорость развертки нап
ряжения 5 в /с , период кипения ртути 2-Зсек.Переключатель чувстви

тельности 1:10,
Предел обнаружения бромистого водорода в воздухе 0,04 мг/м* 
Погрешность определения -  15^
Диапазон измеряемых концентраций от 0,04 до 0,6 «г/мэ 
Определению бромистого водорода не мешают бром, иод, хлориды, 

гнпохлорнды, хлориты, перхлораты, кислород. Определения мешают кати
оны, образующие с бромццами нерастворимые соединения.

2 .Аппаратура 

Полярегра^ ППТ 
Аспирационное устройство
Поглотительные приборы с пористой пластинкой,ТУ 26-III08I-75 

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74 
Пипетки.ГОСТ 20292-74 

Фарфоровые чашки емкостью 25мл 
2 .Реактивы и растворы 

Калий гидроокись,цда,,ГОСТ 4283-65

х)Ухабов В.М, .Пермский медицинский институт
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Калий бромид,л.ч..ГОСТ 4160-74

Натрий сульфчт.цца.ГОСТ 6644-75

Кислота уксусная,ледяная,х .ч ., ГОСТ 61-275

Калий гипохлорит,кристал.,IM раствор. При отсутствии гипохлорит» 

калия можно использовать раствор, полученный насыщением на холоду 

2М раотгора гидроокиси калия газообразным хлором.

Мапгия перхлорат,ч.,ТУ 6-09-388-7v 

Калия иодид,х.ч.,ГОСТ 4232-74

Вода дистиллированная в стеклянной аппаратуре,ГОСТ 3160-51 

Рабочий раствор гидроокиси калия, 1м. 56г гидроокиси калия 

растворяют в дистиллированной воде в колбе емкостью 1л

Рабочий раствор уксусной кислоты 1м. 67 ,6мл концентрированной 

уксусной кислоты растворяют в дистиллированной воде в колбе емкостью 

1л.
Насыщенный раствор сульфита натрия готовят растворением ЗОг 

сульфита натрия в дистил."-пованной воде в колбе емкостью 100мл при 

20°С.
Основной стандартный раствор бромида калия с содержанием 0,1мг 

брома в 1мл готовят растворением 0,0744г бромида калия в дистиллиро

ванной воде в колбе емкостью 1л.

Рабочий стандартный раствор г. бромида калия с содержанием 
0,002мг/мл бром-иона готовят соответствующим разбавлением основного 

стандартного раствора бромида калия водой.

4 .Отбор проб

Воздух со скоростью Iл/мин аспирируют через два последовательно 

соединенных поглоиителькык прибора с пористой пластинкой, содержащих 

по 5мл IU раствора гидроокиси кадия.Перед поглотительными приборами 

устанавливается стеклянная трубочка с ангидроном и стекпнная трубоч

ка объемом 2см3с иодвдом калия, просушенным при Х80-200°С.

Содержимое поглотительных приборов переносят в фарфоровую чашечку,
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приборы ополаскиваю? водой, которую также переносят в чашечку. 

Щелочную реакцию пробы нейтрализуют добавлением 10мл IM раствора 

уксусной кислоты. Затем пробу выпаривавт при 18С°С и к остатку доба

вляют 2мл IM раствора гипохлорита наития для растворения сухого оста* 

гка и окисления бромидов до броматов. Пробу оставляют на бмпнут.

По истечении этого времени к раствору добавляют Сш IU раствора 

едкого кзлия и 2мл свежего насыденного раствора сульфита натрия 

и выдерживают ь течение 5 минут* После этого пробу переносят в эле- 

ктролэер, продувают азотом в течение 5 минут и поллрографмруют.

На полярограмме отмечают волну, соответствующую потенциалу восата- 

новлсния броматов -1»7в)* Содержание бром-иона определяют

По градуировочному графику,

5 .Калибровочный грабли

Для приготовления смеси бромистого водорода с воздухом 

рекомендована установка» схема которой приведена на рисунке I .  

Устройство состоит из из емкости заданного обьема, изготовленной из 

дюралюминия и снабженной образцовым манометром для точного измерения 

избыточного давления (3 ) ,  вентилем тонкой регулировки'2 ) и устрой

ством для ввода проб шприцем *9 ёмкости посредством вакуумного насо

са создается вакуум и вентилем (2 ) перекрывается выходное отверстие. 

Шприцем отбирают необходимое количество чистого бромистого водорода 

и вводят в вакуумированную ёмкость, в которой разбавляют бромистый 

водород азотом особой чистоты посредством подключения через редук

тор баллона с азотом к вакуумированной ёмкости. Давление в ёмкости 

доводят до 2-3-х  избыточных атмосфер.Контроль за  давлением ведется 

по манометру (3 ) .  Через 10 минут полученная смесь может попользова

ться для следующего разбавления. Для этого вентилем тонкой регули

ровки создается необходимый раехид снеси, который регулируется 

пенным расходомером (5 ) , Разбавление смеси проводят очищенным аозду-
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xом.Перемешивание происходит в смесительной каморе (7 ) .  Смеси при

меняют через 15-20 минут после установления заданного режима раз

бавления. В зависимости от необходимой концентрации бромистого во

дорода устанавливается следующие расходы согласно таблице J .

Приготовление смеси бромистого водорода с воздухом 

путем раябавления исходной смеси

Таблица I

Концентрация Ндг
в исходной снеси, 

нг/д» '

Расход
исходной 

смеси,мл/мин

Расход
воздуха для 
разбавления, 

л/ мин

Концентрация
!Фьв рвэ{ явлен
ной смеси, 

ur/teC

0,476 2 20 0,047

(2мл НВч я ём 4 20 0,095

кости объемом 5л 8 20 0,190

и давлении 2аты) 20 20 0,475

40 20 0 , п

Дня построения калибровочного графика можно использовать стан

дартные раствори бромида калия в соответствии с таблицей Z.
огацдарты обрабатывав и анализируют в условиях анализа» 

проб (п .4 ) .  Калибровочный график строят в координатах "высота по

лярографического лика .мм -  содержание бромистого водород а.икг/мл 

анализируемого раствора” .
б,Расчет анализа

Концентрацию бромистого водорода ь атмосферном во»духе( С>мг/мМ 

вычисляют по формуле
1,01 .С0. У

С -...............  S— н....—— мг/м3 , где

К* Уасп

1,01 -коэффициент пересчета бром-иона в броииотый водород

С0 -концентрация брома в растворе, икг/нл
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Рнс Л Схема установки ддя приготовдени стандартной сшей бромистого
щдорода с воздухом

1 — Побудитель расхода воздух
2 -  & л м р  противогаза марш В (ТУ 6-16-1976-75)
3 -  Фильтр с сшшкнгшгам м ар« НЕК СГОСХ 3956-76)

4 -  Дозирующее устройство с бромистым водородом
5 -  Пенный расходомер
6 ~ Ротаметр 
7 -  Смеситель 

8 -  Зажимы
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У -  общий объем раствора анализируемой пробы,мл
Г *

Уаоп,- объем асгшрируемого воздуха на анализ,л 
К~коэфф*циент для приведения анализируемого воздуха к 

нормальным условиям

Шкала стандартов для построения келибророиного 
графика

Табл <а 2

Растворы Номера стандартов
4 5 5 7 0 9

Основной стандар
тный раствор бромида 
калил,мл -  -  - «г 0,5 1.0 2,0
Рабочий стандартный 
раствор бромида ка
дил, мл -  0 ,5 1 ,0  2 ,5 1,0 10,0 -
Калий гидроокись IU, 5,0 5,0 5,0 5,0 

мл
ксуснал кислота IM, 5,0 0,0 5,0 5,0 

мл

5.0
5.0

5.0 3,0
5.0 5,0

5.0
5.0

3.0
5.0

Кадий гипохлорит III, 2 ,0 2 0 :> 0 2,0 
мл

2,0 2,0 2,0 е.С 2,0

Кадий гидроокись Ш, Во все стандарты по б мл
Сульфит натрия,н*-
с«ценный раствор,мл Во все стандарты по 2мл

Содержание бром-нона, 0 0,1 0 ,2  0 ,5  
- МШ** ____

1.0 2,0 5,0 10,0 20,0



го
i , з-да<2,4-КСИЛИМНН0(-г ШЯИЛ-2-А30ПР0ПАН I 

( НИТАК ) п)

—  V "  Ы  f , H = lJ - ^ = 3 ^  < 0 * 3 * 8
Мол.масса 298,4

Митак -  белое кристаллическое вещество. Температура плавления 

86-87°С. Растворимость в воде -  I мг/л, в ацетоне и толуоле -  

300 г /л . При взаи»'0 двйствии с разбавленными кислотами образует 

аоли. Силььin кислоты быстро разрушают митак. Выпускается в виде 
омульсия, содержащей 200 г /л  действующего вещества.

Прим -плетей как акарицид против большинства видов раститель
ных клещей.

Агрегатное состояние в „оздухе -  пары и аврозоль.

I .  Принцип и характеристика метода*

Определение основано на концентрировании паров и аэрозоля ми- 

така из воздуха путем его аспирации чер з фильтр и жидкую погло
тительную среду, экстракции препарата из фильтра этанолом, упари

вании растворителя и последующем хроматографическом анализе с ис
пользованием термоиояного детектора.

Минимально определяемое количество в анализируемом объеме 

0,002 мкг в мкл*

Диапазон измеряемых концентраций 0 ,008-0 ,1  мг/мэ .

Определению не мешают: фозалон, рогор, аятио, базудим.

2. Аппаратура.

Хроматограф с термоионным детектором

и) Ахунова Н.Ш., Агзамова А.М. НИИ санитарии, гигиены и 
профзаболеваний, г.Ташкент
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Колонка хроматографическая стеклянная длиной I  м и внутрен

ним диаметром 3,0  мм.

Микрошрицы типа МШ-10 

Аспирационное устройство о расходомером 

Фильтродержатель для фильтров,диаметром 70 мм 

Поглотительные приборы о пористой пластинкой A I 

Ротационный испаритель ИР-1 

Посуда лабораторная, ГОСТ 1770-74 

3 ,Реактивы,растворы .материалы 

М итак.х.ч.

Исходный стандартный раотвор о содержанием 100 мкг/мл митака 

готовят растворением 10 мг митака в ацетоне в мориой колба 

емкостью 100 мл. Рабочие стандартные раотворы о содержанием

0 .5 -I -2 -3 -4 -5 -6  мкг/мл,готовят соответствующим разбавлением 

исходного стандартного раствора ацетоном в мерной посуде» 

Ацетон,ч.д.а.,ГОСТ 2603-79 

Этанол,Ч.1У I 9 - I I -39-69

ХроматонN -  h t f «силанизированиый НМД$ .зернением 0 ,1 6 -0 ,2мм 

(твердый носитель)

SE-Q0 (жидкая фаза)

Насадка для заполнения хроматографической колонки -5% JS -30  

на хроматоне N-AW-HMH$ (Может быть использована продажная)

Лед

Поваренная соль

Бумажные фильтры "синяя лента" размером 70мм ТУ 6-09-1$78-77 

Фильтры АФА-Ш-20
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4 . Отбор проб

Иооледуемый воздух оо скоростью I  л/мин аодирируют в течение 

30 минут через последовательно оое^-шенные фильтродаржатедь о 

фильтром "синяя лента" (или АФА-ВП-20) и поглотительный прибор, 

ваполнешшй £0  мд этанола,погруженного в смесь льда и поварен

ной ооли(в соотношении 3 :1 ) .

После заполнения поглотительного прибора,отмечают уровень 

жидкооти(отавлт мотку на приборе) и в процеосе отбора пробы,по 

мере испарения жидкооти,в поглотительный прибор добавляют спирт.

5 .Условия и режим работы хроматографа 

Хроматографическую колонку промывают хромовой омеоью,затем 

тщательно отмывают оначала холодной водопроводной водой,затем 

дистиллирован но!',ополаокивают ацетоном,сушат,продувают азотом. 

Подготовленную колонку заполняют насадкой (хроматон М -KW , 

оиланизлрованный iMF.S о 5% .5 В-30) и кондицис;шруют в токе г а за -  

носителя при температуре 240°С в течение 20-24 часоа^термоотатй 

прибора,предварительно"заглушив"детектор) до получения стабиль

ной нулевой линии.Подготовленную колошу подооединяют к дзтакг- 

тору .Включают хроматограф в соответствии о инструкцией и выводят 

на следующий режим:

температура колонка -  230°С

температура испарителя -  270°С

расход азота -  40 ыл/мин

расход водорода -  15 мл/мин

расход воздуха -  ЗОСмл/мин

скорость диаграммой ленты -  240 мм/чао

рабочая шкала электрометра -  5x1О-11а
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Объем вводимой пробы -  4 мкл. При указанном режиме время 

удерживания митака -7  мин 30 оек.раотворителя/ацетон^ -10  оек .

6«Ход анализа

Фильтр,оодержаиий пробу «вынимают из пакета, обрезают опрао- 

оованные края и помещают в химический стакан.Заливают фильтр 

10 мл этанола и экстрагируют препарат в ’т,еченяв 15 минут.

Раотвор количественно переносят в колбу ротационного испарите

л я . Фильтр тщательно отжимают стеклянной палочкой и повторяют 

операцию еще раз.Объединяют экстракты о содержимым поглотитель

ного прибора и отгоняют растворитель на ротационном испарителе 

до объема,примерно, 0 ,3 - 0 ,5мл,а затем.,подоушивают остаток д о 

суха на воздухе.Сухой остаток растворяют в 0 ,5  мл ацетона и 

4 мкл вводят в испаритель хроматографа.

На полученной хроматограмме измеряют площадь пика анализи

руемого вещества«Количество вещества в пробе определяют по 

калибровочному графику.

7 .Калибровочный график*

Количественное определение проводят методом абсолютной 

калибровки.С этой целью в испаритель хроматографа вводят при 

рабочем режиме по 4 мкл стандартных растворов,содержащих 

О,5 -1 ,0 -2 ,0 -4 ,0 -5 ,0 -6 ,0  мкг/мл,что соответствует 0 ,002-0 ,004- 

0 ,008-0 ,016-0 ,02-0 ,024  мкг митака. На полученной хроматограмме 

измеряют площади пиков стандартных растворов и по средним данным 

из. 5-ти определений строят калибровочный график зависимости 

площади пика от количества вещеотва

х Экспериментально установлено,что митак извлекается из 
фильтров полностью.



В. Расчёт анализа

Концентрация митака а воздухе определяется по формуле:

AXR

ВхУ,20
где:

й-количество раатвора, взятого для анализа, мл 

Е-объём всей пробы, мл

^-количество ыитака, найданно' в анализируемом объёме пробы по калиб

ровочному графику, мкг

У20объем воздуха, взятый для анализа и приведённый к нормальным усло

виям, л .



25

М ,//-щ мт ж -// -  (з -тетрашюрзтошиши! )  аочшнА* ( т о д а о т

Бело* spueхйлшчдекое ввцеотво о температурой плавления I I 6- 
Х17°С. Раство шесть t  воде-225 иг/ж при 25ео , Хорсао растворим » 
большинстве органических растворителей. Выпускается в апд* 65$ ома- 
чмаавдегося порога». Праненяетоя кая гэрбезщд для обработал хлоачат 
ш®а. Агрегатное состояние в воздух» -  аароаодь.

I» Принцип я характеристика метода
Опредвлаетв основано а» ионцентряронаши тошииши. яа воздуха на 

бутжш* фильтр, восияугаче! аттракция атяяацататом, упаривания ао- 
оидавго а ГМ раадашиш в ярашенвшвм детектора а-*ктро*в*ого аа« 
хвата.

Шатана предал обнаружения -  0,004 миг в аналяаяруямем обьеме 
арабы.

Дкапазоя иамврашьпг аонцантрлца! 0,005-0,5 мг/м*.
Определенно на маа&ат: ввомерм ПСЦГ, ангио, *елуш» бмв*»р.
2, .Аппаратура я гооуда
Аоюрцяошо» устройство о расходомером для отбора гроб
Хроматограф о детектором по захвату еле курганов я разделительной 

стеклянной колонкой давно» I м я внутренним диаметром 3 ,9  ш
Мккроюряцы МШ-Ю
Ротационный испаритель IIP—I
Секундомер
Аспирационное уотройетоо о расхо,|Ьеро»» для отбора ррой

хЧупжунои А.Б., Шарило в И.1. -  Хабенский НИИ санитария, гягяочн * 
профваболаванмй Щ Уа ССР

3 ?

Вол. наоса
2 » , О
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Посуда лабораторная, ГОСТ 1770-74, 20292-74
Патрон плексигласовый для закрепления фильтра, диаметром 7,0см

3. Реактивы, растворы, материалы
Томилон, х ,ч .
Стандартные растворы томялона в этилацетате» содержащие 100,10,0 

и 1,0 мкг/ил
Хроматом //Л^-дао5 размером 0,16-0 ,2  мм (носитель для невод зад

ней фазы)
Силикон эластомер -5&-30 (неподвижная фаза)
А?от особой чистоты э баллонах с редукторами
Зтияацетат, х .ч .,  ГОСТ 22300-76
Фильтры бумажные "синяя лента" диаметром 7,0 т ,  ТУ 6-09-1678-77
4. Отбор проб
Для определения разовой коят^нтрацвга исследуемый воздух аспири- 

руют со скоростью 5 л/шш через бумажный фильтр, укреплённый в фильт- 
родаржателе. Продолжительность отбора проб 20 минут.

После отбора пробы фильтр вщинают из патрона, складываю» запы
лённой стороной внутрь и помещают з бумажный паке», деетавяяю.' а 
лабораторию.

5. Ход анализа

Промытую хроматографическую колонку заполняю» готовой насадкой 
(W-M~,pc$с 3^ SS-30).Колонку кондиционируют при температуре 160°С в 

течение 10 часов в токе азота со скоростью 1 л/час при отсоединён
ном детекторе.

Включают хроматограф согласно инструкции и выводят на рабочий 
режим: температура термрстата колонок 130°С

температура испарителя 

температура детектора
150°С

230°С



Скорость газа-носителя 

Показатель электрометра усилителя 

Объем вводимой пробы 

Время удеркиванад томилона

3 д/чао 

1 ,0 * Ю '10 4

4 нжл

% ит  03 сек

Шмльтр вынимают я» пакета, обрезают спрессованные края, помещают э 

химический стакан ёмкостью 100 мл, обрабатывают Ю м  отял&цатата, поме 

яявая стеклянной палочкой. Обработку повторят* трижды. Экстракты объедя 

шшт а упаривай,f о использованием ротационного испарителя до объёма , 

примерю 0 ,2  мл. .Далее пробу испаряют досуха, к сухому остатку добавля

ют 0 ,5  ми йтилацетата. 4 иг я раствора ааодда а нс паритель хроматограф.

6. Калибровочный график*

Для псстроения каибровечного графика в испарителе хроматографа 

вводят по 4 мял стандартного раствора о содержанием томаяона 100, 10 и 

X мкг/мл, что соответствует 0 ,4 -0 ,04-0 ,004  мхг тсмилоиа в анализируемом 

объёме аршйш раствора. Анализ проводят 3-5 раз в режиме, ракомендован

ном для анализа njfe. Вычисляют среднее значение площадей пиков и строят 

калибровочный график в координатах "площадь така-количество тоиклииа*,

7 . Расчёт анализа
Концентацшо томилона (мг/м*) в атмосферном воздухе вычисляют по

формуле:
О - 1- - - - —-  мг/м3 ,где:

У .а

а-аналязируеыый объём пробы, мил

к~количество томилона в анализируемом объёме пробы ,мю*

В— объём всей пробы, мд
У-колнчество анализируемого воздуха, л

х Экспериментально доказано отсутствие потерь и хорошая воспроизводи
мость результатов при обработке стандартных растворов аидлагкчно 
обработке проб.
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4,4-ДШ0РЖФШШТРИ1Я0ВШтШ(АРБИН0Лх 

(Кельтвн,акария,квтан,дикоФол,хлорэтанол,ЯШС)

0.61$
OjAy >  C I, Мол*маооа 370*49

Кеяьган-бесцветное кристаллическое вещеетво.Температура 

плавления 1 0 4 -1 0 5 ^ . В воде практически не раотвориы.Раотворяат- 

оя в бензоле,этаноле я гексане. В присутствии щелочей постепенно 

разрушается выпускается в форме 20£ эмульсии и 18,5/8омачиваше- 

гооя порошка.Агрегатное состояние в воздухе -пары,аэрозоль.

Кельтан относится к средне-токсичным веществам «обладает 

выраженными кумулятивными еаойотэамн .

1 .  Принцип в характеристика метода

Определение кельтана основано на его концентрировании ив 

воздуха путем аспирации последнего черва слой оиликагвля,десорб

ции препарата бензолом,упаривании последнего,и хроматографичес

ком анализе раствора препарата в гекоане о использованием детек

тора по захвату электронов.

Минимально определяемое количество -0,001 мкг в 2 мял хрома

тографируемого объема.

Диапазон измеряемых концентраций при отборе 30 л воздуха 

составляет 0,013 -0,2мг/м3 .

2.  Аппаратура и посуда

Хроматограф с детектором по захвату электронов и оо стеклян
ной колонкой длиной 150см и внутренним диаметром 3 ,5  мм

* Убадуллаев„Р.У..Саидова Т.Х. ШИ санитарии,гигиены и проф
заболеваний, г.Ташкент
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Аопирационное устройство о расходомером

Трубки стеклянные гофрированиив,длиною 55мм,заполненный 1 ,8 -
2,0 граммами силикагеля.
Мшсрошпрщь! МШ-10 (емкостью 10 мкл)
Вакуумный ротационный испаритель 
Луда и линейка измерительные 
Баня водяная
Набор лабораторных опт "физприбор" или аналогичного типа 
Посуда лабораторная стеклянная, ГОСТ 1770-74 и 20292-74

З.Реактивы.растворы.материалы 
Кальтаи.х.ч,
Н-гекоан, ТУ 6-09-3379-78 
Ацетон, ГОСТ 2603-71 
Бензол,х.ч.,ГОСТ 5955-75 
Азотная кислота,конц.,ГОСТ 701-78
Уроматон W-XMPBR .зернением 0,16-0,20 мм (носитель неподвиж
ной фазы)
Полинетилфенилоилокоановая жидкооть 0V -17 (неподвижная фаза) 
Насадка для хроматографической колонки ( 5% 0V-I7 на хроматона 
U -$U PER ) «Готовят следующим образом: Б выпарительной чашка 
взвешивают 30 г носителя.добавляют 1,5 г 0^17,рас творенной и 
ацетоне(объем достаточный для того,чтобы покрыть весь сорбент), 
аккуратно помешивая.испаряют ацетон на водяной бане.Чашку о на
садкой помещают а сушильный шкаф,нагретый до температуры П 0- 120ии 
и выдерживают примерно 30 минут,до полного исчезновения запаха 
ацетона.

Силикагель марки КСМ,измельченный,просеянный через с и и  
размером 1 ,0- 1, 5мм,аромытый разбавленной азотной киолотой(1 :1) ,



затем водой до нейтральной реакции.выоушенный а проактивир шн- 

ный ара температура 250°С в течение 3-х  чаоовДранят в пооуде 

о крышкой.

Газообразный азот,ГОСТ 9293-74,в балконах о редуктором .

Походный стандартный раствор кельтана о содержанием ЮОмкг/мл 

готовят растворением 10 ыг кельтана в мерной колба емкости» 100ыд,

Рабочие стандартные растворы о содержанием кельтана 0 ,5 -2 ,0 -  

4 ,0 -7 ,г^кг/мл,Готовят в мерной посуда соответствующим разбавле

нием исходного раотвора гексаном,

4 ,Отбор проб

Воздух оо скорость» I  л/мин аопярируют через трубку гофриро

ванную, заполненную 2, 0- 1 ,8г промытого и высушенного силикагеля. 

Продолжительность отбора пробы -30 минут,

5 ,Условия и режим работы хроматографа

Хроматографическую колонку промывают хромовой смесью,тщатель

но отмывают водопроводной,затем дистиллированной водой,ополаски

вают гекоаном .сушат,продувают азотом, Подготовланн,уЮ колонку 

заполняют насадкой а кондиционируют в тока азота при температура 

230°С в течение 8-10 часов.

Хроматограф включают в соответствии о инструкцией и выводя* 

на рабочий ражим:

температура колонки - 220°С

температура дехектора- 230°0

температура иопарителя- 250°0

окорость потока газа-нооителя- 40 мд/мин

окорооть продувочного г а за - 120 мл/мин

скорость диаграмной ленты- 600 мм/чао

шкала уоияителя- 2. I 0" I0a
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При указанном режима работы хроматографа время удерживания 

кельтана -2 мин 36 сек,растворителя -  5 оекунд.

6 . Ход анализа

Трубку о отобранной пробой доставляют в лабораторию и извле

кают кельтан,пропуская через неё I 0-15мл бензола,вводя его пи

петкой против потока воздуха(при отборе пробы).Раствор собирают 

в чашку внрарительную я испаряют бензол на водяной бако досуха. 

К сухому остатку приливают 0,8  мл гекса и 2 мкл раотвора вво

дят в испаритель хроматографа.

Количественное определение проводят путем сравнения площадей 

пиков стандартных растворов и проб , и их концентраций. Для этбй 

цели до я после анализа проб в испаритель хроматографа вводят 

по 2 мкл стандартных растворов кельтана, оодаржащих 0 ,5 -2 ,0 -4 ,0 -  

7#5 мкг/мл,что соответствует 0 ,001-0 ,004-0 ,008-0 ,0X5 мкгх .  

Вычисляют среднее из 5 определений,

7.Расчет анализа

Содержание кельтана в оздухе (мг/м3) вычисляют по формуле»

О .
I?»* V> • Vio

где:

А-кояячастао кельтана в стандартном растворе введенном в 

хроматограф,мкг.
S ^-площадь пива стандартного рартвора,введенного в хроматограф 

мм2 .
$  2-шющадь пика полученного при анализе пробы кельтана ,ш 2
V j-объвм пробы,вводимой в хроматограф,мл

V 2“ббщиЙ объем проба,мл

\/>2 0 ’~с^ъви воздуха,отобранный д а  анализа и приведенный к стан- 
дартннм условиям,л.

Экспериментально установлено,что кельтан десорбируется пол
ностью в условиях,предложенных в инструкции
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m 'JegOg, n й*- 0-|7n0*p/Vt‘0 Мол. масса 235*340

где m «* 54 W&o% p * 1,5 
n * 33 
j  m 11,6

Кристаллическое вещество, темно-коричневого цвета, температура 

кипения 1С00°С, не растворяется в воде, т  имеет запаха, не летуч.
X. Принцип и характеристика метода
Метод основал на образовании двух окрашенных комплексных сеида* 

нений при взаимодействии железа о О-фенатрвдином и марганца о реа
гентом I - ( 2-пиридилазо)-нафтолом (ПАН) / I / .

Нижний предел обнаружения жедеаа и марганца -  1,0 ш т в анали
зируемой объеме.

Диапазон измеряемых кощрнтр&ций для железа -  0 ,01-0,4 мг/ы8, 
для марганца -  0,0016-0,02 мг/м*.

Суммарная погрешность результатов измерений составляет 20% яри 
уверительной вероятности 0,95.
Определена» железа в присутствии трндона Б не мешают барий, 

титан, алюминий, писцу?, ipuc, никель, марганец, кадмий.
Определению марганца и, присутствии тартрата а роданида калия 

не мешает железо, никель, алюминий, хром, тщиШ, висмут, цинк.
2. Аппаратура и посуда
Аспирационное устройство с расходомером для измерения скорости 

и объема аспирируэмого воздуха.
Плексигласовый патрон для закрепления фильтра, 
вильтры АйА-ВП-10 
Секундомер, ГОСТ 6072-79 
Барометр, ГОСТ 23696-79

^^Модификация Ро-зеитблат В.Н., Ивановой Й.П., Ерыаченжо Т.П. 
ВНИИреативзлектроя, Донецкий гос.мединститут им.U.Горького



03
фотоэлеьтроколорииетр, о погрешностью ..лшренил ^  1,055, со о т т о -  

фальтром а максимумом п роп усти т 500 и 564 км и заветами длиной 10мм. 
Каабы мерина, ГОСТ 1770-74, С100 я 25 мл)
Пипетки, ТОТ 20292-74

Цилиндр, ГОСТ 1770-74, на 10,0 а 50 мл о це..з| делами* 0,1 мл 
Цилиндр, ГОСТ 1770-74, на 1000 us 
Весы аналитические ВЛА.-200, ТОТ 1949-74 
Тигли фарйюровые 
Печь муфельная
Делительная воронка, емкостью 50 мл.
3. Реактивы и растворы
Калий-натрий виннокислый, ГОСТ 6845-70, хч, 10% раствор 
Кислота серна*, ГОСТ 4204-66, хч
Гадрокси&мин солянокислый, ГОСТ 5453-65, чда, 10% раствор 
Киолота соляная, ГОСТ 3118-77, хч, хонц. и 0,1 н. раствор
1-42-оирвдилазо)-иафгол, индикатор} 0,2% раствор (спиртовой) 
Хлороформ, ГОСТ 20015-74
Марганец сераокиолый бвавсдный, ТОТ 435-41, хч 
ТвдлОн В, ГОСТ 10^' '-73 , чда| 1% раствор 
Аммоний хлористый, ГОСТ 3773-72, хч 
Аммоний уксуско^лслый, ГОСТ 3X17-66, хч 
Аммиах водный, ГОСТ 3760-64, хч 
Уксусная кислота, ГОСТ С 1-75, хч
0-фвин^ролин -  индикатор, 0,2% раствор в 0,1 я , соляной кислоте 
Квасци яелеаоашопнйные, ГОСТ 4206-48, хч 
Вода диотмллировакная, ГОСТ 6709-72
Исходный стандартный раствор lta+^ о содержанием ОД мг/мя готовят 

растворением 0,0275 г соли Мй$0д в воде в мерной колбе емкостью ЮС Ыл 

оодвршш|вй 0,1 мл хопц. серной киелоты.
Рабочий стандартный раствор о содержанием 10 мкг/ш» Мп+® гото

вят разбавлением исходного раствора водой в 10 раз. Готовят перед
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:лользоваиием.

Исходим* стандартны* раствор Je * ^  с содержанием 0,1 мг/мл гото- 

.лт растворением в мерно* колбе емкостью 100 мл 0,0864 г соля желе

зоаммонийных квасц ов?в //й ^( S O^g* 121^0 в воде, содержаще* I их 

спиц.серной кислоты

Рабочий стандартный раствор железа с содержанием 10 мкг 5 е ^ /м л  

готовят разное кием в 10 раа исходного раствора 0,01 н . раствором .

Ир$ 04 . Готовят перед использованием

Буферный растворен  5. Готовят растврением в воде 150 г уксусно

кислого аммония. К раствору прибавляют 30 мл ледяной уксусной кислоты 

и объем доводят до 1000 мд водой.

Буферны.. раствор с pH 10. Готовят растворением в воде 54 г  хло

ристого аммония. К раствору прибавляют 350 мл аммиака и объем доводят 

до 1000 мл водой.

4. Калибровочным графики для определения железа а марганца

Для построения, калибровочных графиков готовят соответствующие 

;калн стандартов. Для этого чистые фильтры извлекают ив пакетов, обре

зают опревсованные крал и помещают в фарфоровые чаши. Затем на филь

тры наносят стандартные растворы в соответствия о таблицами I  2 и 

обрабатывают аналогично пробам (п .б ,§ ) .

Таблица I
Стандартные растворы д м  определения железа

Растворы Ш стандартов
1
i1 I г 3 4 5 6 7 8

Рабочий стан
дартный раствор л 
с содержанием 
железа 0,01мг/мл, 
мл

0 ,2 0 ,5 1 .0 2 ,0 4 ,0 6 ,0 8 ,0

Содержание же™ 
леза , мкг 0 2 ,0 5 ,0 10,0 20,0 40,0 60,0 80,0
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Таблица 2
Стандартные растворы для определения марганца

W  стандартов
Вешворн « у —

2 3 4 5 6 7 8

Рабочий стандарт
ный раствор о 
содержанием _ 0 
марганца 0 ,0 1  
мг/ыл, мл

0,1 0 ,2 0 ,3 0 ,5 0 ,7 0 ,9 1 .2

Содержание мар
ганца, мкг 0 1 .0 2 ,в 3 ,0 5 ,0 7 ,0 9 .0 12,0

По полученным средние данным иа 6 проб <?ролг калибровочные гра

фтам в координатах "концентрация -  оптическая плотность*.

5 . Отбор проб

Дал опрощения максимальной разовой концентрации исследуемый 

воздух аепмрируют через фильтр со ско-ростью 40 л/м.м в течение 25 

минут. В зоне отбора пробы замеряют температуру и барометрическое 

давление.

6. Ход анализа

После отбора пробы фильтр вынимают из патрона, обрезают опрессо- 

ванные края и nouespnr  в фарфоровый тигель. Тигел® ставит в холодную 

муфедьиу». печь, постег энно поднимал температутуру, озоляют и прокали

вают пробу оря температур* бОО-7СО°С в течение 30 минут. Тигель охлаж

дают, прибавляют 2 -  3 мл конц. соляной кислоты и растворяют сухой 

остаток при нагревании до 8С°С. Ратс^Переносят в мерную колбу ем

костью 25 мл. Гмгель ополаскивают водой, которую перенесет в ту же 

колбу (раствор А).
Аналогично, и одновременно готозлт контрольную пробу, используя 

для этой цели чистый фильтр.

6 .1 . Определение железа в пробе
В мерные колбы емкостью 25 мл иомецают по 5 мл раствора А и кон-
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•рольной пробы, прибавляют по 5 ал воды, по I мл I* раствора тритона 

3, по I мл 10* раствора калий-натрий виннокислого, по 2 мл 10* раст
вора гвдрокеиламина, по 2 ил 0,2* О-фанантролгаа и по 5 мл буфэриого 

жствора^рНб. Растворы доводят водой до метки и перемешивают. Черев 
ГО минут замеряют оптическую плотность пробы на ЗЭК в

.даватах с рабочей длиной 10 км при длине волны 500 ни.
6 .2 . Определение марганца в пробе
В о,дну делительную воронку емкостью 50 мл помещают 15 мл раст

вора А, в другую -  I f  мл контрольного раствора, прибавляют по I мл 
10* раствора калий-натрий виннокислого, по 2 мл 5* раствора роданида 
калия, о 3 мл 10* раствора гидроясиламина, по б мл буферного раст
вора з pH Iu и по 2 мл 0,1* раствора реагента ПАЯ. Растворы в дели
тельных воронках перемешивают, прибавляют по 10 ил хлороформа я про
водят экстракцию. После разделения фаз органический слой обирают в 
сухую мерную колбу емкостью 25 мл. Экстракцию хлороформом повторяют 
еще 2 раза порциями по 5 мл хлороформа. Ограяические экстракты объ
единяют и объем их доводят в мерной колбе у*» метки хлороформом. За
меряют оптическую плотность полученного раствор» на ФЭК при длине 
волны 564 нм относительно контрольяокой пробы в кювета* с раб чей 

длиной 10 мм.
Расчет результатов анализа

Содержание железа С (или марганца Cj) в мг/м* вычисляют по фор- 

мулв; JJ5*a^

С _  1Г' ГМ
где а -  содержание железе (марганца), найденное по калибровочному 
графику, мкг; -  объем раствора, взятый для анализа, мл; tfgQ -  

объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к нормальным 

условиям, л.
Содержание марганец-циикового феррита в воздухе (X) в мг/м8 вы

числяют по формуле:
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X * С *‘2; l j  •  Cj * 6,7

где С -  содержание железа Сыг/м8) , a Cj -  содержание марганца Смг/м3) 

в пробе5 2 и 6,7 -  соответственно коэффициенты !%вочета желеэа и мар
ганца на феррит. Если содержание феррита, найденное по двум формулам, 

отличается незначительно, то это служит свидетельством, что в возду
хе находится порошок маргаяец-цкнкового феррита.
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МЕТАН, ЭТАН * ПРОПАН, ЭТИЛЕН,ПРОПИЛЕН, н-БУТАН ,И30БУТАН у)

Вещество Формула Мол.масса Т§МП.КИП. » Растворимоеti

Цетан сн4 16,04 -161,5 хорошо-в этиловом 
эфире»в воде 

почти нерастворим

Этан с2нб 30,07 -88 ,6 хорошо растворим в
спирте

Этилен СИ2вСН2 28,05 -103,9 хорошо растворил в 
спирте»эфире

Пропан ОД* 44,09 -  42,2 растворим в эфире

Пропилен сн сн=сн,о * 42,03 -  47,8 растворим в спирте,
уксусной кислоте

Ичобутан <сна )2снсна 58,12 -  11,7 в эфирф»хлороформе* 
спирте растворим

н-Еутан снасн2сн2сна 6C.I2 1 О ъ% растворим в спирта» 
эфире:

В воздух® вещества могут находиться в газос5разном

СОСТОЯНИИ*
I,Принцип и характеристика метода 

Метод основа*. на использовании газоодсорбциокной хроматографии на 
прибора с пламенно-ионизационным детектором и програыированием тем

пературы.

Погрешность определения *10$

Предел обнаружения при работе на шкале измерителя малых токов
то

№%10~х А и диапазон измеряемых концентраций;

х )1КИ, Казнина,Н*В,Зяб кина»Н .11,Зиновьева, НИИ общей и коммунальной
гигиены им.А,Н,Сьюина £41! ССОР



Вещества Предел обнаружения, 
мкг

Диапазон измеряемых 
концентраций, мг/м3

Метан 0,001 0,2  -  2000

Этан 0,0025 0,5 -  200,0

Этилен 0,0025 0 5 -  200,0

Пропан 0,004 0,8 -  180,0

Пропилен 0,004 0 ,8 - 180,0

н-Бутан 0,0025 0,5 -  200,0

изо-Бутан 0,003 0,6  -  190,0

Me мешает определению сернистый газ , оксид и диоксид углерода, 

оксиды азота.
2 .Аппаратура

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором 
Колонка хроматографическая из нержавеющей стати длиной 2м и 

внутренним диаметром Змм
Пипетки газовые стеклянные емкостью 0,5-1л,Г0СТ 18954-73 

Шприцы медицинские емкостью I00-150мл,ТУ 64-1-255-72
Шприцы медицинские емкостью 1-5мл,МРТУ 64-1-528-67 
Секундомер, ГОСТ 5073-72

З.Реактивы и растворы
Порапак Q (насадка для хроматоррафической колонки) 50-80 мет
Метан ,ТУ 60Э
Этилен,СТП 3817452-78
Этан, ТУ 38 IQI49I-74
Пропилен, ТУ 38 I0I49I-74
Пропан, ТУ 38 101490-74
изо-Бутан, ТУ 38 101492-74
н-Бутан, ТУ 38 101497-74

Азот,воздух,водород газообразные в баллонах с редукторами
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Перед заполнением хроматографической колонки насадкой ее пр мывают 

ОЧС,водой,спиртом,бензолом, четыреххлористым углеродом и высушивают 

з токе сухого воздуха или азота. Колонки заполняют, используя ваку

умный насос (водоструйный) .Затем колонку померцают в термостат прибора, 

на исдсоединяя к детектору, и кондиционируют при температуре 190-200°С 

в течение 24 часов с одновременной продувкой газ ом-носителем. По исте

чении этого времени колонку подсоединяю? к детектору и записывают 

нулевую линию в рабочем режиме прибора.

Дчя определения максимальной разовой концентрации воздух отбира

ют в газовые пипетки или шприцы емкостью 10С~15Смл путчм деслтикратногс 

воздухообмена в течение 10 минут. Время хранения пробы не более I сутс

Хроматограф включают в в ооотве ;твии с инструкцией и устанавливают 

следующий режим:

4 ,Отбор проб

5 ,Ход анализа

температура термостата колонок 
скорость програмирования температур 

температурный интервал 

скорость подали газа-носителя (азота) 

скорость подачи водорода 

скорость подачи воздуха

25°С

скг>рог?ь диагра&тоГ женты 

времена удерживания; 

метана

н°с/-**ч

25-150°С 
10ил/мин 

28 мл/мин 
260 мл/мин 

600 ым/час

X минута

пропилен
пропан

изо-бутан

н-бутан

этилен

этан

3 мин 15 сек

4 мин 5 сек
8 мин 35 сек

9 мин 30 сек 

Э мин 20 сек 

4мин 15 еек



Перед анализом отобранные пробы воздуха в пиптках или шприцах 

термостатируют при 25°С в течение 5 кинут. Затем отбирают 5мл пробы, 

и вводят в хроматографическую колонку через испаритель при темпера

туре термостата колонок равной 25°С. и после выхода метана (через 

1мин ЗОсек включают программу температур. На полученной хроматограм

ме вычисляют площади пиков исследуеных веществ путец умножения »«зоты 
пика
ш ширину, щвазеренную не середине высоты^оличественную оценку проводят 

с использованием калибровочного графика.

6 .Калибровочный график
Для построения калибровочного графика готовят стандартные гаэо- 

воздушные смеси. Для чего в вакуумированные газовые пипетки емкостью 
0 ,5 \я  вводят по 1мл исследуемых веществ (метана,этана,бутана,пропана, 

этилена, пропилена, изо-бутана).отобранных из баллонов в шприцы 
(баллоны должны быть снабжены редукторами).Затем смесь разбавляют 
чистым воздухом или азотом. Кбнцентрация каждого вещества в смеси 

составит: для метана-0,00143 мг/мл, этилена-0,0025 мг/мл,этана- 
0 ,00268мг/мл,пропилена-0,00375мг/мл, пропана-0, 0038Тмг/мл,из о-бутш ш *
0 ,00519мг/мл,Рутана-0, 00о19мг/мл.

1мл смеси вводят в вакуумированную газовую пипетку емкостью 

| л  и разбавляют чистым воздухом или азотом. Стандартные газовоэдушные 
смеси с содержанием 0,00143 мкг/мл метана, 0,0025мкг/мл этилена, 
0,00268мкг/мл отана, 0,00375 мкг/мл пропилена, 0,00381мкг/мл пропана, 
0,00519 изо-бутана,0 ,00519мкг/мл н-бутана используют для калибровки 
детектора и построения калибровочного графика. Стандартные смеси тер

мостатируют при 25°С. В хроматографическую колонку через испаритель 
вводят от I до 5 мл смеси и на полученной хроматограмме измеряют площа

ди пиков. По полученным средним данным из 3 -5 -ги определений 
строят калибровочный график зависимости площади пика от количества 
вещества.
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Пример расчета содержания вещества в стандартной 

смеси (метан)

1гряммолекула метана составляет 1 6 ,4г и занимает о^ьем 22*4*

1мл метана весит 0 ,7 1 6  мг. При введении 1мл метана в газовую

пипетку емкостью 0 ,5 л  концентрация метана составит:

0 ,716  -  ПООмл п 7тл
X—5*215 .  0 ,00143мг 

- . X  1мл 500
1мл смей вводят в вакуумированную пипетку емкостью 1л ы р аябав-

яя*<т воздухом* Полученная Газовоздушная смесь содержит 0 ,0 п143мкг/мл

метана .

7 . Расчет анализа

Кош (трацию каждого из анализируемых веществ вычисляют по 

Формуле:

С .4—  мг/м3 
У

где

С-концентрация вещества в атмосферном воздухе, мг/мэ 

А- количество исследуемого вещества .м ан ен н ое  в про 'в  во зд у х а ,мкр 

У -  оОьем анализируемого воздуха, л



4-4iETM ^, 6-#1ГЩрси,(_щрАН {ЦТП):

С Л 6 °
Мол. ыаеса 96,14

Бес ц ветам , про «речам  ааджость о температуре! кипеня* 

Х08»8°С. Ряетворяыооть а спирта, эфире» хлороформе» « w to a t ,  

д ш а т ш ф р т ш д в ' штгртмчттм^ 1 аод» вря *’0°С растворяете*

2 ,2  г * 100 г раствора. Плотность прм 20°С -  0,918 г/см3 . Дав

ление яасыцеюшх паров пря 20°С -  12 ш  рт, от.

X. Принцип ■ характеристика метода.

М*тцд с е м а м  ев отбора проб в эаполнвнау» сиамкагазам 

кощвмтркрувцуэ трубку пля газошув пипатку, последуеде* десорб

ция ддвиигилф&рмаыадом я газохроматографкчесхом амаляае на rtpsKio- 

ре о nmmnm-mmmOrHomaat детекторам.

Мтяы&яьт определяемая величина ЗДГП -  0,0026 я*г а анали

зируемом объема пробы.
Диапазон намеряемых «' .центрацнй Cjo6-0 ,7  мг/й3 прм уадоакм 

ярадварлтельшг» хощонтриреааиил (на 60 я введу**) * 0 ,6  -  

6 ,8  ыг/м3 баа яокцвитрироеанид,
Мшаяцаа здяян: . Метод избирателен в ирисут®*»»* постол». 

т  содержацяхся в воздухе ведает* (воды, сералечего газа , аммиа

ка, сероводорода, окислов углерода, озоне), а таим  в присутствии 

сопутствующих *еа|еств прв проявводстве мзопреив прм мх кон

центрациях, т  превыше***** 20 мг /м 3 : изопрена, метанол*, 2-ме- 
тял-2-пропаыояя, З-метмя-1-бутем—3-олв, б-метияемтетрегедропиране, 

З-нетил-З-бутен-1-ола, 4,4-дим*т*л~1,3~дио*е*иа.

ж В.В.Яефтер» В.А.Ушакове, М.Я.Петруими, g .И.Король, А,К,Вагина, 
ШИИНШТЫШ4, I . ,  1963
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Погрешность определения методе 10% ( с доверительной 

вероятностью 0 ,9 5 ).
Продолжительность одного измерения -  15 минут.

2 . Аппаратур* и пооуда.
Хроматограф о пламеншЙюнизацмонным детектором, о раздели

тельной колонкой из нержавеющей стали длиною Зм, внутренним

диаметром 3 мм.
Электроаспнратор о расходомером ( поверенный по газовым 

часам или пеннсму расходомеру).

Шприцы медицинские со стеклянными поришош емкостью ГСО мл, 

ТУ 6421-1279-75; и емкостью б мл, ТУ 64-1-378-73.

Пипетки газовые, ГОСТ 18954-73.

Микрошлриц ЫШ-10.

Секундомер.
йупе измерительная, ГОСТ 8309-75.

Насоо водоструйный.

Баня водяная,
Колбы мерные, ГОСТ 1770-74

Пипетки, ГОСТ 20292-74.

Чашке фарфоровая.
Пробирки 1радуировинные на 5 мл, ГОСТ 10615-75.

Концентрирующие трубки стеклянные длиною 120 мм и внут

ренним диаметром 7-8 мм (р и с .2 ) .
3 . Реек двы, растворы, материалы.

4-Метил~5,6-дигидро-ъ6-лиран, свехвперегнанный с содержа

нием основного вещества не менее 99,5^.
Исходный стандартный раствор ЦДГП с концентрацией 600ыкг/мл 

готовят растворением 0,03 г реактиве в диметилформамиде в мер

ной колбе емкостью 50,0 мл. Раствор устойчив в течение 30 дней.
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JPuo. 2 КонииНлЧглцаоннал т^усЗка 

1 - Ьпа*нная стек /̂шная штстинк& с итьоратинми 
д и я ы е т р о и  I*U — 1 ,5  ш
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Рабочие стандартные растворы готовят в мерных колбах ем

костью 50 мд разведением диметилформамидом 0 , VO,2 -0 ,5 -0 ,6 -  

0 ,7 5 -1 ,2  мд исходного раствора обд тринлтш способом. Полу

чении е растворы содержат 1 ,2 -2 ,4 -6 ,0 -7 ,2 -9 ,0 -1 4 ,4  мкг/мл ЦДГП 

соответственно.

Растворы устойчивы в течение 10 дней,

Дшетнлформамид, ГОСТ 20209-74.

Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72.

Хлороформ фармакопейный.

Полифениловый афнр ЬЭ 43 для хроматографии, ТУб-09-419-70

Хроматом-у/фирмы н̂ ас* ешаЧадм его отечественный аналог)

Насадка для хроматографической колонки. Готовят нанесе

нием Ю£ полифенилоього эфир* ЬЭ 43 не хроматом- j f  от веса 

последнего. Двд итого навеску 53 43 растворяют в хлороформе. 

Хроматом поменяют в фарфоровую чашку а заливают подготовлен

ным раствором, чтобы последний полностью его покрыл. Далее 

растворитель выпаривают скачала при комнатной температуре, 

затем -  на водяной бане при постоянном осторожном помешивании 

стеклянной палочкой до исчезновения запаха.

Все операции проводятся в вытяжном шкафу.

Кислота соляная, х .ч . ,  ГОСТ ЗП В-77, концентрированная 

и 10&-ный раствор.

Силикагеле АСК, фракции 0 ,5 -0 ,2 5  мм, ГОСТ 3956-76.

Силикагель обрабатывают концентрированной соляной кис

лотой, нагретой до 50-60°С, и далее 10% чым раствором соля

ной кислоты до получения бесцветного раствора. Затем силика

гель тщательно промывают водой до удаления хлорид-иона,

(ГОСТ I067I.7 -7B ), подсушивают до воздушно-сухого состояния 

и прокаливают в муфелэ при 500°С в течение 3-4 часов. Хранят
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см як *гель  в банк® с притертой пробкой.

Авот, ГОСТ 9293-74

Воздух, ГОСТ 11882-73

Водород технический, ГОСТ 3022-70.

4 . Приготовление хроматографической колонки.

Вымытую и высуюекную колонку заполняют подготовленной на

садкой и помещают в термостат хроматографа, не присоединял к 

детектору, Тренеруют колонку в потоке газа-носителя (азота) 

при скорости 40-60 мл/млн скачала по 2 часа при температурах 

60-90-120-150-200°С и б часов при 250°С. Общая продолжительность 

тренировки составляет 15 часов. Подготовленную колонку подсое

диняют к детектору.

5 . Режим работы хроматографа 

Температура термостата колонки 

Температура испарителя 

Скорость газа-носителя (азота)

Скорость воздуха 

(Вкорость водорода 

Скорость диаграммной ленты 

Предел измерения усилителя ИЫТ-0,5мА -  5 * 1 0 "^

При указанном режиме достигается четкое разделение компонен

тов, сопутствующих ЦДП1 (см. та б л .)

Время удерживания ЦДГП и сопутствующих веществ

-80°С

-  200°С

-  30 мл/мин

-  300 мл/мин

-  30 мл/мин

-  240 мм/час

Вещество Время удерживания 

абсолютное, мин. |  <относит.

I 2 3

Формальдегид 0 ,8 0 ,09
Изопрен 0 ,8 0 ,09



I 1 2 з

Вода 1,6 0 ,16
Метанол 2,0 0 ,22
2-метил-2-пропаиол 2 ,6 0 ,28
З-метил-1-бутен-З-оя 2 ,9 0,32
4-метилентетрагздропшран 6,7 0 ,73
4-метил-б, б-дигздро-^-пяран 9.2 1,00
З-метил-З-бутен-1-ол 13,4 1,46
4,4-диметил-1,3~диоксан I # 1,63
Диметилформамид 16,0 1,74

6. О* ределениа и расчет градуировочной характеристики. 

Включают хроматограф согласно инструкции и выводят на рабо

чий ра. ли (л .б ) .  Затем аналяаируют рабочие стандартные растворы. 

Дяя этого в испаритель вводят последовательно по 2 мкл каждого 

стандартного раствора, чтс соответствует содержанию ЦДГП -  

0 ,0024-0,0048-0,012-0,0144-0,018-0,0288 миг. Каждый раствор 

анализируют не менее Зх р«*а. Измеряют высоты пиков на хромато

грамме.
Градуировочную характеристику "в" вычисляют по формуле:

в я — икг/мм, где:
л

х\ -  содержание ЦДГП в анализируемом объеме раствора, мхг. 

ус -  высота пика ЦДГП на хроматограмме, мы 

л -  число определений.

Проверка градуировочной характеристики проводится при 

изменении условий анализа, но не реже одного раза в квартал.

7 . Отбор проб.

Для определения разовой концентрации воздух аспирируют со 

скоростью 3 л/мин через концентрирующую трубку, заполненную 

2 мл силикагеля, в течение 20-30 мин.

При содержании ЦДГП в воздухе более 0 ,5  мг/м^ пробы можно отби

рать в газовые пипетки или шприцы, предварительно "промытые"
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^следуемым воздухом на менее в—10 р-лз.

После отбора пробы концы иощаитрирую^вй трубки н газовой 

пипетки (шприца) закрывают заглушками*

Срок хранения отобранных проб п аонцентри*ующих трубках т 
йтт  Зх суток, а шрмцах (газознх пмпагтх) -  на более Зж ча~ 

со®,

ВФ Ход анализа*

Включают хроматограф согласно инструкции и выводят его на 

р ж ш  (п*6),

8*1 , В хокцентрирупцую трубку е отобранной пробой вводят 

6 ш  дздетилформамида порциями по 0 f2 -0 #3 мл (через отверстие» 

т  которого выходил воздух в процессе аспирации) ы собирают первые 

3 мл елюата в пробирку с притертой пробкой! Срок хранения елюа- 

т  м  й ш т  одного дни.
2 м м  т ш т  вводят в нс паритель хроматографа, Омомента на

чала регистрации т  хроматограмме пика ДМ$А9 температуру термо

стата колонхи аовшшот до 170°С м при достижении т  иоддержмва- 

ют на в а см уровне на м&;ее 20 минут* Затем термостат охлаяддот 

ш устанавливают рабочую температуру*

6,2* Ори отборе пробы в газовую пипетку или шприц отбирают 

б мл исследуемого воздуха предварительно "промытым" им меди

цинским шприцем щ вводят в испаритель хроматографа*

В обоих случаях подсчитывают высоту пика т  хроматограмме.

9 , Расчет анализа,

9 ,1 .  Концентрацию ЦДГП в газовой пробе "С" расчитывают по 

«01-»»=  с  .  , r / J '  , д а ,

х Экспериментально установлено, что 3 мл Д!ЙА полностью элюируют 
ЦДГП к» концентрирующая трубки, при концентрациях в пределах 10

а д а .
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7 -  высота mm* ЩГП т  хроматограмме, т
В -  градуировочная характеристика, зыраяапдья количество ЩГП, 

соответствующую I мм, мяг/мы

V- объем пробы воздух*, вводимой в хроматограф, мл.

9 .2  Концянтрацш ЦДЛ» в эяюате расчитывают по формуле:

С -  I f i - lBl ?!, У-?,- —  мг/и^, где:
Ц- ^

У -  высота пик* ЦДГП иа хроматограмме, tm

В -  градуировочкля характеристика, м*г/мм

Y< -  общий объем елвата, ил

yt -  объем анализируемой пробы, мкл

Yi -  объем воадуха, ввитого для анализ*, л .
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4-4ШНШП'ВГРАЩДР0Ш(РА1*8 (ITTfl)

CHj j . c "
CHo -  CHgN

^
0 c6HI0o

Мол. масоа -  96,14

Б*оцаетнад прозрачная жидкость; плотность ари 20°С -  0,901г /с J

-  1Ов,0°С| даздш яе ндсъцекша: паров яра 20°С -  31,6 :ш р г .а т , 

растворимое?!» » 100 мл води пря 20°С -  2 ,2  г ;  в erospre, зфнре, 

хлороформе, ацетон* растворяется неограничен®,

I .  Пршщяп я харагте рястам  метода

Метод основан за отбор* проб в эалоднеыну* оклявагелем яомцеы- 

трирущув трубку ядя гозову* ш тетху, последующей дфсорбъди д я т т а л  

£о рапидом я газохроматографяческам анализ* на прибор* о иламоим*- 

яекхзациешши детектором.

Маянаадьно определяемая ведящгаа -  0,003 икг в анализируемом 

эбъеме пробы {2 мял).

Диапазон измеряемых аонцеитрацнй 0 ,075-0 ,9  нг/н3 spa уодевмм 

коицвятрярованш а 0 ,6-36 мг/м9 без хокцамтреро ь&мяя.

Мшшщш* олндшя. Вещества, содержащиеся в эоздух* проаэзодста 

изопрена (формаладагад, взопрей, метанол, 2-м*твл-2-пропанол,

3-м* жл-1-бутея-З-ол, Я «мтял-5,6-двгидро-Л -пирам, 3-мети-3~бут»м 

-1 -ел . 4,4-дам*т*л-1,3-дяотеам) в холячеб^ыис, а* преш вадщнх 20 мг/м’ 

здфаделеняв не мешают.

Погрешность определенна ж презшает 11% относят. э диапазон* 
ззмеряевдх концентрата С а доверительной вероятность» 0,95)

Продеяяятельность одного анализа -  20 мам.

2. Аппаратура я посуда

Хроматограф о пламенно-ионизационным детектором, хромвтографи

ческой колонкой лз нерка вещей отели длиной 3 м я внутренним дна-

хФефтер В .Е ., Ушакова В.А., Вагина Л .К., Петруши* М.М. 
ВНИИНЕЭТЕШ, Л ., 1983



метром 3,0 зш

Электроаспиратор е расходомером (поверенный до газовым часам 

зли пенному расходомеру)
ШлрШ\Ы М«ДИЦПНСШ8в 09 СТ«ХЛЯгШШН порштшм змкоотыа I й 5 шя 

ТУ 64-1-378-73

Михрояприцы ИВ-10

Шприцы оо стеядяшгаш флнлмн емкость» 100 мд, ТУ 6421-1279-
-75 ,

Лупа измерительная, ГОСТ 8309-75
Сехувдоиер

Водоструйный маеос
1&л6» мерные, ГОСТ 1770-74

Пробирки градуированные, емкость» 5 мд, ГОЯ 10515-75 
Пипетки, ГОСТ 20292-74 
Концентрирующие трубки (рис. 2 , сгр. 45 )
Чалки фарфоровые 

Водяная баня
3. Реактивы я растворы

4-меткленптрагидротфм (МТГП) свежеперепштшй, с се/.зрка- 

нмем основного вещества не менее 99,5$
Исходный раствор МТГП с содержанием 1,2 мг/>*д. Готовят раство

рением 0,12 г реагента дшетилформаа&ом э маржой колбе емкостью 

100 шк#

Стандартный раствор с содержанием ШГП 150 мкг/мл готовят раз

бавлением исходного раствора даметилформамидом в 8 раз.

Рабочие стандартные растворы МТГП в диметалформамиде с содер

жанием 1 ,о -3 ,0 -6Д Т2.18 мкг/мл готовят в мерных колбах емкостью 

50 мд разведением 0 ,5 -1 -2-4 стандартнооо раствора общеприня

тым методом | что соответствует 3-6-12-24-36 нг в 2 мкд.

Насадку для хроматографичесшой колонки готовят нанесением ПФЭ
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т  X ремами ~а/  э количестве 1С£ о* sac а последнего. Навеску поди- 

фвиняового з.рярж растворят в хлороформа я заливаю? этим раствором 

талону носителя, помещенного в фарфоровую члтку. Раотворитель не-КОМ ИА ГНОЙ темпе рЛ type А здтен- КА *нПйй4Г»1,
паряют*"~ водяной бане при осрожном помешивании стокдлиной палоч

кой. Все операция проводятся в вытяжном шкафу,

Каслвта серная, х „ ч . , ГОСТ 4204-77 и 50> раствор 

Силикагель марки АСК, фракции 0 ,5 -^ ,2 5 , ГОСТ 3956-76, предва

рительно обработанный. Дяя этого силикагель кипятят а смеси раство

ров перекиси водорода и серной кислоты (J i5 )  по объему. Обработку 

приводят несколько раз до получения бесцветного раствора. Затем 

енликагель тщательно промывают дистиллированной водой до отрицатель 

ной рт&кщя на сульфат-ноны (ГОСТ 10671-5-78), подсушивают до воз- 

душносухого состояния я про каля имот а муфеле при 500°С в течение 

3-4 часов,эшш Хранят силикагель в банка о притертой крышкой g экси

каторе.

Азот, ГОСТ 9293-74 

Воздух, ГОСТ 11882-73 

Водород, ГОСТ 3022-70

Водорода перекись, ч . д . а . ,  ГОСТ 10929-76 я 10—I 3% расТЕор.

4 . Приготовление хроматографической колонки 

Промытую и высушенную колонку заполняют насадкой и тренируют 

в так® газа-носителя (при скорости 40-60 мд/мин) сначала по 2 часа 

при температурах 6 0 -9 0 -I2 0 -I50~200°С)и 5 часов-при температуре 250°С. 

Общая продолжительность тренировки -  15 часов, после чего колонку 

подсоединяют к детектору.

5. Режим работы хроматографа 

Температура термостата колонки -  80°С

Темвература испарителя -  200°с

Скорость газа-носителя (азота) -  30 мл/мин
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Скорость воздуха -  300 ил/ыян
Скорость водорода -  30 ыя/ыян
Скорость движения днягреш но! лент -  240 ш/чяа

*12Предел мзшрешш устжштши ИМТ-0,5, ш  -  5*10

При указанных услошяж дос «гадите м ч а п о а  разделение хомпомав- 

1 М 9 оопутотзуюярйх УТН1, Брамана хх уд#р«1мшш| пряведаны а
Табдмхш

Е $ м в  f  н

Форм&двдегзд

Изопрен

Вода

Маханом

2~мвтил-2~преааиол 

Е-мвтил-Х-бутен-З-ол 

4чш»ф$и*нтетрагмдропярм 

4чие?ил-5,6-дигвдро-»«1 *«шрам

3 ~ме«д -3 ~ б у та н -I -од  
4,4-дш м тл-1,3*даоксш §

Днма тмфй  рашад

Браня удерживании 
айсодатное,т отаосзатеяьиоа

шш

0 ,8 0,10

0 ,8 о д о

1,5 0,20

2 ,0 0,30

2 ,6 0,40

2 ,9 0,40

6 ,1 1,00

9 .2 1,40

13,4 2,00

14,1 2,1

16,0 2 ,4

6 а Опрадалакме я ряече* градуярввечно# характе

ристика

В кш чам  хроматограф согласно инструхцц.* я выводят ш работ* 
радшм (и* 5 ) ,  В испаритель вводят последе вата j  ьно по 2 мжл рабочих 
растворов* что соответствует содержанию О ̂ (ЮЗ-0,006*6 *012-0*024- 

0*036* ‘ Кавдый расввор анализируют на манеа 3~х раз. Изме

ряют высоты дикое на хрома ?£радше. Градушрово*шую характеристику
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"а" вычисляв* по формул*:

■ - 1 2 к _  . мкг/ма , гдо
п

I ;  -  содержанке МТГП в анализжруемом объеме раствора, вдет 

у. -  высота пика МТГП на хроматограмме, мм 

п -  число определений

Проворна градуировочной характеристики проводится при измене

нии условий анализа, но не роже одного раза в месяц.

7 . Отбор проб

Для определения разовой концентрации воздух аспарируют с* *ко- 

ростаю 3 л/мин через концентрирующую трубку, заполненную 2 мл 

силикагеля, в течение 20-30 минут.

При содержании в воздухе белее 0 ,5  мд/м9 пробы можно отбирать 

в газовые пипетки или шприцы емкостью 100 мл, предварительно "про

мытые" исследуемым воздухом не мене* 10 раз.

После отбора пробы концы концентрирующей трубки и газовой пи

петки (вшрица) закрывают заглушками.

Срок хранения отобранных проб в кенцэнтрярущей трубки но бо

лее 3-х  суток, ■ шприцами (газо^-вых пипетках) -  не более 3-х  часов.

8 . Ход анализа

8 ,1 .  В концентрирующую трубку с отобранной пробой вводят д и - 

метклфорамвд порциями по 0 ,2 -0 ,3  гея (через отверстие, из которого 

выходил воздух в процессе аспирации) и собирают в пробирку с проб

кой 3 мл элюата. Срок хранения элюата но более одного дня.

2 мкл элюате вводят в испаритель хроматографа, с момента ре 

начала регистрации на хроматограмме пика ДМФА температуру термо

стата колонки повышают до 170°С и по достижении ее поддерживают на 

этом уровне не меьее 20 ыт. Затем термостат охлаждают ж устанав

ливают рабочую температуру.



55

8 .2 , При отбор* пробы э газовую пипетку ни в шприц отбираю* 

5 мл исследуемого эсэдуха пр«д»ара<Г0аш омП|>омытш* т медицинским

«онцаитрацаи ШГП.

9 . Расчат анализа

Концентрацию ЫТП1 в газовом проба "С" вычисляют по формула:

\J -  объем пробы воздуха, вводимо* а хроматограф, мл 

у -  высота пика ЫТГП на хроматГрамма, мм

а -  градуировочная характеристика, шртатяя к одичает во МТГП, со

ответствующее 1 ш ,  мкг/мм

Концентрацию ЫТП в эдюата fcCj" расчитывают по формула:

у - высота пика МТГЦ на хроматограмм, мм
в • грвдуировочнаи характармстика, мкг/мм
^ - общий объем эдюата, мд
\Ji - объем анализируемом пробы, мкд
\1- объем воздуха, взятого для анализа, я



JfOHOUETmiMH х) 
(метиламин, аминометан)

Иол.масса
31,06

с а у н *

Бесцветный гм.Температура плавления -92 ,5 'С , температура кипении 

-7,5°С . Хорошо растворим в воде,спиртах,афере.

ПолитропныЯ ад, поражающий центральную нервную систему.

I.Принцип и характеристика метода 

Метод основан на конденсации- амина с п-нитрофенилднааонием и {о» 

метрическом определении продукта реакции в щелочной среде.

Предел обнаружения ОД^монометиламина в англизируемом объеме 

раствора.
Вторичные и трети’-«ые алкиламины не мешают определению .Аммиак 

мешает определению в количестве выше 50 мкг.
Диапазон измеряемых концентраций составляет от 0,004 до 0,0бмгД

2 .Аппаратура

Поглотительные приборы с пористой пластинкой,ТУ 25-IIIG 8I-75 

$• .'оэлектроколориыетр со светофильтром с мамксимуио^ светопогло- 

щения при длине волны 5*6 т  в

Колбу мерныеt г 7Г 1770-74 

•Пипетки.ГОСТ 202,2-74  

Фарфорйвт чтжш емкостью 25мл 
Аепирирущее устройство

3. Реактивы и раствору 

HoHeuenuaMiiM * 20-ЗРТ-Я раствор

Основной стандартный p ic твор монометиламина. Концентрацию .один*

останавливают титримотоически. IU исходного ыонометиламина готовят 
х' В. А. Виноградова, &. Н. Поы&зоаа, Новоси шрскнП ПИИ гигиены М3 РСФСР
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О,3-0,4# водный раствор. Для чего в коническую колбу емкостью 30 мл 

вносят 10*15 мл воды и точно 10 мл 20-30# раствора монометиламина, 

добавляют 2 капли 0,1# раствора метилового красного и титруют из 

бюретки 0,1н раствором серной кислоты до появления розового окраши

вания, 1мл 0,1н раствора серной кислоты соответствует 3,1мг мономе- 

тиланина в мл стандартного раствора

Рабочий стандартный раствор моьометиламина с содержанием 

1мкг/мд готовят соответствующим разбавлением основного стандартного 

раствора 0,01н раствором соляной кислоты

Кислота соляная,ГОСТ 3118-67, I н, 0,01 н растворы 

Кислота серная, ГОСТ 4204-66, 0,1 н раствор 

Метиловый красный, 0,1# раствор 

Натр едкий, ГОСТ 4203-66, 20# раствор 

Кадия фосфат одно замещена ГОСТ 4198-48

Натрий тетраборнокислый (AljEvjO^IOHgO -бура)

Буферный раствор.4,08 г фосфата калия м 1,6 г буры растворя

ют в 80 мл воды, добавляют 6,36 мл 20# раствора едкого натра и доводит 

объем до 100 мл водой

Натрия нитрит, I# растьэр 

и-Нитроаннлин, ТУ 6-09-258-70 

п-Нитрофенилдиазонмй,(готовят перед употреблением)

Ю мл 0,1# раство* . п-нитроанилина в пробирке с притертой пробкой ох

лаждают льдом в течение 20 минут. Так же охлаждают небольшое количес

тво (3-4мл) I# раствора нитрита натрия. После охлаждения к 10 мл п-нг 
роанилина прилипаю I мл нитрита натрия.

4 ,Отбор проб

Дня определения максимальной разовой концентрации монометиламина 

со скоростью 2 л/мин аспирирумт через поглотительный прибор, 

занолнеинмй 5-ю мл 0,01 н раствора соляной кислоты.
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Для определения среднесуточной концентрации монометилашна 

отбирают пробу воздуха а течение суток через 12 интервалов» равно

мерно распределенные в течение суток, в условиях отбора проб при 

определении максимальной разовой концентрации•

5 .Ход анализа

2 мл пробы помещают в колориметрическую пробирку, вносят 4 мл 

буферной смеси, перемешивают и охлаждают в воде со льдом в течение 

б минут. Затем вносят 0 ,5  мл п-нитрофен .диазония, перемешивают и 

оставляют на 15 минут. По истечении итого времени приливают I мл 

раствора едкого натра. Через 15 минут измеряют величину оптической пл

отности окрашенных растворов при длине волны 510 нм в кювете с толщи

ной рабочего слоя I см по отношению к контрольной пробе. 

Количественную оценку проводят с использованием клибровочного графика, 

б,Калибровочный график

Для построения калибровечного графика готовят шкалу стандартов 

(таблица I ) .  Каждый стандарт обрабатывают в условиях анализа пробы 

(п .5 ) .
Таблица I

Шкала стандартов для определения 
монометиламина

Растворы Номера стандартов

0 I 2 3 4 5 б 7

Стандартный раствор с 
содержанием 1мкг/мл мо
нометиламина,мл 0 о д 0 ,2  0 ,4 0 ,6 0 ,8 1,0 1 .5

Раствор соляной кисло
ты,0,01 н, мл 
Буферная смесь,мл
п-Нитрофенилдиазоний 
Раствор едкого наТра

2

О
О

О
Оы 1 ,8  1 ,6  1 ,4  1 ,2  1 ,0

все стандарты по 4 мл
все стандарты по 0 ,5  мл 
все станпапты п п  * м л __________

0 ,5

Содержание монометил
амина, мкг 0 о д ° К) о 0 ,6 0 ,8 1 .0 Т Г  1.



Измеряют величину оптической плотности окрашенных растворов при

длине волны 510 нм и по полученным средним данным из 3-5 определений 

строят калибровочный график зависимости оптической плотности от 

количества иономвтиламкна в пробе.

7 . Расчет анализа

Концентрацию монометиламина в воздухе вычисляют по формуле:

а  . в .
С ев ——~ ~ ~  uvfw  , где

У • вх

С -  концентрация монометиламина в воздухе, мг/м3 

а -  количество вещества, найденное в анализируемом объеме пробы,мл 

в -  общий объем раствора пробы, мл 

Bj -  об1*ем раствора про^ы, взятый для анализа, ш  
У -  объем исследуемого воздуха , ж



я и ш ь - ц и н к о а а  ФЕРРИТ 61ж)

М ] /  Xn(i~n) Ftl О ч  йлл.таеса 238-% 4  239-1

п г  "х- принимает зяачеияя 

®* 0 .3  до о»4 для разных 
шорок феррита

Кристаллическое вещество, температура кипения 1500*0.

За растворяется в воде, ае виеет заь ха, ае летуч.

1. Пришил а характеристика метода

Определение осаоваио на образования двух окраяеииых комп

лексных соединенна при взаимодействии железа с 0>феяаитроликом 

и аж кадя -  о динетилглиоксиыом.

Нкнниа предел ебааруненкя железе -  2 ,0  ак т , викеля -  

0 |3  акт в анализируемом объеме.

Диапазон измеряемых коидеитрадий для железа от 0 ,0? до 

0 ,6  мг/м3, для викеля от 0,001 до 0,01 мг/м*. *)

Определение зелеза в присутствии трилова Б ае иенаот 

берма, титан, ак ти в н а , виснут, никель, марганец, кадмия. Сп

ред еле им в викеля а присутствии калиа-ватряа виннокислого не 
иеаавт яелезо, цинк.

Погрешность определения & 20f ври доверительной вероят- 
воств 0 ,9 3 .

2 . Аппаратура я посуда

Аспирационное устройство с расходомером для измерения ско

рости и объем аспмрируемого воздуха.

Модификация Розенблат Е .Н ., Ив»новой Е .П ., Ермаче^ко Т.П. 
ВНИИРеактивзлектрои, Донецкий Государетвеьаый медицинский 
институт им. М.Горького

При анализе 10 ПДК и выше следует испельзевать меиьвий 
объем пробы.
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Натрое для закрепления фильтров 

1нльгры АФА-ВП-ДО

Фотозлектрокодоркиетр о максимумои пропускания яря длин* 

волны 500 ян, кюветами длиаоя SO и 30 им и о аогреяаоотьэ изме

рения * 1,0)6.

Колбы мерные, ГОСТ 1770-74 ем кости 100 и 25 чл
Пипетки, ГОСТ 20292-74 на 4-2»-1 о цене! деления О „О! та
Цилиндр емкость» 50 мл, ГОСТ 1770-74 с ценой деления 0 ,1

Пень муфельная

Тигли фарфор аые

Барометр, ГОСТ 23696-79

Весы аналитические ВЛА-200, ГОСТ £949-74

3 . Реактивы я растворы

Калий-натрий виннокислый, ГОСТ 5845-70, 10# раствор 

Кислота азотная, ГОСТ 7<эЬД х ^ ч ., разбавленная 3 .2  

Кислота серная, ГОСТ 4204-66, х .ч .

Кислота уксусная, ГОСТ 61-75, ледяная 

Гндроксялалня солянокислый, ГОСТ I 56-65, Ю# раствор 

Кислота соляная, ГОСТ 3118-77, х . ч . , концентрированная я 

0 ,1  н раствор

Трилож Б, ГОСТ 20652-73, <1 4 . 1 . 1# раотврр 

Аммоний уксуснокислый, ГОСТ 3117-68, х .ч .

Аммиак водный, ГОСТ 3760-64, ч .д .а .

О-феназтролкн, индикатор, 0 ,2 #  раствор в 0 ,1  я растворе 

соляной кислоты.

Квасцы хелезоакмг'Ш(йные, ГОСТ 4206-48, х .ч .

Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72 

Никель метиллический, ГОСТ 848-56, о .с .ч .

Дииетилглиоксим I#  раствор в % растворе едкого натра.

Натр едкий, ГОСТ 4328-66, х .ч . % раствор

Персульфат калия, ГОСТ 4146-65, ч .д . а . ,  4# свежеприготов-
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* м ш ®  раствор.

Исходные стандартные. раствор железа с содержанием 0,1 иг/жл 

готовят растворением в мерное колбе зместииостъп 100 мл 0,0660 г 
садя хелезоаммонявных квасцов F eU Н4( S  0^)^ 1211̂ ,0 в 86 мл 

води о добавлением I  мл концентрированнее серноя кислоты м до 
метка доводят ведая.

Рабочие ''тандарташ раствор железа с Скчвржокяем 10 мкг 

F е^/м л готовят розведеяжея исходного раствора в 10 раз 0,01 я 
раствором оерно! кислоты. Готовят перед использованием.

Исходам! отокдартаы! раствор аякеля с седеряаамеи 0,1 мг/мл 
готовят след;етош образом: 0,100 г яихедж металлического поме
чав* в фарфоровую чайку м растворапт в 30 мл разбавленное (3:2) 
ааотяак кяслотм пря яагроваяня до 80*0 на водяное бона, раствор 
яорояооят в иеряув колбу вместимости» ЮО мл я до мотня доводят 
водое. Рабочие стандартяне раствор о оодоряаанем никеля ДО мкг/мл 

готовят разбавлекнем исходного раствора водоя в ДО ров. Готовят 
■арод использованная.

буферные раствар с pH 5 готавят раствараянам в вода 290 г  
укс;ояакяолого аммония. К раствору добавляет 20 - t ледяное уксус
ное жислоты я доводя, обвей до 100 мл водое.

4. Калмбровочвыа графики для определения 
мелеза я никеля

Аля построения жалнбровочяого гряфикя готовят нкялу стаи- 
дартоп. Для атаго чистые фильтры извлекают на палата, обрезает 
края я помечает в фарфоровые чаиян. Затеи иа фильтры наносят 
рабочие стандартные раствор в соответствии о таблицами 1 и 2 
я обрабатывают аналогично пробам (а. б ) .
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Таблица 8

Стандартные растворы для апределени* железа

Растворы
bVt стандарта*

I : i  : 3~": 4 I 5 7 6 Г Т ~ :  8

Рабачий стандар- 0 0 ,2  0 ,5  1 ,0 2 ,0  4 ,0  6 ,0  8 ,0
твый раствор 
с содернанием 
а®лаза 0,01 ыг/»л, 
ил

Содервакмв же деза,
икг 0 2 ,0 5,0 £0,0 20,0 40,0  60,0 30 ,0

Таблица 2

Стандартные раствори для „лределеаия никеля

Растворы

Рабочие стандарт
ный раствор с 
содержанием ш ко
ля 0,01 аг /н л , 
ил

Содоржакио никеля 
мкр

!»*► стандартов
_ -  - —  —  ~

0 0 ,0 5  0 ,1 0 ,2 0 ,3 0 ,3  0 ,6

0 0 '.5  1,0 2 .0 3 ,0 3,0 6 ,0

По полученный средним данным на 6 проб отроят калибревечные 

графики в коопднкатак "хенцентрацня -  аатнчоохая плотность” .

5. Отбор проб

Для определения максимальной разовой концентрации воздух 

аепмрирувт через фильтр со сксростьв 25 л/ жал в течение 25 мхяут. 

В эоно отбора пробы эаиеряот температуру н барометрическая давле-

яме.
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6 , 1«д анализа

После отбора пробы фильтр вынимает из патрсна, обрезают 

9нрессвванЕнв края и помещают в фарфоровый тигель» Тигель ста

вя» э холодную муфельауи печь, постепенно поднимают температуру, 

#з®ляю * прокаливав* пробу при температуре 600-700® в течем #

30 мин. Охлаадад» тигель, прибавляют 2-3 мл концентрированной 

солевой кислоты * растворяет сухой остаток при нагревании до 80°С, 

Раствор переносят в меркув колбу вмеетимостьв 23 мл» Тигель опо

ласкивает водой, которую перекосят в ту ко колбу (раствор А).

Объем доводят до метки водей. Аналогично а вднозремеано готовят 

контрольную пробу, используя для этой целя чистый фильтр.

€ .  1 . Определение железа в пробе 

3 мердне колби вместимости 23 мл помещает по 3 мл раство

ра "А" к контрольной пробы, прибавляют по 5 мл воды, по I  мл 13» 

раетвора тралом  Б, по 2 ил 2£ раствора калмй-натрий виннокис

лого, во 2 мл Ж>% раствора гндроксмл&минж, по 2 мл 0 ,2 #  О-фенан- 

тролмиа в по 5 мл буферного раствера^рй 5. До метки растворы до

водят водой н перемешивай. Через 20 минут замеряет оотмчеекув 

плотность относительно контрольной пробы на феток^дориметре в 

кюветах о рабочей данной 10 мм, при длине волны 300 нм.

6 .2 . Определенно никеля в пробе 

В мерные колбы вместимостью 23 мл помещает по 15 мд раство

ра "А" м контрольной пробы, прибавляет по 2 ил 10% раствора ка- 

лм*-иатри| виннокислого, по 2 мл 1% раствора диметмлглмекемма, 

по 2 мл 4^ раствора персульфата калия, по 4 мл кенцеитриревак- 

кого аммиака м до метки доводят водой. Замеряет оптическую плот

ность полученных растворе» на фотеолектреколорнметро при длмхо
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велиы 445 им ©твесвтальао контрольно! проби * ssBff&x е рабо

чее дляi e t  30 ни.

Расчет результат»» анализа

Содержание в а л е  з а  с (или хкхелж C j) з  лг/а э зачяс.аяв* 

па формуле:
О .  ж -JS

V-V
У 20

где к -  содержание зелена (никем), наеденное я* каднбремзне
му графику, мкг; V- объем раствора, взятнК для анализа, мл; 
VgQ -  шбьеш воздуха, отобран»! для анализа н орнведеяшж а 
норме ьннм уследит.

Соде; :анне ннхель-яннкезеге феррита 

а воздухе (X, зег/л8)  вычяслявт по фернулаи:

х - с г,г
X -  C j-10,5

где С -  содержанке железа я мг/иа , a Cj -  инхеля в мг/м8, шас- 

денного в пробе; 2,2 и 10,5  -  коэффициенте! пересчета железа ж 

никеля на феррит.

Если содержание феррита, найденное во двум формулам, близ

ки, то зте служит свидетельством, что в воздухе находится паро

вик кихель-циикевеге феррита.
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Агрегатное состояние -  бесцветный га» бе* запаха. Окись 

углерода, связывая гемоглобин крови, нарушает функцию дыха

ния, затрудняет доставку кислорода к органам и тканям.

Название
вещества

Эмпирическая
формула

Мол.
масса Т~РЙ 

кап. ,С
Плотность Раство- 

по возд. римость

Окись СО 28,01 -191,5 и ,967 растворима
углерода в этаноле, 

бензоле

X, Принцип и характеристика метода.

Определение окиси углерода основано на применении метода 

реакционной газовой хроматографии, включавшего разделение 

охнон углерода н сопутствующих компонентов на колонке о мо~ 

лекулгрнвмя ситами, конверсию окиси углерода в метан в при

сутствии нихромового катализатора и водорода и детектирова

ние метана пламенно-ионизационным детектором (ПВД). Зез 

предварительного концентрирования.

Няжяий предел обнаружения -  0 ,0004 мкг.

Диапазон измеряемых концентраций в воздухе 0 ,2  до 

30,0 мг/м*. Метод избирателен.

Потревность определения ± 5 £ .

2, Аппаратура.

Хроматограф о пламенио-ионизационным детектором 

Колонка из оталн внутренним диаметром 3 мм и длиной 2 м 

Мзтанатор -  трубка из нержавеющей стали внутренним .диа

метром 3 мм н длиной 23 см,изогнутая в виде U-обраэной петли 

Аспирационное устройство

И.С.Новикова, Л.М.Кедик, BHVB железнодорожной гигиены 
ГВСУ МПС СССР
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Пипетки газовые вместимость!) 0 ,1  -  0 ,5  л или резиновые 

футбольные камеры.

Шприцы цельностеклянные емкостью 3D0 их, ТУ б X - 1279-75 

Муфель электрический, ТУ 16-931-098-67 

Набор сит "Физприбор"

Система газоснабжения СГС-2, ТУ 6-09-1»550.044-72

Микрокомпрессор BK-I, ТУ 25-06.926-77

Линейка

Секувдомер, ГОСТ 5073-72

3. Реакигвы и материалы 

Гелий или азот особой чистоты

Водород газообразный технический, ГОСТ 3022-70 м и  от сис- 

геш  газоснабжения.

Воздух газообразный, т’ОСТ 37433-72 м и  от микрокомпрессора 

Молекулярные сита СаА, ТУ 38401-213-78 -  наполнитель колон

ки

Нихромовая проволока марки Х20Н80, ГООТ 32766-67 

Стандартная аттестованная смесь окиси углерода с воздухом 

или азотом с концентрациями 1,0 -  20 ,0  мг/м3.

Приготовление колонки и метанатора 

Стальную колонку перед заполнением прошвают несколько раз 

водой, бензолом, гексаном, ацетоном, после чего окончательно 

высушивают колонку гелием или азотом для удаления из нее паров. 

Молекулярные сита СаА измельчают, отсеивают фракцию 0 ,2 5 -0 ,5  мм 

и прокаливают в течение 4-х часов при температуре 350°С. Охлаж

денным в эксикаторе адсорбентом механически заполняют колонку. 

Нихромовую проволоку диаметром 0 ,1 5 -0 ,2 5  мм нарезают кусочками 

длиной до Э-х мм, прокаливают в муфельной печи при температуре 

3D00°C в течение 2-х часов. Охлажденным в эксикаторе катализа

тором заполняют метанатор, концы которого закрывают пробками
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п  стекловаты. Концы метаиатора» согнутого в виде U -образной 

петли,помещают в полые трубки испарителя. Верхнюю часть мета- 

иатора изолируют стекловато! я закрывают металлическим кожухом. 

Собирают газовую схему согласно рис. 3 ,  для чего к выходу колон

ки подсоединяют тройник из нержавеющей стали (для подвода водо

рода), который соединяют с одним из концов метанатор . Второй 

конец метаиатора соединяют о детектором. Перед началом работы 

адсорбент активируют пропусканием через олонку газа-носителя 

при температуре 250°С, а катализатор активируют в токе водоро

да при температуре 325°С в течение 6 часов (нагрев метаиатора 

обеспечивается термостатом испарителя).

4. Отбор проб.

Пробы воздуха отбирают в гаэоад® пипетки, через которые 

прокачивают десятикратный объем анализируемого воздуха, или 

в резиновые футбольные камеры с помощью резиновой грувн или 

насооа. Пробы о концентрациями окиси углерода до 5,0 мг/м3 

можно хранить в течение 15 суток.

5. Ход анализ а.

Перед анализом включают хроматограф в соответствии с прила

гаемыми инструкциями и выводят на следующий режим; 

температура термостата колонки 90°С

Температура термостата жопарителя (метаиатора) 235°С 

скорость подач» газа-носителя (гелия или азота) 35 мл/мин 

скорость подачи водорода 35 мл/мин

скорость подачи воздуха 270 мл/мин

время удерживания окиси углерода X мин 40 сек 

Ввод пробы в хроматограф осуществляют краном-дозатором че

рез дозирующую петлю» Для этого отбирают около 20 ш  воздуха 

иприцем из резиновой камеры и продувают ям дозирующую петлю,

Ш газовых пипеток пробу воздуха вытесняют в дозирующую петлю 

насыщенным раствором хлористого натрия.



70

6. Количественное определена».

Для количествемного определенал оккон углерода использу

ют метод параллельного сравнения параметров рас считывав мого 

пика о параметрами пика, полученного в результате введения 

известного количества окиси углерода (сравнение со стандар

том). Для этого перед анализом н после анализа проб вводят 

в хроматограф стандартную аттестованную сыеоь окиси углерода 

аналогично пробам. Концентрация окиси углерода в стандартно! 

смеси должна быть близка по величию к анализируемой. Коли

чественную оценку пиков проводят ао их высотам.

7 . Расчет анализа.

Концентрацию окиси углерода (мг/ i ^ ) ,  присутствующей в ана

лизируемом воздухе вычисляют по формуле:

О » мг/м*, где
т»„~х

Сст -  коидеитрацня окиси углерода в стандартной аттестованной 

смеси, введенной в хроматограф, мг/м*; Нj  -  высота пика окиси 

углерода стандартной смеси, мм; Hg -  высота пика окиси угле

рода в пробе.
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Р»е*3 Схема газовых « як *  гаеохроматографкческо* вхвяи м
X -  хра*-*о*атор;
2 -  х р тто гр аф а ч в в ая  хохояка;
3 -  тройяк;
4 -  ыетаяатор;
5 -  детектор;
6 -  выход детектор*.
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РТУТЬ
( АТОМНО-АБСОРБЦИОНШЙ МЕТОД)

Метод оеноз&н на окислении даров ртути смеоьз сервоа кие- 

•*оти 5! эдрганцевоки-сдогэ жалия до Н у ^ + а процессе поглощения 

жа воздуаа, восстадазадедак двуялориатш оловом м переведении ао©> 

становлениях паров ртути г газону» фазу в досяедуадик измерени

ем яондеатраиш во иеглощещш в га  во s o l  вцввете светового излуче

ния с длиной водна 253 ,7  щ  нареки ртути, находящимися в ато

марном состоянии.

Минимально определяемое количество рута » О,0001 мкг/мл. 

Диапазон измеряем»* концентраций -  0 Л0003-0.а001 мг/м8.

Методика н аб и р аем ы »  а присутствии органических веществ, 

влияние которых устраняется добавление* * вробе раствор* ®ер- 

ианганата калия в кислоте.

Предельно допустимая концентрация ртути в воздухе -  сред

несуточная -  О.ОООЗ мг/м3.

1 . Отбор проб

Для определения максимальнойразово! концентрация через 2 

последовательно соединенных поглотительных прибора Рихтера.,

заполненных Ю мл поглотительного раствора, а с -  

пирирувт исследуемым воздух со скороотьв 2 л/мин в течение 

30 минут.

Для опре еления среднесуточно! концентрации проба отбира

ют через один поглотительный прибор, заполненным Ю мл поглоти

тельного раствора б раз в сутки через равные промежутки времени

Sperep С.В. Киевски! научно-исследовательски! филиал
ГОСШШДОМРОША
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s  течение 15 мин се скорость» 2 д/ииж. При наполнении прибо

ра отмечает уровень жидкости, который периодически доводят до 

первоначального,

2 . Аппаратура, материалы и реактивы 

Для проведения определения применяет следуьто аппаратуру 

я реактив»:
алектроасакратор о расходомером;
атоыво-абсорбпмоншай спектрофотометр фирмы Бвкмая модель 

1236 иля марин "С атурн-!";

да»да о полым катодом для определения ртути; 
воздуянм! компрессор (или вяатш  воздух, азот в баллонах), 

ТУ 26-04-526-75;

реометр капиллярный о дмаоааоном намеряемых скоростей 

О,3 -0 ,9  д/мян;

пробирки оо «дифамк i  14, емкость» 15 мд; 

кввета стеклянная цнлицдркчеокая диаметром Ю мм о кварце

выми окопами, снабженная отроотками для ввода м вывода воздуха; 

берботер;

кмслота оервая, ГОСТ 4204-66, Ю£ раотжор; 

кислота азотная, ГОСТ 701-78 ';
кяди! марганцевокмслыЯ, ГОСТ 4527-65, 4# раотвор готовят 

яеред употреблением;

олово двухлористое, ГОСТ 4780-79; 

окмоь ртутш (ж елтая), ГОСТ 5230-50; 

кальции хлормсты*. ГОСТ 4460-66 (плавленный); 

олово металлическое.
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3» Подготовив е днвлмв?

Приготовление аоглотятвл%*ого раствора
Готовят ъ% раствор иэргштоавокмслого явлмя. Перед употребле

н а  в аоглотятельигз* прибор заливает отдельно 3 «а раствора 

яермавганата являя и 3 ал К ^-яого  раствор* зараой дяолоте.

Приготовление раствора олова двуялоркотвуо

Готовят 20% раствор; для етого раотворязт 20 г  золя в 50-30 ял 

золя ас а кяслотн лрм шагревания до полного растворена*. Ояладдеа- 

яяй раствор доводят до 100 ял водой я добавляв» 2 гранула ме

таллического олова. Раствор зродув&вт воадудоя для оовободдааая 

его от возмояяих следов ртутя.

Приготовление асходзого етандартяого раствора ртутя о 

оодоряаяием 1 яг/мл.

Готовят раствореямен О,I07T г овясн ртутя в 3-5  ял азотной 

кмелотя яря слабом загреваняи. дклаздеяшй раствор доводят до 

ЮО »л водой.

Приготовление стандартного раствора ртутя о оожерваямен 

Ю я я г /я л .

Готовят разбавление* яоходяого раеТвора в мерной колба 

за  ЮО мл, еодеряечвй 5 «л авотшой кяслотм. Раствор устойчив а  

течение 9 дней.
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Зрягатовдвзие рабочее» стандартного раствор* ртути а 
саазра&амам 0,01 акг/ад.

Готовят разбавлением отандартиого раствора а черно! ход- 
•За за ЮО ид, еодершиюй 3 мд ааотяав тбяоты.

Построение калибровочного графика 
Дм аоотроеви* кадяброаочяого графика готовят серна стан

дартна равтаоро* а «ярю  велба* ашсоатыо ЮО а  согласно таб-

Т&блкна
Раствори ждя приготовления вкалм стандартов 

яра оярахедеям ртутя

Раствор : Зоиер стандартного раотвора

: 1 : 2 I 3 : *  : 3

Рабочий атаидартви* 
раствор (0,01 мкг/кл) 0 5,0 Ю ,0 20,0 *0,0
Авотижя кнолата, мл 5 3 3 3 3
Дхстиииромкхая 
вода, мл да ЮО мл ж каядуа колбу
Хоипеитрадия I p 2* , 
ккг/мл * 0 0,0005 0,01 0,02 0,0*.

Оря яовтровяхя калибровочного графика уодовня авали аа д о м 
яв бета идаятхчшши условиям авалям  рабочий проб.

Построение калибровочного графика необходимо проводить не 
маяеа, чем яо 3 параллельных язмереяяй для каидо! ионцеитрацин 
ртути. На ос помяни полученных данных отроят графнчеокуа в атом 
ность оредяях впачени! оптических илотнооте! от хоичентрааии 
ртути.



76

4 .Проведение анализа

В атомно-абсорбционном спектрофотометре газовую горелку 

заменяют газовой кюветой. Включают прибор согласно прилагаемой к 

нему инструкции. Через кювету пропускают воздух (азот) и устанав

ливают нулевое показание оптической плотности. Для анализа 1мл 

пробы переводят в пробирку, доводят объем раствора дистиллирован

ной водой до Змл, вводят туда же 0 ,2  мл раствора двухлористого 

олова, присоединяют пробирку к шлифу и продувают азотом с той же 

скоростью. Отмечают показания оптической плотности.

5. Обработка результатов

Концентрацию ртути (Смг/мэ ) в исследуемом воздухе вычисляют по 

формуле:

С * —-- ------i  — мг/м3
h  * Уо

где а, -  количество рт^ги в исследуемом растворе по калибро

вочному графику, мкг

У -  общий объем исследуемого роствора,мл 

Уа -  объем исследуемого раствора, взятого для анализа,мл 

У0 -  объем исследуемого воздуха .приведенный к нормальным 

условиям, л



СВИНЕЦ И ЕГО СОЕДИНЕНИЯ 

(фотометрически! метед с еульфарсазеном)

1. Принта в характеристика иетода

Определение осшоваио на вэаииадеютвхи аевргяиипески* соедмве- 

и 1  свинца о оульфарсазеиом о образованием вещества, окрашенным в 

краски! цвет, о наследующим фотометрироваяиен растворов при длине 
зелии 5?0 ЕЮ.

Определении ие мешает Ц и н к , медь.

Предел обнаружении I миг в аиадизируеиея ебьейе проба.
Диапазеш измеряемых концентраций от 0,00024 де 0,0024 мг/м* 

при етбере пробы воздуха 5,0 и9.

2. Аппаратура

Аспирационное уотроютв*

Патроны металлические или а* плексигласа дли крепления фильтрах

§31 се светофильтром о максимумом с ве «поглощения при длине 
волны 910 им и кювете! толщине! слон 10 им

Фильтры АФА-ХА-20, влощадьв АО си^

3. Реактивы н раствори
Свинец азоТиокислИЯ, х.ч.* ГОСТ 4236-61"

Исходны! стандартвы* раствор о содержанием 1 иг/мл свинца гото

вят растворением 1,5964 г  азотнокислого свинца в мерион колбе ем- 
коетьв I  л в дистиллированно! веде

Рабочие стандартные растворы о совершением свинца 100 икг/ил,

10 икг/ил н X икг/ил готовят соответствующим разбавлением исходного 

стандартного растзорц 3% раствором уксуснокислого аммония. Раство
ры готовят перед использованием.

уг)
~ Методические указания, B .I5.C .I06. Метод дорабртан сотрудникам* 
Республиканское СЭС Минздрава РС5СР, Московской ГкрСЭС к а ш  гигие
ны детеа и подростков АЖ СССР



Амм#им1 укоуса01сис.аы8, х.ч. ГОСТ 3117-68, 30 раствор.
Натри! бвриекислыа, х .ч . ГОСТ 4199-66, 0 ,03  И растввр гатааят 

растворением 9,51 г натрия бврнвкмслвго в 500 ил цвды.

Тиамачевмяа х .ч . ГОСТ 6344-52, Ю?£ раствор.

Сульфарсазея, МРТ7 6-09-2627-66, ч .д .а .  0,0250 в 0 ,0 5  Я раот- 

аорв натрия бврнзкмслвг*. Растзар уотьхчмв 2 недели.

КалкЯ келезмстесинеродисты», х „ ч ,, ГОСТ 4207-65, 10 раствор 

свеаепрнгатавденщы!.

Серная кнсдат», х .ч , ГОСТ 4204-66, раствор 1:2

Азотная кислота, х .ч . ГОСТ 701-70 , раствор 1:2

Смесь серное и азотное кислот 5:1 (разбавленных растворов 1 :2 )

Нарекись водорода, 300 раствор.

4 . Отбор проб

Для определения: разово! концеатрацнх соединенна овинца иссле

дуемый воздух протягивает через фильтр АФЛ-ХДг-20 ое скереотыа 

130 л/ынн в течение 40 минут иди через фильтр площадью 40 си* ее 

скоростью 200-250 л/мин а течение 25-20 минут.

Для определения среднесуточных концентраций исследуемы! воздух 

протягивает через один н тот не фильтр 4 раза о перерывами 6 часов, 

с то* не скоростью что и при отборе разовая проб в течение 20-50 
минут.

Срок хранения отобранных проб в герметично! упаковке неограни
чен.

5. Ход анализа

Фильтр о пробой после обрезания впрессованного край помещает 

а фарфоровы! тигель, прибавляют 2 мл смеси кислот и 0 ,2 5  ил 300 пе

рекиси водорода, дают постоять до полного смачивания фильтра и на

гревают на песчаное бане до образования твердого остатка. Затеи 

тигли с пробами помещают в муфельную печь, постепенно поднимают



79

температуру до ^50-500°С я озолявт. После остывания в тигель о 

пробок добавляет 3 мл 3% раствора уксуснокислого аммония, тщатель

но растирает осадой стеклянной палочкой м переносят в цеятрифу»- 

шт пробирке. Раствор центрифугирует. К 2 ,5  мл прозрачного раст

вор* добавляет по 0 ,2  мл 10% раствор* тиоаочевмыы (хля связывания 

иовов м едв), во 0 ,1  мл 1% раствора калия иелевмотосмнеродмстого 

(для связнзйцдя ионов ц и н к а), по 2 мл 0 ,0 5  М раствора натрия бор

нокислого (в  качестве буферного р аств о р а ), по 0 ,5  мл С,02Э|б раст

вора сульф арсазена. После добавления каждого реактива содержимое 

пробирок перемекивает.

Одновременно с обработкой проб готовят нулевуо пробу. Для 

этого чистый фильтр с обрезанными краями поискает в фарфоровый 

тигель к проводят все операции согласно ходу анализа.

Оптическув плотность растворов измеряет через 30 минут в к е- 

ветах кириной 10 мм при длине волны 510 нм. Измерение оптической 

плотности производятся относительно води.

Количество свинца в пробе определяет о помощью калибровочно

го  графика во разности результатов измерений оптической плотнос

ти растворов пробы н нулевого.

б .  Калибровочный график

Для построения калибровочного графика чистые фильтры о обре

занными краями помеаавт в  фарфоровые тигли. Ва них наносят стан

дартные раствори согласно таблице н обрабаты вал  аналогично про

бам. Для анализа о т б и р а л  2 ,5  мл раствора каждого стан д арта , что 

соответствует 0 - 1 ,0 - 2 ,0 - 4 ,0 - 6 ,0 - 6 ,0 - 1 0 ,0  я г  свинца. Растворы 

фотометрирувт при 510 нм. По полученным средним данным из 5-6 

шкал строят калибровочный график зависимости в е л и ч и я  оптической 

плотности от количества свинца.
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Таблиц*

вилла стандартов для определения свинца

Раотворы
I*  стандартов

1 : 2 : 3 : * :  3 : 6 :  7

Рабочие отавдартнн* р -р  
о содержанием свинца
1 м кг/м л, мл 0 1 .2  " —

Рабочи1 стандартны* р -р  
о содержанием свинца 
10 м кг/мл, мл 0 -  0 ,2* о , * а 0 ,7 2 0 ,96 1 .2

Содержание овинца, 
мкг 0 1 ,2  2 ,* * .в 7 ,2 9 .6 12 ,0

7 . Расчет анализа

Концентрации свинца в воздухе вычисляет во формуле:

С -  мг/м3 , где

а -  количество свинца, наеденное в анализируемом объеме пробы, мкг

V -  обци* объем пробы, мл

V -  объем пробы, взяты ! для анализа, мл

Ч -  объем воздуха, отобраннм! для анализа и приведенныЯ к нормаль

ным условиям, л .



ТЕРИГАЛЕВАЯ КИСЛОТА х) ъ\

СйН4(С00Н)о Мол.масса
166,2

Белый аморфный порошок без запаха.Температура плавления 264°С. 

tljai более высоких температурах сублеыируется.Нерастворим в воде, 

мало растворим в спиртах.хорошо растворяется в диыетилформамиде.

3 воздухе может находиться в воде аэрозоля.

1 . Принцип и характеристика меяода

Определение основано на улавливании аэрозолей терефталевой 

кислоты на фильтры о последующим газохроматографическиы определение»' 

на приборе с детектором пс захвату электронов.

Нижний предел измерения терефталевой кислоты 0,0001 мкг. 

Диапазон измеряемых концентраций от 0,02 до 0,2 мг/ма . 
Определению терефталевой кислоты не мешают диметиловый 

эфир терефталевой кислоты, уксусная кислота, п-толуилоиый эфир, 

бромистый ксилол.

2 . Аппаратура
Газовый хромате. ^лф о детектором по захвату электронов 

Аспирационное устройство
Патроны металлические или из плексигласа для закрепления 

фильтров
Фильтры аэрозольные A-1A-XA-I3
Колонка хроматографическая стеклянная длиной 1м д и а м е т р о м  4мм

Колбы мерные,ГОСТ 10292-74
флаконы пенициллиновые с пластмассовой пробкой

Ыикрошприцы , US-1

Ликейкй и лупа измерительные

Ляяенко В.К. , Киевский НИИ общей и коммунальной гигиены им.
А.Н,2Щрзеева



Секундомер

3 .Реактивы и растворы

Терефталевая кислота,ч«, МГТУ Г>-09-6348-69.Терефталевую кислоту 

предварительно очищают,Для итого в"гусек" (из стекла) помещают 

3-5г порошка терефталевой кислоты и нагревают до 300°С. Одновременнс 

через гусек продувают азот со скоростью 60мл/мин.Образовавшийся на 

выходе из гуська сублимат собирают и используют для приготовления 

стандартных растворов.

Этило вый спирт,ректификат,ТУ-19I I -36-39 

Диэтиловый офип,ч. Д У -3-И -63 

Едкий н<.тр,ч .д .а. ,Г0СТ 4328-66

Диметилформамид,ч,МРТУ 63СЭ-2068-65, Перед употреблением 

перегоняют при температуре кипящей водяной бани под вакуумом водос

труйного насоса.

Кислота соляная,х . ч . ,PUT 3118-67

Кислота серная,х.ч.,ГССТ 61-69

Натрия н и тр и т ,х .ч .,ГОС. 4197-66

Мочевина,ГОСТ 6692-67

Метиламин водный,МРТУ 6-09-1386-64,20“? раствор

Толуол,ч.д.а.,ГОСТ 5789-6Э.Перед употреблением-дважды перего

няют при температуре кипящей водяной бани под вакуумом водоструй

ного насоса.

Смесь диметилформамида и толуола 1:9

Основной стандартный раствор терефтолевой кислоты. 5г порош

ка ТЖ помещают в кол^у емкостью ЮСмл и прибавляют 40-50мл смеси 

диметилформамида и толуола. Колбу нагревают на спиртовке до слабого 

кипения в течение 10-15 ^инут при интенсивном встряхивании, до полно

го растворения порошка и объем доводят смесью до метки. Рабочий 

стандартный раствор с содержанием 5мкг/мл терефталевсй кислоты
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готовят иэ осаоиного стандартного раствора соответствующим р азве

дением смесью диметилфорк&мида и толуола.

Хроматон V -супер с величиной зерен 0,1Гио,32мм (твердый 

носитель)

Метилсиликоновад жидкость 0У-Ю1 (неподвижная фаза)

Насадка для заполнения хроматографической колонки состоит 

из 3% (от B6fs твердого носителя) метилеиликоновой жидкости, нане

сенной на хроматом. Хроматографическую колонку перед заполнением 

нас-дкой промывают хромовой смесью,водой, Шиловым спиртом и сушат 

при 150°С после чего заполняют насадкой под вакуумом, помещают в 

термостат прибора и кондиционируют в токе азота при 270°С в течение 

20 часов при отключенном детекторе. По истечении этого времени 

колонку подключают к детектору и записывают нулевую линию в 

рабочем режиме.прибора.

Азот газообразный» ос.чистоты в баллоне с редуктором

Нитроэометилмочевина. В колбу емкостью 0 ,5  л помещают 270мл 

21% водного раствора метиламина, добавляют 78 мл концентрированной 

соляной кислоты, 52 мл воды и 150 г мочевины. Раствор медленно ки

пятят на глицериновой бане с обр&тнш холодильни >м при 120°С в те 

чение 15 минут. Затем температуру поднимают до 127°С и кипятят ещё 

15 минут.Раствор охлаждают и добавляют к нему 55 г  нитрида натрия, 

поддерживая при этом температуру смеси равной 0°С. В охлажденный 

стакан емкостью 2 я помещают 300 г  измельченного льда и 50 г  концен

трированной серной кислоты* К полученному раствору медленно, 

при постоянном помешивании , вливают холодный раствор метилмочезины 

и нитрита натрия, полученный ранее. Температура при этом не должна 

довиваться вьшэ 0°С*



Питрозометилмочевина всплывает на поверхность в виде пены, которую 

переносят на фильтр я промывают под вакуумом 15~2Смл воды. Препа

рат сушат в эксикаторе над хлористым «сальцем.

4 .Отбор проб

Дня определения максимальной разовой концентрации терефтале- 

вой кислоты исследуемый воздух аспирируют со скоростью 10л/мин 

через аэрозольный фильтр.Отбирают не менее 150л.

5 .Ход анализа

Газовый хроматограф включают в соответствии с инструкцией и 

выводят на рабочий рэким:

температура термостата колонок 15С°С

температура термостата детектора Г?0°С

температура испарителя 250°С

расход газа-носителя (азота) через колонку СОмл/мин 

расход газа-носителя (азота)через детектор 180мл/шт 

время удержи вакия терефталевой кислоты 1мин 25сек

Фильтр с отобранной пробой переносит в пробирку я заливают 5мл 

смеси диметилформамида и толуола. Получении раствор слегка подог

ревают и интенсивно встряхивают в течение Зминут. Для проведения 

анализа собирают установку, состоящую из трех последовательно соеди

ненных стеклянными трубочками пробирок. Нижний конец трубочки, вве

денной через пробку не доходит до дна пробирки на 1-1,5см. Нижний 

конец второй трубочки вставляют через пробку на 1-1,5см ,а верхний 

конец черефробку вводят в следующую пробирку. Через верхний конец 

трубочки пробирки ( I ) ,  не соединенной с последующей пробиркой, оропус 

кают азот со скоростью 2-3 пузырька в минуту, который проходит 

через всю систему. В пробирку ( I )  перед анализом помещают 0 ,1г нит- 

розометилмочевины, 2мл дизтилового эфира и 1мл раствора едкого натра 

(6г едкого натра растворяют в 1Сш воды, раствор готовят перед упот

реблением). В пробирку 12) помещают Змл анализируемого раствора.
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7.Расчет анализа

Концентрацию терефтаяевой кислоты в атмосферном воздухе вычисля

ют по следующей формуле:

а * я , ,
С ---------------- агД г , где

У . ч

С- концентрация Т£К ,мг/м*

а-кодичвство 'ГЭС, найденное по калибровочному графику ■
анализируемом растворе,мкг

в- общий объем раствора пробы,мл

Bj-объем раствора пробы,взятый для анализа,мл

У -  объем анализируемого воздуха,приведенный к 
нормальным уеловилм,л



УЗГЕН*

( Метил-1-(бутил-карбомоил)-2-бенэимидаэолкарбомат)

О
----------/ У  -  С -л/НСчНу £н Н,г ^ ° 5

с 0 С^Ь
^  Мол.масса 290,32

У а ген -  бесцветное идо окрашенное в кремовый цвет кристалли

ческое вещество» растворимое в эфире, бензоле, толуоле. Темяерату

ра плавление 290°С. Агрегат’ ое состояние в воздухе -  аэрозоль.

Применяется как сиртемгшй фунгицид в борьбе с зертицилленым 

внтдом хлопчатника» с капустной тлей, с паршой, оидиумом и серой 

гнилью винограда.
1. Принцип и характеристика метода

Определение основано на концентрировании у з г а м  т  воздуха 

путем его аспирации через фильтр АФА-ЕП-20 с последующим хромато

графическим анализом бензольного раствора у з гена ш тонком слое 

силикагеля, обнаружением зон локализации препарата на хроматограм

ме в УФ-свете и количественном определении по площади пятен или 

по интенсивности их окраски визуально шлш фотометрически.

Предел обнаружения -  3 мжг в анализируемом объеме (0 ,2 мл).

Диапазон измеряемых концентраций -  O ^I-O .I^S ir/M ^ .

Определенно не мешают: ГХЦГ, ТЫЩ ш моторам*

ПДК уэгена в атмосферном воздухе -  0,05мг/м^,

2 . Аппаратура и посуда.

Спектрофотометр СФ-16.

Хроматоскоп УФ излучения (максимальная джина волны 254 нм).

Ротационный испаритель ИР-1.

Аспирационное устройство с расходомером. 

хйаджфцов У.А. НИИ санитарии, гигиены и профзаболеваний М3 УЭССР 

ххДля определения 0,5мг/М^ следует для анализа брать 0,04мл вместо

0,2мл.
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Набор лабораторных сит "Фиэприбор" или аналогичного типа.

Прибор для механического встряхивания.

Установка для перегонки растворителей,

Колбы с притертой пробкой.

Выпарительные чашки.

Патроны для закрепления фильтров АФА-Ш-20.

Хроматографическая камера (можно использовать кристаллизатор, 

эксикатор с крышками) размером 150x200 м. 9 ГОСТ 10565-63,

Пипетки емкостью I ,  2 , 5 , 10 мл с ценой деления 0 ,0 1 ; 0 ,0 2 ; 

0 ,0 5 ; 0 ,1  мл соответственно, ГОСТ 20292-74.

Микропипетки емкостью 0 ,2  мл с ценой деления 0,02 мл, ГОСТ 

20292-74,

Колбы мерные емкостью 10, 25, 50, 100 мл, ГОСТ 1770-74,

Водяная баня,

3 , Реактивы, растворы, материалы.

Исходный раствор уэгена с содержанием 150 мкг/мл готовят 

растворением 15 иг уэгена в бензоле в мерной колбе емкостью 100мл,
(0 9 .

Стандартные растворы уэгена с с одержанием''50 мхг/мя и 1Бмкг/мл 

готовят соответствующим разведением бензолом исходного рас вора

Б е н зо л ,х .,ч ., ГОСТ 5955-75, безводный,перегнанный (первые 10/6 

дистиллята отбрасывают).

Спирт бутиловый нормальный (бутанол), х . , ч . , ГОСТ 6066-51.

Спирт метиловый (метанол), х . , ч . , ГОСТ 6995-67, безводный, 

перегнанный. К одному литру метилового спирта прибавляют 5 грам м  

магниевой стружки. По окончании реакции кипятят спирт в течение

2-х  часов с обратным холодильником, посла чего метанол отгоняют.

Сернокислый кальций медицинский.

Хроматографические пластинки марки "СилуфолU /-254* .

Хроматографические пластинки размером!5x15. Готовят из сил*-
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кагаля марки ИСК. Сакясагель дробят, просеиваю» черва зат» и, отби

рают .для работы фракадш 0 ,12-0 ,16  ш , очжщэдат от примесей. Дзя 
этого ездшшгэдь эддизают р&аб веданной (1 :1 ) соляной юсяотой ш 
оставляют й* 18-20 часов. З& тт кшсмо-.у сливает, промывают сили

кагель водой я аидатят а круздодонной колбе 2-3  часа в разбавлен- 

ной (1:1) азотной кислотой, промываю» водой до нейтральной реак

ции промывных вод, сушат * сушильном шкафу при температура 150° 

в течение 4-6 часов.
Для приготовления ХО пластинок в закрепленным слоем смлика- 

геля 36 граммов последнего еиешквают в 2 граммами сернокислого 

кальция и 90 цд ддстиддмрованной воды, перемешивают (з  фарфоровой 

чашке) до однородной массы. На вымытую а высушенную стеклянную 
пластинку наносят № г сорбционной массы и, равномерно покачивал, 

распределяют по всей пластинке равномерно. Затем пластинки сушат 

при комнатной температуре (около 20-30°С) в далее -  в сушильном 

шкафу при температуре 110°С а течение 45 минут.

4. Отбор проб.
Воздух со скоростью Юл/мин «вирируют черва фильтры ДМ-Ш-ЗО 

в течение 20-30 минут. Фильтры складывают аагряанешой стороной 

внутрь и помещают •  пакет.
5. Ход анализа.
У фильтра с отобранной пробой обреаают впрессованные края я 

помещают в колбу с притертой пробкой, валивают 20 мл перегнанного 
бензола в проводят извлечение узгена в течение 30 имя на прибо
ре для механического встряхивания. Затем бензол сливают, а вкс- 

такцию из фильтра повторяют еще дважды по Ю мл в течение 10 минут. 

Все экстракты объединяют, фшштруют, промывают фильтр 10 мл бен

зола и выпаривают до малого объема (около 0 ,2  мл) с помощью рота

ционного испарителя (в вытяжном шкафу).
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Сенатов хшшчес^авндо перенос»* т  $д?оматогрАфнческую пластинку 

* о д а  -точку тмв* Ч?обы размер пятна не превш ая 0 ,5  см.

Cnpafift Ы сдав* o f  пробы, на р«еетоянии 2 ,5 -2 ,0  см наносят по 

0 ,2  аж стандартных растворов узгвц$9 содераащих 15-50-150 мкг/мл, 

что соответствует 3-10^-30if-Лластмчхм помещают а предварительно 

насщенную громатогр&фичесхую камеру, Для второ за 20-30 минут 

до начала анализа на дно камеры наливают смесь бензола и бутило

вого спирта а соотношении 9 :1  {под*пиная фаэг) в таком величестве, 

чтобы край пластинки погрузился в подвида» фазу, не более чем 

т  0 ,5  см».

После того, хае подвижная фаза продвинется во пластинке на 

12 см, ее эымвмшт и» камеры и оставляют на воздухе до пряного 

испарения подвивкой фазы» Вс» опередим осуществляются только в 

эдтгшном шкафу!И Высушенную хроматограмму проявляют на хромато- 

саепе. У?ген проявляется в виде пятен овальной форда иедтого цве- 

та^аеличадой jfy*Q ,5jp,0 2 .

Количественно» определение осуществляется визуально сравне

нном интенсивности окрашивания пятен т  хроматограше стандартных 

растворов ш проб ылш спехтрЙютрически* Ддж опектрофотомвтрического
определения оставшийся после вываривания пробы на ротационном 

растворителе увген растворяют в Gp2 мл абсолютного метилового 

спирта* Пластинку делит по джине на три параллельные полосы* На 

первую ш втору» полосы наносят в виде сплошных линий мет&нольный 

раствор экстрактов проб» стенки колб ополаскивают набольшими пор*» 

щ т т  метанола ш наносят на соответствующие полосы на хроматогра

фической пластинке* На третью полосу наносят стандартный раствор. 

Далее пластинку обрабатывают» как описано вше» и проявляют ж 
уФ-свете на хроматоскопе* На проявленной хроматограмме отмечают 

простым карандашам воны узгена на пластинке» а затем силикагель



из этих зон снимают скальпелем ч количественно переноса» в проб5ф». 

кв емкость» 10 мл. Силикагель в пробирках валнзают 10 »  абсолют

ного метилового спирта и встряхиваю* содержимое пробирок а тача

ние одного часа на приборе ддл зетряхввадия. Аналогичным образом 

"элюируют" зону чистого еяликагеля (контроль)* Измеряют оптичес

кую плотность ояюатов при длине волн» 243 нм. По разности опти

ческих плотностей пробы и контроля а помощью калибровочного гра

фика определяют количество уэгена в пробе.

6. Построение калибровочного графика.

На хроматографическую пластинку в Ц- разные участка наносят по 

0 ,2  мл стандартных растворов узгена с с одарявшем ПИэО-'а 150 

нхг/мл и обрабатывают пластинку, как описано вш е (хроматографи

руют, сушат, проявляют, очерчивают проявленные участки на хрома

тограмме, снимают их скальпелем о пластинки и т .д .)»  Хроматогра

фирование стандартных растворов повторяют на наказ трех раз и по 

полученным средним показаниям строят калибровочный гр&фш зави

симости "концвнтрация-опткчесяая плотность".

7 . Расчет анализа.

Кокцентр&гдйо узгена "С* вычисляют по формула:

£ ' г ^ .

к -  количество узгена, найденное по калибровочному графику, миг 

1 (1 0  -  объем анализируемого воздуха, приведенного к нормальным

условиям, ж
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Шенол -  CgH^OH, мол. масса -  94,11; удельный вес -  1,071 

(при 25°С); TRHn -  181,2°С; Тпд -  43°С. Бесцветное кристалличес

кое вещество с резким запахом. Хорошо растворим в спирте, эфире, 

хлороформе; в 100 мл воды при 15°С растворяется 3 ,2г  фенола.

1 . Принцип и характеристика метода

Метод основан на концентрировании фенола из воздуха силохро- 

мои, последуют "“Я тврмодвсорбции и хроматографическом вцделенин 

на неподвижной ‘фаз* -  аолиметнлфенилсилоксановой жидкости ( 1ИФС), 

качественном определении детектором ионизации в пламени и коли

чественном определении способом абсолютной калибровки.

Минимально определяемая величина при анализе 1 мал водного 

раствора -  0,001 икг.

Диапазон измеряемых концентраций при условии отбора I д воз

духа составляет 0,008 -  0 ,1  мг/м3 при показаниях электрометра уси- 
12лмтеля 20*10 А. Погрешность метода 16,0%.

Мешающее влияние -  ароматические углеводороды» крезолу опре

делению не мешают,

2, Аппаратура и п^.-уда.

Хроматограф е пламенно-ионизационным детектором (1ВД) и стек

лянной разделительно* колонкой длиною 2 м м  внутренним диаметром 

3 мм» видоизмененной в соответствии о чертежом (рцс4 ),

Концентрирующие колонки из молибденового стекла, длиною 6 см 

и внутренним диаметром 3 мм (ри с 4 )» заполненные 0,1 г силохрома.

Лупа измерительная, ГОСТ 8309-75

Микрошприцы» емкостью 10 мкл

Шприцы, емкостью1С0 мл» ТУ 6421-1279-76 

Секундомер

Пинигина И, А.» Яду ко б и ч  *).Е*
Институт общей и коммунальной гигиены им.АЛ1*Сыонна АМН СССР



Мерные колбы* пипетки* пробирки, ГОСТ 20 292-74 к 1770-74

3 . Реактивы, растворы, материалы

Фенол свежеперегнанный, ч .д .а . ,  ГОСТ 6417-52

Вода дистиллированная, ГОСТ 6709-72

Стандартный раствор фенола в воде с содержанием 100 нкг/мл. 

Готовят общепринятым методом.

Неподвижная фаза -  полмметилфенилсилоксановая жидкость (ПМФС) 

на хроматоне MW в количестве 1556 от его веса.

4 . Отбор проб

Для определен* максимальноразовой концентрации через концен

трирующую трубку, заполненную силохромом, с помощью шприца протя

гивают I л воздуха со скоростью 0 ,2  -  0 ,3  л/мкнЛрно 5 )« Трубку с 

отобранной пробой помещают в чистую пробирку с притертой пробкой и д  

доставляют в лабораторию.

Для определения среднесуточной концентрации отбирают пробы, 

как описано выше, 6 раз через равные промежутки времени.

5. Ход анализа

Включают хроматограф в соответствии с инструкцией и выводят 

на режим.

Режим работы хроматографа;

Температура т е р м о с т а к о л о н к и  -  120°С

Температура испарителя -  180°С

Скорость газа-носителя и водорода -  40 мл/мин 

Скорость воздуха -  400 мл/мин

Скорость движения ленты самописиа -  0 ,5  см/мин

При этом режиме время удерживания фенола -  5 мин 36 сек , бен- 

зона -  I мин, ксилола -  2 мин 35 сек,  м-крезола -  9 мин.

После выхода прибора на режим отвинчивают крышку испарителя, 

вынимают пинцетом из испарителя верхнюю пришлифованную часть разде

лительной колонки и вместо неё быстро подсоединяют при помощи шли

фов (на концах разделительной колонки и концентрирующей трубки)



п
концентрирующую трубку о пробой к разделительной колонке.

Площадь пика, образованную фенолом на хроматограмме, подсчи

тывают и по калибровочному графику определяют содержание фенола 

в пробе. Результат умножают на коэффициент 1,08.

6. Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят серию стандарт

ных растворов фенола в колбах ёмкостью 25 мл согласно таблице.

Шкала стандартов для определения фенола х

Наименование веществ W/W стандартов

0 I 2 3 4 5 6

Стандартный раствор 
фенола в воде о со
держанием 100 ыкг/мл, 
ыл

0 0,25 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50

Дист^нрованная вода, 
мл до 25 мл в каждую колбу

Содержание фенола, 
мкг/щц __________ 0 0,001 0,002 0,004 0,006 0,008 0,010

Пенициллиновые флаконы и пробки к ним ополаскивают стандартны

ми растворами, затем заполняют флаконы до пробки соответствующими 

растворами и плотно закрывают пробки, фиксируя их клейкой лентой. 

Для анализа отбирают растворы из флаконов микрошприцем, прокалывал 

пробку. Шприцы промывают 3-4 раза, затем набирают I мкл раствора 

и вводят в испаритель хроматографа, где размещена верхняя незапол

ненная схемная часть разделительной колонки.

х Экспериментально установлено, что фенол элюируется на 24%, 
а ошибка метода не превипает 160?. ГОСТ,ом 17.2.4.02-81 "ОПА.Общие 

требования к методам определения загрязняющих веществ" допускается 

ошибка ± 23%. Всё это дает право проводить калибровку прибора из 

раствора.
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Рассчитывают площади пиков, полученные на хроматограмме, и 

по средним значениям строят калибровочный график в система координат 

"площадь пика -  количество фенола"»

7 в Расчет анализа

Концентрацию фенола в воздухе определяют по формуле:

С ® , где
У

а -  количество фенола, найденное по калибровочному

графику, миг

У -  объем воздуха, взятый для анализа, л



т

г

Устройство для ввода пробы в прибор

1 -  накидная гайка
2 -  прокладка
3 -  кожух испарителя
4 -  стекловата
5 -  концентрирующая трубка
6 -  сорбент
7 -  пришли^*)ванная часть
8 * кожух термостата
9 -  разделительная колонка



Схема отбора проб

1 -  смеситель
2 -  концентрирующая трубка
3 -  силиконовый шланг
4 -  шприц емкостью 100 мл

05»
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j$yQ Мол.масса
30,03

Где 0 рсэади валахом.Температура штвния-210С. Хорошо растворим
9  эоде» Формальдегид действует раздравмоще на слизистые оболочки 
верхних дьасательных путей, глаз.Обладает общей токсичностью.

I.Принцип метода
Метод основан на реакции взаимодействия формальдегида о ацетил- 

ацетоном ■ среде уксуснокислого аммония о образованием продукта 
реахци", окрашенного в яелтый цает.

НотпсиД предел обиаружашя формальдегида составляет 0,5 мжг в
10 мя раствора*

Погрешность определения не превыюаетЛОЯ»
Диапазон измеряемых концентраций составляет от 0,003 до 

0,1 иг/м?
Определение формальдегида не мешают ацетальдегид, пропионовый 

альдегид, спирты( метиловый, этиловый, этиленгликоль), сероводород, 
ацетон,аммвяя» «теорокс-6, полиэтиленовая эмульсия, эмукрил "С", 
вмукркл "М".

2. Аппаратура
Колбы мерные емкостью 50 -100- 250 мл ,Г0СТ 1770-74
Пипетки на 2-6-10 мл,ГОСТ 20292-74
Поглотительные приборы Рыхтвра малой к большой модели
Аспирационное устройство
Баня водяная
Фотоэлектрсхояорнметр.

3 . Реактивы я растворы 
Ацатилзцвтон.ч.д.а..ГОСТ 10259-73 
Кислота уксусная ледяная,ГОСТ 61-51
Апатит аммония.ч.л.а..ГОСТ 3117-68 

хЖрылова Н.А.,НИИ гигиены детей и подростков КЗ СССР



Ацетилацетоновый реактив (поглотительный раствор ).150г ацетата 

аммония растворяют в 800 мл воды в мерной колбе емкостью I л.К рас

твору прибавляют 2 мл ацетилацетона и 3 мл уюсусной кислоты. Затем 

содержимое колбы перемешивают и доводят до метки водой.Приготоелей

ный решетив хранят в склянке из темного стекла в холодильнике.Перед 

употреблением раствор выдерживают в холодильнике в течение 7 дней. 

Формалин, 40$ раствор формальдегида 

Натр едкий.ч.д.а.,Г0С Т 4328-77, 20$ раствор 

Кислота соляная,ч.д.а.,Г0С Т 3118-77, 10$ раствор 

Натрий серноватиса^кислый -тиосульфат) .фиксанал,

ТУ 6-09-2540-72 ,0 ,1/У раствор

йод,фикеанал,ТУ 6-09-2540-72 ,0 ,\f \f  раствор 

Крахмал растворимый,ГОСТ 10163-62,1$ раствор 

Стандартный раствор формальдегида. 5мл формалина вносят в мерную 

колбу объемом 250 мл я доводят водой до метки. Для опредолзняя точ

ного содержания формальдегида в растворе в колбу емкостью 200 мл 

помещают 5 мл раствора, приливают 20 мл 0 ,1 /У  раствора иода и по кап

лям вносят 30$ раствор едкого натра до пояс *ения устойчивой бледно- 

желтой окраски. Колбу оставляют на 10 минут затем осторожно подкисля

ют раствор 2 ,5  мл соляной кислоты ( 1 :1 ) ,  оставляют на 10 минут в 

темноте я оттитровывают избыток йода 0 ,1 /У  раствором тиосульфата 

натрия. Когда раствор станет светложелтым, прибавляют несколько ка

пель 0 ,5$  раствора крахмала. Предварительно устанавливают количество 

тиосульфата, расходуемое на титрование 20 мл 0 ,1Д / раствора йода.

По разности между количеством тиосульфата, нзрасходоваинш на кон

трольное титрование, и избытком иода, не вошедшем в реакцию с фор

мальдегидом, устанавливают к о я м с т м  кеда, которое ш ало на окис

ление формаладвщери 1мл 0 ,1 /У  раствора иода соответствует 1 ,3  мл 

формдедвгцда.Устаноша с е д е я » » »  форммедопчщ в I  ш  раствора, с о -
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соответствующим разведением водой готовят исходный стандартный рас

твор формальдегида с содержанием 100 и 10 мкг/мд.Растворы проверя -  

ют титрометрически.

4 .Отбор проб

Для определения максимальной разовой концентрации формальдегида 

воздух со скоростью 1,5л/мин аспирируют через два последовательно 

соединенные поглотительные прибора о пористой пластинкой,заполнен

ные по 5мл поглотительного раствора в течение 30 минут. В процессе 

отбора пробу образуется нелетучее производное формальдегида.

Для определения среднесуточной концентрации формальдегида воздух 

аспирируют через два последовательно соединенные поглотительные 

прибора о пористой пластинкой в условиях определения максимальной 

разовой концентрации 6 раз в течение суток через равные промежутки 

времени { отбор проб проводят в одни и те же поглотительные приборы]

5 . Хед анализа

Отобранные пробы в поглотительных приборах помещают в водяную 

баню при 40°С и выдерживают в течение 30 минут. После охлаждения 

пробы измеряют величину оптической плотности окрашенных растворов 

о использованием фотоэлек? «колориметра при длине волны 412 нм в 

кюветах с толщиной слоя Юмы (светофильтр *3) по отношению к кон

трольному стандарту. Количественную оценку проводят по калибровоч

ному графику.
6 . Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят шкалу стандартов 

в соответствии с таблицей. Стандарты обрабатывают аналогично пробам 

и измеряют величину оптической плотности каждого стандарта при 

длине волны 412 им. По полученным средним данным из 3-4 определений 

отроят график зависимости оптической плотности от количества фор
мальдегида.
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Таблица

Шкала стандартов для определения формальдегида

Растворы Номера стандартов
6 I 2 3 4 5 6 7

Стандартный рас
твор формальдегида 
с содеря. 0,01мг/нл, 0 

мл.
0,05 ОД 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Поглотительный рост ор,
мл. 5,0 4,95 4,9 4,8 4,6 4,4 4,г 4,0

Содержание формальде
гида > 5м.т',миг 0 0,5 1.0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0

7.Рас чет анашза

Содержание формальдегида в воздухе (Смг/м3) вычисляя? по 

формуле:

С * — -—  мг/м® _ „у * где
а-кодичество формальдегида, найденное в анализируемом объеме 

воздуха, инг

У-объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к нормальным 
условиям, л.



ДОРОЦРЕН*
IOI

Хяоропрен C^HgCI

СН  ̂ я ^  — С ** CH2  

Cl

Мол. мабоа 

88,54

Хяоропрен (  2-хяорбутадиен-1,3 , J i  -хлоропрея, у/> -хлорбута- 

дивя ил* хлореритрен^ првдотавлявт собой бесцветную летучую 

жидкооть о неприятным валахом я быстро полимеразуется. Физи

ко-химические свойства приводятся в те^ляце.

В воздухе находится в виде паров и газов .

Таблица

Физико-химические овойотва хлорспрена

Т.кт.пра Упругооп Л.ТГ..ОТ1 , м>
760 мм.рт» пара ra s a  * прг 20°С, р/смв 
ОТфф °0 Ш*рГ»0 Т* мг/м3

Растворимость s
вода “оргаяЖ^

чтишж
растворителях

m m
дшж

69*4 оря 88S2*I010 при
0°С-78 0°С-0,9850

20°С-188 20°С-О,9560
40°С~4ОО 40°С-0,9320
50°С-555

0,005£ хорошо pact

®0~ раст во
СО воря ряет
ВОЙ ется m

ПДК хлоропрена -  0,002 мг/м8.

*Егикян Р .Т .,  Казарян К .0 . , Армянский НИИ обшей гигиены и 
профзаболеваний.



I, Принцип % характеристика метода IQ I

Определение основано т  использован» газожидкостной хро- 

матографии на приборе с пламенно-ионизационным детектором.

Чувствительность определения 2,F3 нг в 2 мл.

Диапазон измеряемых концентраций, от 0,0016 до 0,029 мг/м3

Погрешность определения не превышает £ ю  £ отн,
з

Предел обнаружения 0,00X6 мг/м „
Отбор проб производится о концентрированем на хроматон 

Н-АВ модифицированным 1Л % ПфМС-4,
Определению не мешают дихлорбутенн, моновияялацетияен» 

ацетилен, етанол, хлорбензол, этядцеллозольв, изменение ат
мосферного давления и влажность воздуха. Определению мешает 
ацетон в количествах 700 мг/м3 я выше.

, Аппаратура

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором м ар »  

иЦвбТ-Ю4* или аналогичный прибор.

Колонка стальная размером; длиной 3 м и диаметром 3 мм.

Обогатительная колонка образная трубка шп нериаве- 
щ ей стали, длиной 0,3  ы и диаметром 1 ,4  &ш.

Электровакуумный наооо.
Злектроаопиратор о ротаметром, калиброванным йш о ю р о о »  

О Д -0 ,2 5  л/мин.

Лабораторный автотрансформатор регулировочный, типа
ЛАТР-III, ТУ 16- 5Г2216- 6Э,

Секундомер,
Лупа *8ir эятельная, ГОСТ 8309-75*

Линейка.
Чашка фарфоровая о диамерром 126 мм, ГОСТ 9147280.

Баня водяная.

Микрошпрнц МШ-Ю.

Шприц для промывания полоотвй, типа "Жане*, ШгВ, Ш»9. ТУ 6421-



J. Реактиве я раотворы
ЮЗ

Хрсматон Н-АВ, Номенклатурный Л 6 I0 I0 I ,фракция 0 ,25-0 ,315  мм 

(производство ЧССР).

Полизтилвнгликольаебацинат, ПЭГС, чда, ТУ 6-09-4554-77.

Полнетиленглияольадипяяат, ГОГА, чда, ТУ 6-09-4544-77.

Хлороформ для хроматография, хч, ТУ 6-09-4263-76.

Жидкую фазу Ь% ПЭГС я 10^ ПЭГА от веоа носителя растворяют 

в хлороформе, полученный раствор наносят на точно взвешенный 

хрсматон Н-АВ, помещенный, в форфоровую чашку, ооторохно пере

мешивают при помощи стеклянной палочки, «начале при комнатной 

температуре, затем на водяной бане до полного исчезновения за

пада хлороформа. Хроматографичеокую колонку заполняют приго

товленной насадкой и кондиционируют в термостате хроматогра

фа 14 ч при окорооти газа-нооителя азота 40 мд/мин, постепен

но повышая температуру от 60°С до 180°С, без подсоединения ко

лония к детектору.

Жидкость ПФМС-4 (жидко.гь кремяооргаяичесяая, фенил(б0^ме~ 

тшлсиликоновое масло), ГОСТ 15866-70.

Дивтяловый эфир (медицинский эфир), Гоофйрмакопвя СССР.
X издание.

Аналогично подготавливают и кондиционируют насадку для 

обогатительной колонки. Жидкую фазу ШМС-4 ICJSot веса хрома- 

тона Н-АВ растворяю* в афкре. Поме суши колонку заполняют, 

кондиционируют от 80°С до 18О°0 14 ч . Затем после оотнванжя, 

насадку осторожно высыпают из колонки в заполняют обогатитель

ные колонки.

Азот газообразный в баллоне о редуктором, ГОСТ 9293-74.
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Водород технический газообразный в баллоне о редуктором, 
ГОСТ 3022-88,

Воздух для цитакия пневматических приборов и орвдотв ав

томатизации ГСП, в баллоне ^редуЛтором, ГОСТ 1X882-73,

Спирт этиловый, еинтетический, технический, ГОСТ 11547-78,

Двуокись углерода, ГОСТ 12162-77.

Хлоропрек-ректифякат из бутадиена, чда, ТУ 6-01-4-05-77.
Сосуд Дьюара.

У. Отбор проб

Анализируемый воздух, на меете отбора пробы, аопярнруют 

со скоростью 0 ,1 -0 ,2 5  л/мин через обогатительны* колонки, 

которые поотоянно охлаждают со омеоьа сухого льда я этанола 

3 мин до отбора и до иода, ления к хроматографу.

Для определения 9 ,8  ПДК необходимо отобрать 1,6125 л 

воздуха.

S. Ход анализа

Общую подготовку прибора проводит ооглаоно инструкции.

Условия хроматографирования

Длина разделительной (хроматографическое)колонии 3 ш
Внут| нняй диаметр разделительной колонки 3 мм

Температура колонки 60°0

Газ-нооитель азот
Скорогть газа-нооителя 40 мл/мин

Скорость потока водорода 30 мд/шш

Скорооть потока воздуха 300 мд/мив

Скорость диаграмной ленты 600 мм/чао
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Объем анализируемой пробы 

Продолжительность анализе 

Время удерживания хлоропрена!

2 .5  л

30 мин

при халиброике 

ара аналиае

3 мин 35 оех

4 мин 30 сек

Поела отбора проба, на вынимая и* охлаждавшей омесн, обо

гатительную колонку подключа» к хроматографу, винимая сооуд 

Дьюара, погружают в електропечь, которая о помошью ЛАТР-а 

поотоякно поддерживает около 1С0°С, нагревают 15-20 сек , че

рев обогатительную колонку направляют газ-носитель я опуотя 

Э мия вынимают алектропечъ.

Паро-газо-зовлушнь смеоя готовят в авакукрованкой от 

аоадуха полб» аыеотимоотью б л по предлагаемой охвме^Гв кото

рую вносят 2 мял хлоропрена. Пооле, в колбу дается избыточ

ное давление при помощи газообразного азота иля воздуха, 

азот(или воздух не должен содержать примеси хлоропрена^.

Через 20-30 мин отбирается 20 мл газовой смеои хлоропрена 

в шприце типа "Хаяв" и доводят объем до 150 мл. Полученная 

стандартная смесь о содержанием 46,242 нг/2мл хлоропрена 

является рабочей и черев 20 мин используется для калибровки 

прибора о постепенным разбавлением аяотом (возд ухом ^до  кон

центрация 2 ,Е£ нг/2мл. Количество разбавленных калибровоч

ных смесей должно быть не менее 6 , Все стандартные газовые 

омеаа готовят при комнатной температуре и вводят в хромато

графическую колонку ч в |е з  испаритель в количестве 2 мл.

Плошадь пика рассчитывают умножением высоты пика на его 

м р и я у , измеренную ив половине высоты.

$ Градуировочная характеристика
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Строят калибровочный график, выражанций зависимость пло

щади пика от количества хлоропрена.
Пример раоочета концентрации хлоропрена в стандартной г а -  

аовой смеси -  I  мл хлоропрена при 20°С иеоит 0,9560 г ,  0,002 
мл (2  ымл), который вводят в вакууьшрованную колбу амеотныоо- 
тъю 6 л весит X « г .

При избыточном давлении, например 547 м м .р т .ст ., в реаль
ных условиях, воли атмооферное давление ооотовляет, например 
653 м м .р т .с т ,, ооъем воздуха занижает У мд.

6 л -  653 м м .рт.от, 600 * J2G0
У я -  С^Ч ♦ 547 мм. рт, от»

20 мл смеси содержится хлоропрена

Z-

653
-  И ,0 2 6 л

20 * 1912I I 026 мл -  1912 мкг
20 мл -  Z миг -  Ц026

2 мл кглибровочной смеои оодеряит хлоропрен 
150 мл -  3466,166 нг ^  • 3466,166
2 мл - НР *

150

* 3.46ЫС6 м ы  
■ 3466,166 нг

46,242 нг

Рвсочет анализа

Концентрацию хлоропрена (С ) в мг/м* воздуха вычиоляют 

по формуле t .

£  -  количество хлоропрена в пробе, найденное по градуировоч
ному графику, мкг.

V2q -  объем пробы воздуха, взятый для анализе, л и приведен
ный и стандартным условиям по ф0 1 *уле»

20
273 • Р

(273 ♦ 7 J *  760
где

Vt -  объем воздуха отобранный для анализа, л .

Р -  барометрическое давление, ым.рт.от. 

t  -  температура воздуха на месте отбора пробы, °С,
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'ШЖа штт 296*79

Хлорцшиогаксотмофмиюмид -  белый 5фметшштее€Еш1 порошок 

е желтоватым оттенком. Температура плававши? « 1 3 ° .  Рштворта 

в четыреххлориетом углероде* ацетоне* хгорбенвом* Нерастворим 

в воде. Агрегатное состояние в воздухе -  тмь9 
I* Принцип ш характеристика метода.

Определение основано т  концентрировании С1-ЦГ® ша воадоп 

путем его аспирации черев фильтр* екетращш? препарата ацетоном 

ш  последующем хроштографическом аяаливе при т п й ж т т т т ш  детей* 
тора по захвату электронов*

Минимально определяемое количество вещества -  0,004  тт в 

2 мкд анализируемого объема пробы.

Диапазон измеряемых концентрация 0 ,007  -  0 Д 4  мг/м? (на шка

ле усилителя б х К Г ^ а ) к 0 ,14  -  3 ,3  мг/м^ ( на шкале усилитеяя 

2xI0~*®a) при рекомендованных в инструкции условиях отбора яфобы* 

Определению не мешает фталимид»

2 . Аппаратура, посуда*

Хроматограф о детектором по захвату электронов, со стеклянной 

колонкой длиной 1 ,5  метра ш внутреннем диаметром 3  ш* 

Аспирапдокное устройство с расходомером*

Мшерошприц* № -10 •

Химические етакаш  емкостью 60 да*

Выпарительные чашки диаметром около 60 ш»

Секундомер

ж Ахунова Й.Ш., Машков М.С.* Пак £«В» НШ санитарам* ж ш ш  
ж профработе задай* г . Ташкент



109Лупа яамерителькаа, ГОСТ 8309-75.
Баня аодяная.
Патроны дая закрепления фильтров диаметром 70 мм.
3. Реактивы, растворы, материалы.
С1-Щ9, х .ч .
Стандартный раствор С1-ЦГ# Р I , содержащий 100 мхг/мж, гото

вят растворением 10 иг препарата в ацетоне в мерной колбе емкость® 
100 мл.

Стандартный раствор Р 2, содержащий 10 мхг/ия С1-ЦГЙ. Гото- 
зят раабавленвем стандартного раствора Р I в колбе емкостью 100 
мл ацетоном.

Ацетон, х .ч . ,  ПОСТ-2603-79.
Насадка для хроматографической колонки -  хрома тон 

Фракции 0.12-0.16 ми о неподвижной фазой -65 XJB-60.
Эиаьтры бумажные "енняя ленте1, диаметром 70 мм, ТУ 6-09-1978-

-77.

Азот особой чистоты в баллоне о редуктором.
4. Отбор проб.
Воздух со скорость» бл/мин дотягивают чаре» бумажный фильтр 

’’синяя лента0, закрепленный в фильтродераатела а течение 20-30 
упнут» После отбора пробы фильтр осторожно складывают загрязнен
ной стороной внутрь, помещают в пакет и доставляют з лаборато

рия.
5 . Условна я режим работы хроматографа.
фоматографаческув колонку проживают громовой смесью, затеи

-хзртедьш оWMBrnt еначала водопроводной, затем дистиллированной 
ведой» огюлаекгшгпт ацетоном, сушат, продувают азотом. Сухую ко
лешу заподшшт насадкой (хроматонУ-А^ДМС^- с 5&&-60) м коадю- 

дяоявруют а тоже газа-носителя при температуре 23̂ 0°С в течение 
20-24 часов (в термостата прибора, предварительно "заглушив" д»>
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тектор) до получения стабильной нулевой Яшин. Подготовленную 

колонку подсввдшдат к детектору. йиввчают хроматограф к в сеот-

зетствая в инструкцией выводят т  рабочий решш:

Температура термостате колонка 220%
Температура испарителя 275%

Температура детектора 230%
Скорость потока газа-носителя 50 ыя/швл
Скорость продувочного гае 150 т/ыяа
Скорость диаграммной ленты 200 шг/час
Показания едактромвтр® усилителя -  2х10"*®а (для диапазона кон
центраций 0» 14-3,3 мг/м3) идя 5х10”^ а  Сдан диапазона концентра
ций 0,007-0,14 мг/м3 ) .

При указанном реяээде работы хроматографе врэш удерви&эда* див 
ацетона -  5 сек, два С1-ЦГ® -  б ю н , 12 се*.

6. Ход анализа.
Фильтр, содержащий пробу, адшашvt за паяет*, обрввда* опрве- 

еоа&швде крав я помещав* а  жмтч&оящй стакан, т&теш 15 ш  
ацетона я экстрагируй* препара* в течение 15 мин. Раствор коли

чественно перенося» я задари те ьиу» чдасу. Фильтр тщательно от» 
аиыают стеклдашой палочке* я повторяя операцю ®щэ два раза . 

Объединенный экстракт испаряет на водяной бане пря температура 

60% досуха. Сухой остаток растворяют в 0 ,5  мл ацетона. Две аааа*- 

за отбирают 2 шел раствора я вводят в испаритель хроматограф®*»
2 мкл раствора Щ  кля 92 вводят в аспаритель пря той г* чувстви
тельности, пря которой хроматографировала пробу аоадуха.

7 . Расчет анализа*.
Количественное определение проводят, используя соотнояаыае

* Экспериментально установлено, что в условиях, рекомендованных 
в инструкции CI-цш полностью извлекается на ршьгра.
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пиков стандартного раствора 9  I  (по шкале 5х 1 0 "^а) или стан

дартного раствора 9 2 (по авале 2 х 1 0 " ^ а ) , вводимых в испари

тель хроматографа в объеме 2 мхл и пиков проб, полученных на 

хроматограммео Измеряет высоту пиков и вычисляют среднее ариф

метическое ив 5-ти определения.

Концентрацию препарата в мг/м^ воздуха (С) вычисляют по 

формуле:

С А* У У р -
h2 .V 2 .V 2 0

» где

А -  количество препарата в стандартном растворе, введенном в 
хроматограф, мкг.

Ьа -  высота пика стандартного раствора, введенного в хроматограф,
ш

h j-  высота пика анализируемого раствора, введенного в хроматог
раф, мм
V | -  общий объем пробы, мл 
V g ~ объем пробы, введенный в хроматограф, мл 

Y 2 0  ~ Объем воздуха, омбраншА для анализа и приведенный к стан
дартным условиям, л .
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ЦККЭОГЕКСИЛТЮФТАЛАМОД (ЦГ4)Х 

О

о
мол, масса 261

ЦГФ -  кристаллическое вещество белого цвета о температурой 

плавления 91°С. Хороню растворим в бензоле, хлороформа, атанола, 

ацетоне. Плохо растворим в гексана, воде, петролейноы эфире. 

Ахрегатное состояние в воздухе -  пыль.
1, Принцип и характеристика метода.
Определение основана на концентрировании ЦТФ иа воздуха 

путам era аспирации черва фильтр, последующей экстракции препа

рата ацетоном и хроматографическом анализе в тошхоы олое силика
геля (ТСХ) или газахронатографическом (ГЖХ) о использованием 

детектора по захвату электронов.
Минимально определяемое количество вещества; дня ТШ -  I ш г  

ш анализируемом объеме (0 ,2  мл); дал ГЖХ -  0,004 ш г  в 2 мхи 

анализируемого объема.
Диапазон измеряемых концентраций для ООС 0,007 -  0 ,14  иг/*? 

(на шкале усилителя б х К Г ^ а) и 0,14 -  3 иг/*? (на шкале усилите
ля 2х10"10а ) ,  и ТСХ^.ОО? -  0,1 мг/м^ при отборе 160 л воздуха • 

Определению не мешает фталаыид.

2 . Аппаратуре м посуда.

Аспирационное устройство о расходомером.
Патроны для закрепления фильтров, диаметром 70 т»

® Ахунова Н.Ш., Мамонов М.С., Пак Л.В. ИЛИ санитария, гигиены м 
профзаболеваний, г . Ташкент

и  Для определения 10ЦДК следует анализировать 7 мил [фобы 
вместо 0 ,2  мл.
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Баня водяная.
Химические стаканы, емкостью 50 мл.
Посуда стеклянная лабораторная мерная, ГОСТ 1770-74 и 

20292-74.
К методу ИХ
Хроматограф о детектором по захвату электронов, оо стеклянной 

колонкой длиной 1,5 м внутренним диаметром 3 мм.
Шосрооприц, Ш-10.
Секундомер.
Лупа измерительная, ГОСТ 8309-75.

К методу ТСХ
Хроматографическая камера размером 150x200мм, ГОСТ 10565-63
Теплоэлектровентилятор,пластинки"Силуфол"раямерсм 150x1оОмм

Пульверизаторы стеклянные
Эксикатор или кристаллизатор с крышкой, диаметром 200 мм.
Микрогашетки, емхостыв 0,1 -  0 ,2 мл, ГОСТ 20292-74.
3. Реактивы, растворы, материалы.
И- ЦТ®, х .ч .
Стандартный раствор ЦТ® V I ,  о содержанием 100 мкг/нл, гото

вят растворением 10 мг ЦТ® в ацетоне в мерной колбе емкостью 100мл.
Стандартные рас-воры с содержанием 5-10-25-50-75 мкг/мд 

готовят соответствующем разведением стандартного раствора ацето
ном в мерных колбах емкостью 50 мл.

Ацетон, х .ч . ГОСТ 2603-71.
Фильтры бумажные "синяя лента", ТУ 6-09-1978-77.
3*. Ж ТШ определению
Насадка для зфоматографической колотаи-хроматон-^-А^-ДМСЗ, 

Тракции 0,12 -  ОДбмнс неподвижной жидкой фазой-ХВ-60 556 от веса 
носителя.

Газообразный азот особой чистоты в баллоне о редуктором.
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Ацетоне раствор 3:1 ( 3 части ацетона * I  част* воды).

Серебро азотнокислое, Ч,д«а» tOCt I277*-60; и в раствора 

ацетона (3 :1 ) 0 ,5$  раствор.

Вромфеноловосиний, индикатор, ч .д .а . ,  ТУ 6-09*1058-71

Уксусная кислота, ч .д .а , ,  ГОСТ 61-75

Калий йодистый, ч .д .а . ,  ГОСТ 4232 и 1$ раствор.

Крахмал водорастворимый, ч . ,  ГОСТ 10163-76 й 3$ раствор.

Спирт этиловый, ГОСТ 6963-67.

Калий марганцевокислый, ч*Д.а, ГОСТ 20490-76*

Соляная кислота, ч .д * а ,, ГОСТ 3118-77 и 10$ раствор.

Бензол, Ч«д«я», ГОСТ 5955—75*

Проявляющий реактив № I  готовят растворением 0 ,05  г бром- 

феноловосинего в 10 мл ацетона и доводят объем до 100мл водно

ацетоновым раствором азотно-кислого серебра.

Проявляющий реактив № 2 готовят смешивании* 50 мл 1$ водного 

раствора KI с 50 мл свежеприготовленного раствора крахмала, затеи 

добавляют 20 мл этанола.

КМп04, ГОСТ 5.1071-71 и 10$ раствор.
Хлорирующий раствор для проявления хроматограмм. Готовят в 

эксикаторе путем смешивания равных объемов 1,5$ раствора КМпО̂  

и 10$ раствора НС1.
4 . Отбор проб воздуха.
Воздух со скоростью 5 л/мин аспирируют через бумажный фильтр 

"синяя лента", закрепленный в фильрродержателе. Продолжительность 

отбора пробы 20-30 минут. После отбора пробы фильтры складывают 

загрязненной стороной внутрь, помещают в пакеты и доставляют в 

лабораторию.

5 . Ход анализа.

Фильтры, содержащие пробы, вынимают из пакета, обрезают 
спрессованные края, экстрагируют препарат 15 мд ацетона в течение
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15 м щ ут. Экстракт количественно переносят в выпарительную чашку, 

фильтр т т т ят  стеклянной палочкой и повторяют опера

цию экстракции еще два р аза . Объединенный застракт выпаривают на

водяной бак# при температур® 60°С досуха*

БД. Анализ ТСХ.
Сухой остаток растворяют в 0 ,2  мл ацетона и количественно 

наносят на стартовую линию хроматографической пластинки в одну 

точку с помощь*/ микропипетки. Остаток в чашке еще 2 р аза  тщатель

но смывают по ОД мл ацетона и наносят в центр того же пятна. На 
стартовую линию той же пластинки в различные точки, расположенные 

друг от друга на расстоянии 2 см, наносят по 0 ,2  мл стандартных 

растворов Ц И # содержащих б, 25, 50, 75 мхг/мж, что соответствует 
If-M O -IS  мер*

Пластинки помещают в хроматографическую камеру, в которую за 

20 мщут до наш ла анализа бша внесена неподвижная фаза (бен-

зол иди смесь гексана м ацетона в соотношении 4 :1 ) .  Камеру закры
вают кршкой. После того , как подвижной растворитель поднимется 

по пластинке на 10 см, ее вынимают, сушат на воздухе и проявляют 
одним т  приведенных ниже способов^Сроматограмму опрыскиваю^ 

с помощью пульверизатора реактивом № I .  При этом вся пластинка 

окрашивается а фиолетовый цвет» Через 2-3 минуты окрашенную плас
тинку орошают Ь% раствором уксусной кислоты. При этом зоны лока

лизации препарата проявляются ввввде фиолетовых пятен на желтом 

фрш с величиной F|4>,36 + 0t05g
б) Подсушенную пластинку помещают на 20-30 еекуцц в камеру 

с парами хлора, затем вынимают и выветривают на воздухе до исчез

новения запаха хлора. Далее пластинку опрыскивают проявляющим 
раствором Ш 2 .  Зоны локализации препарата проявляются в виде си

них пятен т  светлом фоне.
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5 .2 . Анализ Г1Х
Хроматографическую колонку промывают хромовой смесью» тщатель

но отмывает водопроводной, затем дистиллированной водой, Споласкивают 

ацетоном, сушат, продувают азотом. Сухую колонку заполняют насад

кой (хроматонл/-А\>^-ДМСЗ~ с б& ХЕ-60) и кондиционируют в токе га

за-носителя при температуре 2Э0°С в течение 20-24 часов (можно в 

термостате прибора, предварительно заглушив детектор) до получения 

стабильной нулевой линии. Подготовленную колонку подсоединяют к 

детектору. Включают хроматограф в соответствии с инструкцией

и выводят на рабочий режим.

Режим работы хроматографа:

температура термостата колонки 220°С

температура испарителя 275°С

температура детектора 230°С

скорость потока газа-носителя 60 мд/мин

скорость продувочного газа 150 мл/мин

скорость диаграммной ленты 240 мм/чао

показания усилителя электрометра -2x10“ *®а (для диапазон* 

концентраций 0 ,1 4 -3 ,0  мг/м3) или 6x10“ **а (для диапазона кон

центраций 0 ,007 -0 ,14  мг/м3) .  При указанном режиме работы хрома

тографа время удерживания ацетона -  б с е к .,  ЦГФ -  5 мин.

Пробу (сухой остаток) растворяют в 0 ,6  мл ацетона 2 мкл р ас -  

'гвора вводят в испаритель хроматографа• 2 мкл стандартного раство

ра с содержанием 10 или 100 мкг/мл вводят в испаритель хроматог

рафа при той же чувствительности* при которой хроматографировали 
пробу воздуха?

fK « 2 ^ £ ! ^ ^ S JIbrTfty c 'rail0MeH0» что 8 Условиях, рекомендованных в инструкции, ЦГФ полностью извлекается из фильтра.
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6 . Расчет анализа.

6 .1 . Для ТСХ анализа.

Количественное определение проводят путем сравнения плоцаи* 

дей пятен стандартных растворов * проб. Между количеством препа

рата, на превышающим 15 мкг, и площадью его пятна не пластинке, 

как установлено вкспериментально, существует прямая пропорци

ональная зависимость.

При большем содержании препарата следует испольаовать для 

анализа меньше часть анализируемого вяотраита.

Количество ЦТ® в мг/м^ (С) вычисляют по формуле!

V ,
М>0

где

А -  количество ЦТ®, обнаруженное в анализируемом объеме про

бы, мхг.

V g  -  объем пробы, взятой для анализа, мл.

V j  -  объем всей про^ч, мл.

VgQ" объем пробы воздуха, взятый для анализа и приведенный 

к нормальным условиям, л .

6 .2 . Для ГХХ анализа.

Количественное определение проводят, используя соотношение 

пиков стандартного раствора 9 I ,  содержащего 100 мхг/мл (по шка

ле 2x10“ ^ а) или стандартного раствора, содержащего 10 мкг/мл 

(по шкале 5 х 1 0 " ^ а ) , вводимых в испаритель хроматографа в объеме 

2 мкл/ что соответствует 0 ,2  и 0 ,02 мкг) и пиков проб, получен

ных на хроматограмме. Измеряют высоту пижов и вычисляют сред

нее арифметическсэ из пяти определений. Концентрацию ЦТ® в мг/;«^ 

воздуха (С) вычисляют по формуле:

V Y* V220
С где



не

A ~ количество Щ Ф  в стандартном растворе, введенном в хрома- 

тограф, мкг,

^  «>- площадь пик* стандартного раствора ЦГФ, введенного в хро

матограф, мМ2.

ь> j -  площадь пика анализируемой пробы, введенной в хроматог

раф, ММ2.

V* j -  общий объем пробы, мд,

V g  -объем пробы, взяг1 ;й для анализа, мд,

VgQ -  объем воздуха, взятый для анализа и приведенный к стан

дартным условиям, л.
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