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УТВЕЩАЮ

Заместитель Главного государствен
ного санитарного врача СССР

— -  А .и . ЗАЙЧЕНКО

"• ■// п /Уi : / '  с . 198——г . 
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО .ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ СПРЕДШНИ1) ПИРСОНА И НИТРОШРВДОНА 

В ВОЗДУХЕ

„ о

CUiOCHi
см

М .  178,6

Пирвдон-|2-мвтал-4-метоношетил-5-циага1ирид11н )- кристаллическое 

вещество темного цвета, без saaaxa, о т .п л . 60-62°С, в воде не рас

творим, хорошо растворяется в  хлороформе, •'анзоле в других органи

ческих раотворитедях.

Агрегатное ооот^лше -  аэрозоль.

ЬОСН»Г
М в 207,6

Нитропнридон -(г  метил-3-нитро-4-мвтовсиметЕл-5-диангшрвд11 л)-  

нраоталличеокое вещество желто го цвета, без запаха, о т .п л . 65-67°С. 

В воде не раотворим, хорошо раотворяетоя в хлороформе, бензоле, пет- 

ролеДном эфире, ледяной уноусной ш алоте.

Агрегатное ооотояние -  аэрозоль.

I. Общая чаоть

I .  Определенна оововаво на хромат графировании пробы в тонком слое 

силикагеля восходящим методом в оиотемг растворителей
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гексан-ацетон /1 ,5 :1 / .  При освещении хроматограммы ультрафиолето

вым светом пиридон и нитропиридон обнаруживаются в виде темных 

пятен*
2. Предел обнаружен- я пиридова 4 мкг, нитропиридона -  2 мкг 

в хроматографируемом объеме пробы.
3. Предел обнаружения в воздухе шгридона -  0 ,4  мг/м3 (при. 

отборе 40 л воздуха), нитропиридона 0,16 мг/м3 (при отборе 50 ж 

воздуха).
5. Диапазон измеряемых концентраций пиридова 0 ,4 -9  мг/м3; 

нитропиридона 0 ,16-0 ,8  мг/м3.

6. Определенно пиридова не мешают нитропиридон, 2-меткл-З- 

нжтро-4-ме оксиметил- г-циан-6-хяорпиоидин, тжошыоеюрк ч, хлоро

ф о с , изопропилов Л спирт.

Определенно нитропиридива не меввот 2-метял-З-ннтро 4 меток-  

сиыетид-5-циан-в-хлорпиридия, 2-меткж -4  метохокметял-5-цианпя- 

гядс.1, хлороформ, изопропиловый апирт, тионкжхяорид, оерввспй 
ангидрид, соляная кислота.

7 . Ориентировочный беэопаоный уровень воздействия диридоиа а  

воздухе -  I  мг/м3, нитропиридона -  0 ,3  мг/ы3.

П. Реактива я аппаратура
8.  Применяемые реактивы, растворы я материалы.
Пиридон, т.пж. 60-62°С.

Нитропиридон, т.пж. 65-67°С.

Стандартный раствор К I  с  содержанием веществ I  кг/м*. Готовят 

раствореньем 100 мг вещества в  хлороформа в  кормой колба, вмести- 

мбстью 100 мл. РьоТвор устойчив 2 недалв.

Стандартный раствор I  2 о оодеркаяжем 200 мкг/мх, Готовят 

соответотвующям разбавление^ раствора Ш I ,  Раствор устойчив 3  дня.
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Хляроформ, ГОСТ 215-74, хч.

н-Гекоан, ТУ 6-09-3575-78, хч.

Ацетон, ГОСТ 2603-79, хч.
Хроиато графически пластхнкж "Силуфол" /15x15 см/, не со

держащие люминесцентного индикатора.
Фильтры бумажные беззольные "сжняя лента".
9. Прнменяемне посуда м приборы.
Дотационное устройство.
Уф-лвмпа о фильтром /ухьтрахемиокоп УБ-1/

Фпльтродержателя.

Хроматографическая камера о пришлифованной крышкеЧ.

Чайка фарфоровые дкаметром 40-50 ьы.
Вклеен Вместимости) 10 мл.

Колбы первые, ГОСТ 1770-74, вместимости) 50,100 мл.

ыикрошшетхж, ГОСТ 20292-74, вместимостью 0,1 мл.

Ир*, бяркк круглоданные о пришлифованными проокамж.

Ш. Отбор пробы воздуха
10. Пжрждон. Воздух аспжрируют со скоростью 5 л/мин через 

бумажный фильтр. Дня определенна концентраций на уровне 1/2 ОБУВ 
необходимо отобрать <Ю л воздуха. Срок хранения проб 7-10 дней.

Нктропнридоя. Воздух аспирируст со скоростью 10 л/мин через 
бумажный фильтр. Дяп определения "■онцентрацжй на уровне 1/2 0LB 
необходимо отобрать 50 л воздуха. Срок хранен», отобранных проб 
7-10 дне...

И .  Опксаане определения

XI. Фильтр о пробой разрезают па 4 равные частя, помещают в 
б. хо, наливают 5 мл хлороформа ж оставляют па 30-40 млн прк поме- 
ккванжя. Далее фильтр отнимают я раствор переносят в фарфоровую 
чашку. Хлороформ: яопаряют па воздуха в вытяжном гчафу. Сухой оотаток
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растворяют в 0,2 ия хлороформа и раствор переносят в пробирку. 

Затек микропипеткой отбирают 0£5ш  раствора оиридова ш и  

раотвора нитропирвдона и наносят его на пластинку на расстоянии 

15 ш  от нижнего и 15 мы от вертикального края пластинки. Пройм 

наносят на расстоянии 2 ом друг от друга. Диаметр участка, смочен

ный хлороформом, не должен превышать 3-4 ш .  На ту яе пластинку 

наносят по 0,05 мл стандартных растворов пиркдона или штропири- 

дона приготовленных ооглаоно тайл. 1C и 11.
Шкала стандартов для определения пи радона ТаблицаilO

Номер
стандарта

:Стандартный ; 
: раствор 200 : 
:мкг/ыл,нл :

Хлороформ,мл } 
*

Содержание вещества в 
0 ,05 мл раотвора, мкг

I 0 ,4 0,6 4
2 0,6 О.е 6
3 0,8 0 .3 8
4 1.0 0,0 10

Таблица IX
Шкала стандартов для определения нитропиредона

Номер гСтандартный : 
стандарта:раствор 200 ;

: мкг/мл, мл :
Хлороформ, мл Содержание вещества 

:э  0,05 ш  раствора. 
: мкг

I 0,2 0,8 2
2 0 ,4 0,6 4
3 0,6 0 ,4 6
4 0,8 0,2 8
5 1.0 0А 10

Затем плаотинку о нанесенными про баш  и стандартами помещают 

в камеру, предварительно насыщенную парами растворителей. Для его* 

го еа 30 мин до хроматографирования в камеру наливаю, смесь раство

рителе 'V гексан-ацетон /1 ,5 :1 /  на выооту 7-8 мм и закрывают крыш-
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кой. Пооле того как фронт растворителя на пластинках достигнет 

верхнего края / в  течение 2S-30 мин/, их вынимаю” и сушат на воз

духе. Затем пластинки освещают УФ-светом и карандашом отмечают 

окрашенные пятна пиридона /  &£. «0 ,23*0 ,01 / или нитропиридпна

/  •  0,37 *  0, 02/ .  Площадь пятен проб сравнивают о пятнами стан

дартов.

Концентрацию г деств (X) в воздухе в мг/ы8 вычисляют по фор

муле:

G-V* где
.  V-K,

(7 -  количество вещеотва, найденное в  хроматографируем <м объеме

раствора, мкг.

общий объем пробы, мл.

'] /-  объем пробы, взятый для анализа, нл.
] / -  объем воздуха, я, отобранный для анализа и приведенный в 
*20

отыдартиым условиям по формуле ( см.приложение.JSI ) .



Приложение I

Пров' девав объема воздуха к стандартным условиям проводят 
во оледувдей формуле:

V20 yt.t272_t.g0) 1 .1_____  ,
(273 + t  ) * 101,33

1*0

V± -  объем воздуха, отобранный для анализа, д 
Р -  барометрическое давденке, хПа (101,33 хПа ■ 760 т  рт.от) 
i  -  температура воздуха в меота отбора пробы, *С

Для удобства расчета V %о следует пользоваться таблицей 
коэффициентов (приложение 2). Для приведения эовдуха к стандарт^ 
нм условиям надо умножить Vt на соответотвупцлй жозффяциент.



Приложение 2

К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы
для приведения объема воздуха х стандартный условиям: температура +20°С я атмосферное

давление 101,33 нПа

Давление Р, кПа
9т 97,33 97,86 98,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 101,86 102,40

-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 1,2026 1,2058 1,2122 1,2185
-  26 1,1393 1,1456 1,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1,1768 1,1831 1,1862 1,1925 1,1986
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735 1,1795
-18 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1J338 1,1399 1,1460 1,1490 1,1551 1,1611
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373 1,1432
-JO 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0836 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200 1,1258
-  6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,0945 1,0974 1,1032 1,1039
-  2 1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869 1,0925

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0535 1,0591 1,0648 1,0705 1,0733 1,0789 1,0846
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,0712 1,0767
* 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1,0557 1,0612
+10 0,9944 0,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407 1,0462
•*-14 0,9806 0,9860 0,9914 0,9967 1,0021 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263 1,0316
+18 0,9671 0,9028 0,977В 0,9830 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 1,0122 1,0175



Давление Р . кПа
с :  9 7 ,3 3  9 7 ,8 6 9 8 ,4 98 ,93  99 ,46 100 100,53 1 0 1 ,0 6 1 0 1 ,3 3 т 01,86 102 ,40

+20 0 ,9 6 0 5 0 ,9 6 5 8 0 ,9711 0 ,9763 0 ,9816 0 ,9 8 6 8 0 ,9921 0 ,9 9 7 4 1,0000 1 ,0 0 5 3 1 ,0 1 0 5

4-22 0 ,9 5 3 9 0 ,9 5 9 2 0 ,9 6 4 5 0 ,9696 0 ,9 7 4 9 0 ,9 8 0 0 0 ,9853 0 ,9 9 0 6 0 ,9 9 3 2 0 ,9 9 8 5 1 ,0 0 3 6

4-24 0 ,9 4 7 5 0 ,9 5 2 7 0 ,9 5 7 9 0 ,9631 0 ,9 6 8 3 0 ,9 7 3 5 0 ,9 7 8 7 0 ,9 8 3 9 0 ,9 8 6 5 0 ,9 9 1 7 0 ,9 9 6 8

+26 0 ,9 4 1 2 0 ,9 4 6 4 0 ,9 5 1 6 0 ,9566 0 ,9618 0 ,9 6 6 9 0 ,9721 0 ,9 7 7 3 0 ,9 7 9 9 0 ,9 8 5 1 0 ,9 9 0 2

+28 0 ,9 3 4 9 0 ,9 4 0 1 0 ,9 4 5 3 0 ,9 5 0 3 0 ,9555 0 ,9 6 0 5 0 ,9657 0 ,9 7 0 8 0 ,9 7 3 4 0 ,9 7 8 5 0 ,9 8 3 6

+30 0 ,9 2 8 8 0 ,9 3 3 9 0 ,9391 0 ,9440 0 ,9482 0 ,9 5 4 2 0 ,9594 0 ,9 6 4 5 0 ,9 6 7 0 0 ,9 7 2 3 0 ,9 7 7 2

+34 0 ,9 1 6 7 0 ,9 2 1 8 0 ,9 2 6 8 0,93X8 0 ,9368 0 ,9 4 1 8 0 ,9468 0 ,9 5 1 9 0 ,9 5 4 4 0 ,9 5 9 5 0 ,9 6 4 4

+38 0 ,9 0 4 9 0 ,9 0 9 9 0 ,9 1 4 9 0 ,9 1 % 0,9248 0 ,9 2 9 7 0 ,9 3 4 7 0 ,9 3 9 7 0 ,9 4 2 1 0 ,9 4 7 1 0 ,9 5 2 0

»•
•О
О



Приложение 3

Рисунки к сборнику Л 18 "Методические указания но методам 

определения вредных веществ в воздухе".

Рио.1 Стеклянная трубка с пористой пластинкой.

Рио.2 Схема динамического диффузионного дозатора:

1 -  сатуратор.

2 -  трок.шк -  капилляр.

3 -  капиллярная колонка.

4 -  сборник.

Ряс.З  Концентрационная трубка:

1 -  стеклянная сетка, впаянная в трубку.

2 -  стекловата.

3 -  адсорбент.

Рио.4 Патрон плексигласовый для отбора проб воздуха:

1 -  штуцер.

2 -  ниппель 

3 ,  5 -  кольцо
4 -  фильтр

Рис.5 Схема установки для отбора пробы воздуха:

1 -  сорбционная трубка

2 -  перфорированная перегородка с отверстиями d - 0, 8мм.

3 -  Г -  образная стеклянная переходная трубка.

4 -  поглотительные сосуды Рихтера.

5 -  резиновые муфты.



Рис. I .  Стеклянная трубка о аористов пластинной 
для отбора проб воздуха



223

Pat 2. Схема динамачаокого диффузионного дозатора,



ш

Р и с.З . Концентрационная трубка
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Fao. 4 Патрон авежсяглаоошк 
дня отбора проб воздуха,
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Рио. 5 .  Схема установки для отбора пробы воздуха
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Приложение 4
ПЕРСТЕНЬ

учреждений, представивших методические указания в дятмА 
сборник

А Методические указания Учреждение, представивтс е 
методическое указание

I  Методические у а за н и я  по газохрома'. j— Белорусский санитарно- 
графическому определению бальзама гигиенический институт 
лесного А" в воздухе

2 Методические указания по методам 
определения вервама в воздухе

Киевский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

3 Методические указания по газохрома- Горьковск- НИИ гигиены 
тографическому определению гекса- труда и профзаболеваний 
хлорбензола в воздухе

4 Методические указания по газохромахо- 
графическому определению гексафторида 
серы в  воздухе

НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний Акаде
мии медицинских наук 
СССР

5 Методические указания по хроматогра- ГорСС г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в  воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский ЛШ 
графическому определению 2 ,3 -д .хл ор - гигиены 
пропена в воздухе

7 Методические указания по газохромато- Горьковский НИИ гигиены 
графическому определению дихлорэтана, труда я профзаболевание 
псеадокумола, моно- и дихлорыетил- 
псевдокумола в  воздухе

8

9

Методические указания по газгтромато- Институт биойизики 
графическому определению изооутилово- Минздрава СССР.г. Москв 
го спирта в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическоку определению изомеров 
хлортолуола в воздухе

НИИ гигиены труд« и 
профзаболевании Акаде
мии медицинск- : наук 
СССР

10 Методические указания по газохрома- Ярославский НИИ 
тографическому определению метил- мопмеров для СК 
трет-бутилового эдира в воздухе

I I  Методические указания по газохромато- Белорусский саниташ о- 
графическому определению метилтолуи- г и т  отческий институт 
л ата , динила я  диметилтерефталата в 
воздухе
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13

14

15

16

I?

18

19

20

21

22

23
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Методические указания по газохромато- 
графг'.ескоцу определению метшпренил- 
диметоксисилана в воздухе

Методические указания по гаэохромато-. 
графическому определешоо моно-нитро- 
нафилина и изомеров 1 ,5  и 1,8 -  
динитроаафталина в воздухе

Методические указания по хроматогра
фическому определению пиридона и 
нитропиридона в воздухе

Методические указания по газохрома
тографическому определению пропионо- 
вого альдегида в воздухе

Методические указания по методам 
определения ФДН в воздухе

СЭС г.Данков

НИИ гигиены т р р а  и 
профзаболеваний Акаде
мии медицинских наук 
CCQP

ВНИИ яефтехиш, 
г.Ленинграда

Киевский НИИ гигиены 
труда к профзаболева-

Методические указания по газохромато- 
графическому определению фосфорорга- 
нических пестицидов (карбофос, мета- 
фос, метилнятрофос, оронфос, трихлор- 
метшрос -  3 , цидиал, цианоко в  воз
духе)
Методические увяяяняя до газохромато- 
графкческому определению фу рана, тет- 
раглдрофурона и сильвана в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическому определению хдоризопрена, 
хлорметилбутена и дихлодаетилбутена 
в  воздухе

Методические указания по хроматографи
ческому определению холинхлорида в 
воздухе

Методические указания по газохромато- 
грефическоцу определению циодрина в 
воздухе

вншштокс

Узбекский НИИ санита
рии, гигиены и проф
заболеваний

Научно-производственное 
объединение "ШИРИТ"

Киевский НИИ гигиены

ВНИИГИНТОКС

Методические указания по газохромато- 
графичежому определению эдихдоргидрв- 
ыа (ЗХГ) в воздухе

Методические указания по спектрографи
ческому определению алюминия, ванадия, 
кремния, лития, меди, никеля, олова, 
сурыг , титана, хрома, цинка я  их не
органических соединений в  вовдухе

Ростовский медицин
ский институт

Горьковский ШИ гигие
ны труда и профзаболе-
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31

32

33

34

35

36

Методические указания по спектрогра
фическому определению хрома, никеля, 
кобальта, железа, марганца, алюминия, 
молибдена, меди,титана и вольфрама 
в  воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению алюмосиликата бария 
в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению акролеина в воздг'.е

Методические указания по фотометриче
скому определению арсенида галлия в 
воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению ЕВК в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению бромбензантрона и 
дибромбензантрона в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению ванилина в воздухе

Институт охраны 
труда НЦСЯС Сг.Москва;

Первый Московский 
мединститут

Штаб военизированных 
горноспасательных 
частей Урала 
г .  Свердловск

Первый Московский 
мединститут

Ленинградский саки- 
тарно-тагаенияеский 
мединститут

Харьковский НИИ 
гигиены труда и проф
заболеваний

Горьковский НИИ гигие
ны .руда и профзабо
леваний

Методические указания по фотометриче
скому определению гваякола в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению диалкилфталата 
в  воздухе

И

НИИ гигиены труда и 
профзаболевании Акаде
мии медицинских наук 
СССР

Методические указания по спектрофото- 
ыетряческоцу определению дилущша Ъ 
воздухе

Методические указания по фотометриче
ском”' определению димера метилцикло- 
певтадиена г воздухе

Рижский мединститут

~Ш гигиены труда и 
профзаболеваний л ад е - 
мии медицинских наук 
СССР '

Методические указания по фотометри
ческому определению 3,5-дикитро-4-  
хлорбензойной кислоты в воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению метилового эфира 
ыетоксиуксусной кислоты в и зд у х е

Подсекция "Промышлен
но-санитарная химия"

НИИ гигиены труд., и 
профзаболевании Ака- 
демг* медицинских 
наук СССР
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Методические указания но фотометри
ческому определению мононетакрилата 
пропиленгликоля в воздухе

Методические указания но фотоыетри- 
ческ .ду определению монохлорметил- 
лоевдокумола в воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению озона в  воздухе

Горьковский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

Горьковсхсий НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

Ленинградский НИИ гигие
ны труда и профзаболе
ваний

Методические указания по фотометриче- Харьковский НИН гигиены 
скому определению о-оксибенэилового труда и профзаболеваний 
опирта в воздухе

Методические указания по фотометра- ВНИИ "ИРКА" г.Москва 
ческому определению 1-оксиэтилиден- 
дифосфоновой кислоты, тринатриевой 
соли оксиатилидендифосфоновоЙ кисло
ты и нитрилотриметиленфосфоновой .к и 
слоты в воздухе

Методические указания по спектрофото- Свердловский НИИ гигие- 
метрическому определению пирена в  вы труда и лрофзаболева 
воздухе ний

Методические указания по фотоиетри- ВНИИ антибиотиков
ческому определению рифвмпипина в
воз-ухе

Методические указания по фотометра- Саратовский мединотиту. 
ческому определению фосфивокоида р а з -  
норадшсального Сс -  Со и триизоаьшл- 
фоофинокоида в воздухе

Методичеокие указания по фотометра- Рижский мединститут 
.ескому определению фуразолидона в 

воздухе

Методические указания по фотометра- НИИ гигиены труда ж 
ческому определению зтилового эфира рофзаболеваннй Академий 
циануксусной кислоты в воздухе медицинских наук СССР

Методические указания по титриметри- Армянский ШИ общей
чеоком” определению ксантогенатов в  гигиены х  профзаболеваг-
воадухе ний
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