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Сборник методических указания составлен методвческоЯ 
оекииеЯ по промыдяенно-санитарной химии при проблемно! 
комиссии "Научные основы гигиены труда и профессиональ
ной патологии".

Настоящие методические указания распространяются на 
определение содержания вредных веществ в воздухе промыш
ленных помещений при санитарном контроле.

гедвкционная коллегия: В .Б .Д орогова, id.Д.Бабина, 
В.г.Овечкин. В.А.Хомутова, Г.В.Медведева



ЗАЙЧЕНКО
•-/р* 19 81г.

Заместитель Главного 
государственного 

5анитатеоро врача СССР

МЕГГОДИЧВСКИЕ УКАЗАНИЯ 
НА ГДЗОХРОМАТОГРАФИЧВСКОЕ ОПРВДЕЛЕНИЕ 

1,3-ДИХЛОШРОПИЛЕНА В ВОЗДУХЕ

си с£  «  сн -  CHgĈ - М.в. 110,97

1*3 -  дихлорпропилен -  жидкость о резким специфическим запахом, 
т.кип. 104-П0°С, плотность 1,22 г/см 3.

I .  Определение основано на использовании газожидкостной хроматог
рафии на приборе с пламенно-ионизационным детектором. Отбор проб 
без концентрирования.

И, Предел обнаружения -  0,003 мкг в анализируемом объеме раство
ра.

3 . Предел обнаружения в воздухе -  0,7 мг/м3 (расчетный).
4 . Погрешность определения ±  5 ,0 }.
5 . Диапазон измеряемых концентраций 0,7-100 мг/м3.
6 . Определения не мешает 2-хлорпронен, хлористый аллил, четырех- 

хлористый углерод, зпнхлоргидрин, тетрахлорэтнлен.
7 . Предельно допустимая концентрация в воздухе 5 мг/м3.

в . Применяемые реактивы.
I,3-дихлорпропилен, i  кин. =• 104°С.
Хроматон N -  AW , с зернением 0,160-0,200 мм. 
Полиметолфенилсилоксановая жидкость /11ФМС-4/.
Ацетон, ГОСТ 2603-71.
Газообразные азот, водород и воздух в баллонах с  редуктором.
9 . Применяемые посуда я приборы.

I .  Общая часть

П. Реактивы и аппаратура
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Хроматограф с  пламенно-ионизационным детектором.
Колонка из нержавеющей стали, длиной 1 м ., диаметром 3 мм. 
Калиброванная дозирующая трубка на 4 см3 .
Аспирационное устройство.
Дозирующее устройство (р и с .1 ).
Микроппрщ типа МШ-1 на I мил.
Ширицн медицинские на 50 мл, ТУ 64 -2 -5 5 -70 .
Компрессор.
Секундомер.

Ш. Отбор проб воздуха

10. Пробу воздуха отбирает в цельно стеклянные мед ицинские шпри
цы, емкостью 50 мл. Шприц предварительно продувают 10-15 раз иссле
дуемым воздухом. После отбора пробы ва шприц надевают иглу, отверс
тие которой закрывают резиновой пробкой. Пробы сохраняются не более 
5 пасов.

1У. Описание определения

I I .  Для приготовления насадки колонки гадкую фазу ПЗМС-4 в коли
честве 15% от веса носителя растворяют в ацетоне и полученным раст
вором заливают твердый носитель хроиатон Л /- AW . Смесь нагревают 
на водяной бане при осторожном перемешивании до полного испарения 
растворителя, затем сушат в сушильном шкафу при температуре 200°С 
в течшше 24 часов. Приготовленным сорбентом заполняют колонку и 
кондиционируют при 180°С в токе газа-носителя в течение 24 часов.

Шприц с пробой воздуха освобождают от иглы и соединяют при помо
щи вакуумного шланга со штуцером "а п .га з " . Кран-дозатор перемещают 
в положение "отбор пробы" и вводят воздух из шприца в хроматограф. 
При этом анализируемый воздух заполняет дозирующую трубку. Затем 
перемещением крана-дозатора в положение "анализ" дозирующая трубка 
включается в поток газа-носителя и заполняющий ее анализируемый воз
дух вводится в хроматографическую колонку. Общую подготовку прибо
ра проводят согласно инструкции.

У с л о в и я  а н а л и з а

Длина колонки 
Диаметр колонки 
Твердый носитель

I  м 
3 мм
Хроматон N - (\VJ
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«ьаМДОэиГ1 ЦШЦ
Температура колонки
Скорость потока газа-носителя(азота)
Скорость ш тока водорода
Скорость ш тока воздуха
Скорость диаграммной ленты
Объем вводимой пробы
Время удерживания I , З-дихлорпропилена

иШ С-4Ц5£)
100°С 
30 мл/мин 
30 мл/мин 
300 мл/мин 
240 мм/час 
4 мл
I минЛ0 сек.

Количественный расчет проводят методом абсолютной калибровки. 
Стандартную смесь I,З-дихлорпропилена с воздухом создают с  помощью 
диффузионного поршневого дозатора. Он представляет собой калиброван 
вый капилляр, соединенный со стеклянной трубкой в которой перемеща
ется  фторпластовый поршень. Верхний конец капилляра открыт в поток 
воздуха. Калибровку капилляра осуществляют следующим образом. С ваеы 
ней стороны на капилляре, начиная с  верхнего конца наносятся риски 
на расстояниях 0 ,5 ;  1 ,0 ;  2 ,0 ; 4 ,0 ;  8 ,0  и 16 ,0  см. Капилляр заполня
ется  1,3-дихлорпропиленом. С помощью катетометра или микроскопа с 
окулярмшсрометром измеряют понижение уровня жидкости С S o) за оп
ределенный промежуток времени, строят график зависимости №  -  
от времени. На основании полученной зависимости и величины плотности 
вещества по формуле находят постоянную дозатора (А ).

А = ( t *  ~ to  ) ,  где

Р -  плотность I,З-дихлорпропилена, г /см 8 ;
& -  сечение капилляра-дозатора, см^ ;

-  время, за которое мениск жидкости в результате испарения перей
дет .из положения £ о  в положение &■ , сек.

Сечение капилляра-дозатора ( S )  определяют, введя в него определение1»  
надеску ртути и измерив длину столбика в капилляре.

&-

Q - вес ртути, г

а где

р ' -  плотность ртути при температуре измерения, г /см э 
X  -  длина столбика ртути, см .

Откалиброванный капилляр помещают в стеклянный цилиндр, через ком  
рнй пропускают воздух с  определенной скоростью, регулируемой центе-• 
лем и определяемой ротаметром. Перемещая с помощью фторпластотго 
поршня уровень вещества в капилляре и менял скорость воздуха, нслу-



дат стандартную смесь дозируемого вещества различной концентрации. 
ючет концентрации (Сст), создаваемую дозатором,производят по формуле:

с<* " 109 гдв

-  постоянная дозатора для данного вещества ;
-  скорость воздуха, сма/сек  ;
-  расстояние от верхнего конца капилляра до мениска жидкости, см •
Стандартную смесь из дозирующей установки отбирают в щириц на 50ил 

вводят аналогично пробе воздуха через калиброванную дозирующую труб- 
' я кран-дозатор в хроматограф. Строят калибровочный график зависи- 
>сти концентрации 1,3-дихлорпропилена от соответствупцей высота пи-
>в.

Концентрацию 1,3-дихлорпрошлена в воздухе в мг/м8 (X) вычисляют 
I формуле:

X = Я ,*  , где:
4  Von • AftT

Гст -  концентрация 1 , 3-дихлорпропплена в стандартной смеси, мг/м3 ; 
г ' -  объем стандартной пробы воздуха, л ;
'гГ -  высота пика стандартной пробы, мм; 
х -  высота пика анализируемой пробы воздуха, мм ;
\£ ~ объем воздуха в л, взятый для анализа и приведенный к стан

дартным условиям по формуле (см.приложение I ) .
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Првлсиваие I

Приведение объема воздуха > отвндартаим условиях провод*? 
по сведущей формуле:

~У~20 Ж___ JSSsSQLP
(2*8+ -Ь t • 101,33 где

Vfc “  объем воздуха отобраашй дяя анализа, л 
Р -  барометрическое давление, кПа (101,33 Ля • 760 iw.pT.o?.) 

о температура воздуха, в месте отбора пробы, °С 
Для удобства расчета V 20 следует пользоваться таблице?, 

дозффпцяентов (прилодопе 2 ). Дм приведения воздуха к отацдартяш 
условвям надо умнаяять Vi na ссответотвушдей коеффищгаят.

I.'?



К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы

едя приведения объёма воздуха к стандартным уславяям; температура + 20°С
я атмосферное давление 101,33 гПа

А.

°с
Д i B i e i I е Р. ;кПа

W

97.33J . 97.86 1 98. Ц) j
*

98.93 ; 99.46
*
: 100

•

•100.53
• * 
: 101.06: 101.33

•

: 101.86 : 102.40
-30  ’ I.I582 I .1646 1 .1709 ' I.I772 I .I8 3 6 1.1899 1.1963 1.2026 1.2058 1.2122 1.2185
-26 1.1393 I .I4 5 6 1.1519 1.1581 1.1644 I .I7 0 5 I .I7 6 8 I .I8 3 I I .I8 6 2 I .I 9 2 5 I .I9 8 6
-22 I .1212 1.1274 1.1336 1.1396 1.1458 I .I 5 I 9 1.1581 1.1643 1.1673 I .I7 3 5 I .I7 9 5
-1 8 I.I0 36 I .I0 9 7 I .I I 5 8 T.I2T8 I .I2 7 8 т.тазв I .I3 9 9 I .I4 6 0 I .I4 9 0 I .I 5 5 I I .I 6 I I
-14 I.0«66 Т.П926 1.09Я6 I.I0 4 5 I .1105 I .1164 I.I2 2 4 1.1284 I .I 3 I 3 1 .1373 T.I432
-1 0 I.070I I.CP60 1.0819 1.0877 1 .0936 1.0994 1.1053 I .I I I 2 I .1141 1 .1200 I .I2 5 8
-6 1.0540 1.0599 ь о б б 1? I.0 7 I4 1.0772 1.0829 1.0887 1.0945 1.0974 1.1032 1.1089
_9 1.0385 1.0442 1.0499 1.0556 I .0 6 I3 1.0669 1.0726 1.0784 I .0 8 I2 1.0869 1.0925

0 I.030S 1.0366 1.0423 1.0477 1.0535 Г .0591 1.0648 1.0705 1.0733 1.0789 1.0846
+2 1.0234 I.0 2 9 I 1.0347 1.0402 1.0459 I .0 5 I4 I.0 5 7 I 1.0627 Т..0655 1.0712 1.0767
+5 1.0087 1.0143 I* 0198 1.0253 1.0309 1.0363 I.0 4 I9 1.0475 1.0502 1.0557 1.0612
+10 0.9S44 0.9999 1*0054 1.0108 I .0 I6 2 I .0216 1.0272 1.0326 1.0353 1 .0407 1.0462
+14 0.9806 0.9860 0.9914 0.9967 1.0027 1.0074 1.0128 I .0 I8 3 1.0209 1 .0263 I .0 3 I6
+18 0.9671 0.9725 0.9778 0.9830 0.9884 0.9936 0.9989 1.0043 I.0C69 1.0122 1.0175
+20 0.9605 0.9658 0 .97II 0.9763 0.9816 0.9868 0.9921 0.9974 1.0000 1.0053 1.0105
+22 0.9539 0.9592 0.9645 0.9696 0.9749 0.9800 0.9853 0.99С6 0.9932 0.9985 1.0036
+24 0.9475 0.9527 0.9579 0.9631 0.9683 0.9735 0.9787 0.9839 0.9865 0 .9917 0.9968
+26 0.9412 0.9464 0.9516 0.9566 0.9618 0.9669 0.9721 0.9773 0.9799 0.9851 0.9902
+28 0.9349 0.9401 0.9453 0.9503 0.9555 0.9605 0.9657 0.9708 0.9734 0 .9785 0.9836
+30 0.9288 0.9339 0.9391 0.9440 0.9-132 0.9542 0.9594 0.9645 0.9670 0.9723 0.9772
+34 0.9167 0.9218 0.9268 0.9318 0 .9 X 8 0.94x8 0.9468 0.9519 0.9544 0 .9595 0.9644

^  +38 0.9049 0.9099 0.9149 0.9198 0.9248 0.9297. 0.9347 0.9397 0.9421 0.9471 0.9520
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Рис,1. Установи для приго
товления эталонных 
.смесей с помецью диф
фузионного дозатора

Рис.2. Устройство для ввода' 
сконцентрированных в 
концентраторе проб в 
хроматограф.

Рис 3  Ко лба для сд:1гання фильт
ров на определение содер
жания серп.
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С П И С О К

институтов, представивших методики в 
данный сборник

* »
пп

ВЕЩЕСТВО Наименование института

1. Амидопирин

2. Афуган
3. Венэантрон

4. Бензилпеиициллин
5. Бензоксазолон
6. Гексахлорбутадиен

7 . Двуокись рутен- I 
6. Дикрил и менид
9 . itoieagroOTorHtniiiiInoj>ai‘ 

(ДЩЬ) '

Харьковский институт гигиены труда 
и профзаболеваний
ВНИИ ГИНТОКС, г.Киев
Харьковский институт гигиеш труда и 
профзаболеваний
ВНИИ антибиотиков, г.Ыосква 
Московский медицинский институт
В!МИ противофиллоксерная станция,
г.Одесса
1-й медицинский институт, г.Москва 
ВНИИ Гинтокс, г.Киев
ВНИИ химических средств защиты растений 
г.Москва.

10 .Диметиддихлорвинилфосфат.
-гексахлорциклогексан, Казанский институт охраны труда 
дихлордифенилтрихлорэ- 
тан

11 ‘  ш  гигие1Ш труда и п р о ф з а б ° -илат, метиловый*и п -то- 
луиловый спирты, п-толу- 
иловый альдегид, п-толу- 
иловая кислота, п-ксилол 
и датолилыетан

12. Диметилцианамид Университет дружбы народов им.П.Лумумбы.
13. 1,3 -  дахлорпропилен Новосибирский санитарный институт.
14. 3,4 -  дихлорпроилоани- Горьковский НИИ гигиеш труда и проф-

дид заболеваний, ВНШ( хии.средств защиты
растений.

15. Дурсбан ВНИИГинтокс, г.Киев
16. Зоокушрин Тбилисский институт гигиены труда и

профзаболеваний.
17. Jlacco СР-52223, суффикс ВНИИГинтокс, г.Киев
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18. Ыалоран ВИМГинтокс, г.Киев
19. Метанол в присутствии Новосибирский санитарный институт 

формальдегида

20. Металиэобутилкетон Уфимский институтгигиены труда и
профзаб ол евашгй

21. Окись, гидроокись I -й Медицинский институт, г.Мосина 
стронция

22. 2,3-оксинафтойная к и с- Харьковский институт гигиены труда и
лота профзаболеваний

23. Олеандомицин Интитут гигиены труда и профзаболеваний
АМН СССР, г.Москва

24. Суммарное содержание ВНИИ углеводородного сырья, г .Казны, 
парафиновых углеводо
родов Cj -  Cjq и аро
матических углеводо
родов

Львовский медицинский институт
Киевский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
ВНИИ ГИНТСКС, г.Киев 
Волгоградская СЭС
Свердловский институт гигиены труда 
профзаболеваний
То же
ВНИИ ГИНТОКС, г.Киев 
То же
Новосибирский санитарный институт
Уфимский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
Гор. СЭС, г.Москва
ВНИИ хим. средств защиты растений, 
г.Москва
Тбилисский институт гигиены труда и 
профзаболеваний

38. Фтористый алшиний ЦИУЬ Кафедра нромгигиены, г.Моекни

25. Центахлорацетофенон
26. Нириыор

27. Рицид
28. Сероокись
29. Сера

30. Смолистые вещества
31. Тачигарен
32. Топсин НФ-35 и НФ-
33. Трехбромистый бор
34. 1-фенил, 4 -5  ддхлории- 

ридазон
35. М-фснилендиыалеимид
36. Феиозон и дихлорпири- 

дазон
37. Фталан

39. Фторотан, ингалан, д и э- Институт гигиены труда и нрофанооле- 
тилбвый эфир , этило- ваний АМН СССР,г.Москва
вый спирт

40. 6-хлорбензоксазолон и Львонский меди1.и1 нскнй институт 
хлормгтил -  6-хлорбен-
зоксазолой

41. 1-хлор -  2 атилгексан Гор.СЭС, г.Москва
42. Цнанилав и цианистый Тбилисский институт гигиены труда и

водород профзаболеваний
43. Цинк и кадмий Институт гигиены труда и профЭаболйваг.лй

АМН СССР, г,Москва



С О Д Е Р Ж А Н И Е

с?р,

X. Методические указания на колориметрическое опре
деление амидопирина в воздухе ............., ..........3

2 . Методические указание на хроматографическое опре
деление афугана в воздухе ., ................................................. в

3. Методические указания на фотометрическое определе
ние 0ен8аятрова в воздухе ..................................................... 9

4 . Методические указания на фотометрическое определе
ние бензилпеницидлина в воздухе ....................... 12

6. Методические указания на спектрофотометрическое
определение бензоксазолона в воздухе ............................... 14

6 . Методические указания на хроматографическое определе
ние гексахлорбутадиена в воздухе......................................... 19

7. Методические указания на фотометрическое определение
двуокиси рутения в  воздухе .............................................. 22

8. Методические указания на хроматографическое определе
ние дикрила и менида в воздухе ...................................... 2В

9. Методические указания на гаэохроматографическое оп
ределение дшетиддихлорвшшлфосфата в воздухе,............. 29

1р. Методические указания на газохроыатографическое 
'Определение диметиддихлорвинилфосфата, -  гекса- 
хлорциклогексана и дихлордифеиилтрихдорэтяна в 
в о зд у х е ........................... ........................................................ 33

11. Методические указания на газохроыатографическое
определение дныетилтерефталата, метилацетата, ые- 
тилбенэоата, ыетилтолуилата, цетилового и п-толу- 
Илового спиртов, п-тилуилового альдегида, п-толу- 
здовой кислоты, п-хоидода и ддтолилметана в воз
духе ...............................................................................................  37

12. Методические указания на фотометрическое опреде
ление диметилцианамида в воздухе ................................ 42

13. Методические указанна на газохроматографическое
определение 1-3 -  дихлорпропилена в воздухе ................. 45

14. Методические указания на гаэохроматографическое 
оп’теделение 3,4 -  дихлориропиоанилида в в о з д у х е .., .. ,  49

15. Методические указания на гааахроматографичесяое
определение дурсбана в воздухе ......................................... 52



IP. Методические указания на хроматографическое
определение зоокумарина в воздухе ....................................  56

IV. Методические указания на спектрофотометрическое
определение лЛссо, СР-523}У(суффикса в в о з д у х е ...............  54

18. Мотодичеопис указания па хроматографическое
определение малорана в в о зд у х е .................................. . . . *  52

19. Методические указания на газахроматографиЧеское
определение малорана в воа. у хе ............................................. 55

20. Методические указания на фотометрическое опреде
ление метанола в присутствия формальдегида в воздухе. 58

21. Методические указания на хроматографическое опре
деление метилизобутнлкетона в воздухе ............................  73

22. Методические указания на спектральное определение
охиои и гидроокиси стронция в воздухе ............................ 77

23. Методические указания на фотометрическое опреде
ление 2 ,3-оксинафтойной кислоты в воздухе........... ..........  60

24. Методические указания на фотометрическое определение
одеаидомищта в воздухе .........................................................  53

25. Методические указания на гаэохромзтографическое
определение суммарного содержания парафиновых 
углеводородов Cj -  Cjq и ароматических углеводоро
дов в в озд у хе ......................... .........................

26. Методические указания на хроматографическое опре
деление пептахлорацетофенона в воздухе ..........................  91

27. Методические указания на спектрофотометряческое
определение пириморс в воздухе ........................................... 94

20. Методические указания на хроматографическое
определение рипила в воздухе ............................................... 97

29. Методические указания на газохроматографическое
определение ссроокисн в воздухе ......................................... 100

30. Методические указания на фотометрическое опре
деление серы и в озд у хе .................................. ......................... 103

31. Методические указания на флуоресцентное опреде
ление смолистых веществ в в о зд у х е ............. .................... .. 106

32. Методические указания на хроматографическое опре
деление тачигарена в воздухе............... . ...............................  109

33. Методические указания на хроматографическое опре
деление топегаов НФ-35 и 1НМ4 в в о зд у х е ........... .. 112

34. Методические указания на фотометрическое опреде
ление трехбромпстого бора и продуктов его разложения
в воздухе ....................................... .............................................. 115



35. Методические указания на фотометрическое определение 
1-фенил, 4-5-дгехлорпиридазона -  п воздухе....................

I . Методические указания на фотометрическое определение 
м-фенялендималеимида в воздухе................................................

37. Методические указания на газохроматографическое опре
деление феназона и дихлорпириднэона в в о з д у х е .............

: . Методические указания на фотометрическое определение 
фталана в воздухе . ........................................................... ............

39 . Методические указания на фотометрическое определение 
фтористого алхыиния в в о з д у х е ................................................

* * Методические указания на газохроматографическое опре
деление фторотана, ингалана, диэтилового эфира и эти
лового спирта в в о з д у х е ............................................................

< . Методические указания на спектрофотометрическое опре
деление 6-хлорбеизсксазолона и хлорметил-6-хлор<5ен- 
зоксазолона в в о з д у х е . . . . . . . . . . . . . . . . . . . ....................

.42. Методические указания на фотометрическое определение 
I  -  хлор -  2 этил-гексана в воздухе...............................

* . Методические указания на фотометрическое определение
цианплава и цианистого водорода в воздухе ......................

44. Методические указания на полярографическое определе
ние цинка и кадмия в воздухе ..................................................
Приложение I .  Приведение обвема воздуха к стандартным 

условиям ....................................... .......................
4е-, Приложение 2 . Таблица коэффициентов для различных тем

ператур и давления ...........................................

47. Приложение 3 . Рисунки

119

122

126

130

133

136

140

143

146

150

153

154

155

48, Приложение 4 . Список институтов, представивших Методики 15#

МУ 2316-81

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293777/4293777127.htm

