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Сборник методических ук аз ан ия со ст ав ле н методв че ск оЯ 

оекииеЯ по промыдяенно-санитарной хи ми и п р и  пр об ле мн о! 

комиссии "Научные основы ги ги ен ы т р у д а  и пр оф е с с и о н а л ь 

ной патологии".

Настоящие методические ук аз ан ия ра сп ро с т р а н я ю т с я  н а  

определение содержания в р е д н ы х  в е щ е с т в  в во здухе п р о м ы ш 

ленных помещений при сани та рн ом контроле.

гедвкционная коллегия: В. Б. До ро го ва , id.Д.Бабина, 
В.г.Овечкин. В.А.Хомутова, Г . В . М е д в е д е в а



УТВВДДАЮ
Заместитель Главного 

государственного 
я н т а р н о г о  врача СССР

А Л!. ЗАЙЧЕНКО

/ У "  U tap/n4, 19йХг. 

* J 3 C S f/

МЕЛОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
НА ГА30ХРСМАТ0ГРАФИЧВСК0Е ОПРЕДЕЛЕНИЕ 

1ЕКСАХЛОРБУТАДИБНА В  ВОЗДУХЕ

СС 1г2 - CCt- -  C C t =  С С £ 2 М.в. 260,76

Гексахлорбутадиен ( Г Х Ы О , представляет собой бесцветную, мао- 
шннс ту ю жидкость с т.нип. 215°0, т.пл. 2 1 ° С , ^ 4 ^  “

~ 1*5557. Растворимость в воде составляет 0,0005/6.

1. Определение основано на использовании газожидкостной хро

матографии с детектором по захвату электронов. Отбор проб без 

концентрирования.
2. Предел обнаружения 1  • Ю ~ 5 мкг в анализируемом объеме раст

вора.
3. Предел обнаружения в  воздухе - 0,005 мг/м3 (раочетннй).
4. Погрешность определения -ч18,5J6.
5. Диапазон измеряемых концентраций - 0,005-2,5 мг/м3 .
6. Определению не мешают хлорорганические и фоофорорганичес- 

кие соединения, применяемые для борьбы с сорняками и вредителя

ми на виноградных насаждениях.
7. Предельно допустимая концентрация ГХЕД в воздухе - 0,01мг/м3

8. Применяемые реактивы и  растворы.

Гексахлорбутадиен, х.ч.
Н-гексан, х.ч. ТУ-6-09-3375-73.
Неподвижная фаза - ^ - 3 0 ,  ДС-2С0, ДС-550, ДС-11.

Твердый носитель - целит 545, хроматон M-JW .фракция 0,25мм.

I. Общая часть

П. Реактивы и аппаратура
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Аргон чистый (99,99^) нл и а з о т  о с о б о й  чист от ы МРТЗГ 60237566.

Селикагель КСК, фр акция 0 , 2 5 - 0 . 5 0  мм.

9. Применяемые посуда и  приборы.

Хроматограф с д е те кт ор ом п о  за хв ат у электронов.

Ко ло нк а стеклянная.

Аспирационное устройство.

Аллонжи дл я отбора проб.

Ынкроишриц на 10 ыкл.

Секундомер.

Линейка и л у п а  измерительные.

На бо р сит "Фнэприбор",

Ш. Отбор п р об в о зд ух а

Ьоздух со скоростью 1л /м ин п р от яг ив аю т че ре з аллонжи, запол

ненные селикагелем (5 гр.) Д л я  о п р е д е л е н и я  1 / 2  п р ед ел ьн о- до пу с

тимой концентрации следует от о о р а т ь 1 6 л  воздуха.

ХУ. Оп ис ан ие оп ре д е л е н и я

Ж и дк ую фазу £<£ -30 в к о ли че ст ве Ь%. о т  в е са н о с и т е л я  ра с т в о 
ряют в гексане. В  подученный р а с т в о р  в н о с я т  н о с и те ль -ц ел ит 545, 

тщательно перемешивают содержимое и и с п а р я ю т  г е к с а н  н а  в о дя но й 

Сане. Колонку заполняют п р и г о т о в л е н н ы м  с о р б е ы т ш  и  ко н д и ц и о н и 

р у ют в течение 2 4  часов.

Салнкагель перед уп от ре бл ен ие м оч ищ аю т н у т о м  к и п я ч е н и я  в  раз

бавленной 1:1 азотной кислоте в течение 3-4 часов, пр ом ыв аю т в  

проточной го ря чей^воде, затем в  х о л о д н о й  ди с т и л л и р о в а н н о й  воде 

до  нейтральной реакции п р ом ыв ны х в о д  (по лакмусу) и  д о  уд а л е н и я  

в промывных водах следов х л о р и д о в  (проба с А д М ) 3 ) . Се ли ка ге ль 

высушивают при 100°С и  а к т и в и р у ю т  п р и  I5U-2CKJ°C в  те чение часа 

в сушильном шкафу. Размельчают' с е л и к а г е л ь  в  м е л ы ш ц е  "Пируэт", 

просеивают через сито, ве ли чи на ч а с т и ц  0 , 2 5 - 0 , 5 0  мм. Х р а н я т  в 

закрытых санках. Го товым се л и к а г е л е м  за по лн яю т аллонжа.

П а ры Г И Д ,  адсорбированные селикагелем, и з вл ек аю т в-гекоаыом. 

Д л я  этого аллонж вставляют в г р а д у и р о в а н н у ю  п р о б и р к у  и  пром ыв аю т 

небольшими порциями гексана д о  о б щ е г о  об ъе ма 8  мл. Д л я  а н ал из а 

берут 3 ыкл. Пробу вводят в ко ло нк у п у т е м  п р о к о л а  с а м о у п л о т н я ю 

ще йс я ме мб ра ны шприцем. В с ю  с е р и ю  а н а л и з о в  н е об хо ди мо п р о в од ит ь 

одним и тем же ширицем.
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У с л о в и я  а н а л и з а

Д л и н а  колонки 3 ц

Ди а м е т р  колонки 3  м ы

Тв ер ды й носитель Цодит-545
Ж « щу дд фдзд U -30 ( З Д

Температура колонки 160°С

Температура испарителя 200°С

Температура де те кт ор а 180°С

Скорость потока газа-носителя 100 мд/мин

Скорость ди аг ра мм но й ленты 10 мм/мин

О б ъ е м  вводимой пробы 3 мк л

Продолжительность анализа 3  ми н

В р е м я  удерживания Г Х Э Д 1,6 минуты

Д н я  количественного определенна используют метод абсолютной 

калибровки но стандартным растворам Г У Щ  в  гексане с концентра

ци е й  Ю~ ^- 10 *‘8г/ид,«3 м к л  каждого раствора вводят в  хроматографи

ческую колонку и  вычисляют площадь каждого пи ка путем умножения 

высоты п и к а  н а  его ширину, намеренную на половине высоты.

Н а  основании полученных данных строят калибровочный график за

висимости площади пи ка от концентрации ГХ ЭД в  растворе.

Концентрацию ГХ Э Д  в  мг /м3 воздуха (х) вычисляют по формуле:

1 У' Vi
V■ v„ . где

количество Г Х Э Д  в анализируемом объеме, мкг;

об щи й о б ъе м жидкости, мл;

о б ъе м жидкости, взятый д л я  анализа, мд;

объем воздуха в  л, отобранный д л я  анализа и  приведенный к
стандартным условию! по формуле (см.приложение I).
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Првлсиваие I

Приведение объема воздуха > отвндартаим условиях провод*? 

по сведущей формуле:

~У~20 Ж___ J S S s S Q L P
(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 2 0  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

9 7 .3 3 J . 97.86 1 98. Ц) j
*

9 8 .9 3  ; 99 .46
*
: 100

•

•100.53
• * 
: 1 0 1 .06 : 101.33

•

: 101 .86 : 102 .40
-3 0  ’ I .I5 8 2 I .1646 1 .1709 ' I .I7 7 2 I .I 8 3 6 1.1899 1 .1963 1 .2026 1 .2058 1 .2 1 2 2 1 .2185
-26 1.1393 I .I 4 5 6 1.1519 1.1581 1 .1644 I .I 7 0 5 I .I 7 6 8 I .I 8 3 I I .I 8 6 2 I .I 9 2 5 I .I 9 8 6
-22 I .1212 1 .1274 1.1336 1.1396 1 .1 4 5 8 I .I 5 I 9 1.1581 1 .1643 1 .1673 I .I 7 3 5 I .I 7 9 5
-1 8 I .I0 3 6 I .I 0 9 7 I .I I 5 8 T.I2T8 I .I 2 7 8 т .тазв I .I 3 9 9 I .I 4 6 0 I .I 4 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 .1 3 7 3 T .I432
-1 0 I .0 7 0 I I.CP60 1 .0819 1.0877 1 .0 9 3 6 1.0994 1 .1053 I . I I I 2 I .1141 1 .1 2 0 0 I .I 2 5 8
-6 1.0540 1 .0599 ьобб1? I .0 7 I4 1 .0772 1 .0829 1 .0887 1 .0945 1 .0974 1 .1 0 3 2 1 .1089
_9 1.0385 1.0442 1.0499 1.0556 I .0 6 I 3 1 .0669 1.0726 1 .0784 I .0 8 I 2 1 .0 8 6 9 1 .0925

0 I.030S 1.0366 1.0423 1.0477 1 .0535 Г .0591 1 .0648 1 .0705 1 .0733 1 .0 7 8 9 1 .0846
+2 1.0234 I .0 2 9 I 1 .0347 1.0402 1 .0459 I .0 5 I 4 I .0 5 7 I 1 .0627 Т..0655 1 .0 7 1 2 1 .0767
+5 1.0087 1 .0143 I* 0198 1.0253 1 .0 3 0 9 1.0363 I .0 4 I 9 1 .0475 1.0502 1 .0 5 5 7 1 .0612
+10 0.9S44 0 .9999 1*0054 1.0108 I .0 I 6 2 I .0216 1.0272 1 .0326 1 .0353 1 .0 4 0 7 1 .0 4 6 2
+14 0.9806 0 .9860 0 .9914 0.9967 1 .0027 1.0074 1 .0128 I .0 I 8 3 1 .0209 1 .0 2 6 3 I .0 3 I 6
+18 0.9671 0.9725 0.9778 0 .9830 0 .9884 0.9936 0.9989 1 .0043 I.0C 69 1 .0 1 2 2 1 .0 1 7 5
+20 0.9605 0 .9658 0 .9 7 II 0 .9763 0 .9816 0.9868 0.9921 0 .9974 1 .0000 1 .0 0 5 3 1 .0 1 0 5
+22 0.9539 0.9592 0 .9645 0.9696 0 .9749 0 .9800 0 .9853 0.99С6 0.9932 0 .9 9 8 5 1 .0 0 3 6
+24 0.9475 0.9527 0 .9579 0.9631 0 .9683 0.9735 0.9787 0 .9839 0 .9865 0 .9 9 1 7 0 .9 9 6 8
+26 0.9412 0.9464 0 .9516 0.9566 0 .9618 0.9669 0.9721 0 .9773 0 .9799 0 .9851 0 .9 9 0 2
+28 0.9349 0.9401 0 .9453 0.9503 0 .9555 0.9605 0.9657 0 .9 7 0 8 0 .9734 0 .9 7 8 5 0 .9 8 3 6
+30 0.9288 0 .9339 0.9391 0 .9440 0.9-132 0.9542 0.9594 0 .9645 0 .9670 0 .9 7 2 3 0 .9 7 7 2
+34 0.9167 0 .9218 0 .9268 0.9318 0 .9 X 8 0.94x8 0 .9468 0 .9519 0 .9544 0 . 9595 0 .9 6 4 4

^  +38 0 .9049 0 .9099 0 .9149 0 .9198 0 .9 2 4 8 0.9297. 0 .9347 0 .9397 0.9421 0 .9 4 7 1 0 .9 5 2 0



а "?р;-ло:.:е:и:е 3

Ри с,1 . У с т а н о в и  д ля  приго
товления эталонных 
.смесей с помецью диф
фузионного дозатора

Р и с .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 .  i t o i e a g r o O T o r H t n i i i i I n o j > a i ‘  

( Д Щ Ь )  '

Харьковский институт гигиены труда 
и профзаболеваний

ВНИИ ГИНТОКС, г.Киев

Харьковский институт г и г и е ш  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 г и г и е ш  труда и проф-
дид заболеваний, ВНШ( хии.средств защиты

растений.
15. Дурсбан ВНИИГинтокс, г.Киев

16. З о о к уш ри н Тбилисский институт гигиены труда и
профзаболеваний.

17. Jlacco СР-52223, суффикс ВНИИГинтокс, г.Киев
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18. Ыалоран В И М Г и н т о к с , 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 кис- Харьковский институт гигиены труда и
лота профзаболеваний

23. Олеандомицин Интитут гигиены труда и профзаболеваний
А М Н  СССР, г.Москва

24. Суммарное содержание ВНИИ углеводородного сырья, г .Казны, 
парафиновых углеводо
ро до в Cj - C j q  и ар о

матических углеводо
родов

Львовский медицинский институт

Киевский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
ВН ИИ ГИНТСКС, г.Киев 

Волгоградская СЭС

Свердловский институт гигиены труда 
профзаболеваний

То же
В Н И И  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 а л ш и н и й  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, ди э -  Институт гигиены труда и нрофанооле- 
тилбвый эфир , этило- ваний АМ Н СССР,г.Москва
вый спирт

40. 6-хлорбензоксазолон и Львонский меди 1.и1нскнй институт 
хлормгтил - 6-хлорбен-
зоксазолой

41. 1-хлор - 2 атилгексан Гор.СЭС, г.Москва

42. Цнанилав и цианистый Тбилисский институт гигиены труда и
во до ро д профзаболеваний

43. Цинк и кадмий Институт гигиены труда и профЭаболйваг.лй
АМН СССР, г,Москва
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