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УТВЕРКДАЮ

Заместитель Главного государетвен- 
jipa- л СССР 
А.И. ЗАЙЧЕНКО

ного с»

ж Л Ш - Ы

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИИ

ПО ГАЭОХРОМАТОГРАФИчЕСКОМУ ОПРЕДЕЛЕН® ГЕКСАФТОРИДА С Е №

В ВОЗДУХЕ

SFi( К а П 4

Гексафторид серы - инертный газ без цвета к запаха, т.ккл. 

50°С, легко растворяется в спирте# Гах не горит, взрывобезопасен,

I. Общая часть

1. Метод основан на использовании адсорбционной хроматогра

фии на поиборе с алектронно-захватным детектором Отбор проб без 

концентрирования.

2. Предел обнаружения 0,5 мкг в анализируемом объеме проб-.

3. Предел обнаружения в воздухе 500 мг/м3 (при вводе I iwx воз-
. . духа).

4. Погрешность определения - 12%.

5. Диапазон измеряемых концентраций 500-10000 мг/м3.

6# Определении гексафторида серн не мешает четнвехфтористый 

углерод, четырехфтористая сера, дьуфтористая сера и фторокись серы.

7. Предельно допустимая концентрация га  ̂ афторида серы в 

воздухе - 5000 кг/м3.

П. Реактивы к аппаратура

8. Применяемые реактивы я растворы.

Гексафторид серы, ГОСТ 949-73.



Газообразный азот особой чютоты в баллона! о редукторами. 

Сорбент для хроматографической колонки - силикагель Ю М  

/Фракция 0,25-0,5 ш / .

9. Применяемые пооыда н приборы.
Хроматограф Тавохром II063" о електронноеахватным детек

тором /радиоактивный источник 63 /VI/.
Колонка металлическая длиной I и, диаметром 3 ш*.

Газовые тшетхи, ГОСТ IT70-74, шеотимость» I, 0,5 я 0,1 л. 

Шприцы медицинские, шеотимостьв 2,10 н 100 мл.

Секундомер,

Лупа измерительная.

Z0. Проба воздуха отбираете*, о помощь» стеклянного йоркца 

на 100 мл, предварительно иприц несколько раз промывается ис

следуемым воздухом. Из него I мл воздуха шприцем вводит через -  

иоп'рнтелг в хроматотрафичеоиу» колоядг. Отобранные пробы хра

нятся при охлаждении льдом в течение однит суток.

II. Сорбент дли хроматографической колонки - силикагель 

ACU /фракция 0,25-0,5 мм/ отшвают соляной кислотой и дистилли

рованной водой до нейтральной реакции, выоувивают в прокаливают 
при температуре ЭОО°С в течение 4 чеоов.

Хроматографическую холопку заполняют под вакуумом. Хрома

тограф готовит к работе согланс янотрущих.

Ш. Отбор пробн воздуха

ХУ. Опчсавне определевва

Условен анклава}
Колонка о оыикагелея ДСП 

Температура колония

I м х  3 т
5О°0
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Температура яспарктеля 

Скорость газа носителя 

Скорость азота 

Скорость диаграммной ленты

100°С.

20 мл/мин. 

J0 мл/млн. 

600 т/ мин.

Гексафторид серы элюируется кз колонки через 1 мин 30 с к 

хорошо отделяется от пика кислорода, выходящего через 15 о после 

ввода пробы в хроматографическую колонку. Продолжительность ана

лиза 5 мин.

Для калибровки готовят стандартную смесь гексафторида серы с воз

духом в газовой пипетке весовым методом. Для этого в заранее взве

шенный шприц на 10 мл набирают гексафторид серы и c h o p '’ взвешива

ют. Шприц предварительно герметизируют силиконовой смазкой. Затем 

переводят гексафторид серы в вакуумиров, .иную газовую пипетку на 

I литр.. Пипетку оставляют на I ч. Рабочие смеси вещества о возду

хом от 0,5 мкг/мл до 10 мкг/мл готовят в газовых пипетках путем 

разбавлг ия. Из каждой пипетки I ш  воздуха с гексафторидом серы 

вводят в колонку через испаритель к хроматографируют при указан

ных условиях. Градуировочную кривую строят по зависимости площади 

пика от количества вводимого гексафторида серы. Условия анализа 

и калибровки доливы быть идентичны.

Концентрацию гексафторида серн в мг/м3 воздуха (X) вычисляют по 

формуле:

iO
где

(г- количество вещества, найденное по градуировочному гр-фску, 

мкг.

V - объем пробы, введенной в хроматограф, мл.



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 1 0 1 ,3 3  нПа

Давление Р , кПа
9т 9 7 ,3 3 9 7 ,8 6 9 8 ,4 9 8 ,9 3 9 9 ,4 6 100 1 0 0 ,5 3 1 0 1 ,0 6 1 0 1 ,3 3 1 0 1 ,8 6 1 0 2 ,4 0

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

-  26 1 ,1 3 9 3 1 ,1 4 5 6 1 ,1 5 1 9 1 ,1581 1 ,1 6 4 4 1 ,1 7 0 5 1 ,1 7 6 8 1 ,1 8 3 1 1 ,1 8 6 2 1 ,1 9 2 5 1 ,1 9 8 6

- 2 2 1 ,1 2 1 2 1 ,1 2 7 4 1 ,1 3 3 6 1 ,1 3 9 6 1 ,1 4 5 8 1 ,1 5 1 9 1 ,1 5 8 1 1 ,1 6 4 3 1 ,1 6 7 3 1 ,1 7 3 5 1 ,1 7 9 5

- 1 8 1 ,1 0 3 6 1 ,1 0 9 7 1 ,1 1 5 8 1 ,1 2 1 8 1 ,1 2 7 8 1 J3 3 8 1 ,1 3 9 9 1 ,1 4 6 0 1 ,1 4 9 0 1 ,1 5 5 1 1 ,1 6 1 1

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

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

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

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

0 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 6 1 ,0 4 2 3 1 ,0477 1 ,0 5 3 5 1 ,0 5 9 1 1 ,0 6 4 8 1 ,0 7 0 5 1 ,0 7 3 3 1 ,0 7 8 9 1 ,0 8 4 6

+ 2 1 ,0 2 3 4 1 ,0 2 9 1 1 ,0 3 4 7 1 ,0 4 0 2 1 ,0 4 5 9 1 ,0 5 1 4 1 ,0 5 7 1 1 ,0 6 2 7 1 ,0 6 5 5 1 ,0 7 1 2 1 ,0 7 6 7

*  6 1 ,0 0 8 7 1 ,0 1 4 3 1 ,0 1 9 8 1 ,0 2 5 3 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 3 1 ,0 4 1 9 1 ,0 4 7 5 1 ,0 5 0 2 1 ,0 5 5 7 1 ,0 6 1 2

+10 0 ,9 9 4 4 0 ,9 9 9 9 1 ,0 0 5 4 1 ,0 1 0 8 1 ,0 1 6 2 1 ,0 2 1 6 1 ,0 2 7 2 1 ,0 3 2 6 1 ,0 3 5 3 1 ,0 4 0 7 1 ,0 4 6 2

•*-14 0 ,9 8 0 6 0 ,9 8 6 0 0 ,9 9 1 4 0 ,9 9 6 7 1 ,0 0 2 1 1 ,0 0 7 4 1 ,0 1 2 8 1 ,0 1 8 3 1 ,0 2 0 9 1 ,0 2 6 3 1 ,0 3 1 6

+18 0 ,9 6 7 1 0 ,9 0 2 8 0 ,977В 0 ,9 8 3 0 0 ,9 8 8 4 0 ,9 9 3 6 0 ,9 9 8 9 1 ,0 0 4 3 1 ,0 0 6 9 1 ,0 1 2 2 1 ,0 1 7 5



Давление Р. кПа

с : 97,33 97,86 98,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 т01,86 102,40

+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9763 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0053 1,0105

4-22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985 1,0036

4-24 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 0,9482 0,9542 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723 0,9772

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,93X8 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595 0,9644

+3 8 0,9049 0,9099 0,9149 0 , 9 1 % 0,9248 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471 0,9520

»•
•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
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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 уазания 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- Г о р С С  г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский Л Ш  
графическому определению 2,3-д.хлор- 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

II Методические указания по газохромато- Белорусский саниташо- 
графическому определению метилтолуи- г и т  отческий институт 
лата, 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 Ш И  гигие
ны труда и профзаболе-
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25

26

27

28

29

30

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 
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