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внеменныз
Методические укаганка

ш хроватографшвекому кшераняв кдацэктрацнй 
ыямшта. в 3-«жр-4нйапивпинт в воздуха 

рабочей асан.

J X rm c Q t iH s -

Й М.м. 197,58
Меащд (двйствушдаэ' ншадв- З-жазр-ьф^етиж^юшшешшщ) -  б®- 

!иое кряотыяпаоков вещество о т.пяавямиа Ю«820С, нераетворшо® 
в воде. BbsTsqpascosb прк ЗСЯЗ ш % mm*i а хлороформе -  37, 8Ф&» 
йолв -  47, гевош® -  60, и я й а  -  48, ацетоне -  50. Упругость ва
ра 0,99ЛСГ^Чы„рт.о*., црм 2CflS3. йщуокавтс® в вида 25Jt-*oro в.к„ 
Агрегатное состояние в воздухе -  даровое..

М.м. Ш,б
3-хаор-4-».:этидаиилш -  тюш легкоплавкие кристаллы, т да- 

msmŜ d-9J3% , т.хгошядаа 23-26°С. Шюзю растворw в воде, хо
рош -  в ацетоне, гзкоана» етано®, диатиловсы вфирэ. Упругость 
вара 5,487.10'^ы.ргг .от, при 2G°G. Является йодутродуктом в прока-
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вфЦзтвз шнида* Агрегатное состояние в воздухе -  пары** аэрозоль*

I*  Характеристика метода®

1*Определ0«ю основано на хроматографическом разделении менада 
и 3-хяор-4н£втиданилша в тонко* слое силиката ж  о  пооладущ ш  об
наружением зон лскализацш взгрета посла термического рааложшш ме
нада обработкой диазорэактивоы и растворов I-наф тола,

2 ,  Отбор проб проводится с  концонтрировакиэы (фильтр АФА-Х1И2Я> 
этиловый о ш р т )*

3, Продаж измерения в анализируемом объем© пробы-1 м к г.
4 ,  Предел накреняя в воздуха-0 ,1  м г /ы г .
5* Диапазон и меряемых концентраций-ОД-3 ,0  м г /м ^ ,
6* Опредеяэнию на мешают все оогутствуюшк© в производства в о -  

арства (пннитротодуол, З -хдор-4-нигротодуол и д р . )  f а  тах ж  герби
цид п р отн и д .

7 .  Граница суммарной похрешшети измерения *IGft (для шнидд) и 
*25ft (дл1 З-хяор-4-ыетнланилина).

В® Ориентировочный безопасный уршюнь воздействия менада в воз
духе рабочей зоны I мг/ы^* Рекомендуемая ф едельно-доцуотш ая кон
центр &цж 3-хлор-4-м зтиланил«а в атмосферном воздухе 0 ,0 1  мг/м^,

П. Рэактиш , растворы, материалы.

Менад, 99,6ft
З-хлор-4-мвтиланидин, 99,8ft
Гексан,ч®,ГУ 6 -09 -8373-76
Спирт этиловый, 96ft,ТУ 6 -0 S -I7 -IG -7 7
Углерод четьфеххлористый,х.чв,ГОСТ *0268-74
Эфир диэтиловый, х й  „,Г0СТ 6262-79
I-наф тол,ч ,д . а . 9ГОСТ 5838-70
Кали е д к о е ,ч .д .а . ,ГОСТ 9286-76
Кислота соляная,х*ч«,ГЭСТЗХ 18-77
Натрий азотнотокислый,х.ч.,ГОСТ 4197-75
Фильтры аэрозольные A3A-XA-2G
Подвижная фаза; CCI^диэтиловый эфир (1 :1 )
Проявляющий реактив Ml: . I r  нитрита натрия

растворяют в смеси 46 мл воды и 4  мл кои нитрированной соляной 
кисл оты. Используют евзжеприготовленным.

Прсявлякций реактив К п  2 ,8  г  одного кали растворяют в 50 и  г 

воды и добавляют 0,1 г  I-нафтола* Используют с  ваш  приготовлю н и ш , 
Стандартчыз растворы мзадца и 3 -хлир-^-члз ти лани лика с к ш -  

цзитрици^й I  иг/ил готовят растворзндам наш со к 0,01. . г  в 10 ил



по,
этилового спирта. Растворы устойчивы в течение трех суток ,

Ш. Приборы и посуда,

Аспирационное устройство 
йльтродеркатйли
Поглотители рыхтера.ТУ 25-П -1Ш 1-75(срвдкяя модель)
Испаритель ротационный ИР-'Ж,4У 2 5 -II -9 I7 -7 4
Колбы грушевидные для отгонки растворителя, ГСЮТ 1Ш94—72
Огаканы химические емкостью 50-1Ш ыл, ГОСТ 1Ш94-'Ж
КЬлбы иэрныэ, цилиндры, мензурки, ГОСТ Г <70-74
Шпетки, ГОСТ 20292-74
Микропипетка или стеклянный кашшяр
Микрошприц емкостью 10 мкл
КАмэра хроматографическая стеклянная, ГОСТ 10565-75 
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ 10391-74 
Пластинки для тонкослойной хроматограф18* "Сицуфол" размером 

150x150 им производства ЧССР

DT, Условия отбора гроб воздуха.
Для узтавжмния аэрозоля менща воздух оо скоростью 5-Ю я/мин 

нитрируют черв азрозодысый фильтр. Для анализа отбирают яе бола 
10 л воздуха. Пробы ыахно хранить речении ведали.

Для улавдиванит'таров З-ослор-4-мет .шшшяина воздух оо еко- 
ростью 0,5-1 я/мин аотрируш» черев два последовательно ооаДинвк- 
яых поглотителя, кавдый из которых заложен 10 мл этилового отшрта-, 
Дш  анализа отбирают не ооявэ 10 я воздуха. Пробы можно хранить в 
Течение трех суток.

У. Уо ловил анализа.
Аэрозольный фильтр иввдатют из $ильтродержатет , помзщмзт а 

химический отакан и триады (по 5 мл)' вко-регаруют этиждам спиртам> 
вздергивая ш 2̂ 3 мин. Экстракты вливают а отгонную коЛбу,
Этиловый спирт из поглотите дай гертливают в отгонную, колбу, содер
жащую экстракт о аэрозольного фильтра. Поглотители промывают 
2-3 мл этилового спирт®, который также присоединяют к экотракту. 
Растворитель отгоняют (ротационный испаритель, Фок воздуха) до 
Объема <̂ 0,1 мл.

Для количественных расчетов готовят стандартны» шкалу. На 
пластинка нСияуфолв на расстояний 15 мм от низшего края намечают 
линвю старта . На see на раз стоянии 15 мм-друг от друга справа и 
слева от  середины наносит серив стандартных гатен о различным содер -
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жанием ненцда и 3-хяор-4-&отйяанилич&. Растворы для стандартных ш -  
твн готовят в тяти пробирсах* в  к о т о р о е  го м о н ю  жкрошприц& ш о -  
сят соотю тствен н о I ;  5 ; IU; 20 ; 30  ыкл стандартных растворов wани
да и 3-жж>р-4*-мэтш1анилина и доводят объем в каждой из них до  100 
мкл етидовш  спирт си * Вэсь объем одной пробирки наносят в гятно, 
диаметр котор ою  не д^ш ен превышать I  см . Такш образом , на стар
товой линии хроматографической пластинки разызир-ется 5 стандартных 
гитан, осйвржапрх по I ;  5 ;  1 0 ; 2 0 ; 30  мкг ывнида.и 3 -хж >р-4-м етид- 
анклина.

Вась объем пробы с  помощью микро шприца, ы икротпетхи  или 
стеклянного кашлляра количественно наносят в середину стартовой / 
линии пластинки, на Которую предварительно были нанесены стандарт
ные дата а . Пластинку помещают в наклонном положении в хроматогра
фическую камеру, ф ай  пластинки должен быть погружен в раствори
тель (3 0 -4 0  мл) не болев, чзм на 0 ,5  см . Элюируют хроматограмму 
на высоту 10 ом. Затем пластинку вынимают из камеры и шдсушивают 
на воздухе в вытяжном шкафу. Помещают пластинку в  сушильный шкаф 
и выдерживают в т е ч е т е  часа при тем пэра туре ISCflc. После охлаж
дения пластинку опрыскивают проявляющим реактивом Ш 9 Ьатеы -  р е 
активом № .

При наличии в пробе мани да  и 3 -хлор-4гм атитнилина на пластинке 
появляются розовьа пятна с  соответственно 0 ,5  и 0 ,7 .  Окраска 
пятен устойчива 1 -2  ч ,

Из стандартных пятен выбирают пятна мен ид а и З -хл ор -4 -м ети л - 
анилина, близкие к соответствующим пятнам прсбп ш  интенсивности 
окраски «величине, измеряют с  помощью прозрачной миллиметровой бу
маги площади этих гитан.

Контрнтрацию метода или 3-хлор-4-метилани;ина (X) в  воздухе

Собдхщать все необходимые требования безопасности при работе 
в  химических. д а б о д а эд д а х .

-  объем воздуха, отобранная д ж  анализа и приведенный 
к стандартный условиям, л.

У1, Требования безопасности.



*П • Р т р ш т т т ш »

Штттш. Исаков»
Втчттт Галина 1&иоттто®т 
Фатьянова Ант Даввдотна 
Кр&ои Ртт Григорьевна

Ш ^ о о й ш й  пшуто̂ жйжщошвгтжштй ттожотчвстй шотнтуг 
шрбицадов и регуляторов роста рутений (ШШМГ), г®
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