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4.1. МЕТОДУ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРУ 
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

по газохроматографическому измерению концентраций 
пинана (2 ,6 ,6-триметилбицикло- [3,1,1] -  гептана) 

в воздухе рабочей зоны

сн,I -

и/ снг
ur I СН* 1, гСЙ2
н3с сн

М.м. 138
Пинан -  бесцветная жидкость, d  0,855, упругость пара 

при 20°С -  0,177 мм.рт.ст. (0,0236 кПа), т.кип. 168-169°С, 
т.шг. -53°С, окисляется при хранении, а также при повышенной тем­
пературе. Растворяется в органических растворителях, не растворяет­
ся в воде.

В воздухе находится в виде паров.
Обладает общетоксическим действием.
ЦДК в воздухе 20 мг/м3.

Характеристика метода

Методика основана на использовании газожидкостной хроматогра­
фии с применением пламенно-ионизационного детектора.

Отбор проб без концентрирования.
Нижний предел измерения в хроматографируемом объеме -  0,01 мкг.
Нижний предел измерения в воздухе 10 мг/м3.
Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 10 до 150 мг/м3.
Определению не мешает гидроперекись пинана.
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Суммарная погрешность измерения не превышаат + 25$. 
Время выполнения измерения, включая отбор пробы, около 

30 минут.

Приборы, аппаратура, посуда

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором
Колонка из нержавеющей стали, длиной I м, внутренним диамет­

ром 3 мм.
Аспирационное устройство.
Пипетки газовые вместимостью 200-300 и 1000 мл.
Шприцы ветеринарные стеклянные вместимостью 100 мл,

ТУ 64-I-I279-80.
Шприцы медицинские стеклянные вместимостью I ,  5 мл,

ТУ 64-1-376-78.
Микрошприцы Ш-Ю, ГОСТ 8043-74.
Фарфоровая чашка.
Линейка измерительная ГОСТ 427-75.

Реактивы, растворы и материалы

Пинан, ТУ 301-03-123-92, чда.
Хлороформ, ГОСТ ТУ 6-09-4363-76, хч.
Метиловый спирт, ГОСТ 6995-75,хч.
Калия гидроокись, ГОСТ 4203-65,хч.
Носитель хроматон N-Ш  (0,20 -  0,25 мм) , фирма Хемапол, Чехия
Жидкая фаза ПЭГ-20М.
Газообразные азот ГОСТ 7993-74, водород ГОСТ 3022-80, воздух 

ГОСТ 11882-73 в баллонах с редукторами.

Отбор пробы воздуха

Отбор проб воздуха проводят в медицинские шприцы вместимостью 
100 мл. Шприц предварительно продувают 10-15 раз исследуемым возду­
хом. После отбора загрязненного воздуха шприцы закрывают заглушками 
Отобранные пробы сохраняются 1 , 5 - 2  часа.

При отборе в газовые пипетки вместимостью 200-300 мл воздух 
продувают через них с помощью аспиратора с объемным расходом 
0,1 л/мин. После отбора воздуха газовую пипетку закрывают заглуш­
ками. Отобранные пробы сохраняются 24 часа.
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Подготовка к измерению

Насадку для хроматографической колонки готовят следующим обра­
зом. К раствору гидроокиси калия в метиловом спирте, помещенному в 
фарфоровой чашке, добавляют при перемешивании хроматон H-kW. Гидро­
окись калия берется в количестве 12% от массы носителя. Метиловый 
свирт испаряют под тягой при комнатной температуре, периодически пе­
ремешивая смесь стеклянной палочкой. После полного испарения мети­
лового спирта (в течение 24 ч) носитель, обработанный КОН, высыпают 
в раствор ПЭГ-20Ы в хлороформе. Количество ПЭГ-20М равно 25# от массь 
носителя. Хлороформ испаряют под тягой точно так же, как и метиловый 
спирт. Через сутки сухой насадкой заполняют чистую хроматографичес­
кую колонку.

Заполненную колонку, не присоединяя ее к детектору, кондициони­
руют в термостате хроматографа в токе азота, поднимая температуру от 
50 до 130°С в течение 10 ч, а затем ещё 10 ч при рабочей температу­
ре -  Ю5°С.

Прибор к работе готовят согласно приложенной к нему инструкции.
Для построения градуировочного графика готовят стандартные 

смеси вещества с воздухом в газовой пипетке вместимостью I  л, в кото­
рую вносят 10 мкл пинана. Соответствующим разведением готовят градуи­
ровочные смеси с концентрацией пинана от 0,01 до 0,15 мкг/мл в вете­
ринарных шприцах вместимостью 100 мл. Через несколько минут в испа­
ритель хроматографа вводят по I мл каждой градуировочной смеси, что 
будет соответствовать от 0,01 до 0,015 мкг пинана в хроматографичес­
ком пике.

Проводят 5 параллельных определения для 6-ти концентраций и 
строят градуировочный график, выражающий зависимость высоты пика 
(мм) от количества определяемого вещества ( мкг) .

Проверку градуировочного графика проводят один раз в квартал.
Условия хроматографирования градуировочных смесей и анализи­

руемых проб.
Температура термостата колонок 105°С
Температура термостата испарителя Ю0°С
Скорости потоков: газа-носителя азота 30 мл/мин

водорода
воздуха

30 мл/мин 
300 мл/мин

Скорость движения диаграммной ленты 
Объем вводимой пробы

240 мм/мин
I мл
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Предел измерения на блоке усилителя тока IOOxICT^A
Время удерживания пинана I  мин 30 с

Проведение измерения

I мл отобранного воздуха вводят через самоуплотняющуюся 
мембрану в испаритель хроматографа, записывают хроматограмму и 
измеряют высоту пика, соответствующего пинану. По градуировочному 
графику находят содержание вещества в хроматографируемом объеме.

Расчет концентрации

Концентрацию пинана "С" в воздухе (в мг/м3) вычисляют по 
формуле:

с .  §-,-1000_ где

а -  содержание пинана, найденное по градуировочному графику, 
мкг;

If -  объем воздуха, взятый для анализа и приведенный к стандарт­
ным условиям, мл. (см. Приложение I ) .
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ПРИШШЕНИЕ I

Приведение объема воздуха к условиям по ГОСТ 12.1,016-79 
(температура 20°С, давление 760 ш  рт. ет •) проводят по следующей 
формуле:

W и  (273+2D)- 
у = (2?з + г0)-тзз

Vf -  объем воздуха ,отобранный для анализа, л;
Р -  барометрическое давление, кПа 

(101,33 кПа = 760 ьш рт.ст,); 
t °  -  температура воздуха в месте отбора пробы, °С.

Для удобства расчета V  следует пользоваться таблицей ко­
эффициентов (лрилшение 2), Для приведения объема воздуха к темпе­
ратуре 20°С и к давлению 760 ш рт.ст.надо умножить Vt 
вотствущин коэффициент*

на соот-



Приложение 2
___________________Коэффициент К для ггривдения объеыа_воздуха_нестандартным условиям____________

о _____________________________ Давление Р,_кПа/мы £т.ст._________
_ _ _ W J b / Т З О  97̂ 86/734 98х 4/ 738_98, ]Ь / 742_99,16/ 746J 00/ 750J 00̂ 53/754 101,0б / 758_10 Х З̂ З /760 101,86/764
-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 1,2026 1,2038 1,2122
-26 1,1393 I , 1456 1,1519 1 ,1581 1,1644 1,1705 I , 1768 1,1831 1,1862 1,1925
-22 1 , 12X 2 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735
-18 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0986 1,0994 1,1053 1,11X 2 1,1141 1,1200
- 6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,0945 1,0974 1,1032
- 2 1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0635 1,0591 1,0648 1,0705 1,0733 1,0789
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,07X 2
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1,0357
+10 0,9944 0,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407
+14 0,9806 0 , 98 6 0 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0, 9725 0 , 9878 0,9880 0,9884 0,9936 0, 9989 1,0043 1,0069 X ,0122
+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1 ,0 0 0 0 1,0053
+22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985
+24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9735 0,9787 0,9839 0,9865 0,9917
•*26 0,9412 0,9464 0,9516 0,9566 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0 , 985Х
+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9655 0,9605 0 , 965$ 0,9708 0,9734 0,9785
+30 0, 9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0 , 95 42 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9248 0, 9297 0 , 93 47 0,9397 0,9421 0,9471
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Приложение 3

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическим указаниям

Название вещества Опубликованные 
Методические указания

Тетрафторбромэтан Методические указания на 
фотометрическое определение 
фгорорганических соединении 
в воздухе.
Сборник МУ в. 1-5, М., 1981,
с. 187

Диметилкетазин Методические указания на 
фотометрическое определение 
гидразина в воздухе.
Сборник МУ в. 1-5, М., 1981,
г»._ Т08

Цианокобаламия /витамин / Методические указа кия на фо­
тометрическое определение ко­
бальта и его соединены# в воз­
духе.
Сборник Ш в. 1-5, М. 1981, 
с. 14
Методические указания по из­
мерению концентраций вредных 
веществ в воздухе рабочей 
зоны.
Сборник МУ №25,М.,1989,0.100.
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