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МЗТОдаЧШШЕ УКАЗАНИЯ

по хроматографическому и газохроматографическому 
измерению концентраций мятака в воздухе рабочей 

зоны

ст5 ' С З ' * ‘ сн^ ’ ' * С З ’сМз С19ВгзМ*
^  *СН3 ся3 СИI ^ U.M. 293,4

Митак (сшоннм-амктрацР действующее начало - 1.3 - ди (2А ” 

ксшишошне) - 2 - метил - 2 - аэопролая) - бело© крнетшушяеское 

вещество* Т.шь 86-87°С. Растворимость в воде: I мт/л, в ацето­

не я толуоле: 3GG г/л, 0 кислотат дает соли, сильные к и с л о т е би­

стро разругают штак* Выпускается в воде к.а., содержащего ЭД0 

г/л действующего вещества^ 125 г/л для применения на животных.

Агрегатное состояние в воздухе - пары и аэрозоль,

I, Характеристика метода

I, Определение основано на: I) хроматографировании митака в 

тонком слое силикагеля с последующим обнаружением зон локализа­

ции препарата путем обработки смесью растворов йодистого калия 

с водорастворимым крахмалом; 2) газожидкостной хроматографии с 

использованием прибора о термоионнш детектором.
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2. Отбор вроб нроводштоя с концентрированием 
(фильтр МА-ВН-20 , этанол)

3. Предел измерение в анализируемо:! объеме пробы.-1 мкг (ТОО. 
4 нг (Ж).
4. Прадед измерения в воздав;-0,25 мг/м3 ,лри отборе 4 л 

воздуха).
5. Диапазон измеряемых концентраций - 0,25-7,5 мг/м3-(ТСХ)','

0,25-25,0 мг/м3(ГЖХ).
6. Определению не мешают: фоаалон, рогор, антио, базудин 

(ТСХ и ИХ), тодуин (ТСХ).
7. Граница суммарно!! погрешности измерения: + 19,5$ (ТСХ),

+ 15,5% (ИХ).

8. Ориентировочно безопасный уровень воздействия митака в 
воздухе рабочей зоны 0,5 мг/м3 (рекомендуемый).

Q. Реактивы, растворы, материалы
Йггак, х.ч.
Ацетон, х.ч., ГОСТ 2603-79 
Этанол, ч., ГОСТ 18300-72 
Фильтры АФА-Ш-20
Стандартный раствор митака в ацетоне концентрации ЮО мкг/мл. 
Устойчив в течение месяца при условии хранения на холоде в плот­
но закрытой колбе.

К методу ТСХ.
Гексан, ч,, ТУ 6-09-3375-78
Калий йодистый, х.ч. , ГОСТ 4232-74 •
Бензол, XV. , ГОСТ 5955-75
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Крахмал водорастворимый, ч., ГОСТ 10163-76 

Калий маргащоБотаслыйдл.» ГОСТ 20490-75 
Кислота соляная» концентрированная» х.ч. > ГОСТ 3118-77 

Подвижная (раза: I) гексан-ацетон (9:1)

2) бензол-этанол (5:1)

Проявляющий реактив: 50 мл 1% раствора йодистого калия сме­

шивают с 50 мл 3% свежеприготовленного раствора водорастворимо 

го крахмала.о К полученной смеси добавляют 20 мл этанола*, Раст 

вор хранят на холоде в течение двух недель,

К методу ГЖХ,

Носитель для газовой хроматографии-хроматон N - A W  -ДМС5 

размером 0»12-0»16 мм 

Жидкая фаза 5JT $Е-30*

Ш. Приборы и посуда

Аспирационное устройство, ту 64/-f~f62-?P

Фшгьтродержатели

Поглотительные приборы с пористой пластинкой 

Ротационный испаритель ИР-IM, TJ 25-11-9X7-76 

Посуда стеклянная,. ГОСТ 1770-74 

Пипетки различной емкости9Г0СТ 20292-74 

К методу TQX,

Хроматографическая камера, ГОСТ 10565-75 

Пульверизаторы стеклянные t ГОСТ 1W91-14 
Камера для опрыскивания

Пластинки для хроматографии "Силуфол" (ЧССР), 150 х 150 мм 

Камера с газообразным хлором (На дно эксикатора помещается
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ID-I5 г КМ1Ю 4 и немного соляной концентрированной иислоты. 

Эксикатор плотно закрывается притертой крышкой для накопления 

хлора).

К методу ГЖХ.

Газовый хроматограф) с ТИД

Микрошпрнц Ш - Ю

Хроматографическая колонка, стеклянная, длинной 0,5-1 ы и внут­

ренним диаметром 3 мм.

17 Условия отбора проб воздуха

Исследуемый воздух со споростью I л/мин аспирируют через пос­

ледовательно соединЕНньи? . фйльтродержатель с фильтром АФА-ВП- 

20 и поглотительный прибор с 5 мл эганбла. Для определения 1/2 

ОБУВ достаточно отобрать 4 л воздуха.

У. Услепня анализа

Фильтр переносят в стакан и экстрагируют фильтр 40мл зтнаы'в 

течение 15 мин. Раствор пробы с фильтра объединяют с содержи­

мым поглотительного прибора и отгоняют растворитель на ротацион­

ном испарителе до объема 0,2-0,3 мл при анализе методом ТСХ и 

до объема Г мл при анализе методом ГЖХ.

Условия анализа методом ТСХ.

Раствор пробы количественно наносят на хроматографическую 

пластинку. Рядом накосят стандартный раствор содержащий I, 5,

10, 30 мкг препарата. Пластинку хроматографируют в системе гек­

сан-ацетон (9:1) или бензол-этанол (5:1). После подъема фронта 

растворителя на высоту IO см пластинку вынимают и высушивают 

на воздухе. Затем пластинку помещают в камеру с газообразным



122

хлором и выдерживают ее 30-40 сек, аооле чего выветривают на 
воздухе и обрабатывают проявляющим реактивом. Митак проявляется

ацетон (9:1) составляет 0,75 + 0,03, в системе бензол-этанол 
(5:1) - 0,6 + 0,04.
Количественное определение мктака в анализируемой пробе про­

водится визуально по интенсивности окрашивания и площади пятен

Хроматографическую колонку заполяют насадкой хроматоном 
Ы-AW -Д1-Ю$ о S$ SE-3Q. Колонку кондиционируют при темпе­

ратуре 25Ю°С в течение 24 часов в токе азота I д/час нри отсое­
диненном детекторе. Общую подготовку прибора проводят согласно
Инструкции.

Расхода газов; азота - 40 мл/мин; водорода - 15 мл/мин;

в виде синего пятна на белом фоне. митака в системе гексан-

Условая хроматографирования,
Джина колонки 
Диаметр колонки 
Твердый носитель
Жидкая фаэЕ 
Температура колонки

-Хроматов N-A\N -М8С$ 
- 5&" SB-3Q 
-230°С

- 0.5 м 

- 3 ш

воздуха - 300 мл/мин.
Скорость диагра*$ой ленты - 240 мм/чао 
Рабочая шкала электрометра - 5'10~**а
Объем вводимой пробы 
Время удерживания

- 4 мкл 
? мин 30 сек
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Для количественного t, д давления попользует метод ебзодет- 

ной кадяброаки оо стандартным раствором митака. берма стандарт­
ных растворов о содержанием I, 5, 10, 20, 40, 60, 80, 100 мкг/нд 
готовят ооответотвуювдм разбавлением стандартного раствора о со­
держанием 100 ихг/мд митаха„ 4 мкл каждого раззедеяня вводят в 
яопарвтель хроматографа в по хроматограмме измеряют высоту паха 
«митака, На основании подученных данных отроят градуировочный гра­
фик зависимости выооты пика от концентрации вещества в растворе.

4 мкл пробы вводят в хроматограф, измеряет высоту пика.Кон­
центрации митака в хроматографируемой пробе определяя? по графи- 
ку. Концентрацию митака в воздухе С X ) в мг/м̂ вычисляют
по формуле С .JT i

гд в;

С- концентрация препарата в хроматографируемой пробе,найденная 
путем сравнения площади пятен оо стандартными растворами (ТСХ)

‘ ш л я  п о  градуировочному графику (ПК), юсг 
У̂ -общяй объем пробы, т

V  - объем пробы,взятый для хромате графи ровашя, ш  

li^Q-объем пробы во аду ха* отобранный для анализа и приведенный к
стандартным условиям, л.

71.Требования безопасное?»

Соблюдать общие правила по технике безопасности прм ра­
боте о лето воогшаменявщимися,летучиш жидкоошмщ,ежатыш шзш®

7TI. Разработчики

Н.Ш.Ахунова,А.Щ.Агзамова, Узбекский НИИ санитарзш,гиги­

ены и профзаболеваний, гЛажксит
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