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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ГАЗОХРОЧАТОГРАФИЧЕСКСМУ ИЗМЕРЕНИЙ КОНЦЕНТРАЦИИ 
ДШЕТИЛ ФОСФИТА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОВЫ

ш ,о ч
а \ р ^

« V  N

о

в U.u.IXO,О

йшетилфосфит -  полупродукт производства ряда пестицидов: хлоро
фоса, Лвсфосфитй, гардони. В чистой виде бесцветная жидкость с резкш 
непринюш запахом. TMn> |78°С, 56-58°С при 10 uu рт.ст. Хорошо раст- 
ворин > ходе, спиртах, бензоле и других органических растворителях. 
Очень летуй. Давление паров при 20°С- 1,18 ми рт.ст., летучесть -  
7087

Ьветклфосфит жидкость с неприятным запахом, раздражает коку и 
слизистую оболочку глаз. Обладает внраженнншкумулятивными свойст
вами.

ПЖ диметилфосфита в воздухе рабочей зоны 0,5 мг/и*.

ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА
Метод основан на использовании газожидкостной хроматографии с 

прицедавмем термоионного детектора. Отбор проб с ковпевтрировад иеи 
«а стяжатель.
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Нижний предел измерения в хроматографируемом объеме I яг.
Нижний предел измерения в воздухе 0,25 нг/м3 (при отборе 20 я 

воздуха).
Диапазон измеряемых концентраций дяиетвлфосфита в воздухе о*

0,25 до 15 мг/м3.
Измерение не мешают хлорофос, бисфосфит, гардояа, а такие исход

ные продукты синтеза диметклфосфита, в том числе трехлористый фосфор» 
метиловый спирт.

Суммарная погрешность не превышает -  22,7%,
Время выполнения измерения, включая отбор проб околя 30 мня*

ПРИБОРЫ, АППАРАТУРА, ПОСУДА
Хроматограф Цвет-106 с термононнда детектором или аналогичны! 

прибор.
Хроматографическая стеклянная колонка длиной 270 см, внутренние 

диаметром 3 ми.
Аспирационное устройство.
Поглотительная стеклянная трубка длиной 10 си, внутренняя диа

метром I см с оттянутым концом для подсоединения к вспирашовному 
устройству. В трубку перед заполнением,силикагеля помещает кусочвт 
стекловолокна, промытого ацетоном.

Верные колбы, ГОСТ 1770-74, вместимостью ЮО мд.
Пробирки градуированные с пробками на шлифах, ГОСТ 1770-ЛЯ, 

вместимостью 10 мл.
Пипетки, ГОСТ 1770-74, вместимостью 10 и I мл с делениями.
Колбы круглодоннне, ГОСТ 9737-70, вместимостью 250 мл.
Фарфоровые чаюки.
Яикротприц MI-I на 10 мкл по ГОСТ 8043-74 кяш аналогична*.



РЕАКТИВЫ, РАСТВОРЫ И МАТЕРИАЛЫ
Алехой ГОСТ 2603-79, осч.
Тверды?, носитель хроматон-(/-АИЛНИД/» (0,125-0,160 нм), марки 

Ладена, ЧССР.
Жидкая фаза полиэткденгликодь адипат (ПЭГА), ТУ 6-09-4544-77.
Ват особы й чи стоты  ю баллона с редуктором, ГОСТ 9293-74.
Водород из баллона с редуктором ГОСТ 3022-70 или получаемый и» 

генератора водорода.
Воздух из баллона с редуктором ГОСТ 11882-73 или нагнетаемый 

комфессором.
Сыикагель КСК, Фракция 0,5 мм. Силикагель несколько раз промыва

ют акехоиом. Рзстгоритель отдувает с помощью ротационного вакуумно
го испарителя. Досушивают силикагель в фарфоровой чашечке на возду
хе я течение 30 мкн. Подготовленный таким образом силикагель хранят 
в слияние с притертой пробкой.

Диметилфосфит с содержанием действующего вещества не менее 95£.
Стандартный раствор диметилфосфита в ацетоне с концентрацией 

1000 шкг/мл (раствор Л i ) ,  100 мкг/мл (раствор 1 2 ) ,  30 и кг/мл 
(раствор Л 3 ), 5 йкг/ид (раствор л 4) я 0,5 мкг/мл (рзствор Л 5).

Стандартный раствор l i e  концентрацией 1000 мкг/мл готовят 
взятии точной навески (0,1 г ) и растворением диметилфосфита в аце
тоне в мерной колбе вместимостью 100 мл. Для приготовления стан
дартного раствора Л 2 и Л 3 с концентрацией 100 и 30 мкг/мл, в мер
ные юолбы вместимостью 100 ил пипеткой переносят соответственно 10 
я Э т  раствора Л X в доводят до метки ацетоном. Для приготовления 
стандартных растворов Л 4 и Л 5 с концентрацией 5 и С,5 мкг/мл, из 
раскора I 2 в верные колбы вместимостью 200 , мд пипеткой переносят 
5 и 0 ,5  ил соответственно и доводят до метки ацетоном.
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Стандартные растЕорь стабильны при хранении в холодильнике в те
чение двух недель в условиях исключения испарения растворителя.

ОТБОР ПРОБЫ ВОЗДУХА
Воздух с объеиныи расходом 5 л/иин аспирируют через поглотитель

ную трубку, содержацую таипон из стекловолокна и I г силикагеля, ТруГ 
ку помещает в емкость, заполненную колотый льдом таким образом, 
чтобы охлаждение было равномерным по всей длине трубки. Для измере
ния 0,5 ПДК следует отобрать 20 л воздуха. Пробы необходимо анализи
ровать в день отбора.

ПОДГОТОВКА К ИЗМЕРЕВ®
Для приготовления насадки жидкую фазу НЭП в количестве JSA от 

массы хронатова помечают в круглодонную колбу вместимостью 250 ил Я 
растворяют в хлороформе. Объем хлороформа должен в два раза преви- 
иать насыпной объем носителя я должен занимать не более 1/3 объема 
круглодонной колбы. В полученный раствор ори непрерывном помеиивв- 
нки равномерно засыпают хроматон- Ц-Щ/-ЙМД$ . Круглодонную колбу 
подсоединяют к ротационному вакуумному испарителю и с его помсаьв 
полностью отгоняют растворитель. Сорбент с нанесенной фазой перенося 
в фарфоровую чашку и нагревают в сушильном шкафу при температуре JDC 
в течение одного часа.Подготовленный тахжм образом носитель охлажда
ет в вакуумном эксикаторе и хранят в склянке с притертой пробна.

Хроматографическую колонну заполняют приготовленной насаде ой с  
подсоединением слабого вакуума. Достаточная плотность набивки обес
печивается равномерной загрузкой и непрерывным постукиванием по ко
лонке. Колонку кондиционируют при скорость азота 70 ил/мп в рехив< 
программирования температуры от 50 до 170°С со скоростью нагрева
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2°С/мш, а заетм в изотермической режиме при П0°С в течение 6-8 час 
без подсоединения колонки к детектору. Общую подготовку прибора прово
дят согаасио инструкции.

Поглотитель с силикагелей помещают в градуированную пробирку внес- 
тимостж 10 ил и элюируют дииетилфосфит ацетоном. Отбирают точно 10мл 
ацетонового элюата. Пробирку закрывают пробкой на шлифе и ее со дер- 
кииое перемешивают. В ацетоновом растворе проба может храниться в те
чение двух недель при стоянии в холодильнике.

В хроматограф вводят 2 икл полученного раствора. Ввод проб осущес
твляется мшкрошприцен через самоуплотняющуюся мембрану испарителя хро
матографа. Скорость ввода проб ж объем вводимых проб и стандартов долж
ны быть постояли® и.

ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЯ

УСЛОВИЯ ХРОМАТОГРАФИРОВАНИЯ СТАНДАРТНЫХ РАСТВОРОВ 

В АНАЛИЗИРУЕМЫХ ПРОБ

Тешература термостата колонок 
Teraejnxypa испарителя 
Скясость потока гав-носителя 
Скорость потока водорода 
Скорость потока воздуха

150°С 

ГГО'Ъ 
75 мл/мин

16-18 мд/мин 
180 мл/мин

Скорость движения диаграммной ленты 240 мц/час 
Абовявтиое время удерживания диметилфосфита 3 мин. 15 с .
Рабочая икала электрометра 

Линейный диапазон детектирования 1-60 вг.
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В тех хе условиях хроиатографируют стандартный раствор J 4. Если 
при анализе пробы получен слюнкой большой или очень иаленький них, 1© 
параллельно проводят анализ стандартного раствора л 3 или Д 5.

Количественное определение содержания двметнлфосфита в хроматoipa- 
фируеиой пробе проводят методой соотношения со стандартам, путем срав
нения высоты пика пробы с высотой пика стандартного раствора.

РАСЧЕТ ГОНШТРАВД1
Концентрацию дкметилфосфита в воздухе (С) в мг/и3 вычисляют по 

формуле:
С  ------- a t --— —  .где

н • в • Vст
с -  содержание триметилфоффита в стандарте, ш%

-  высота пика стандарта, ш ;V 1
Нрп -  высота пика рабочей пробы, мм;
в -  общий объем раствора, мд;
б -  объем раствора, вводимый в хроматограф, мд;
I f -  объем воздуха, отобранный для анализа, приведенный к стан

дартным условиям (см.Приложение I ) .



лог
При я океане I

Приведение объеме воздуха к стандартным условиям проводят 
по следуоиея Формуле:

У . (273 * 20) . Р
1~---------- -----------------------* * ГДв
(273 ♦  t °  )  .  101,33

объем воздуха, отобренныя для анализа, я .

барометрическое давление, кП4 (101,33 кИа=760 им р т .с т ,)  
температура воздуха в месте отбора пробы, °С

Для удобства расчета ]/ go следует пользоваться твблидеИ 
коэффициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стан

дартным условиям надо умножить )/ на соответствусяши коэффишгет.

Г-



Приложение 2
Кооффтшент К для приведения объема воздуха к стандартным уелошшм

On Давление Р, к11а/мм рт.стУ. J)7,30/730_97.86/734_Ш .i/7̂ J 98̂ 9̂ /742 99̂ 4̂ /746 100/730 100,33/784_101̂ (6/730. M , 33̂ 760_ICIA86/.
-зо I,toU2 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 I,2u26 1,2008 1,2122
-20 1,1393 1,1456 I,1319 1,1881 1,1644 1,1703 1,1768 1,1831 1,1862 I,I92o
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1438 I,IoI9 1,1881 1,16-13 1,1673 1,1738
-to 1,1036 1,1097 1, По8 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1,1190 I, tool
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1048 1,1108 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 I,09UG 1,0994 1,1083 1,1112 1,1141 1,1200
- 6 1,0310 1,0о99 1,0637 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,094j 1,097-1 1,1032
- 2 1 1,0442 1,0499 1,0836 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869
0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I,0B3u 1,0891 1,0648 1,070a 1,0733 1,0789

+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0409 1,0314 I,0o7I 1,0627 I,063u 1,0712
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 1,0473 1,0802 1,0837
4-10 0,9944 0,9999 1,0034 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 I,0326 I,C3u3 1,0407
+14 0,9806 0,9660 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9728 0,9778 0,9880 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 I.0122
+20 0,960о 0,9688 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0083
+22 0,9з39 0,9892 0,9643 0,9696 0,9749 0,9800 0,9883 0,99GG 0,9932 0,9985
+24 0,947о 0,9о27 0,9879 0,9631 0.96U3 0,9733 0,9787 0,9839 0,9863 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9816 0,9о66 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9881
+28 0,9349 0,9401 0,9483 0,9503 0,968о 0,9605 0,96j7 0,9708 0,9734 0,978b
+80 0,9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0,9542 0,9894 0,9645 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9344 0,9u93
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9240 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471

tV> 
8



Приложение 3
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П Е Р Е Ч Е Н Ь
учреждений представивших Методические указания 
по измерению концентрация вредных веществ в 
воздухе

т %
та : Методические указания ; Учреждения, представ: 

* шие Методические ука
: ния

I : 2 : 3

I . :  Фотометрическое измерение концентрации: Медицинский институт 
: алкилпропиленднамина : г . Ростов-на*Яону

2.  : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда я
: бис-(2н«етил-3-окси-4-оксииетил-5-ме- : профзаболевания 
: тилпиридин) дисульфида дигидрохлошда : АМН СССР, с.Москва 
: (пиридитол) : Медицинския институт

: г.Курск
3. : Гвзохроматографичеекое измерение кон- : НИИ гигиены труда я

: центраций бутоксибутенина : профзаболевания
: АМН СССР, г.Москва 
: ГОСНИНметанолпроежт

*». : Фотометрическое измерение концентрация: ГорСЭС, г , Москва 
: 1,10 декандикарбоновоя кислоты
: (1,10 д а )

5. : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда и 
: диборида матиия, диборида тктаяа-хрома: профзаболевания
: и м ета л ло керамического сплава (на осно- г .Свердловск 
: ве диборида титана-хрома)

6. : Фотометрическое измерение концентраций: НИИ гигиены труда и 
: диморФолинфенилметана (ингибитора : профзаболевания
: ВНХ-Л-20) : г.Киев

7. : rfeзохроматографическое измерение кон-: НИИ гигиены труда я
: центрация метилнзобутилкарбинола : птюфзаболеваняя

АМН СССР, г. Москва
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I  :  2 :

8. : 1Ъзохроматографическое измерение концен-
: трецир метилцеляозольва :

9. : Пдаиеннофотометрическое измерение кон- :
: центрадия стронция фссфориокислого дву х- 
: замешенного :

[0. ; Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрации фенетола :

tl. : №зохроматографическое измерение кон- :
: пентраций циклододеканолв и циклодоае- :
: канона

2„ : Гвзохрокатографическое измерение кон- :
: центраций денацила я додецилового спир- 
: та

3. : Спектрофотометрическое измерение кон- :
: центрации ди эти лент риамиипентаацетата :
: меди тринатриевой соли

'Л. z Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрадий карбамоил-3(5)-метилпиразола :

3 . ; Лазохроматографическое измерение кон- :
; центреция трииетилфосфнта :

8. : Фотометрическое измерение концентраций :
- цинкового комплекса нитрклотрифеннлфоо-:
; фоновой кислоты тринатркея соли и раст-:
: вортаого железного комплекса нитридотри* 
:  метилфосфоводои кислоты динатриевои сод*
:  Лазохроматографическое измерение канцен- 
: трений алкнддифенилоксидов (Алотрека-I)

8» : Спектрофотометрическое измерение кокцен* 
: тради я ангидрида тримеллитовой кислоты
: Лазохроматографическое измерение концен

трация Бис-*',v-гек саметиленкарбамида 
: (карбоксяда)

3

Киевский филиал
ГССНИйхлорпроект
г.Киев
Медицин акий институт 
г. Ставрополь

НИИ гигиены труда и 
профзаблеваний 
АМН СССР, г.Москва 
ГорСЭС, г.Москва

Рязанский мединсти
тут

ГорСЭС, г.Москва

Армянский НИВ 
ГТ и ПЗ
НИИ гигиены ии.Ф.Ф. 
Эрисмена, ВНИИХСЗР
ГорСЭС, Москва

НИИ гигиены труда ■ 
профзаболевании 
АМН СССР 
Уфимский 
ниинводш
Рижские
мединститут
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I : 2 ______________:

20. : Xшнатографическое измерение концентра- :
: дай Бис-фосфите :

21. : Газохроматографическое измерение концен- :
: траций диметклсебаштата :

22. : Гвзохроматографическое измерение конпен- : 
: трации дкметилфосйита

23. : ГИзохроматографичеекое измерение кскпевт-
: рации изопропеиилапетилева ;

24, : Фотометркческое измерение концентраций :
: коасноя и желтой кровяной соли :

25. : Фотометрическое измерение концентраций :
: люминофоре Р-386 :

26» : ГЬзоироматографическое измерение кокпеи- : 
; трации коиобензилтодуола ;

27. : Фотометрическое измерение концентраций :
: З-нитро-4-хдо ранилжна :

28. : Пламенно-фотометрическое измерение кон-
: центраий растворимых соединений рубидия

29. : Хрокатогрвфическое измерение кондентра- 
: ций тиотреххлоркстого фосфоре

30. : ТНзохроматографическое намерение концент- 
: рации тримеглитовоп кислоте

31. : Хрсматографическве измерение концентрв- 
: ций триметшлфоофита

32. : Газсхроматографическое измерение концен- 
: траций тризтилортоацетвта

33. : Гезохрокатографическое измерение кокпен- 
: трааир 3-феноксибензалъдедадв

34. ; Флуориметоическое измерение концентраций 
: фенибута

Львовский 
мединститут 
Ростовский-на- 
Дону мединститут 

Львовский 
мединститут 
НИИ ГТ я ИЗ 
АМН СССР
нпо "НАида*
г.Епеваш
Донецкий
мединститут
Ставропольский
мединститут
Донецкий
мединститут
Казанский универ
ситет HJ! .Савелье

ва
1 -ый Московский 
мединститут
Львовский

мединститут
Уфимский
ш ш ш ш к
Львовский

мединститут
Университет 
дружбы народов 
им. ПДукумбы 
Университет 
дружбы народов 
им. П Лум ум бы

Р ижский  м е д и н с т и т у т
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I : 2 : J

35.: йояяроЕВфическое измерение концентрации:- 
: фосфида тане :

ЦОЛИУВ, Москва 
Киевский НИИ ГТ ■ П8

36.: Фотометрическое измерение концентрации : 
; фталазола

ВНИХФИ, г.Купавна

37.: Хроматографическое измерение концентра- 
: гаи хардииа :

Львовский
мединститут

ЗВ.: Фотометрическое измерение концентрации : 
: хлористого аммония :

Армянский 
НИИ ГТ и ПЗ

39.: Лазохронатографическое измерение кош® : 
: центрации циклогесена

НИИ ГГ и пз
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Приложение 4

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическип указаниям

Наименование вещества : Методические Указании
I : 2

Сополимеры я полимеры на о о :  
нове акриловых и метакрило- : 
вых мономере» :

Методические указания на гравиметр*1 
кое определение пыли в воздухе рабо1 
зоны в в системах вентиляционных ус
тановок И., 1981, с , 235 f переиздан
ный сборник МУ, выпуски 1-5)

Полиамфолиты ПА-1, ПА-DI, : 
ПА-121

-  ■

л а го дев 
океанов

ш » т 
я в

катализатор ИН-2201 Методические указания на фотометрии' 
кое определение окиси хрома, выпуск 
М., 1979, с . К »

Титана сульфид и дисульфид : Метадичежие указания по по лярографк 
кому измерение вольфрама в воздухе р 
чей зоны, выпуск XIX, К .,1984, с .13

Вольфрама сульфид и дисуль
фид

Методические указания по полярографк 
ческому измерение концентраций титан 
в воздухе рабочей зоны, выпуск XIX, 
К.. 1964, с . 129

Сварочный аэрозоль при со
держании марганца до 20 %

Методические указания на определение 
вредных веществ в сварочном агрозоле 
Гтвердая фаза и газы), М«, 1981, с .

Сварочный аэрозоль при со® 
держании марганца 
от 20 до 30 %
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Указатель определяемых веществ

Алнжлдифенилоксид (Алотерм- l )  86
АяЕвхпропи лендяаман I
Аигидрид тримеллитовой кислоты 91
Бтс~{^дАгексаметиленкарбамид (карбоксил) 96
Вяе- (2-нетил-3-окси-9-оксйметнл-5-метилпиридил) дисульфида
лжпгжрох лорида (пиридитол) 5
Вес-фосфит 102
Буижсябутенин 10
1»10-декандикарбоновая кислота 17
Zсвалил 58
Лкворид магния 22
Дкйорид титана-хрома 22
Дшетилсебапинат 107
Дяетилфосфит 112
Дшорфелинфенияметвн (ингибитер ВНХ-4 20) 27
Днзтмяентрмаминпентаацетата меди тринатриевая соль 69 
Дсета ловля спирт 58 
Ивдаропенилацетилен 118 
Квибвмоил-3(5)-иетияпиразвя 70 
Квасная и желтая крованая соль 17?
Лшжнофор Р-Зйб 127 
Мттклизобутя лкарбииол 32 
к̂гилцеллозольв 36 

Нетобенэилтолуоя 132 
З-ШЕтро-̂ -хлоранидии 137 
РуФтаия растворимые соединения 195 
Стронции фосфорнокислый двузакещенный 92 
Тизтреххлористыя фосфор 150 
Трзиеллитовая кислота 159 
Тржнетилфосфит 75 

Трвгтилсртоацетат 165 
©игетол 96 
Февибут 173
3 «Феноксибензальдегид 169 
ёозфжд пинка 178 
$теказоя 189



Харди 189
Хлористый тытшщ 193 
Цикл од од ека шм 50
Цикледодеканов 5©
Шкшогтст 198 '
Пннковыи комплекс нитрилотрифенияфосфоновой кислот» 
трнватриевой соли ш растворш*ого железного комплекса 
нитрклотретметялфесфоиовой «слоты динатртевой соли
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