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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЙ 
ПО ГАЗОХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ 

КОНЦЕНТРАЦИЙ ИЛДОИСАНА В ВОЗДУХЕ РАБОЧИЙ ЗОНЫ

I-Краткая характеристика препарата.

CI О О -

СКз

СН -  СООСНз Мож.масса 341 ,2

Действующе а начало препарата *  метиловый эфир 2 « (4 - (2 ,4 “ Дихлор» 

фенокои)*4анокои)*пропионовой кислоты.

В чистом виде -  Зелов кристаллическое вещество о температурой 

плавлении 39 *  41°С и температурой кипения 175 *  Х76°С (при ОД мм# 

рт#от#)« Давление насыщенных парав при 20°С составляет 2 2 ,5  * 10*^ 

wwwpт # о * * ,  при 30°С 75 *10*^ км *рт*ст», при 54°С 22 ,5  мм»рг*от* 

Хорош растворим в яюнтйнв,гекеане,изаоктане*а«етом©,эфире и других 

органических p a ctверитедях.Растворммость в воде при 22°С составляет 

0 ,005  г  в 100 ши В воздухе может находиться в виде аэрозоля# ОБУВ 

в воздухе рабочей зоны 0 ,5  мг/м8,

2#Методика определения мллоксана в воздухе рабочей зоны»

2*1#Основные положения#

2ЛЛ»Пршщиа метода»

Определение основано на использовании газожидкостной хроматогра*» 

фиш о одним из селективных радиоиокизациоккых детекторов; электрон» 

но«захватным (ЭЗД) иди иониэапионко^резонансным детектором (ИРЛ)* 

Отбор проб с концентрированием#
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2Л  ̂ М етрологическая характеристика.

Предел измерения 5*10*^ мкг в 2 мкя анализируемого объема*

Предел измерения в воздухе 0 ,05  мг/м® при отборе 25 д*

Диапазон измеряемых концентраций 0 ,05 • 25 кг/м *.

Границы суммарной погрванооти на превышает 20J.

2.1«$*Иабнратвльнооть метода.

Определению ив мешают наполнители технического препарате.

2.2.Реак*ивн*ыатеривлы,рвотворы.

Иллокоан Зб|,

Изооктан эталонный, ГОСТ 5.39W7Q.

Газообразный азот оообой чистоты, ГОСТ 9293^73 я баллонах о р** 

ду кто ром.

Хроматографичвокая насадка! хронагон <V* AW (0 ,20  0 ,25  ми) *

% 4S»30 или инвртвн-вупвр (0 ,12  »  0,16 мм) о % ХЕ-60 проиалод»

отво •СЛвма*»/", ЧССР*

Бумажный фильтр,синяя лента* ТУ 6*09»1678»?7.

Стандартный раствор > 1 ,содержащий 832 ихг/мл иллокоана,готовят 

раотворениеи навеоки препарата в 97 ,8  мг (я  переочете на чистый м п  

локоан 57,8 х  0,36 * 20*8 иг) в меркой колба с притертой пробкой в 
25 ив маоокте на.Хранят в холодил м аке на более б*тм меояцев.

Стандартный раотвор *2»оодерввиий 1 ,0  ихг/мл илж ж оака.готомт 

разбавлением 0*3 мд стандартного раотвора VI в мерной колбе о притер* 

той пробкой в 250 мл имоктаиа.

2 .3 .Приборы и посуда.

Хроматограф о ажектроиио**ахяктюш или мп*вацтошш*реаеяамвими 

детектором.

К отика етеыяимая дамюй X и* внутренний ди м етр  3 мм»

Дспирацимшое уотройотво*
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Фаьтродержателн.

Микроиприц МЬ-ЮМ, ТУ 2*333*105.
Встационинй испаритель «набором колб ИР*1М, ТУ 2511-917*74. 

ГЬоуда лабораторная атвкляниая.мвриая по ГОСТу 1770*74.

2*4«Отбор проб
Воадух оо скоростью 5 л/мин протягивают чара* фильтр.помаканный 

я фидЬтродержатехь.ДДя определения 1 /2  ЦЦК входуев отобрать 10 я 
воздухе.Фильтр поохе отбора пробы тот чае обрабатывает мзооктеном. 
Срок хранаикя проб в изооктене 10 днеК.

2.5.Проввдвниа определения*

2*5.Г»Подготовха прибора и проб к. анализу* 
Хроматогрвфичеокую колонку заполняют неподвижной фаза! в ярим»* 

не кием вакуума и кондиционирует при темпа роту ре 200*С в течение 8 ч. 

Обдув подготовку хроматографа проводят согласно инструкции*
Фильтр переносят в кеикчеокув колбу иа 100 их* заливают 10 мд изо* 

октана и зкотрагируют.ветряхмвая 10 иин.Экстракт вливает в кругло* 

двинув кохбу на 50 мх»а фильер аща дважды промывают 5 мх мзооктшиа.
Объединенные экстракты упаривают дооуха иа ротациоивои напарива

ла .Сухо* оотаток растворяет *  I  мх изоозоака и 2 мал полученного до* 
отвора вводят в иотрихехь хроматографа черев мембрану»

2*5*2«Уоховм газохромато графического анализа» 
Детектор ахектроино*мхмтмнй няи монмзвцмонио-рвзоцановыЖ. 
Колонка отвкляйивя длиноЖ I  mi к внутренним диаметром 3 м и  
Твердый повитель хроматом JHHV или ж/ртон*вупер 

Хидкии фаза £  B-30(5JO иди Х£-60(5#)
Температура колонки 220°C (для £в»Э0) или ДО̂ С (для ХК-бв) 
Температура испарители 250°С
Температура детектора 39flPc
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Лазнюоитохь ftэот  особой чистоты

Скорость потока газа «Гасителя 40 мл/мин

Скорость потока продувочного газа*носителя 35 мл/мин 

Шкала уоилителя 2*10**^ А

Скорость диаграммной ленты оамопиоца 600 мм/мин

Объем вводимой пробы 2 мкл

Время удерживания иллоксана 4 ,8  мин (на *?Е*Э0) *  Э.Эмин (на ХБ*60)

2 .5 .3 ,Обработка результатов анализа.

Количественное определение проводят методом сравнения анализируй 

руемых проб илдоксана о его стандартом по высотам пиков*

Для этого  перед анализом проб и после их анализа вводят в хрома* 

тограф по 2 мхл стандартного раствора иллоксана * 2 ,измеряют высоту лиг' 

ков и вычисляет среднее арифметическое и» 5*ти определении»

Концентрацию иллоксана в воздухе (Х ).м г/м 3»раосчитывают по фор*

"У™* G * н? * V Tу » - ____ __________*
Нх * V  * v 2

где

20

G  «* количество иллоксана в хроматографируемом объёме стандарт* 

ного раствора,мкг(

Hj -  высота пика на хроматограмме стандарта» мы;

Н£ ** высота пика на хроматограмме пробы» мм;

V20*  объем воздуха .взятый для анализа и приведенный к стандартным 

условиям» х ;

V  *  общий объем анализируемого раствора.мл;

V J - хроматографируемый объем пробы. мкл«

Боли при введении в хроматограф пробы подучаются о люком больные 

пики или происходит *заикахивание* самописца,то готовят более р&эбав»

ленные растворы,добавляя к части конечного раствора пробы известное
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количеств) нзооктана.что должно найти отраженна в обцеи объеме ана

лизируемого раствора ( V ) .

Э.Требованмя безопасности

Соблюдать вое необходимые требования безопасности при работа в 
химических лабораториях.а тайке правила уотройотва.технихи б е э о т о -  

нооти» производственной оанитарии,противоэпидемнчеокого режима и хич» 
ной гигиены при работе в лабораториях.отделеииях н отделах санитар» 
но-эпидемиологических учреждений системы КЗ СССР И 2455-81 о »  20 .10 .81

4 .Разработчики

Марковокая Т .В ., х .х .н . Новицкий В»Ф», к .х .н . ПерцовохиИ А Л .» 
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