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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
DO ГАЭОХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ 

А1Ш-Э В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

1, Краткая характеристика препарата

О О
сесн2&ого$снгсе м.н. 227,0

С ^ 0 4Я  jf t
Алафа-3 ( да Яству идее начало ди-<?£а£~хжорукоуснокиолый 

кальций) в чистом виде белые, кристаллический пороиох о темпе
ратурой плавления 195-197°С, хорово растворим в воде и метаноле, 
д ав -  в этаноле, практически ие растворим л других органичес
ких растворителях. В воздухе может находиться а вида аэрозоля. 
ОБУВ в воздухе рабочей зрим 2 мг/и^.

2. Методика определения альфа-? в воздухе рабочей зоны.

2,1.Основные положения
2 .I .I .  Принцип методе

Метод основан ив метилировании альфа-?, получении 9cjb*pA 
моиохлорухоусной кислоты  и дальнейшем гезохрометографическом 
определения иа приборе о детектором по захвату электронов.

Отбор проб о концентрированием ( фильтр "онмяя ленте*).
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2Л .2. Метрологическая характеристике 
Предел измерения 0,08 мкг в 4 мкл раствора пробм »
Предел измерения а воздухе I мг/м*3 при отборе 20 л.
Диапазон измеряемых концентраций 1,(М ,0 мг/м-3.
Граница суммарной погрешности измерения $

2Д .З. Избирательности метода

Определенно не меваит изомеры ГХЩ\ рогор, фо зелом, бавудни, 
бутнфос и хлорат магния.

2.2. Реактивы,раствори,материалы

Ди-^^-хлорукоусиый кальций, хч*
Н-гексан, ч# ТУ 6-09-3375-78 
Натрия оу^'фат безводный, хч, ГОСТ 4166-76 
Эфир диэтиловый» хч,Г0СТ 6262-79 
Спирт метиловый, хч, ГОСТ 6995-77, абоологии* 
Дмметилсулъфат, хч, ГОСТ *51 раствор в абео-

двтном метиловом спирте
Твердый носитель хроматом N-Alv -ДМС5 , 0,16-0,20мм 
Жидкая неподвижная фаза 5Е-30 
Фильтры бумажные, “синяя ленте*, ТУ 6-09-1678-77 
Газообразный езот,ОСЧ* в баллоне о редуктором,ГОСТ 9293-Т* 
Стандартный раствор альфа-3 в метаноле, содержащий 

100 мкг/мл действующего начала. Для этого 10 мг альфа-3 раст
воряют в метанола в мерной колба на 100 мл. Срок хранения стан
дартного раствора 1 месяц.

2.3. Приборы и посуда
Хроматограф о детектором по захвату электронов
Аспирационное устройство
Фмльтродержатеди
Хроматографическая колонка стеклянная,длиной 2 м и внут

ренним диаметром 3,5 мм, наполненная хрома тоном Af-AW -JWCS
о 5% $Е-30.

Ротационный испаритель ЙР-IM с набором колб, ТУ 25II-9I7- 
74* Холодильник Либих#

Микрошприц МЙ-Ю
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Смуядоиоц r o d  16820-71 
Jyna и линейка измерительная
Посуда лабораторная, стекляяная,мериея по ГОСТ 1770-74

Воздух со скорость» 20 д/мим протягивают через фильтр * 
Для определения 1/2 ОБУВ следует отобрать 20 д воздуха. Срок 
хранения отобранных проб 20 дней*

2.5» Проведение определения 
2 .5Л . Подготовке проб к анализу

Фильтр о пробой поме я» от в хит чески й стекек к трижды 
обрабатывает метзнолом по 20 мд в течение 10 мин,помешивая 
стеклянной палочкой.Обьединемкый экстракт упаривают в груше-
видной колбе на ротационном испарителе. Сухой остаток мети
лирую* дммегилсудьфатом. К оухому остатку в колбе приливают 
3 мл 5% растворе ди метил сульфате в абсолютном метиловом спирте, 
тщательно смывают стенки колбы, прибавляют I г безводного оер- 
иокяолого натрия. Присоединяют к колба обратный холодильник 
и помавают ее не 10 ими в водяную баню при температуре 55°С* 
После окончания реакции метилирования содержимое колбы охлаж
дают, прибавляют 3 мл насыщенного водного раствора хлористого 
«атрия, I мл гексана,несколько раз энергично встряхивают и 
посла отделения органической фазы вводят в испаритель хромато
графа 4 мкд гексанового раствора. Реакция протекает по схеме!

Детектор электроннозахватный
Колонке стеклянная,ддиной 2 м и вкутр.дием. 3.5 мм 
Пебивка колонки хрометон J4-AW -ДМСб + 5/(SE~3G 
ТемперетЯ^^ЧЙхЙнкн 60°С$Детектора 150°С,испарителя 150° 
Газ-иоснтель Азо^ОСЧ, скорость потока 50 мл/мик 
Объем вводимой пробы в испаритель 4 мкд.

2.4* Отбор проб

>0сеснгсс
а с н гс ^ ии

2.5.2. Условия газохроматографического анализа
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■кал* усилителя 0,23 х ГО”10*
Скорость диаграммной ломти 360 мм/чао 
Время удерживания альфа-3 ( продукта нетнлмровв1«я)-2,5ими 
Количествеиное определение проводят по градуировочному 

графику, для построения которого берут в грушааидам* колба па 
60 мл отендартных растворов альфа-3 а метаноле, оодержамк 
20 , 30 , 73, 100 нкг действувк^го земства, испарят дооухе на 
ротационном вакуумном испарителе н метилируют^*к опиоано ание, 
Вводят в хроматограф по Я мм растворов. Измеряет на хроматограм
мах smooth С или площади) инков продукта метилирования (метило* 
вего ефира монохлоруксуоной кислоты), вычисляют среднее значе
ние на пяти параллельных определений и отроят график завмоамоо- 
ти высот ( или площадей) пиков от содержания дихлорухоуоиого 
кальция,

2.5,3, Обработка результатов анализа 

Концентрации альфа-3 ( X ) раоояитааю? по формула;

X где;

G- количество ельфе-3,найденное по градунровочноиу графику,мхг 
Узд- обьеи воздуха в л, взятый для анализа и приведенный к 
стандартным условиям,

3, Требования безопасности
Соблюдать вое необходимые требования безопасности при рабо

те в химических лабораториях, о также правиле устройства,техни
ки безопасности,производственной ооынтарнн,противоэпидемическо
го режима и личной гигиены при роботе в лабораториях,отделениях, 
отделау сената рно-опидвмиояогмчесхмх учреждений системы 
ИЗ СССР » 2455-81 от 20,10,81 г .

Ц, Ре яроботинки
Тарасов В,В., Ахунове H .I., Ума розе Н.Н. (Узбекский НИИ санита
рии,гкгивнн я профзаболеваний), Рахман-Заде Я,3 .(Та«кентский 
институт инженеров ирригации и механизации сельского хозяйстве)
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