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Сборник м етод и ч еск и х  у ка зан и я  с о с т а в л е н  м етод в ч еск оЯ  
оекииеЯ  п о  пром ы дяен н о-сан и тарн ой  химии при п р о б л е м н о ! 
ком иссии  "Научные осн овы  ги ги ен ы  т р у д а  и п р оф есси он а л ь ­
ной п а т о л о г и и " .

Настоящие м етод и ч еск и е  у к а зан и я  р а сп р о с т р а н я ю т с я  н а  
оп р ед ел ен и е содерж ания вредн ы х в е щ е с т в  в  в о з д у х е  промыш­
ленных помещений при сан и тар н ом  к о н т р о л е .

гедвкц и он н ая  к ол л еги я : В .Б .Д о р о г о в а ,  id .Д .Б а би н а , 
В .г .О в е ч к и н . В .А .Х о м у т о в а , Г .В .М е д в е д е в а
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Заместитель Главного 

госу да р ствен н ого
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
НА ГАЗОХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ. ОПШ Ш НИЕ
0,0-Д ИМЕТИД-2 ,2-Д ИХЛОР-ШНИЛ ФОСФАТА 

(ДДВФ) В ВОЗДУХЕ

(С Н з О )^  -  ОСИ = CCI2 М . В .  2 2 1 ,0

Действующее начало препарата 0 ,0 -д н ы е ти л -0 -(2 ,2 -д а х л о р щ ш и л )- 
-ф ооф ет .

В чистом  виде -  прозрачная жидкость с  Т .ю ш .3 5 °С  при и,05мм 
р т . с т .  Давление паров  при 20°С соста вл яет  1 ,2 * Ю '2ш . р т . с т .  ,прн 
3 0 ° - 3 ,0 *  10~ | * | .р т .с т . , ' при 40°С -  7 , 0 ‘ Ю- 2  м м .р т .с т .  Л етучесть 
Ори 20°С 145 м г /м 3 , при 30°С  -  350 м г /м 3 , при 40°С -60 0  м г/м а . 
Хорошо растворим  в  больш инстве органических раствори телей . Р аст­
вори м ость  в  воде 10 г / л .

1 .  Общая ча сть

1 .  Определенна осн ован о на использовании газож идкостной х р о ­
матографии при р а б оте  на приборе, снабженном терм оионш ш детектором . 
О тбор п роб в озду ха  п роводи тся  о  концентрированием ДЩЗФ в вод е .

2 .  Предел обнаружения 6 .1 0 “ ® мкг (0 ,0 6  и г ) в 3 ыкл хром атог­
рафируемого объ ем а.

3 . Предел обнаружения в воздухе 0 ,1  м г/ы 3 (р асчетн ы й ).
4 . П огрешность определения +5#.
5 . Диапазон измеряемых концентраций 0 ,1 - 4 ,0  м г /м 3 .
6 .  Определению не мешает трцметилфосфит я хлораль,
7 .  П редельно-допустимая концентрация в воздухе рабочей зоны 

0 ,2  м г /м 3 .
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11. Реактивы м ап паратур а

8 . Применяемые реактивы .
Стандартные растворы  ДДВФ ( ; . ч . ) в  эти лац е 'тате т содерж а­

нием 0 ,0 2 ;  0 ,0 7 ;  0 , 1 ;  0 , 5 ;  0 ,7  to w /м л .
Э тилацетат, х . ч . ,  МРТУ 6 - 0 9 - 6 5 - 1 5 - 7 0 ,  свеж еперегнанны й, 

насыщенный водой  и безводн ы й .
Натрий сернокислы й, ч . д . а . , безв од н ы й , ГОСТ 4 1 6 6 -7 6
Натрий хлористы й, х . ч . ,  ГОСТ 4 2 3 3 -7 6
Хромо с о р б ц /  , промытый к и сл отой  и силанизированны й д и м ети л - 

хлорсиланом (1 0 0 -1 2 0  м еш .) или аналогичны й н о с и т е л ь ..
Метилсиликои f fE -3 0 .
А зот  о соб ой  чистоты  в  бал лон е о  р е д у к то р о м .
В одород в баллоне с  р ед ук тор ом  или получаемый и з г е н е р а т о р а

в од ор од а .
В оздух  в  баллоне с  р ед ук тор ом  или нагнетаемы й к ом п р ессор ом .
9 .  Применяемые п осу д а  и приборы .
Хроматограф марки Ц в ет -5  или аналогичный п ри бор  с  тер м ои он - 

инм д етек тор ом .
Хроматограф ическая стекл ян н ая  колон ка длиной 20 0см  и  в н ут ­

ренним диаметром 3 ,5  мм.
Аспирационное у с т р о й с т в о .
П оглотители с  пористыми пластинками
Ротационный вакуумный и сп а р и тел ь .
Г ен ератор  вод ор од а  С ГС -2 .
К омпреосор (медицинский или для  а к в а р и у м а ).
Мерные колбы , ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 , ем к остью  50 и 1 0 0  мл .
Пробирки сд  шлифами, ем костью  1 0  мл.
Пипетки, ГОСТ 2 0 2 9 2 -7 4 , ем к остью  I  и 10  мл.
Делительные воронки на 150 мл.
Секундомер.
Микротприцн типа "Г ам ильтон" или ан алогичн ы е, ем костью  

10 мкл.
Пористый фильтр (п о р .1 6 0 ) .
Линейка и лупа измерительны е.

Ш. О тбор п р об  в о з д у х а

1 0 . Воздух со скор остью  0 ,5  л /м п н  протяги ваю т ч е р е з  д ве  
поглотительны е склянки, содержащие по 10  мл дистиллированной 
в о д а . Растворы ДНВФ в воде  стабильны  в  течен и е не б о л е е  2 - х  ч а с .
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Для оп р ед ел ен и я  х /2  п р ед ел ьн о  доп усти м ой  кон ц ен трац и и  сл е д у е т  
о т о о р а т ь  хОл в о з д у х а .

хУ . Описание определен и я

д л я  п р и го т о в л е н и я  н асад к и  колонки  жидку ю  ф азу  &K-JG в 
к о л и ч е с т в е  2U? о т  в е с а  х р ом осор О а  помещают в  круглодон н ую  
к о л б у  и р а ств о р я ю т  в  хл ор оф ор м е . Объем хлороф орм а должен в z  ра­
з а  превыш ать насы пной  объ ем  с о р б е н т а  и должен зан им ать не б о ­
л е е ' 1 / 3  объ ем а  к р у гл од он н ои  колбы , а  полученный р а с т в о р  прн н е ­
преры вном помеш ивании равн ом ерн о засыпают х р о м о с о р б . К р у гд о д о и - 
ную к о л б у  с  содержимым п од соед и н я ю т к р о т а ц и о н н о е  вакуумному 
и спари тел ю  и от го н я ю т  р а ст в о р и т е л ь  п ол н остью . С ор бен т  с  н ан есен ­
ной. ф азой .вы сы паю т в  фарфоровую чашку и н агр ев аю т в  сушильном 
шкафу при  30 °С  в  т е ч е н и е  I  ч а с а .

Х ром атограф и ческую  колон ку заполняют п о д г о т о в л е н н о й  н а са д ­
к ой  с 1 п од соед и н ен и ем  с л а б о г о  в а ч у ум а . Колонку ко.нд>щнопируют при 
с к о р о с т и  а з о т а  5 0  ы л /м и н . в  р еж ш е  программирования тем пературы  
о т  50  д о  3 0 0 °  с о  с к о р о с т ь ю  н а т р гв а  2 ° С /м и н ., а  за т е м  в  и зотер м и ­
ч е ск о м  режиме при 3 0 0°С  в  т е ч ен и е  6 - 8  ч а с  б е з  п од соед и н ен и я  ко­
лонки к  д е т е к т о р у .  Общую п о д г о т о в к у  при бора п р о в о д я т  с о гл а с н о  
и н стр у к ц и и .

В оду  п о с л е д о в а т е л ь н о , сн ачала  и з  1 -о й ,  а  за тем  из 2 -o i i  п о г ­
л о т и тел ь н ой  склянки  п е р е н о с я т  в  делительную  вор он ку  ем к остью  
10 0 -1 5 0  м л . П огл оти тел и  обмывают небольшими порциями воды ( I  О ш  х-' 
х  2 )  и промывные воды  д обав л я ю т в  делительную  в о р о н к у . Т уда же 
добавл я ю т 1 0 -1 5 г  У аС 1 и  25мл насыщ енного в о д о й  эт и л а ц е т а т а . Дедо 
тел ьн ую  в о р о н к у  закры ваю т п р обк ой  и эн ерги чн о в стр я х и в а ю т  в т е ­
чен и е 2 0 -3 0  с е к .  П осл е  р а зд ел ен и я  с л о е в  нижнюю водную  (разу п ер е ­
н о с я т  в  д р угу ю  Д елительную  в ор он к у  и эк стр а ги р у ю т  Д1№  еще дважды 
эти л а ц е та то м  порциями п о  1 0  мл. Объединенный э к с т р а к т  фильтруют 
ч е р е з  п ори сты й  ф и л ьтр  с о  сл оем  б е з в о д н о г о  У а ^ 5 0 4 вг мерную колбу  
ем к ость ю  50  м д . Промывают фильтр безводны м ати л ац етатом (З м л  х 2 )  
и д о в о д я т  д о  м етк и  эт и л а ц е т а т о м . В х р ом атогр а ф  в в о д я т  микрошнрц- 
цем 3 мкл п ол у ч е н н о го  р а с т в о р а  ч ер ез  самоуплотняющ уюся мембрану 
в  и с п а р и т е л е .

У с л о в и я  а н а л и з а

Длина к о л о т ш  
Д иам етр колонки

2 0 0  см 
О ,35  см
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Твердая фаза -  хромосорбУУ, цромнтый к и сл отой , 
силанизированннй (1 0 0 -1 2 0  и е я .)

Жидкая фаза 
Температура колонки 
Температура испарителя 
Г аз-н оси тел ь 
С корость а зота  
С корость водорода 
С корость воздуха 
Рабочая шкала электрометра 
С корость диаграммной ленти 
Объем вводимой пробы 
Время удерживания ДИВФ

* Е -3 0 (2 < # )
180°С
190°С
а з о т  о с о б о й  чистоты  
1 0  млДшн 
1 8 -2 0  мл/мин 
1 8 0 -2 0 0  u s /мин
1 - ю - %
0 ,6 7  ом/мин
3 нкл
4 мин.54  с а к .

Триметилфосфит выходит одновоеменно о  пиком р аствори тели
Количественное определение п роводят методом  соотношения 

со  стандартами по вы соте пи ков.
Концентрацию ДДВФ в  м г /г 3 в озд у х а  ( х )  вычисляют по формуле:

Н ш  « # о т
Нет « К  , у 20 г д е

ИрП -  вы сота пика рабочей пробы , ми ;

Нот  -  высота пика введенного ста н д а р та , ш  ;  

g  с т  -  содержание ЛДО в ста н д а р те» введенном а  хром атограф ,м кг; 

j / j  -  общий объем р а ств ор а , шт;

V -  объем р аствор а , взятый для ан али за, м л ;

V 20 -  объем воздуха в  л ; , взятый для янгцянуя и  приведенный к
стандартный условиям по форцуле (ом .прилохенле I ) .



Првлсиваие I

Приведение объема воздуха > отвндартаим условиях провод*? 

по сведущ ей формуле:

~У~20 Ж____JSSsSQ LP
(2*8+ -Ь t • 101,33

где

V fc “  объем воздуха отобраашй дяя анализа, л 
Р -  барометрическое давление, кПа (101,33 Ля • 760 iw .pT.o?.) 

о  температура воздуха, в месте отбора пробы, °С 
Для удобства расчета V 2 0  следует пользоваться таблице?, 

дозффпцяентов (прилодопе 2 ). Дм приведения воздуха к отацдартяш 
условвям надо умнаяять Vi na ссответотвушдей коеффищгаят.

I.'?



К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы

едя приведения объёма воздуха к стандартным уславяям; температура + 20°С
я атмосферное давление 101,33 гПа

А.

°с
Д i B i e i I  е Р. ;кПа

W

9 7 .3 3 J . 9 7 .8 6 1 98 . Ц) j
*

9 8 .9 3  ; 9 9 .4 6
*
: 100

•

•100.53
• * 
: 1 0 1 .0 6 : 1 0 1 .3 3

•

: 1 0 1 .8 6 : 1 0 2 .4 0
-3 0  ’ I .I 5 8 2 I .1646 1 .1709 ' I .I 7 7 2 I .I 8 3 6 1 .1 8 9 9 1 .1 9 6 3 1 .2 0 2 6 1 .2 0 5 8 1 .2 1 2 2 1 .2 1 8 5
-2 6 1 .1 3 9 3 I .I 4 5 6 1 .1 5 1 9 1 .1 581 1 .1 6 4 4 I .I 7 0 5 I .I 7 6 8 I . I 8 3 I I .I 8 6 2 I . I 9 2 5 I .I 9 8 6
-2 2 I .1212 1 .1 2 7 4 1 .1 3 3 6 1 .1 3 9 6 1 .1 4 5 8 I . I 5 I 9 1 .1 5 8 1 1 .1 6 4 3 1 .1 6 7 3 I . I 7 3 5 I .I 7 9 5
-1 8 I .I 0 3 6 I .I 0 9 7 I . I I 5 8 T .I2T8 I .I 2 7 8 т .т а з в I .I 3 9 9 I . I 4 6 0 I .I 4 9 0 I . I 5 5 I I . I 6 I I
-1 4 I .0 « 6 6 Т.П926 1.09Я 6 I .I 0 4 5 I .1 1 0 5 I .1164 I .I 2 2 4 1 .1 2 8 4 I . I 3 I 3 1 .1 3 7 3 T .I4 3 2
-1 0 I .0 7 0 I I.C P 60 1 .0 8 1 9 1 .0 8 7 7 1 .0 9 3 6 1 .0 9 9 4 1 .1 0 5 3 I . I I I 2 I .1141 1 .1 2 0 0 I . I 2 5 8
- 6 1 .0 5 4 0 1 .0 5 9 9 ь о б б 1? I .0 7 I 4 1 .0 7 7 2 1 .0 8 2 9 1 .0 8 8 7 1 .0 9 4 5 1 .0 9 7 4 1 .1 0 3 2 1 .1 0 8 9
_9 1 .0 3 8 5 1 .0 4 4 2 1 .0 4 9 9 1 .0 5 5 6 I .0 6 I 3 1 .0 6 6 9 1 .0 7 2 6 1 .0 7 8 4 I .0 8 I 2 1 .0 8 6 9 1 .0 9 2 5

0 I.0 3 0 S 1 .0 3 6 6 1 .0 4 2 3 1 .0 4 7 7 1 .0 5 3 5 Г .0591 1 .0 6 4 8 1 .0 7 0 5 1 .0 7 3 3 1 .0 7 8 9 1 .0 8 4 6
+2 1 .0234 I .0 2 9 I 1 .0 3 4 7 1 .0 4 0 2 1 .0 4 5 9 I .0 5 I 4 I .0 5 7 I 1 .0 6 2 7 Т..0655 1 .0 7 1 2 1 .0 7 6 7
+5 1 .0 0 8 7 1 .0 1 4 3 I* 0198 1 .0 2 5 3 1 .0 3 0 9 1 .0 3 6 3 I .0 4 I 9 1 .0 4 7 5 1 .0 5 0 2 1 .0 5 5 7 1 .0 6 1 2
+10 0.9S44 0 .9 9 9 9 1*0054 1 .0 1 0 8 I .0 I 6 2 I .0216 1 .0 2 7 2 1 .0 3 2 6 1 .0 3 5 3 1 .0 4 0 7 1 .0 4 6 2
+14 0 .9 806 0 .9 8 6 0 0 .9 9 1 4 0 .9 9 6 7 1 .0 0 2 7 1 .0 0 7 4 1 .0 1 2 8 I .0 I 8 3 1 .0 2 0 9 1 .0 2 6 3 I .0 3 I 6
+18 0.9671 0 .9 7 2 5 0 .9 7 7 8 0 .9 8 3 0 0 .9 8 8 4 0 .9 9 3 6 0 .9 9 8 9 1 .0 0 4 3 I.0 C 6 9 1 .0 1 2 2 1 .0 1 7 5
+20 0 .9 605 0 .9 6 5 8 0 .9 7 I I 0 .9 7 6 3 0 .9 8 1 6 0 .9 8 6 8 0 .9 9 2 1 0 .9 9 7 4 1 .0 0 0 0 1 .0 0 5 3 1 .0 1 0 5
+22 0 .9539 0 .9 5 9 2 0 .9 6 4 5 0 .9 6 9 6 0 .9 7 4 9 0 .9 8 0 0 0 .9 8 5 3 0 .99С 6 0 .9 9 3 2 0 .9 9 8 5 1 .0 0 3 6
+24 0 .9 4 7 5 0 .9 5 2 7 0 .9 5 7 9 0 .9 631 0 .9 6 8 3 0 .9 7 3 5 0 .9 7 8 7 0 .9 8 3 9 0 .9 8 6 5 0 .9 9 1 7 0 .9 9 6 8
+26 0 .9412 0 .9 4 6 4 0 .9 5 1 6 0 .9 5 6 6 0 .9 6 1 8 0 .9 6 6 9 0 .9 7 2 1 0 .9 7 7 3 0 .9 7 9 9 0 .9 8 5 1 0 .9 9 0 2
+28 0 .9 349 0 .9 4 0 1 0 .9 4 5 3 0 .9 5 0 3 0 .9 5 5 5 0 .9 6 0 5 0 .9 6 5 7 0 .9 7 0 8 0 .9 7 3 4 0 .9 7 8 5 0 .9 8 3 6

+30 0 .9 2 8 8 0 .9 3 3 9 0 .9 3 9 1 0 .9 4 4 0 0.9-132 0 .9 5 4 2 0 .9 5 9 4 0 .9 6 4 5 0 .9 6 7 0 0 .9 7 2 3 0 .9 7 7 2
+34 0 .9 167 0 .9 2 1 8 0 .9 2 6 8 0 .9 3 1 8 0 . 9 X 8 0 .9 4 x 8 0 .9 4 6 8 0 .9 5 1 9 0 .9 5 4 4 0 . 9595 0 .9 6 4 4

^  +38 0 .9 0 4 9 0 .9 0 9 9 0 .9 1 4 9 0 .9 1 9 8 0 .9 2 4 8 0 .9 297 . 0 .9 3 4 7 0 .9 3 9 7 0 .9 4 2 1 0 .9 4 7 1 0 .9 5 2 0



а "?р;-ло:.:е:и:е 3

Ри с,1 . У с т а н о в и  д ля  приго­
товления эталонных 
.смесей с помецью диф­
фузионного дозатора

Р и с .2 . Устройство для ввода' 
сконцентрированных в 
концентраторе проб в 
хроматограф.

Рис 3  Ко лба  для сд:1гання фильт­
ров на определение содер­
жания серп.
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С П И С О К

и н сти тутов , представивш их методики в  
данный сборник

* »
пп

ВЕЩЕСТВО Наименование и н сти тута

1 . Амидопирин

2 .  Афуган
3 . Венэантрон

4 .  Бензилпеиициллин
5 . Бензоксазолон
6 . Гексахлорбутадиен

7 .  Двуокись рутен- I 
6 . Дикрил и менид
9 . itoieagroOTorHtniiiiInoj>ai‘ 

(ДЩЬ) '

Харьковский и н сти тут  гигиены труда 
и профзаболеваний
ВНИИ ГИНТОКС, г .К и е в
Х арьковский и н сти тут  г и г и е ш  труда и 
профзаболеваний
ВНИИ ан ти би оти ков , г.Ы осква 
М осковский медицинский и н сти тут
В!МИ противофиллоксерная станция, 
г .О д е с с а
1 -й  медицинский и н сти ту т , г .М осква  
ВНИИ Г и н ток с, г .К и е в
ВНИИ химических с р е д с т в  защиты растений 
г .М оск в а .

10 .Диметиддихлорвинилфосфат.
-гексахлорц и кл огексан , Казанский и н сти тут  охраны труда 
дихлордифенилтрихлорэ- 
тан

11 ‘ ш  гигие1Ш труда и п р о ф з а б ° -илат, метиловый*и п - т о -  
луиловый спирты, п -т о л у -  
иловый альдегид, п -т о л у - 
иловая ки сл ота , п-ксилол 
и датолилыетан

12 . Диметилцианамид У ниверситет дружбы народов им.П.Лумумбы.
13 . 1 ,3  -  дахлорпропилен Н овосибирский санитарный и н сти тут .
14 . 3 ,4  -  дихлорпроилоани- Г орьковски й  НИИ г и ги е ш  труда и проф-

дид заболеван и й , ВНШ( х и и .с р е д ст в  защиты
р астен и й .

15 . Дурсбан ВНИИГинтокс, г .К и ев
16 . Зоокуш рин Тбилисский и н сти тут гигиены труда и

проф заболеваний.
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