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У Т В Е В Д Д Ю

Заме ен-
ного

МЕТОДИЧЕСКИЕ указан®
ПО ХРОШОГРАФИЧВСКОКУ ОПРЕДИВН® 4,4-ЖИОДИШИЛ-БИС-

ШЕИМИДА В ВОЗДТСЕ
.0 -

НС-СГу - ^ У -s- $ - £ } - / / , М  * 408

4,4 - Дитнодифенял - био - маленмкд (ДГДШ) - порошок овет- 

кожелтог$> знйта, т.пл. 158-160°С, растворам в ацетоне, хлороформ, 

дяметилоульфпксяде, бензоле, диохсане.

Агрегатное еостоянке - аэроэохь.

1. Метод основан на хроматографировании ДГДМ1 в тонком слое 

сю .нагеля. Количественное определенке производятся путем фотомет

ра ровання исследуемого вещества в  хлирофорке при длине волны 252нм.

2. Предел обнаружения ДГДОМ - 15 мкг i. анализируемом объеме 

пробы.

3. Пгедол обнаружения в  воздухе 2,5 мг/м8 (при отборе 60 л  

воздуха).

4. Погрешность определения ±  4-73С.

5. Диапазон измеряемых концентраций 2,5-IP мг/м8.

I . Общая часть
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6. Определению не мешают 4,4 -диаминодифенилдасул1 4и д , малеи

новый ангидрид, 4,4-дитиодифенилмалек лноьая кислота, полиэтилен 

низкой плотности марок 10203-003 и 10802-020, трехокись с^чьмы, 

а л ш и н и й  тетраброфталевокколый, фенозан-30.

7. Предельно допустимая концентрация в воздухе 5 мг/мэ.

П. Реактивы ; аппаратура

8. Применяемые реактивы и раствор!'.

к т .  трижды дерекриоталнзовашщЯ из ацетона с т.пл. 158°С.

Стандартный раствор М1Ш о содержанием 5 мг/мл. Готовят рас

творением навески 125 мг ДГ.1Ш1 в  25 их хл реформа. Устойчив в те
чение 2  недель.

Хлороформ, ГОСТ 215-74, х.ч.

Ацетон, ГОСТ 2603-79, ч.да.

Гексан, Т У  6-09-3375-78, х.ч.

Четыреххлориотый углерод. ГОСТ 20228-74.

Подвижный растворитель -  четыреххлориотый углерод, ацет'н, 

гексав в соотношении 5 : 4 : 2 .

9. Применяемая посуда я приборы.

Аспирационное устройство.

Фильтры обезволенные "синяя лента", Т У  6-09-1678-77.

Перине колбы, ГОСТ 1770-74, вмеотимостью 25 мл.

Пинетки, ГОСТ 20292-74, выеотимоотью I я 10 мл.

Ци х р о д ш ш т х н , ш е с т я ы о с т ь ю  0,1 мл.

Двли.дльнне воронки, ГОСТ 10054-75, вмеотимостью 50 мд.

Пробирки о притертыми пробками выоотой 150 мм, диаметром 

20.мы.
Стеклянные палочки.

Фильтродержатели.
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Спектрофотометр.

Пластинки для тонкослойной хроматография щ Situfci- * -

UV 2о4.

Лампа р т : лная ПРК—  с фильтрои УФС-6.

Хроматографическая камера.

Ш. Отбор пробы воздуха

10. Воздух со скоростьв 10 д/мин аспирируют через патрон о 

бумажным фильтром. Для определения концентраций Д Г Д Ш  на уровне 

1/2 предельно до./стимой концентрации необходимо отобрать 60 л  

воздуха. Пробы хранятся в течение Z месяца.

1У. Описание определения

11. адльтр о отобранной пробой помещают в делительную во-

р нку и заливают 5 мл хлороформа или ацетона, периодически вотри» 

хивая воронку. Через SO мин экстракт сливают в пробирку о проб

кой. Ф1. л>тр повторно заливают 5 мл хлороформа или ацетона, встря

хивают и через 15 мин экстрен* сливают в ту хе нробиряу, отжимая 

фильтр стеклянной палочкой. Экстракт выпаривают досуха на водя

ной б а н г . Сухой остаток растворяют в  J м л  хлороформа или ацетона. 

На пластинке " S itu /o l отмечают стартовую линию на расстоянии 

1,5 см от крьл и ’при помощи микропипетки наносят 0,1 м и  раствора 

из пробирки. Чядом с пробой на расстоянии 2-2,5 см наносят О Д  м я  

стандартного раствора в качестве свидетеля. Пластинку опускают 

ктаем со стартовой линией в  камеру, н а  дно которой за 30 мия до 

хроматографирования налит подвижный растворитель в  таком количе

стве, чтобы вертикально поставленная пластинка похрузяяаоь в раст
воритель не более^шм на 0,6 см. Хамеру герметично закрывают.

После того, как подвижная фаза поднимается на 10 см, пластинху 

вынимают из камеры и  оставляют на несколько минут до полного



высыхания. Затеи пластинку освещают У м > в е т о м  и отмечают зону 

локализации Д Е Д Щ ,  В  УФ-свете Д О Ш  проявляется в виде темного 

пятна «  0,6). Участок силикагеля с пятном ДГДИЛ соскаблива

ют в пробирку и заливают 5 м л  хлороформа (ацетон иельзя). Экст

ракт периодически встряхивают г течение .. мин, а затем фильтруют 

через буыакшб! фильтр. Отфильтрованный раствор фотометраруют в 

кювете с толщиной слоя 10 мм при длине волны 252 нм во сравне

нию о контролем|который готовят одновременно и аналогично пробам.* 

Содержание ДГД5М находят по градуировочному графику, для пост

роения которого готовят шкалу стандартов с содержанием ДГДЗД!

0  "0,075 -  0,125 -  0,2 -  0,25 -  0,3 мг/мл. Затем на бумажные 

фильтры наносят по 0,2 м л  рабочих стандартных растворов, содер

жащих 0,015, 0,025. 0,04, 0,05, 0,06 мг Д Г Д Ш ,  высушивают л обра
батывают аналогично пробам. В  смывах с пластинки содержание Д Г Д Ш  

будет соответственно 15, 25, 40, 50, 60 ык г в о мл хлороформа. 

Строят градуировочный график зависимости оптической плотности 

от содержания ДГДОЫ в  смывах с пластинки.

Концентрацию ДГДИ1 (У) в воздухе в мг / м 9 вычисляют по ф о р 

муле:

X
С  • X  

У д о -  v

где: Q - количество вещества найденное по градуировочному графи
ку, ыкг.

V  - объем пробы, н а н е с е н н ы й  на пластинку, мя(

У20 ~ ойьеы отобранного воздуха, л  , приведенный к стандарт
ны м у  товиям по формуле (см.приложение I).

V, -  общий объем пробы , мл.

м В  случае получения интенсивно. . окрашенных растворов, опти
ческая плотность которых.превышает значения градуировочного 
графика, пользуются аликвотными частями, разбавленными соот
ветствующим растворителем,



П р и л о ж е н и е  I

Пров' д е в а в  о б ъ е м а  в о з д у х а  к  с т а н д а р т н ы м  у с л о в и я м  п р о в о д я т  

в о  о л е д у в д е й  ф о р м у л е :

V20 yt.t272_t.g0) 1 .1______ ,
( 2 7 3  +  t  ) * 1 0 1 , 3 3

1*0

V± - о б ъ е м  в о з д у х а ,  о т о б р а н н ы й  д л я  ана л и з а ,  д 
Р - б а р о м е т р и ч е с к о е  д а в д е н к е ,  х П а  ( 1 0 1 , 3 3  х П а  ■  7 6 0  т р т . о т )  

i -  т е м п е р а т у р а  в о з д у х а  в  м е о т а  о т б о р а  п р о б ы ,  * С

Д л я  у д о б с т в а  р а с ч е т а  V %о с л е д у е т  п о л ь з о в а т ь с я  т а б л и ц е й  
к о э ф ф и ц и е н т о в  ( п р и л о ж е н и е  2). Д л я  п р и в е д е н и я  э о в д у х а  к  с т а н д а р т ^  

н м  у с л о в и я м  н а д о  у м н о ж и т ь  Vt н а  с о о т в е т о т в у п ц л й  ж о з ф ф я ц и е н т .



Приложение 2

К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы

для приведения объема воздуха х стандартный условиям: температура +20°С я атмосферное
давление 101,33 нПа

Давление Р, кПа
9т 9 7 ,3 3 97,86 98 ,4 98 ,93 9 9 ,46 100 100 ,53 101,06 101,33 101,86 102 ,40

-3 0 1,1582 1 ,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1 ,1899 1 ,1 9 6 3 1,2026 1,2058 1,2122 1,2185

-  26 1 ,1393 1 ,1456 1 ,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1 ,1768 1,1831 1,1862 1,1925 1 ,1986

-2 2 1,1212 1 ,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1 ,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735 1 ,1795

-1 8 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1J338 1 ,1399 1 ,1460 1,1490 1,1551 1,1611

-1 4 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1 ,1164 1 ,1224 1,1284 1,1313 1 ,1373 1 ,1432
-JO 1,0701 1 ,0760 1,0819 1,0877 1,0836 1,0994 1 ,1053 1,1112 1,1141 1,1200 1 ,1258
-  6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1 ,0829 1,0887 1,0945 1,0974 1,1032 1,1039
-  2 1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1 ,0726 1,0784 1,0812 1,0869 1 ,0925

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0535 1,0591 1 ,0648 1,0705 1 ,0733 1,0789 1 ,0846
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,0712 1,0767
*  6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1 ,0363 1 ,0419 1,0475 1,0502 1,0557 1,0612
+10 0,9944 0,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1 ,0216 1 ,0272 1,0326 1,0353 1,0407 1,0462
•*-14 0,9806 0,9860 0,9914 0,9967 1,0021 1,0074 1 ,0128 1,0183 1,0209 1,0263 1 ,0316
+18 0,9671 0,9028 0,977В 0,9830 0,9884 0 ,9936 0 ,9989 1,0043 1,0069 1,0122 1,0175



Давление Р. кПа
с : 97 ,3 3 9 7 , 8 6 98,4 98,93 99,46 100 100,53 1 0 1 , 0 6 1 0 1 , 3 3 т 01 ,8 6 10 2, 40

+ 2 0 0, 9 6 0 5 0 , 9 6 5 8 0, 97 11 0, 97 63 0,9816 0 , 9 8 6 8 0,9921 0, 9 9 7 4 1, 0 0 0 0 1 , 0 0 5 3 1, 0 1 0 5

4-22 0 , 9 5 3 9 0 , 9 5 9 2 0 , 9 6 4 5 0,9696 0 , 97 49 0 , 9 8 0 0 0,9853 0, 9 9 0 6 0 , 9 9 3 2 0 , 9 9 8 5 1, 0 0 3 6

4-24 0, 9 4 7 5 0 , 9 5 2 7 0 , 9 5 7 9 0,9631 0, 9 6 8 3 0, 9 7 3 5 0, 97 87 0 , 9 8 3 9 0, 9 8 6 5 0 , 9 9 1 7 0 , 9 9 6 8

+ 2 6 0, 9 4 1 2 0 , 9 4 6 4 0, 9 5 1 6 0,9566 0,9618 0 , 9 6 6 9 0,9721 0 , 9 7 7 3 0 , 9 7 9 9 0, 9 8 5 1 0 , 9 9 0 2

+ 2 8 0 , 9 3 4 9 0 , 9 4 0 1 0, 9 4 5 3 0, 9 5 0 3 0,9555 0, 9 6 0 5 0,9657 0 , 9 7 0 8 0, 9 7 3 4 0 , 9 7 8 5 0 , 9 8 3 6

+ 3 0 0 , 9 2 8 8 0 , 9 3 3 9 0, 93 91 0,9440 0,9482 0 , 9 5 4 2 0, 95 94 0, 96 45 0 , 9 6 7 0 0 , 9 7 2 3 0 , 9 7 7 2

+ 3 4 0 , 9 1 6 7 0 , 9 2 1 8 0 , 9 2 6 8 0,93X8 0,9368 0 , 9 4 1 8 0,9468 0 , 9 5 1 9 0, 9 5 4 4 0 , 9 5 9 5 0 , 9 6 4 4

+ 3 8 0 , 9 0 4 9 0 , 9 0 9 9 0 , 9 1 4 9 0 , 9 1 % 0,9248 0, 9 2 9 7 0, 93 47 0, 9 3 9 7 0, 94 21 0 , 9 4 7 1 0 , 9 5 2 0

»•
•О
О



Приложение 3

Рисунки к сборнику Л 18 "Методические указания но методам 

определения вредных веществ в воздухе".

Рио.1 Стеклянная трубка с пористой пластинкой.

Рио.2 Схема динамического диффузионного дозатора:

1 -  сатуратор.

2 - трок.шк - капилляр.

3 - капиллярная колонка.

4 -  сборник.

Ряс.З Концентрационная трубка:

1 -  стеклянная сетка, впаянная в трубку.

2 -  стекловата.

3 - адсорбент.

Рио.4 Патрон плексигласовый для отбора проб воздуха:

1 - штуцер.

2 - ниппель 

3, 5 - кольцо

4 - фильтр

Рис.5 Схема установки для отбора пробы воздуха:

1 - сорбционная трубка

2 - перфорированная перегородка с отверстиями d -0,8мм.

3 - Г  - образная стеклянная переходная трубка.

4 - поглотительные сосуды Рихтера.

5 - резиновые муфты.



Рис. I. Стеклянная трубка о аористов пластинной 
для отбора проб воздуха
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Pat 2. Схема динамачаокого диффузионного дозатора,



ш

Р и с.З . Концентрационная трубка
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Fao. 4 Патрон авежсяглаоошк 
дня отбора проб воздуха,
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Рио. 5. Схема установки дл я отбора пробы воздуха
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Приложение 4

ПЕРСТЕНЬ

учреждений, представивших методические указания в д я т м А  

сборник

А Методические указания Учреждение, представивтс е 
методическое указание

I Методические у а з а н и я  по газохрома'. j—  Белорусский санитарно- 
графическому определению бальзама гигиенический институт 
лесного А" в воздухе

2 Методические указания по методам 
определения вервама в воздухе

Киевский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

3 Методические указания по газохрома- Горьковск- НИИ гигиены 
тографическому определению гекса- труда и профзаболеваний 
хлорбензола в воздухе

4 Методические указания по газохромахо- 
графическому определению гексафторида 
серы в  воздухе

НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний Акаде
мии медицинских наук 
СССР

5 Методические указания по хроматогра- Г о р С С  г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в  воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский Л Ш  
графическому определению 2,3-д.хлор- гигиены 
пропена в воздухе

7  Методические указания по газохромато- Горьковский НИИ гигиены 
графическому определению дихлорэтана, труда я профзаболевание 
псеадокумола, моно- и дихлорыетил- 
псевдокумола в  воздухе

8

9

Методические указания по газгтромато- Институт биойизики 
графическому определению изооутилово- Минздрава СССР.г. Москв 
го спирта в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическоку определению изомеров 
хлортолуола в воздухе

НИИ гигиены труд« и 
профзаболевании Акаде
мии медицинск- : наук 
СССР

10 Методические указания по газохрома- Ярославский НИИ 
тографическому определению метил- м о п м е р о в  для СК 
трет-бутилового эдира в воздухе

II Методические указания по газохромато- Белорусский са н и т а ш о -  
графическому определению метилтолуи- г и т  отческий институт 
лата, динила я  диметилтерефталата в 
воздухе
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13

14

15

16

I?

18

19

20

21

22

23
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Методические указания по газохромато- 
графг'.ескоцу определению метшпренил- 
диметоксисилана в воздухе

Методические указания по гаэохромато-. 
графическому определешоо моно-нитро- 
н а фи ли на и изомеров 1,5 и 1,8 - 
динитроаафталина в воздухе

Методические указания по хроматогра
фическому определению пиридона и 
нитропиридона в воздухе

Методические указания по газохрома
тографическому определению пропионо- 
вого альдегида в воздухе

Методические указания по методам 
определения ФДН в воздухе

СЭС г.Данков

НИИ гигиены т р р а  и 
профзаболеваний Акаде
мии медицинских наук 
CCQP

ВНИИ яефтехиш, 
г.Ленинграда

Киевский НИИ гигиены
труда к профзаболева-

Методические указания по газохромато- 
графическому определению фосфорорга- 
нических пестицидов (карбофос, мета- 
фос, метилнятрофос, оронфос, трихлор- 
метшрос - 3, цидиал, цианоко в  воз
духе)

Методические увяяяняя до газохромато- 
графкческому определению фу рана, тет- 
раглдрофурона и сильвана в воздухе

Методические указания по газохромато- 
графическому определению хдоризопрена, 
хлорметилбутена и дихлодаетилбутена 
в  воздухе

Методические указания по хроматографи
ческому определению холинхлорида в 
воздухе
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грефическоцу определению циодрина в 
воздухе

в н ш ш т о к с

Узбекский НИИ санита
рии, гигиены и проф
заболеваний

Научно-производственное 
объединение "Ш ИР ИТ "

Киевский НИИ гигиены

ВНИИГИНТОКС

Методические указания по газохромато- 
графичежому определению эдихдоргидрв- 
ыа (ЗХГ) в воздухе

Методические указания по спектрографи
ческому определению алюминия, ванадия, 
кремния, лития, меди, никеля, олова, 
сурыг , титана, хрома, цинка я  их не
органических соединений в вовдухе

Ростовский медицин
ский институт

Горьковский Ш И  гигие
ны труда и профзаболе-
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Методические указания по спектрогра
фическому определению хрома, никеля, 
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скому определению ванилина в воздухе

Институт охраны 
труда НЦСЯС Сг.Москва;

Первый Московский 
мединститут

Штаб военизированных 
горноспасательных 
частей Урала 
г. Свердловск

Первый Московский 
мединститут

Ленинградский саки- 
тарно-тагаенияеский 
мединститут

Харьковский НИИ 
гигиены труда и проф
заболеваний

Горьковский НИИ гигие
ны .руда и профзабо
леваний

Методические указания по фотометриче
скому определению гваякола в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению диалкилфталата 
в  воздухе

И

НИИ гигиены труда и 
профзаболевании Акаде
мии медицинских наук 
СССР

Методические указания по спектрофото- 
ыетряческоцу определению д и л у щ ш а  Ъ  
воздухе

Методические указания по фотометриче
ском”' определению димера метилцикло- 
певтадиена г воздухе

Рижский мединститут

~Ш гигиены труда и 
профзаболеваний ладе- 
мии медицинских наук 
СССР '

Методические указания по фотометри
ческому определению 3,5-дикитро-4- 
хлорбензойной кислоты в воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению метилового эфира 
ыетоксиуксусной кислоты в и з д у х е

Подсекция "Промышлен
но-санитарная химия"

НИИ гигиены труд., и 
профзаболевании Ака- 
демг* медицинских 
наук СССР
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Методические указания но фотометри
ческому определению мононетакрилата 
пропиленгликоля в воздухе

Методические указания но фотоыетри- 
ческ .ду определению монохлорметил- 
лоевдокумола в воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению озона в  воздухе

Горьковский НИИ гигиены 
труда и профзаболеваний

Горьковсхсий НИИ гигиены 
труда и  профзаболеваний

Ленинградский НИИ гигие
ны труда и профзаболе
ваний

Методические указания по фотометриче- Харьковский НИН гигиены 
скому определению о-оксибенэилового труда и  профзаболеваний 
опирта в воздухе
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ческому определению 1-оксиэтилиден- 
дифосфоновой кислоты, тринатриевой 
соли оксиатилидендифосфоновоЙ кисло
ты и нитрилотриметиленфосфоновой .к и
слоты в воздухе

Методические указания по спектрофото- Свердловский НИИ гигие- 
метрическому определению пирена в вы труда и лрофзаболева 
воздухе ний

Методические указания по фотоиетри- ВНИИ антибиотиков
ческому определению рифвмпипина в
воз-ухе

Методические указания по фотометра- Саратовский мединотиту. 
ческому определению фосфивокоида раз- 
норадшсального Сс - Со и  триизоаьшл- 
фоофинокоида в воздухе

Методичеокие указания по фотометра- Рижский мединститут 
.ескому определению фуразолидона в 
воздухе

Методические указания по фотометра- НИИ гигиены труда ж 
ческому определению зтилового эфира рофзаболеваннй Академий 
циануксусной кислоты в воздухе медицинских наук СС СР

Методические указания по титриметри- Армянский Ш И  общей
чеоком” определению ксантогенатов в  гигиены х  профзаболеваг-
воадухе ний
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