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АКРИЛОНИТРИЛ**

СН2=СН-С/И Иол.масса 
53,06акрилонитрил

Акрилонитрил ( цианистый винил ) - бесцветная жидкость, 
хорошо растворимая в органических растворителях и 7,3% в во
де при 20°С. Температура кипения 77,3°С. Действует на организм 
подобно неорганическим цианидам, хорошо всасывается через кожу.

ПДК акрилонитрила в атмосферном воздухе - 0,03 мг/мэ

Определение основано на концентрировании акрилонитрила 
из воздуха на твердый сорбент и газохроматографическом анали
зе на приборе с пламенно-ионизационным детектором.

Иинимально определяемое количество акрилонитрила составля
ет 0,0025 мкг при работе на шкале измерения прибора 10 10“^ А.

Определению не мешают стирол, альфаметилстирол, этилакри- 
лат, хлоропрен, четыреххлористый углерод.

Диапазон измеряемых концентраций 0,025 - 1,5 мг/м3 при 
анализе 200 мл воздуха.

2. Аппаратура
Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором и краном- 
дозатором.
Хроматографическая колонка из нержавеющей стали длиной 
3 м и внутренним диаметром 3 мм.
Концентрирующая колонка. У-образная трубка из молибдено
вого стекла с внутренним диаметром 2 мм и расширением у 
основания или прямая трубка из латуни с хромированным по
крытием длиной 70 мм, внутренним диаметром 5 мм.
Шприцы медицинские емкостью 5 мл МРГУ 64-528-67 и 200 мл 
МРТУ 64-2-55-70.
Дозирующее устройство диффузионно-динамического типа. 
Электрическая печь трубчатая для обогрева концентрирую
щих колонок.

** Н.И.Казнина, Н.П.Зиновьева, Ш И  общей и коммунальной гигие
ны им.А.Н.Сысина АМН СССР, Москва

I, Принцип и характеристика метода
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Секундомер 
Лупа измерительная

3. Реактивы и растворы

Акрилонитрил, перегнанный при 77,3°С 
Апиезон Зк * ( жидкая фаза )
Хроматон /V-А Ч/ с зернением 0,160-0,200 мм ( твердый 
носитель )
Азот, водород, воздух газообразные в баллонах с редукто
рами
Насадка для заполнения хроматографической и концентрирую

щей колонок. Состоит из алиезона ££ , нанесенным в количестве 
1Ъ% на хроматон //-AH'' с зернением 0,160-0,200 *мгщ.

При отсутствии готовой насадки ее готовят следующим обра
зом: взвешенное количество жидкой фазы добавляют к взвешенному 
твердому носителю, находящемуся в фарфоровой чашке, и растворя
ют в растворителе. Количество растворителя должно быть таким, 
чтобы он покрывал полностью твердый носитель. Растворитель ис
паряется самопроизвольно на воздухе до полного исчезновения за
паха. Смесь во время сушки осторожно перемешивают встряхивани
ем чашки. Перемешивание каким-либо другим образом не рекоменду
ется, т.к. это может привести к разрушению частиц твердого но
сителя.

Готовую насадку засыпают в хроматографическую и концентри
рующую' колонки. Перед заполнением колонки промывают СМС, водой, 
ацетоном, эфиром , сушат и продувают в токе азота. С одного 
конца колонку закрывают стеклянной ватой слоем I см. К другому 
концу подсоединяют воронку и заполняют приготовленным сорбен
том, используя водоструйный насос или постукивая по ней палоч
кой до тех пор, пока в нее не перестанет входить сорбент. За
тем необходимо несколько раз постучать слегка о твердую поверх
ность для более полного заполнения сорбентом, после чего откры
тый конец также закрывают стеклянной ватой.

Колонку крепят в термостате прибора, не подключая к детек
тору, и кондиционируют в токе газа-носителя при температуре 
200°С в течение 48 часов. Затем подключают к ‘детектору и запи
сывают нулевую линию. При отсутствии мешающих влияний колонка 
готова к работе.
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Концентрирующую колонку кондиционируют в положении крана- 
дозатора "анализ" и отключенном детекторе при температуре 150°С.

Охлаждающая смесь, лед с солью, помещенные в сосуд Дьюара.

4. Калибровочный график

Калибровку прибора осуществляют методом абсолютной калиб
ровки. Стандартные паровоздушные смеси "акрилонитрил-воздух" 
готовят с использованием диффузионного дозатора, создавая сме
си с содержанием 0,005-0,01-0,05-0,03-0,1 мкг в 200 мл, и вво
дят через концентрирующую колонку в прибор в токе газа-носите
ля. Анализируют в условиях анализа пробы ( абз.б). ci

На полученной хроматограмме определяют площади‘/акрилони
трила путем умножения высоты пика на ширину, измеренную на се
редине пика. По полученным средним данным из 5-ти измерений 
строят калибровочный график в координатах "концентрация-площадь 
пика".

5. Отбор проб

Для определения разовой концентрации пробы воздуха отбирают в 
шприцы емкостью 200 мл путем 10-кратного воздухообмена в тече
ние 10 минут.
Поршень шприца не следует смазывать смазкой. После отбора про
бы на шприц надевают иглу, отверстие которой закрывают резино
вой пробкой и доставляют для анализа.

6. Ход анализа

Хроматограф включают в соответствии с рабочей инструкцией 
и устанавливают на рабочем режиме: 
температура термостата колонок - 100°С
температура испарителя - 150°С
расход газа-носителя ( азота ) - 50 мл/мин
расход водорода - 50 мл/мин
расход воздуха - 500 мл/мин
скорость движения диаграммной ленты - 60 мм/ч 
время удерживания акрилонитрила - 37-38 сек.

Концентрирующую колонку помещают в термостатирующее устрой
ство ( электропечь или глицериновая баня ), нагретое до 150°С 
и кондиционируют с подачей газа-носителя со скоростью 50 мл/мин 
в течение 1,5 часов. Затем записывают "контрольную" хроматогрем-
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му с подключенной концентрирующей колонкой. Перед концентриро
ванием колонку помещают в охлажденную смесь ( лед с солью ) 
на 5 минут и вводят шприцом пробу воздуха. Переключатель крана- 
дозатора в это время находится в положении "отбор проб". Затем 
колонку помещают в термостатирующее устройство, предварительно 
нагретое до 150°С, и по истечении 2-х минут кран-дозатор пере
ключают в положение "анализ". Проба из концентрирующей колонки 
потоком газа-носителя переносится в хроматографическую колонку 
для разделения.

На полученной хроматограмме определяют площади пиков акри
лонитрила и по калибровочному графику определяют количество 
анализируемого вещества.

7. Расчет анализа

Концентрацию акрилонитрила в воздухе определяют по фор
муле: а

С * мг/м8,

гДе а - количество вещества, найденное в анализируемом 
объеме, мкг

у - объем анализируемого воздуха, я
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БРОМ, ЙОД**

йрш_ жл_ УДуВес,Т пл., Т кип., Давление Раствори- Прочие
:.?2Z масса г/смз е- ' о- ' насыщен- кость в свойст-ство мула насыщен- кость в свойст-

ного па-----------ва
ра Ю0г:р-лях

воды:

159,81 З.Юг25- ? ^  59,2 I7320

Бром Л я А

3,41 от,эф, жид— 
хл., кость 
серо- кра- 
угле- ско
род буро

го
цвета

253,81 4,9420 113,6 185,5 0.3I25 0.2820 эт,эф, фио-
серо- лето- 
угле- ьо- 
род, чер- 
гли- ные

ЙОД J x  церин, кри-
4-х стал- 
хлори- ;:ы с 
стыи метал- 
угле- л^чес- 
род ким 

блес
ком

I. Принцип и характеристика метода

Метод основан на улавливании брома и йода из воздуха раст
вором едкого калия, которые затем переводят в бромат и йодат с 
использованием гипохлорита калия, йодат и бромат определяет по
лярографическим способом, основаниям на регистрации полярогра
фических волн, отвечающих переходу шести электронов при восста
новлении йодатов до йодидов, а броматов - до бромидов, при по
тенциалах полуволн, Ej/2 для йодатов, равному минус 1,2в и для 
броматов- 1,7в ( в переменно-токовом режиме и скорости разверст
ки напряжения -5мв/с в периоде капания 3 сек.).

Минимально определяемое количество йода и брома 0,04мкг/мл
раствора.
^ис(плзсх кскчекмпацид 0,01- 0 , У € i

** Пермский медицинский институт
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Определению мешают катионы, образующие с йодидами и бромида
ми нерастворимые соединения. Не мешают - хлориды, гипохлораты, 
хлориты, перхлораты, кислород.

2. Аппаратура

Полярограф-ППТ-1 
Электроаспиратов с ротаметрами 
Поглотительные приборы с пористой пластинкой 
Водяная баня

3. Реактивы и растворы 

Е̂ дкое кали, х.ч., I И раствор
Гипохлорит калия, I М раствор ( или раствор, полученный пу
тец насыщения 2 М раствора едкого калия газообразным хлором). 
Сульфит натрия, х.ч.. Насыщенная раствор, употребляется све
жеприготовленный .
Йодид калия, х.ч.
Стандартный раствор йодида калия, содержащий 0,1 мг/мл йод- 

иона. Готовят растворением 0,0654 г йодида калия в дистиллиро
ванной воде, в мерной колбе емкостью 500 мл.

Рабочий стандартный раствор с содержанием 0,002 мг йод- 
иона в I мл готовят разбавлением 20 мл стандартного раствора 
йодида калия дистиллированной водой в мерной колбе емкостью I л. 

Бромид калия, х.ч.
Стандартный раствор бромида халия с содержанием 0,1 мг/л 

бром-иона Готовят растворением 0,0774 г бромида калия в дистил
лированной воде в мерной колбе емкостью 500 мд.

Рабочий стандартный раствор с содержанием 0,002 мг/мл бром- 
иона готовят разбавлением 20 мл стандартного раствора в дистил
лированной воде в мерной колбе емкостью 1л.

Азот газообразный высокой чистоты в баллоне с редуктором.

4.Отбор проб.

Для определения максимальной разовой концентрации воздух 
протягивают через 2 последовательно соединенных поглотительных 
прибора, содержащие по 5 мл IM раствора едкого калия, со скоро
стью 2 л/мин в течение 30 мин.
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5. Ход анализа

Содержимое поглотительных приборов переносят в фарфоровую 
чашку и выпаривают на водяной бане. К остатку добавляют 5 мл 
IM раствора гипохлорита калия, содержимое чашки перемешивают 
стеклянной палочкой и оставляют на 5 мин. Для разрушения гипо
хлорита калия добавляют 1,5 мл свеже-приготовленного насыщенно
го раствора сульфита натрия. Пробу переносят в мерную посуду, 
доводят объем до 15 мл дистиллированной водой и перемешивают. 
Через 5 мин пробу продувают азотом и полярографируют. Количест
венную оценку исследуемых веществ в пробе проводят с помощью 
градуировочного графика.

6. Градуировочный график

Для построения градуировочных графиков готовят шкалы стан
дартов согласно таблице.

Таблица

Шкала стандартов для определения йода и брома

JFS Стандартов : I : 2 : 3 : 4 : 5 : 6

Рабочий стандартный 
раствор, мл 0 0,5 1,0 2,0 3,0 3,5

Е^цкий калий, I Ы 
раствор, мл по 5,0 мл в каждый стандарт

Калий гипохлорит, I М 
раствор, мл по 5,0 мл в каждый стандарт

Натрий сульфит, насыщен
ный раствор, мл по 1,5 мл в каждый стандарт

Дистиллированная вода,мл 3,5 3,0 2,5 1,5 0,5 0,0

Содержание йод-иона или 
бром-иона, мкг/мл 0,0 0,067 0,133 0,267 0,4 0,4-57

Стандартные растворы обрабатывают аналогично пробам. По 
полученным средним данным строят график в координатах "высота 
пика, мы - концентрация йода или брома, мкг/мл".
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7. Расчет анализа

Концентрации йода и брома в воздухе ( мг/м3 ) вычисляют
по формуле:

С =
Со ё

Г

где CQ - концентрация йода или брома в растворе пробы, мкг/мл 
£ - объем пробы, взятой для анализа, мл 
jf - объем анализируемого воздуха, приведенный к нормаль

ным условиям, л
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БьНЗИЛОЗШ СПИРТ **
12,

Мол.масса 
108,13

Жидкость, температура кипения 205,2°С, хорошо растворима 
в хлороформе, этаноле, эфире. На воздухе окисляется. 

Бензиловый спирт обладает наркотическим действием.

I. Принцип и характеристика метода

Определение основано на образовании полимерного соединения 
при взаимодействии, бензилового спирта с серной кислотой в при
сутствии хлороформа. Количественное определение проводят по ин
тенсивности флюоресценции полимерного соединения.

£̂2̂ -с 11л,ок ъно-скг -* .sot*. 7

Минимально определяемое количество - 5 мкг в анализируе
мом объеме пробы.

Определению не мешают продукты окисления бензилового спир
та бутиловый, этиловый спирты, бензол, толуол, ацетон, фенол, 
окислы азота, окись углерода, аммиак, сернистый газ.

Диапазон измеряемых концентраций 0,05 - 0,5 мг/м3.

2. Принцип метода

Прибор для флюоресцентного анализа витаминов в растворах 
со светофильтром УСС-о, мод.333

Флюориметр типа ФБ-1
Поглотительные приборы Рыхтера, мод.2
Делительные воронки емкостью 10 мл для разделения реакци

онной смеси
Делительные воронки емкостью 25 мл
Стаканы химические емкостью 25 мл
Шприцы медицинские типа "Рекорд" емкостью 2 мл со стеклян

ным поршнем
Фильтр стеклянный ( пористая пластинка )
Вся посуда перед употреблением обрабатывается хлороформом

** Зекина*^ , Ивановская областная санапипотлмиив
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3. Реактивы и растворы

Спирт бенэиловый, ч.д.а., ГОСТ 8751-72 
Кислота серная, уд.вес 1,84, ГОСТ 4204-66 
Хлороформ, х.ч.,Г0СТ 3160-51 
Натрий сернокислый безводный, х.ч.,ГХТ 4166-66 
Основной стандартный раствор с содержанием I мг/мл бензи- 

лового спирта в воде
Рабочий стандартный раствор с содержанием 50 мкг/мл бензи- 

лового спирта в воде готовят перед употреблением из основного 
раствора

4. Отбор проб

Воздух со скоростью 5 л/мин аспирируют в течение 20 минут 
через поглотительный прибор, заполненный 6 мл воды

5. Ход анализа

Содержимое поглотительного прибоа переносят в колбочку с 
притертой пробкой и приливают 2 мл хлороформа. Смесь энергично 
встряхивают в течение 3 минут и оставляют для полного расслаива
ния. Хлороформенный слой отделяют количественно либо с помощью 
медицинского шприца с длинной иглой, либо с помощью делительной 
воронки. Экстракцию повторяют дважды по 2 мл хлороформа. Хлоро- 
форменные вытяжки объединяют и фильтруют через пористый фильтр 
с сернокислым безводным натрием в стаканчик. Хлорофори выпари
вают при нагревании не свыше 50°С до объема 0-5-0,6 мл ( не до
суха !). К охлажденному остатку приливают 1,5 мл концентрирован
ной серной кислоты. Смесь слегка перемешивают и оставляют в по
кое не более 2-х минут для образования полимерного соединения. 
Затем к раствору приливают 1,5 мл хлороформа и сразу же осторож
но переливают реакционную смесь в делительную воронку. Нижний 
кислотный слой сливают в тот же стаканчик, а хлорофорленный слой 
через верх воронки переносят в пробирку с притертой пробкой. К 
кислотному слою добавляют еще 2 мл хлороформа, смесь слегка пере
мешивают, кислотный слой сливают в стаканчик, а хлорофориенный 
переносят в ту же пробирку. Операцию еще раз повторяют с I мл 
хлороформа. Хлороформенные вытяжки объединяют в одной пробирке 
и объем доводят до 5 мл хлороформом. Извлечение полимерного со
единения прекращают, если последний хлорофорлснный экстракт не
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флюоресцирует при облучении ультрафиолетом. При наличии флюорес
ценции извлечение повторяют. Общий объем хлороформенного экстрак
та учитывается при вычислении концентрации бензилового спирта в 
воздухе. Интенсивность флюоресценции измеряют на флюориметре в 
условиях анализа стандартов при построении калибровочного графи
ка, Количество бензилового спирта определяют по калибровочному 
графику.

6. Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят шкалу стан
дартов в соответствии с таблицей. Стандартный раствор наливаю? 
в колбочки с притертой пробкой и доливают объем до б мл водей. 
Затем к смеси приливают по 2 мл хлороформа и стандарты обраба
тывают аналогично пробам ( п.5 ). Интенсивность флюоресценции 
замеряют на флюориметре с ёпрвичным светофильтром УСС-б и вто
ричным Х - 3  при установленной величине диафрагмы. В качестве кон
троля используют холостую пробу, приготовленную в условиях ана
лиза проб. По полученным средним данным из 5-ти определений стро
ят калибровочный график в координатах "концентрация - число де
лений миллиамперметра". т *

Шкала дтандартов для определения бензилового спирта

Р а с т в о р ы
V стандарта

0 : I : 2 : 3 : 4 : 5 ; 5

Рабочий стандартный раст
вор бензилового спирта,мл 0 0,1 0,2 0,4 0,о 0,3 :.о
Вода, мл доливают в каждый стандарт до б МЛ

Содержание бензилового 
спирта, мкг 0 5,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0

7. Расчет анализа
Концентрацию бензилового спирта ( С мг/мэ) в атмосферном 

воздухе вычисляют по формуле:
г _ а в
С ■ у мг/м3,

где а - концентрация бензилового спирта, найденная по
калибровочному графику, мкг/мл 

в - объем анализируемой пробы, мл 
у - объем анализируемого воздуха, л



П-даВРОМБЕНЗОЛ, 0-БР0МАКИ30Л* О-БРОМШЮЛ, М-НИТГОЕЁНЗОЛ**

Вещества Формула
Нол.

масса
Т пл., 
°С

Т кип.у 
°С

J 20 
*• V

п-диброибензол C tfU b t .* . 235,9 86,9 219,0 2,261

о-броманизол CHsOCbttvftt 187,0 - 12,0 220,0 1,514

о-бромфенол Сб HvBz ОН 173,0 - 5,6 195,0 1,619
м-нитробром-

бензол 202,0 52,5 257,0 1,704

В воде анализируемые вещества не растворимы и хорошо растворяют
ся в органических растворителях. Агрегатное состояние в воздухе 
- пары.

1. Принцип и характеристика метода

Метод основан на концентрировании веществ из воздуха с 
последующим газохроматографическим анализом при использовании 
пламенно-ионизационного детектора.

Минимально определяемая величина - 0,01 мкг/л 
Диапазоны определяемых концентраций - 0,01-0,16 мг/м3 
Определению не мешают: 2,4,6-трибромфенол, изобутил броми

стый, изопропил бромистый* изоаллил бромистый, бромэтилен, бром- 
толуолы, бромбензол* п-бромфенол.

2. Аппаратура

Хроматограф с г^емекно-ионизационныч детектором 
Хроматографическая колонка из нержавеющей стали длиной I м 

и диаметром 4 мм.
Концентрационные У-о б разные трубки объемом 10 мл.
Сосуд Дьюара на 2 л.
Электрическая печь для нагревания концентрационных трубок. 
Микрошприцы емкостью I и 10 мкл.
Медицинские шприцы на I, 2, 5 и 10 мл с силиконовой про
кладкой 
Секундомер.

** В.й.Трушксв, Пермский медицинский институт
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Диффузионно-динамические дозаторы ( см.раздел “Приготов
ление калибровочных смесей").

Набор сит "Физприбор".
Газовые пипетки объемом 0.5 - I я,

3. Реактивы, растворы и материалы

Инертный носитель для хроматографической колонки 
( фракция 0,2 - 0,3 мм)

1,2,3-трис(бета-циан-этокси )пропан - неподвижная фаза 
для хроматографической колонки.

Ацетон, ГОСТ 2603-63
Диатомовый кирпич марки ИНЗ-600 ( фракция 0,25 - 0,5 мм )- 

инертный носитель для концентрационных трубок.
Полифенилметилсилоксановая жидкость ( ПФМС-4) - неподвиж

ная фаза для концентрационных трубок.
Диэтиловый эфир, ГОСТ 6265-52.
Соляная кислота, ГОСТ 3113-67.
Натр едкий, ГОСТ 4328-48.
Натрий хлористый, х.ч., насыщенный раствор.
Анализируемые соединения с чистотой от 97,0 до 99,95?6.
Лед.
Сжатые газы высокой чистоты: гелий, водород, воздух.

4. Подготовка хроматографической и концентрацион
ной колонок

а) подготовка хроматографической колонки: I,2,3-грис(бета- 
циая-этокси) пропан в количестве 10% от веса инертного носителя 
растворяется в ацетоне и полученным раствором заливают носитель. 
После осторожного, но тщательного перемешивания ацетон полностью 
испаряют при температуре 80-100°С. Полученную насадку сушат в 
течение 2-х часов при температуре 120°С в сушильном шкафу.

Хроматографическую колонку мост хромовой смесью, водой, 
спиртом, бензолом, сушат и продувают сухим воздухом. Затем че
рез воронку колонку заполняют готовой насадкой при легком по
стукивании. Закрывают колонку с обеих сторон стекловатой и ста
билизируют ( не присоединяя к детектору ) в термостате при тем
пературе 200°С в течение 18 часов в токе газа-носителя. Затем 
колонку подсоединяют к детектору и записывают нулевую линию в 
рабочем режиме.
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б) подготовка концентрационных колонок: диатомовый кирпич 
просеивает ■ и отбирает для работы фракции 0,25 - 0,50 мм, отмы
вают от пыли дистиллированной водой, затем обрабатывают раство
ром соляной кислоты ( 1:1 ) до исчезновения ее окрашивания, ки
слоту нейтрализуют, снова промывают водой до отрицательной ре
акции на ион хлора, сушат в сушильном шкафу при 120°С, прокали
вают в муфельной печи при 900°С в течение 3-х часов.

В перегнанном и обезвоженном диэтиловом эфире растворяют 
полифенилметилсилоксановую жидкость, взятую в количестве 2555 от 
веса носителя. Раствором заливают носитель и осторожно перемеши
вает до полного испарения эфира при комнатной температуре. Насед
ку подсушивают на песчаной бане при температуре 80-Ю0°С и за
полняют ею концентрационные трубки. Заполненные трубки кондицио
нируют при 200°С в течение 2-х часов в потоке гелия и закрывают 
заглушками.

5. Отбор проб воздуха

Исследуемый воздух протягивают через газовые пипетки объе
мом 0,5 - 1,0 л со скоростью 0,5 л/мин в течение 10-20 мин.,т.е. 
10-кратный объем ( 5 - 10 л ).

6. Ход анализа

Хроматограф включают в соответствии с инструкцией, прило
женной к прибору и выводят на сдедущий режим:

Температура термостата колонки - 180°С
Температура испарителя - 205°С
Расход газа-носителя ( гелия ) - 5,6 л/час
Расход водорода - 6,4 л/час
Расход воздуха -22,5 л/час
Скорость движения диаграммной ленты - 600 мм/час 
В указанном режиме работы прибора время удерживания для 

изучаемых веществ составляет:
п-дибромбенэол - I мин 09 сек
о-броыаниэол - I мин 57 сек
о-бромфенол - 2 мин 49 сек
м-нитробромбензол - 4 мин 31 сек

Из газовой пипетки исследуемый воздух вытесняют насыщенным 
раствором поваренной соли в концентрационную трубку, присоединен
ную к дозирующему устройству хроматографа, и помещенную в сосуд
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Дыэара с охлажденной смесью ( поваренная соль - лед, температу
ра -1|-5°С ). Скорость вытеснения воздуха раствором - 50 мл/мин. 
В хроматограф проба из концентрационной трубки вводится лишь по
сле ее нагревания при температуре 180°С в течение 3-х минут.Про
должительность анализа - б минут.

Перед каждым использованием концентрационной колонки дела
ют "холостой" опыт и записывают нулевую линию, данные которой, 
если нужно, учитывают при расчете анализа.

Содержание вещества в пробе определяют по калибровочному 
графику.

7. Построение калибровочного графика

а) для построения калибровочного графика с целью определе
ния о-бромфенола и о-броманизола готовят с помощью дозатора па
ро-газовые смеси, как описано в разделе "Приготовление калибро
вочных смесей", для каждого из исследуемых соединений с концент
рацией на выходе из дозатора от 0,01 до 0,5 мг/м3. Пробы возду
ха на выходе из дозатора отбирают в газовые пипетки. Концентри
рование изучаемых веществ из газовых пипеток в концентрационные 
трубки производят таким же образом, как при анализе проб. Скон
центрированные образцы анализируют и рассчитывают площади пиков, 
полученных на хроматограммах. По лолучекны?^ средним данным стро
ят график зависимости площади пика от количества вещества, для 
каждого из исследуемых соединения отдельно.

б) для-построения калибровочного графика с целью определе
ния п-дибромбензола, м-нитробензола готовят газо-воздушные сме
си с помощью динамического диффузионного дозатора, представляю
щего собой ампулу с оттянутым капилляром. Расчет концентрации 
для каждого вещества проводят как описано в разделе "Приготовле
ние калибровочных смесей" ( ампульный дозатор ).

8. Расчет анализа

Концентрации бромаро.матических соединений в мг/м3 рассчи
тывают по формуле:

С « — ---
\г •

где Q - количество вещества в пробе, мкЛ 
\Г - объем пробы, взятой для анализа, л
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Мол. Т кип., Уд.вес.Раствори- Прочив 
Вещество Формула мал/.- °г. гЛ*ч3 мость в свояст-

а ' воде:р-ляхва

бес
цвет
ная

/ , \ , *ид-
Гексен-I 86,16 63,4 0,67 нет да *°«*5с рсз^

ким не
прият
н о  за
пахом

Гептен-I сН^СН^Ил) у СШ с^ ^  94,0 0,70 нет да —

1. Принцип и характеристика метода

Метод основан на концентрировании гексена-I и гептена-I из 
воздуха в 30% раствор серной кислоты, последующей ее нейтрализа
ции а анализе равновесной паро-газовой фазы над исследуемым ра
створом, помещенным в замкнутую емкость при 80°

Минимально определяемое количество вещества при показаниях 
электрометра 2 Х Ю ~ 1 0 А - 5 мкг.

Диапазон измеряемых концентраций составляет 0,17 - 3,33 мг/м? 
Метод избирателен в присутствии парафиновых углеводородов 

Cj - Cjq и их изомеров, олефиновых углеводородов Cj - Cjq и их 
изомеров, кетонов, эфиров, ароматических соединений, дихлорэта
на, хлороформа, бензотрифторида, бензотрихлорида, трихлорбензола.

2. Аппаратура и посуда

Газовый хроматограф с детектором ионизации в пламени. 
Стеклянная колонка длиной 100 см и диаметром 3 мм 
Пенный расходомер 
Ультратермостат, УТ-15 
Секундомер
Поглотительные приборы с пористой пластинков
Шприц медицинский с силиконовой прокладкой
Шприц медицинский со стеклянным поршнем емкостью 2,0 см3

** В.И.Ляшенко, Киевский НИКОКГ им.А.Н.Марэееьа
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Колбы мерные емкостью 100 и 1000 мл, ГОСТ 1770-74
Пипетки измерительные с ценой деления 0,1 мл, емкостью 

10 мл, ГОСТ 1770-74
Пипетки измерительные с ценой деления 0,05 мл,емкостью

2,0 мл, ГОСТ 20292-742
Флаконы объемом 15 мл с навинчивающимися пластмассовыми 

крышками с отверстиями диаметром 2 мм.
Прокладки для пенициллиновых флаконов.

3. Реактивы и растворы

Гексен-I, ТУ 6-09-3812-74
Гептен-I, ТУ 6-09-3837-74
Серная кислота, х.ч., ГОСТ 4204-66/ 30^ jtacMSoji
Едкий натр, х.ч., ГОСТ 4328-66
Полиэтиленгликольадипинат
Силикон эластомер, .РЕ-30
Хроматон , зернением 0,2 - 0,25 мм
Поглотительный раствор, 30% водный раствор серной кислоты 

готовят объемным методом. Натр едкий, 45% раствор.
Исходный стандартный раствор гексана-1 и гептена-I в по

глотительном растворе с содержанием 50 мкг/мл готовят по обще
принятой методике весовым методом.

Насадка для заполнения хроматографической колонки состоит 
из смешанной неподвижной фазы ( 20 вес.% полиэтиленгликольадя- 
пината и 5 вес.% *S Е-30 ), нанесенной на твердый носитель - 
хроматон N - №  - . Для приготовления насадки 3,5 г. хро-
матона А/-Ы -НМйД обрабатывают 40 мл хлороформенного раство
ра, содержащего 0,7 г полиэтиленгликольадипината и 0,17 г Е-30. 
Раствор упаривают в роторном испарителе при температуре кипящей 
водяной бани.

Хроматографическую колонку перед заполнением предварительно 
промывают хромовой смесью, водой и спиртом, продувают азотом, 
высушивают при температуре 130°С, охлаждают, а затем заполняют 
приготовленной насадкой с помощью вакуума.

Заполненную колонку тренируют в течение 24 часов при темпе
ратуре 130°С в токе азота, подключают к детектору и записывают 
"нулевую" линию в рабочем режиме.
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4. Отбор проб

Для определения максимальной разовой концентрации гексена-1 
и гептена-I исследуемый воздух аспирируют со скоростью 1,0 л/мин 
в течение 30 минут через поглотительный прибор, заполненный
2,0 мл поглотительного раствора.

Для определения среднесуточной концентрации пробы воздуха 
отбирают в течение 24 часов в шесть разных поглотительных при
боров через равные промежутки времени.

5. Ход анализа

50°С 
100°С 
30 мл/мин 
250 мя/мин 
30 мл/мин

Газовый хроматограф включают в соответствии с инструкцией 
и выводят на рабочий режим:

Температура термостата колонок 
Температура испарителя 
Скорость газа-носителя ( азот )
Скорость воздуха 
Скорость водорода 
Скорость движения диаграммной ленты 200 мм/час 
Время удерживания гексена-1 45 сек
Время удерживания гептена-I I мин.40 сек 
Поглотительные растворы переносят в предварительно про

градуированные стеклянные флаконы, которые закрывают пеницилли
новыми Пробками и завинчивают пластмассовыми крышками.

Флаконы с отобранными пробами можно хранить в течение 
3-х дней-в прохладном месте.

Перед проведением анализа в каждый флакон с пробой вводят 
медицинским шприцом со стеклянным поршнем по 2 мл 45$ раствора 
едкого натра. Флаконы помещают в ультра-терлостат и термостата- 
руют при 80°С в течение 30 минут.

Для анализа отбирают нагретым медицинским шприцом с тефло
новой прокладкой ( шприц постоянно держат на крышке термостата 
хроматографа ) один см3 паро-газовой смеси из термостатируемыг 
флаконов и подают через испаритель на колонку хроматографа.

б. Калибровочный график

Калибровку прибора проводят по данным анализа равновесной 
паро-газовой фазы, отобранной над растворами при температуре 
80°С, приготовленными в соответствии с таблицей. Указанные в
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таблице растворы готовят в предварительно проградуированных 
флаконах.

Таблица

Шкала стандартов для определения гексена-I и 
гептена-I в атмосферном воздухе

Растворы
?№ стандартов

: 0 : I : 2 : 3 : 4 : 5 : 6 : 7

Стандартный раствор гексена-1 0,0 О Д  0,2 0,6 1,0 1,4 1,6 2,0 
и гептена-I с содержанием 
50 мкг/мл*, мл

Поглотительный раствор, мл 2,0 1,9 1,8 1,4 1,0 0,6 0,4 0,0

45% раствор едкого натра, мл 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0

Содержание в пробе, мкг 0,0 5 10 30 50 70 80 100

На полученных хроматограммах измеряют высоту пиков и стро
ят калибровочный график в системе координат "количество иссле
дуемого вещества - высота пика".

7. Расчет анализа

Концентрацию ( С мг/иэ ) гексена-I и гептена-I рассчиты
вают по формуле:

а
С -------

где а - количество гексена-I ( гептена-I ), найденное 
по калибровочному графику, мкг 

у - объем отобранной пробы воздуха, л.



ОКТАгТОРТОЛУОЛ, гексафторбензол, нонохлорпента- 
ФТ0РБЕН30Л, ТЕТРАФТОРЭТИПЕН хх)

Вещества Формула Мол. Т'кип. Растворимость
масса °С в воде горганич. раств.

Октафтортолуол Ск£$С?ъ 236,0 104 н/р неограниченно
Гексафторбензол C t 7 { 136,0 80,2 н/р легко раств.
Конохлорпента-
фгорбензол 202,5 117,0 н/р легко раств.

Тетрафторэтилен 100,02 -76,3 неогр., неограниченно

В воздухе вещества находятся в виде паров

I. Принцип и характеристика метода

Определение основано на концентрировании веществ из возду
ха с последующим газохроматографическим определением на приборе 
с пламенно-ионизационным детектором.

Минимально определяемое количество октафтортолуола 0,005мкг, 
гексафторбензола - 0,003 мкг, монохлорпентафгорбензола - 0,007 
мкг, тетрафторэтилена - 0,0008 мкг.

Диапазон измеряемых концентраций для октафтортолуола 0,05-
2,0 мг/м3; гексафторбензола 0,03 - 2,0 мг/м3, монохлорпента- 
фгорбензола 0,07 - 2,0 мг/м3, тетрафторэтилена 0,16 - 4,2 мг/м3 
при анализе 100 мл воздуха для первых трех веществ и 5л - для 
тетрафторэтилена.

2. Аппаратура

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором 
Хроматографическая колонка из нержавеющей стали длиной 2 м 
и внутренним диаметром 3 мм
Концентрирующие колонки из молибденового стекла, объемом 
рабочей части 5 см3
Шприцы медицинские емкостью 1-2-5 мл, ЫРГУ 64-52С-С7 
Ыикрошприцы МШ-10, МШ-1
Шприцы стеклянные емкостью 100-200 мл, ТУ 51-2-55-70

XX В.А.Демаков, Пермский медицинский институт
Л  . fl* J&iUtMCZQl.'
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Электрическая течь трубчатая для обогрева концентрирующих 
колонок
Сосуд Дьюара емкостью 1-2 л
Дозирующее устройство динамического типа ( см.раздел "При
готовление калибровочных смесей"

3. Реактивы и растворы

Октафгортолуол, х.ч.
Гексафгорбензол, х.ч.
Монохлорпентафторбенэол, х.ч.
Тетрафторэтилен, х.ч.
Полифенилметилсилоксановая жидкость ( ПФМС-4 ) - жидкая 
фаза
Диатомовый кирпич ( ИНЗ-600 ), фракция 0,25 - 0,5 мм - 
твердая фаза. Диатомовый кирпич фракцией 0,25 - 0,5 мм от
мывают раствором соляной кислоты ( 1 : 1 )  при температуре 
60 - 70°С. Затем промывают водой до отрицательной реакции 
на ион хлора, высушивают при 120°С и прокаливают в муфель
ной печи при температуре П00°С в течение 3-х часов.
Окись алюминия, фракция 0,25 - 0,5 мм - твердая фаза. Окись 
алюминия просеивают и выделяют фракцию 0,25 - 0,5 мм, отмы
вают от пыли водой, высушивают при П0°С и прокаливают в 
муфельной печи при температуре 400°С в течение 3-х часов. 
Окись алюминия, фракция 0,25 - 0,5 мм - твердая фаза.
Окись алюминия просеивают и выделяют фракцию 0,25 - 0,5 мм, 
отмывают от пыли еодой, высушивают при П0°С и прокаливают 
в муфельной печи при температуре 400°С в течение 3-х часов. 
Эфир серный, ГОСТ 6265-52
Гелий ( или азот ), воздух, водород газообразные в баллонах 
с редукторами
Насадка для заполнения хроматографической колонки. Окись 

алюминия заливают раствором полифенилметилсилоксановой жидкости 
в серном эфире. Количество полифенилсилоксановой жидкости в ра
створе должно быть равно 10% от веса окиси алюминия. Смесь осто
рожно перемешивают и оставляют при комнатной температуре для 
удаления основного количества эфира, а затем нагревают на песча
ной бане при 80-Ю0°С до полного удаления растворителя. Готовую 
насадку засыпают в колонку, которую перед набивкой тщательно 
промызают водой, бензолом, С!.’С , высушивают и продувают сухим воз
духом или азотом. Колонку набивают насадкой под вакуумом, подсое-
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дннив один конец к водоструйному насосу. Заполненную колонку по-* 
мещают в термостат прибора, не подсоединяя к детектору и конди
ционируют при температуре 160-170°С в течение 24 часов с одно
временной продувкой газом-носителем ( гелием или азотом ). По 
истечении этого времени колонку присоединяют к детектору и за
писывают нулевую линию при рабочем режиме прибора.

Насадка для заполнения концентрирующих трубок. Полифенил- 
метилсилоксановую жидкость в количестве 25% от веса твердой фа
зы растворяют в серном эфире и заливают полученным раствором 
диатомовый кирпич. Основные количества растворителя удаляют при 
комнатной температуре, а затем - на песчаной бане при 80-Ю0°С. 
Готовую насадку засыпают в концентрирующие колонки, которые по
мещают в электропечь и кондиционируют при 200°С в токе газа-но
сителя в течение 2-х часов.

Кислота соляная, ГОСТ 3113-57, разбавленная I : I

4. Отбор проб

Для определения максимальной разовой концентрации анализи
руемый воздух в количестве 100-200 мл отбирают в шприцы, пред
варительно промыв их пятикратно исследуемым воздухом, в течение 
10 минут.

При определении среднесуточной концентрации пробу воздуха 
отбирают б раз в сутки через равные промежутки времени в усло
виях отбора проб при анализе максимальной разовой концентрации.

5. Ход анализа

Хроматограф включают в соответствии с инструкцией, прило
женной к прибору и выводят на следующий режим: 
температуре термостата колонок 150°С
температура испарителя 160°С
скорость потока газа-носителя (гелия) -3,5 л/час 
скорость потока воздуха -24 л/час
скорость потока водорода - 3 л/час
скорость диаграммной ленты - 600 мм/час
время удерживания тетрафторэтилена - 19 сек, гексафторбен- 
эола - I мин 50 сек, октафтортолуола - 3 мин 28 сек, мо- 
нохлорпентефтсрбензола - 3 мин 10 сек 
Концентрирующую колонку, заполненную насадкой, подключают 

к прибору черзз кран-дозатор и устанавливают переключатель в 
положение "отбор проб". Коленку охлаждают в сосуде Дьюара, зэпол-
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ненном смесью льда с поваренной солью в течение 0 минут и вво
дят из шприца пробу воздуха в колонку со скоростью 100 мл/мин. 
Затем колонку, не отсоединяя от прибора, помещают в электропечь 
нагретую до 175°С и выдерживают при этой температуре в течение 
о минут. По истечении этого времени переключатель крана-дозатора 
устанавливают в положение "анализ* и исследуемые вещества газом- 
носителем переносятся в хроматографическую колонку.
При наличии в воздухе тетрафгоротплена пробу в количестве 5 мл 
можно вводить непосредственно в хроматографическую колонку через 
испаритель.

На полученной хроматограмме определяют площ&ди пиков иссле
дуемых веществ путем умножения бысоты пика на ширину, измеренную 
на середине высоты и по калибровочным графикам определяют коли
чества веществ в пробе,

6. Калибровочный график

Калибровку детектора осуществляют методом абсолютней калиб
ровки с использованием калибровочных смесей анализируемых ве
ществ. Смеси готовят диффузионно-динамическим способом. Схема 
установки и условия приготовления парсвоздушных смесей описаны 
в разделе "Приготовление калибровочных смесей". Создавая концен
трации веществ от 0,03 до 0,15 кгДг калибровочные смеси с содер
жанием 0,02 - 0,08 - 0,24 - 0,42 в ICO мл для каждого вещества 
вводят через концентрирующую колонку в хроматографическую колон
ку и анализируют аналогично пробам (абз.5).

На полученной хроматограмме измеряют площади пиков и по по*- 
лученным средним данным из 5 определений стрсят калибровочный 
график в координатах п количество, мкг - площадь пика, мм^".

7. Расчет анализе

Концентрации анализируемых веществ в воздухе t С мг/м3)
вычисляют по формуле:

С * яг/м3,

где а - количество Еедвсгва, кгЛденное в анализируемом
объеме гробы, мкг

у -  анализируемы:! обгем воздуха, л
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перфтороктан Мол.масса

F - F F F F F F - P 438
Перфторгептан - жидкость, которая хорошо растворяется в воде 

и не растворяется в органических растворителях. Температура кипе

ния 82,4°С, Перфтороктан - жидкость, которая хорошо растворяется 

в органических растворителях и трудно растворима в воде. Темпера

тура кипения Ю4°С. В воздухе оба вещества находятся в виде паров

I. Принцип и характеристика метода 

Определение основано на использовании газожидкостной хрома

тографии с применением пламенкоионизационного детектора.

Минимально определяемые количества перфторгептана - 3 , 5  мг/к
О

перфтороктана - 5 , 5  мг/м .

Диапазон измеряемых концентраций для перфторгептана от 3,5
Q О

до 300 мг/м , перфтороктана от 5,4 до 500 мг/м .

Определению не мешают окись углерода, окислы азота, сернис

тый газ.
2. Аппаратура

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором 

Хроматографическая колонка из нержавеющей стали длиной 3 м 

и диаметром 4 мм

Пипетки газовые, ГОСТ 18954-73, емкостью 250-500 мл

х)
Пермский медипикскии и н с т и т у т
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Шприцы медицинские, МРТУ 64-1-528-67, емкостью 1—5—10—20 мл

Секундомер

Лупа измерительная

Бутыли стеклянные емкостью от I до 10 л

3. Реактивы и растворы 

Перфторгептан, чистый для хроматографии 

Перфтороктан, чистый для хроматографии 

Эфир ветролеиныя, ч., обезвокенныя и отогнанный 

Окись алюминия, фракция 0,25-0,5 мм. Окись алюминия отмыва

ют от пыли дистиллированной водой, прокаливают в муфеле при тем

пературе 400°С в течение 3-х часов (твердый носитель).

Вазелиновое масло (яидкая фаза)

Насадка для заполнения разделительной колонки состоит из 1С$ 

вазелинового масла от веса твердого носителя, нанесенного на 

окись алюминия. Для приготовления насадки вазелиновое масло раст

воряют в петролейном эфире и полученным раствором заливаю? окись 

алюминия. Осторояно смесь перемевивают и оставляют под тягой при 

комнатной температуре до удаления основного количества растворите

ля. Затем смесь высушивают на песчаной бане при температуре 60- 

60° С. Перед заполнением хроматографическую колонку тщательно про

мывают и продувают сухим воздухом. Заполнение колонки насадкой 

проводится через вороночку при легком постукивании или под вакуу

мом с помощью водоструйного насоса. Затем колонку помещают э тер

мостат прибора, подключают и кондиционируют при температуре 120°С 

в течение 20-24 часов при постоянной продувке газом-носителек.

Гелий, особой чистоты, водород, воздух газообразные в бал

лонах с редукторами

4. Отбор проб

При определении максимальной разовой концентрации воздух
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со скорость!) 0,5 л/мин аспирируют. в течение 10 минут через газо

вую пипетку. По окончании отбора пробы пипетку с обоих концов за

крывают загдушками. Пробы могут сохраняться в течение 20 часов 

при 20°С .

5. Ход анализа

Хроматограф включают в соответствии с прилагаемой к прибору

инструкцией и выводят на следующий реним:

температура термостата колонок П 0°С

температура испарителя 120°С

расход газа-носителя (гелия) 7,5 л/час

расход воздуха 13 л/час

расход водорода 2,35 л/час

скорость движения диаграммой ленты 500 мм/час

икала потенциометра 2 мв
Q

входное сопротивление 10 ом (пределы измерения

по току 0,IxICT^A)

время выхода перфторгептана 2 мин 12 сек, перфтороктана - 

3 мин 8 сек.

Пробу в количестве 10 мл отбирают шприцем из пипетки и вво

дят через испаритель в хроматографическую колонку. На полученной 

хроматограмме определяют площади пиков искомых веществ путем ум

ножения высоты пика на ширину, измеренную на половине высоты.

Количественную оценку содеожания веществ проводят с исполь

зованием калибровочного графика.

б. Калкброэочный график

Для калибровки детектора готовят калибровочные смеси веществ. 

Для чего запаянные ампулы с перфторгептаном и перфтороктанои 

вносят в калиброванные стеклянные емкости и разбивают их. По ис

течении 4-5 часов после испарения веществ смесь тщательно пеосме-
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шивают с помощью фторпластового диска, внесенного в емкооть.

Калибровочные смеси веществ модно получить также путем последо 

тельного разбавления смеси в вакуумкрованных пипетках с учетом крат 

ности разбавления. Калибровочные смеси с содерканием 0 ,1 3 -0 ,2 6 -0 ,3 9  

0 ,5 2 -0 ,6 5 -0 ,7 8 -0 ,9 1 -1 ,0 4  мкг в 10 мл вводят через испаритель и хро

матографируют в условиях анализа пробы. На полученной хроматограмме 

измеряют площади пиков стандартов и по средним данным из 5 определе 

ний строят калибровочный график в координатах "площадь пика, ми** -  

количество вещества, м кг".

7 . Расчет анализа

Концентрации (С нг/м3) перфторгептана и перфтороктана вычисля

ют по формуле:

С в -§ -  мг/м3, где 
У

а -  количество вещества, найденное в анализируемом объеме пробы, м 

у -  объем пробы, использованный для анализа, л
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П Р О Ш Е Н  х)

СН^ - СН = CHg пропилен Нол.масса

42,08

Пропилен - газ с температурой кипения - 47°С хорошо раство

ряется в органических растворителях, хуяе в воде.

1. Принцип и характеристика метода

Определение основано на использовании газо-адсорбционной хро 

матографии с пламенно-ионизационным детектором.

Чувствительность определения - 0,0003 мкг при чувствительное 

ти прибора 20хЮ"12А.
q О

Диапазон измеряемых концентраций от 0,06 мг/м'' до 200 мг/м . 

Определении не мешают сернистый газ, окислы азота, стирола, 

акрилонитрил, хлоролрен.

2. Аппаратура

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором 

Хроматографическая колонка из нержавеющей стали длиной 2и 

и внутренним диаметром 3 мм.

Шприцы медицинские емкостью 10, 5, 2 мл МРТУ 64-1-528-67

Шприца ветеренаркые емкостью 100, 150 мл

Пипетки стеклянные емкостью 0,5 л

Секундомер

Лупа измерительная

Н.П.Зиновьева, НИИ обшей и коммунальной гигиены им. А.Н.Сы- 

сина АМН СССР, Москва



3. Реактивы и растворы 

Пропилен, ТУ 38 101491-74

Азот, воздух, водород газообразные в баллонах с редукторами 

Порапак Q , зернением 50-80 иеш (для разделительной колонки 

насадка)

Перед наполнением насадкой разделительную колонку промывает СМС, 

водой, спиртом, эфиром и продувает в токе азота.

Колонку заполняют используя вакуумный насос (водоструйный) 

или через воронку малыми порциями при легком постукивании. С 

обоих концов заполненную колонку закрывают стеклянной ватой сло

ем I см. Затем ее помещают в термостат прибора, не'присоединяя 

к детектору, и кондиционируют при температуре 220°С в течение 

16-18 часов с одновременной продувкой газом-носителем со ско

ростью 41 мл/мии. По истечение этого времени колонку подсоеди

няют к детектору и записывают нулевую линию при рабочем реяиме.

4. Отбор проб

Хля определения максимальной разовой концентрации воздух 

для анализа отбирают в шприцы емкостью 100-150 мл, предваритель

но промытые десятикратно исследуемым воздухом, в течение 10 

минут. Пробы анализируют в день отбора.

5. Ход анализа

Хроматограф включают в соответствии с инструкцией и уста

навливают следующий рекин:

температура термостата колонок 30°С

температура испарителя 30°С

расход газа-носителя (азота) 41 мл/кан

расход водорода 30 кл/к;:н

расход воздуха 300 кл/мин

скорость диаграммкой ленты 600 мм/час
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время удерживания пропилена 3 мин 28 сек

Пробу воздуха из шприца в количестве 5 мл вводят в разде

лительную колонку через испаритель.

На полученной хроматограмме рассчитывают площади пиков про

пилена путем умножения высоты пика на ширину, иэмереннуо на поло

вине высоты.

Количественную оценку проводят по калибровочному графику,

б. Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят стандартные 

газо-воздушные смеси.

В вакуумированную газовую пипетку емкостью 0,5 л вводят 

2 мл пропилена, отобраного из баллона в медицинский шприц, пред

варительно промытый десятикратно исследуемым воздухом. Затем 

смесь разбавляют воздухом. Весовое содержание пропилена составля

ет 0,0074 мг/мл. 10 мл полученной смеси разбавляют в газовой 

пипетке емкостью 0,5 л , промытой газо-воздушной смесью с содер

жанием пропилена 0,0074 мг/ил. Весовое содержание пропилена сос

тавляет 0,00014 мг/кл.

10 мл полученной смеси еще раз разбавляют в газовой пипетке 

емкостью 0,5 (пипетку промывают газо-воздушной смесью, содержа

щей 0,00014 мг/мл пропилена) и получают содержание пропилена 

0,0000028 мг/мл.

Рабочую смесь с содержанием 0,0028 мкг/мл используют для 

калибровки прибора, вводя в хроматографическую колонку через 

испаритель в количестве от 0,5 до 5 мл. Все стандартные газо-зоз- 

душные смеси готовят при комнатной температуре (20-25°С).

Пример расчета концентрации пропилена в стандартной газо- 

воздушной смеси: I грамм-молекула пропилена составляет 42,03 г

и занимает объем 22,4 л. 2 мл газообразного пропилена, который



вводят в вакуумкрованнуо пипетку емкостью 0,5 л, весят X иг 

42,08 Г - 22,4 л

X г - 2 мя

X » 1?08х2—  я з 7 мг 
2240

I ил смеси содержит пропилен

3,7 мг - 500 мл

X мг ~ I мл

X я s 0,0074 мг или 7,4 мкг
500

10 мл смеси с содержанием 74 мкг пропилена вводят в пипет

ку емкостью 0,5 л и разбавляют воздухом, получая схесь с содер

жанием 0,14 мкг/мл пропилена. Последующее разбавление 10 мл смеси 

с содержанием 14 мкг пропилена в пипетке емкостью 0,5 л возду

хом дает стандартную смесь с содержанием 0,0028 мкг/мл пропилена 

которая является рабочей стандартной смесью и используется для 

калибровки прибора.

На полученной хроматограмме определяют площади пиков пропи

лена как указано в п. 5. По полученным данным строят калибровоч

ный график в координатах "концентрация-площадь пика".

7. Расчет анализа

Концентрацию пропилена рассчитывают по формуле:

С = мг/м3, где
У

в - количество вещества в пробе, найденное по калибровочному 

графику, мкг

у - объем пробы воздуха, взятый для анализа, л.
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ХЛОРИСТЫЙ Э Ш ,  ДИЭТИЛОВЫЙ ЭФИР **

Вещество Формула
Мол.

масса
Уд.вес. 
г/смэ

Т кип.,Растворн
ое мость в

100г:орг.
воды:р-лях

Прочие
свойст
ва

Диэтиловый
эфир (Cxlfs)x0 74,12 0,714 35,6 7,5 сп., 

хл.,
бз.

Прозрач
ная жид
кость с 
резким 
запахом

Хлористый сИъОН&ц.-
ЭТИЛ

64,52 0,88 12,27 0,575 8п., 
эф.,
и др.

Горючий 
газ со 
сладко
ватым 
запахом

1. Принцип и характеристика метода

Метод основан на концентрировании хлористого этила и ди- 
этилового эфира на насадку, охлажденную до -73°С, и последую-
щим газохроматографическам анализе*

1!иншально определяемое количество хлористого этила 
- 0,01 мкг, диэтилового эфира - 0,05 мкг в анализируемом объе
ме воздуха.

Диапазон измеряемых концентраций хлористого этила - 
0,02 - 2,0 мг/м3, диэтилового эфира - 0,1 - 5,0 мг/и3.

2. Аппаратура и посуда

Хроматограф ЛХМ-ЗД, модель 5 или другой с пламенно-иониза
ционным детектором, работающий по дифференциальной схеме с дЕу- 
мя хроматографическими колонками из нержавеющей стели длиной по 
3 м и внутренним диаметром 3 мм.

Газовый баллов емкостью 5 л, с хромированной внутренней 
поверхностью, оборудовавши редуктором с игольчатым вентилем, 
образцовым манометром на 4-5 атм и резиновой уплотняющей про- 
кладкой для введения жидких и газообразных веществ.

Пипетки газовые, ГОСТ 15954-73, емкостью 500 мл
Вакуумный насос
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Аспирационное устройство с ротаметром 
Концентрационные трубки, объемом 3 - 5 мл, из стекла или 

нержавеющей стали для отбора проб воздуха. Трубки заполняются 
той же насадкой, что и хроматографические колонки 

Сосуд Дьюара, емкостью I - 2 л 
Электрическая печь для термической десорбции проб. 
Медицинские шприцы на I - 10 мл с силиконовой прокладкой 
Лупа измерительная 
Секундомер

3. Реактивы и растворы

Диэтиловый эфир, ГОСТ 6265252 
Хлористый этил, ГОСТ 2769269 ( марка А )
Хлороформ, х.ч., ГОСТ 215-74
Сферохром-1 ( ТНДГС-М ), фракция 0,315-0,5,^инертный носи

тель
Трикрезилфосфат, технич., ГОСТ 5728-51, неподвижная фаза 
Гелий, водород, воздух газообразные в баллонах с редук

торами
Двуокись углерода, газообразная в баллоне с редуктором 

или "сухой лед"
Ацетон, ГОСТ 2603-71

4. Отбор проб воздуха

Отбор проб воздуха проводится в Е&куумированные пипетки 
емкостью 500 мл или путем 10-ти кратного воздухообмена в тече
ние 10 минут. Срок хранения отобранных проб при комнатной тем
пературе 6 - 8  часов.

5. Приготовление насадки для хроматографической 
колонки и концентрационных трубок

Твердый носитель - сферохром-1 ( ТНДГС-М ), фракции 
0,315 - 0,5 мм обрабатывают соляной кислотой разбавленной ( 1:1 ) 
при кипячении, отмывают от кислоты дистиллированной водой, вы
сушивают до постоянного веса в сушильном шкафу при температуре 
П0°С и прокаливают 3 часа в муфельной печи при температуре 
1000° .

Трикрезилфосфат в количестве 10? от веса твердого носителя 
растворяют в хлороформе и заливают раствором сорбент. Объем хло-
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роформа выбирают таким образом, чтобы весь твердый носитель был 
покрыт раствором жидкой фазы. Осторожно перемешивая, при комнат
ной температуре испаряют основное количество хлорофорла, а за
тем на песчаной бане при 80 - Ю0°С. Окончательное высушивание 
насадки проводят в сушильном шкафу при Ю0°С в течение 2-х ча
сов.

Перед заполнением хроматографическую и концентрационные 
колонки промывают водой, спиртом, ацетоном, бензолом, высушива
ют или продувают сухим воздухом или азотом.

Через воронку при механическом встряхивании и легком по
стукивании колонки равномерно заполняют насадкой. Заполненные 
и закрытые с обеих сторон стеклянной ватой разделительные ко
лонки ( слоем в I см ), тренируют в термостате, не подсоединяя 
к детектору, при температуре Ю0°С в течение 2 - 3  часов в те- 
ке паза-носителя ( гелия ), после чего колонку присоединяют к 
детектору и устанавливают прибор на рабочий режим.

Заполненные концентрационные колонки кондиционируют при 
температуре 125 - 130 °С в течение 2 - 3  часов в токе газа-но
сителя, охлаждают и концы закрывают заглушками.

6. Ход анализа

Хроматограф включают в соответствии с инструкцией, 
женкой к прибору и в ы е о д я т на следующий режим:

лрило-

Температура термостата колонки 
Температура испарителя 
Скорость газа-носителя 
Скорость водорода 
Скорость воздуха 
Скорость диаграммной ленты 
Время удерживания хлористого этила 3 мин 30 сек 
Время удерживания диэтилового эфира 5 мин 15 сек

35°С 
50°С
45 мл/кин 
45 мл/мин 

400 мл/мин 
G00 км/час

Для проведения анализа проба воздуха из газовой пипетки 
вытесняется насыщенным раствором поваренной соли со скррэстью 
0,1 л/мин в охлажденную до -78°С ( твердой углекислотой в аце
тоне ) концентрационную трубку, присоединенную к крану-дозатору.

Пробу вводят в хроматографическую колонку с помощью крана- 
дозатора после нагревания концентрационной трубки при темпера
туре 50°С в течение 3-х кинут с помощью электрической печи ( для
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ускоренной десорбции изучаемых веществ ). Скорость ввода пробы 
всегда должна быть постоянной. На полученной хроматограмме опре
деляет площади пиков анализируемых веществ путем умножения высо
ты пика на ширину, измеренную на середине высоты. Количественную 
оценку содержания веществ в пробе проводят по калибровочному 
графику.

7. Калибровочный график *

Калибровочную газо-воздушную смесь хлористого этила и ди- 
этилового эфира готовят в дозаторе статического типа. В предва
рительно вакуумированную емкость через уплотнительную прокладку 
вводят точный объем хлористого этила и диэтилового эфира меди
цинским шприцом с уплотняющей силиконовой прокладкой. Затем дав
ление в емкости доводят до 3-х аты чистым воздухом или инертным 
газом. Рассчитывают концентрацию веществ в дозаторе с учетом из
быточного давления в мг/м3. При калибровке хроматографа поль
зуются краном-дозатором, продувая сменные калибровочные "петли" 
калибровочной смесью через игольчатый вентиль. Проводят не менее 
5-ти определений для каждой калибровочной дозы, содержащих 0,025 
- 0,05 - 0,075 - 0,1 - 0,15 - 0,2 мкг исследуемых веществ. По 
полученный данным строят калибровочный график в координатах 
"площадь пика, мм^ - количество вещества, мкг".

8. Расчет анализа

Расчет концентрации вещества в пробе ( С мг/мэ) проводят 
по формуле: д

С 3 -у="~ мг/м3.
где А - количество вещества, найденное по калибровочному

графику, мкг
~[f- объем воздуха, взятый для анализа, приведенный 

к нормальным условиям, л.

* Калибровку детектора проводят с использованием калибровочных 
парогазовых смесей
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( f  - метилтио-п-маслякая кислота )

C^HjfOgA/S Кол. масса
149,21

Белый кристаллический порошок, температура плавления 
271-275°С, в 100 мл воды растворяется 5 г метионина.

1. Принцип и характеристика метода

Определение основано на образовании окрашенного продукта 
при взаимодействии метионина с нитропруссидом натрия.

’Минимально определяемое количество метионина 25 мкг в 
3 мл раствора.

Определения метионина не мешают сернистый газ, окись угле
рода, окислы азота.

Диапазон измеряемых концентраций 0,03 - 2,7 мг/м3.

2. Аппаратура
Аспирационное устройство
Патроны металлические или из плексигласа для закрепления 

фильтров
Фильтры АФА-З-Ю
Фотоколориметр со светофильтром с максимумом светологлоще- 

ния при длине волны 455 нм и кюветой с Толиной слоя 10 мм
Фарфоровые чашка

3. Реактивы и растворы

Метионин ( jr -метилтио-п-м?сляная кислота ), х.ч.
Основной стандартный раствор с содержанием 5 мг/мл метиони

на готовят растворением 125 мг метионина в воде в мерной колбе 
емкостью 25 мл.

Рабочий стандартней раствор с содержанием 500 мкг/мл метио
нина готовят соотЕетствущнм разведением основного стандартного 
раствора еодой. Раствор пригоден к употребления в течение месяца.

Натр едкий, ГОСТ 4323-55, 40% раствор
Нитропруссид натрия, Г Х Т  2747-67, 10,1 раствор свежеприго

товленный
Кислота серная, ГОСТ 4204-66, разбавленная Т. ; 3

к* В.П.Воронов, 0.3.Дмитриева, З.Б.Беденькик, Ряэенский меди
цинский институт
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4. Отбор проб

Для определения максимальной разопой концентрации воздух 
со скоростью 15 л/мин аспирируют через фильтр АФА-В-Ю в течение 
10 минут.

5. Ход анализа

Фильтр с пробой помещают в фарфоровую чешку и растворяют 
метионин последовательно небольшими порциями воды общим объемом 
10 мл. Затем 3 мл раствора помещают в колориметрическую пробир
ку, добавляют 0,1 мл 40* раствора едкого натра, смесь встряхи
вают, затем приливают 0,1 мл 10% нитропруссида натрия и I мл 
разбавленной серной кислоты, вновь встряхивают и доводят объем 
до 8 мл ьодой. Интенсивность окраски растворов измеряют на фото
колориметре при длине волны 495 нм в кювете с толщиной слоя 10мм.

Количественное определения содержания метионина в пробе 
проводят по калибровочному графику.

6. Калибровочный график

Для построения калибровочного графика готовят шкалу стан
дартов в соответствии с таблицей. Стандартные растворы наносят 
на чистые фильтры A5A-B-I0 и обрабатывают аналогично пробам (п.5).

Таблица

Икала стандартов для определения метионина

стандартов

Р а с т в о р ы  1 : 2 : 3 : 4 : 5 : 6 : 7 : 8

Стандартный раствор с 
содержанием 500 мкг/мл 0 0,05 0,1 
метионина ,

0,2 0,4 0,8 1,2 1.6

Содержание метионина,*хг0 25 50 100 200 400 500 800

Измеряют величину оптической плотности окрашенных раство
ров на фотоколориметре при длине волны 495 нм и по полученным 
средним данным из пяти определений строят калибровочный график 
в координатах "количество, мкг - оптическая плотность".



41

7. Расчет анализа

Концентрацию метионина ( С мг/м3) в воздухе вычисляют по
формуле: а в  ̂

С = --------  мг/м3 ,

В1 у

где о - количество метионина, найденное в анализируемом
объеме раствора, мкг 

4 - обций объем проба, мл 
о, - объем пробы, взятый для анализа, мл 
у - анализируемый объем воздуха, приведенный к нор

мальным условиям, л
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Калибровку детектора газовых хроматографов, а также провер
ку эффективности концентрирования микропримесей из воздуха в 
большинстве случаев осуществляют с использованием парогазовых 
смесей с известной концентрацией исследуемых веществ.

Для приготовления парогазовых смесей с содержанием веществ 
на уровне ПДК для атмосферного воздуха в большинстве случаев ис
пользуют диффузионнодинамический способ. В качестве источников 
диффузионного потока применяют диффузионные ячейки разной кон
струкции. Действие их основано на диффузии газов или паров жид
кости через капилляр или проницаемую мембрану в поток газа- 
разбавителя. В этих случаях наблюдается равновесие между газо
вой фазой и адсорбирующими поверхностями аппаратуры, что обес
печивает стабильность микропотока.

Авторы методик в качество источников микропотока рекомен
дуют дозирующие устройства, представляющие собой капилляр, а ко
торый жидкость подается с помощью поршня ( рисЛ ) или ампулу 
из стекла с оттянутым капилляром ( рис.2 )*. Дозирующее устрой
ство с поршнем подлежит градуировке путем установления количест
венной зависимости коэффициента массопередачи от уровня жидко
сти в капилляре. Устанавливая изменение уровня жидкости в капил
ляре от времени, получают исходные данные, позволяющие вычислить
константу капилляра ( д г» см j по формуле:

сек

S-S( 2  - )

где J  - сечение капилляра, см2
J  / плотность жидкости, г/см3 
g - расстояние от конца капилляра до мениска жид

кости в начале отсчета, см 
£  - расстояние от конца капилляра до мениска в мо

мент отсчета ( через определенный промежуток 
времени ), см

-£ - время, за которое мениск в капилляре опускается 
о т ^ 0 до t  , сек

*) Эксггат Б.Я., Степаненко В.Е., Помазова Е.Н. "Дитфузисккы? ме
тод получения малых концентраций летучих в о щ з с т е  в гигиени
ческих исследованиях", Гиг.и сан., 1976,,79, с.5о-53
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Перед заполнением капилляра жидкостью измеряют площадь его 

сечения. Для чего капилляр заполняют ртутью, измеряют столбик 
ртути, потом ее Езвезквают и вычисляют площадь сечения капил
ляра по формуле:

*5*
St см2,

где (X - вес ртути, г
$  - плотность ртути, г/см3 
i, - длина столбика ртути, см

Расчет концентрации ( С мг/мэ) паро-газовой смеси проводят
по формуле:

10*

С -  У
мг/мэ,

г см
где А - константа капилляра, сек

-I - расстояние от верхнего конца капилляра до мениска 
жидкости, см

V  - скорость подачи газа-разбавителя ( воздуха ), 
мл/сек

После заполнения капилляра жидкостью до нужной высоты его 
помещают в стеклянный кожух, соединенный со стеклянным смесите
лем. Через нижний кснэц кожуха подается газ-разбавитель или очи
щенный воздух. Дг.я очистки воздуха используется очистительная 
система, состоящая из стеклянных трубок, заполненных силикагелем 
активированным углем и молекулярными ситами. Расход газа-разба
вителя или воздуха может быть измерен пенный расходомером или 
газовыми часами. Изменение расхода газа-разбаЕителя создает до
полнительные возможности по изменению концентрации смеси (рис.З) 

Для создания парогазовых смесей используют также дозирую
щее устройство в виде ампулы с оттянутым капилляром. Калибровку 
дозатора проводят весовым способом. Учитывая изменение веса жид
кости в ампуле во времени, можно вычислить диффузионный поток 
( 3  кг/мин ) г.о формуле:

f  4 ( *yj = -— ------ ыг/илц^

где л - изменение Беса вещества, мг
L  - время, в течение которого изменился гее исследуе

мого вещества ( й 0̂  ), кин
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Дозирующая установка состоит из емпулыюго дозатора, капил
ляр которого введен в отверстие стеклянной трубки. Один конец 
трубки соединен со смесителем, через второй конец подается газ- 
разбавитель. Концентрацию вещества в потоке вычисляют по формуле:

I0V  _ , . зс . мг/ма

где 3  - диффузионный поток исследуемого вещества, мг/мин
у - скорость подачи газа-разбавителя (воздуха),л/мин

В условиях постоянства температурного режима величина диф
фузионного потока остается постоянной. В связи с этим при созда
нии паро-газовых смесей диффузионное устройство необходимо тер- 
мостатировать.

В случае отсутствия условий термостатирования устанавлива
ют константу капилляра ( А . _г_см. } или велИчину диффу-

сек
знойного потока ( СГ мг/мин ) при разных температурах с интер
валом 0,5 °С и стрят градуировочный график в коохданатах "кон
станта (А) - температура" или "диффузионный поток (*^ ) - темпе
ратура". Полученными графиками можно пользоваться при расчете 
концентрации вещества ( С мг/м3) в потоке газа-разбавителя в ин
тервале температур, указанных в графике.
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' W '
Рио. 2. Ампульный дозатор

Рис. I. Дозирующее устройство

1 - стеклянный кояух
2 - калиброванный капилляр
3 - фторпластовкй поршень

1 - ввод воздуха или инертного газа
2 - регулятор старости подачи воздуха
3 - очистительная система 
Ц - манометр
5 - дозиругдес устройство
6 - смесительная камера
7 - вывод газовой смеси
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