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ПВ^дДАВ:

Заместитель Главного 
Государственного са

нитарного врача СССР 
А.Л.Зайченко
" £4я аЬгяста хзеЗг.

Методические указания 
по хроматографическое измерению 
концентраций бутилкаптакса в воздухе 
рабоч. Л зсны и в атмосферной воздухе.

Бутилкаптако (действующее начале -  2 -  бутилтнобензотиазол) -  бес
цветная жидкость с Тв кип* 162~163°С* Практически не растворим в 
водзр хорошо растворяется во многих органических растворителях. 
Агрегатное состояние^- пары а аэрозоль*

I* Характеристика метода*
I* Определение бутилкаптакоа основано на:

а) газохидкостной хроматографии с применением детектора электрон
ного захвата (ДЭЗ),
б) хроцатографированид препарата в тонком слое силикагеля и обра
зовании окрашенных продуктов взаимодействия с проявляющими реаген
тами -  смесью растзоров бромфенелового синего и азотнокислого се
ребра и йод-крахмальным реактивом*

2* Отбор проб с концентрированием (фильтр ASA-JII-2G, силикагель)
3* Предел измерения в анализируемом обьс - ; пробк кг (Г*-Л,
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I MKT (TCX).
4, Предал измерения в воздухеj иг/u* :

рабочей зоны -  0,007 (ГЕХ), 0,033 (ГСХ) (при отборе ЗО^воздуха) 
атмосферное -  0,007 (ИХ), 0,0331'ГСХ) (пуз отборе 30 л воздуха).

5, Диапазон измеряемых концентраций: в воздухе рабочей зонu-U,UOT-7мг/м'
в атмосферном воздухе-О,007-0,7чр#1

6, Опредоленип не мешают‘.наполнитель технического продукта,ДАТ ,ГХЦГ,
и толуин.

7, Граница суммарной погрешности измерений:
+ 16,9* (Ш ), t  20-23# (ТСХ).

8, Предельно допустимая концентрация бутилкаптакса: 
в воздухе рабочей зот,ы-2мг/м3,
ОБУВ в атмосферном воздухе-0,и15 мг/ц3.

Q. Реактивы,рвотворы,материалы.
Нутилкаптакс, х.ч.
Ацетон, х.ч., 1‘0С'Г 2603-73 
и-Гсксан, ч., U  6-09-3379-78 
Фильтры АФА-ВП-2и
Силикагель ACM, КСК для отбора проб воздуха с величиной зерен 
0,7-1,00 мм (для MX) а 1,5 им (для ТСХ), обработанный цшераль- 
ныаи кислотами, очищенный, активированный.
Вата обезжиренная гигроскопическая
Натрии сернокислый безводный, ч.д.а,, ГОСТ 4166-76

К методу газожидкостной хроматографии:
Хронатон N -  KW -  ЩШ> , фракция 0,16 -  0,2 ,ju
Силиконовый эластомер SE -  30 или ХЕ -  60
Азот, оообой чиототы.ГОСТ 9293-74, в баллонах о редуктором.
Стандартный раотвор бутилкаптакса JH, оодержаший 100мкг/мл действу
ющего начала, в ацетоне или гексане, хранят в холодильнике не баяне 
I месяца.
Стандартный раотвор буталкаптг'оа К2„ содержащий I мкг/ил действую
щего начала. В мерную колбу на ЮОмл вносят 1мл стандартного раст
вора №1 и доводят объем до-метки соответствующим растворителем.
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К методу тонкослойной хроматографлд:
Бензол*х«ч., ГОСТ 5955-75 
Зтанолгроктиф«’ ГОСТ 5962-G?
Броыфеколовый синий, 17 МГ ЛИ 271-59 
Серебро азотнокислое, ч.д.а.,Г0СТ 
Лимонная кислота, х.ч., ГОСТ 3652-69 
Калии йодосты^ч.д.а.^ГОСТ 4232-74 
Крахмал вододартворииый'Ч;,ГОСТ'10163 -  76
Стандартна;! раствор бутидкаптакса £1, содержащий ЮЗ мкг/мл дейст
вующего начала, в гексане.
Стандартный раствор бутндкзптакса J&, содержащий 10 ыкг/ыл действу- 
щего качала, в гексане. Готовят разбавлением 10 ил стандартного рас
твора Я  гексаном до метки в мерной колбе аа ЮОчл.
Стандартные растворы хзанят в холодильнике I месяц.
Проявляющий реактив Я :  а) 0,05 г брофенолового синего растворяют 
в 10мл ацетона в мерной колбе на ЮОлл и доводят до метки 0 #5£-ныа 
водно-ацетоновым раствором азотнокислого серебра С I часть вода и 
3 части ацетона); 6) 2£~иы11 раствор ллгонней кислотйрастворы хра
нятся долго.
Проявляющий реактив .Шг 50мл 1% водного раствора KJ смешивают с 50
мл 3% водного свежеприготовленного раствора крахмала добавляют 
20мл этанола. Использовать (швяеиряготовдвшшм

Подвижный растворитель: бензол-гексан (1 :1 ).

Щ» Приборы и посуда.
Аспирационное устройство, ГУ б¥~ {-$02- ib
Фильтродержатели
Прибор для отгонки растворителя
Колбы мерные на 100мл#Г00Т 1770-74
Колбы конические на 100мд, ГОСТ 1770-74
Воронки химические,ГОСТ 86-13-64
Пилотки , ГОСТ 1770-74
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Трубки гофрированные (общая длина Иб-УОмм»длина, занимаемая оилика- 
геле|.| 55uaJ внутренний диаметр трубки 6ш.*| диаметр шарика 12ми). За
полняют 2-Зг силшсагетя, закрывают тачпонаия из обезжиренной ваты.

К методу газожидкостной хроматографии 
Хроматограф о детектором электронного захвата
Хроматографическая колонка стеклянная,длиной I t и диаметром 3,5мм 
Микрошприц на 10 мкл, тип .‘11-10

К методу тонкослойной хроматографии 
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ 40$94- 94 
Камера хроматографическая?, гост JOS'iS'- 9Х 
Камера для опрыскивания плаотннок 
Хроматографические пластинки "Силуфол" (ЧОСР)
Шприцы туберкулиновые

17. Условия отбора проб воздуха.
Воздух, содержащий бутидкаптакс, аопирируют со скоростью 1л/иин 

через фильтр АФА-ВП-20. Для поглощения паров препарата к фальтродер
жатели последовательно присоединяют гофрированную трубку с силикаге
лем. Для определения 1/2 1ЩС в воздухе рабочей зоны достаточно отоб
рать 0,2л (для анализа методом ГЖХ) и Хл (для анализа методом ТСХ),
>. для определения 1/2 ЦДК в атмосферном воздухе -30л (для анализа 
методом ГКХ).

У. Уоловия анализа.
Фильтр, содержащий аэрозоль бутилкаптакса, промывают гексаном 

(дважды по 10 мл) в течение 30 минут, .'.доорбированный силикагелем 
бутидкаптакс извлекают, промывая трубку о оиликагелем (против тока 
воздуха) 20-30 мл гекоана. Рэстворы объединяют, сушат б-езводаыы 
оернокислым натрием и отгоняют растворитель на водяной бане до объ~ 
ма 0,2-0,Змл. Досуха упаривают на воздухе. Остаток в колб., раство-



56,

ряиот в 1ил гексана шш ацетона и хроматографируют (ИХ ж ТСХК

Определение методом газожидкостной хроматографий
Ввод проб через самоуплотняшицгш мембрану

Условия анализа
ДлиНи колонки - I N
Диаметр колонки * 3 ми
Твердый носитель - хромитом N -  AW -  HH&S
Еидкая фаза - %  S£ - 30* ХЕ - 6U
Температуре колонки 4 &о°с
Температура испарителя 4 а
Температура детектора 4 г х ° с

Газ-носитель - азот
Скорость потока газа-носителя - 40 ш>/мин
Скорость диаграЛой ленты - 6U) мм/час
Объем вводимой пробы - 5 мкд
Бремя удерживания на 5* - 3£ -- X • 4 мин 55 век
Время удерживания на 5£ - Х£ -* 60 - 5 мин 21 сек

Для дополнительной идентификации хроматографирование проводит* 
ся на колонке а фазой % ~ Х£ -  6С, время удерживания 5 мин cl сек.

Количественное определение проводят истодом расчета по соотно
шениям высота пика -  концентрация. Для этого до и после анализа 
проб вводят в хроматограф по 5 мкд стандартного раствора, измеряет 
высоту пиков и вычисляют среднее арифметическое из 5 определний. 
Если при введении в хроматограф аликвотной части (5 мкд) конечного 
экстракта получают большие пики»или происходит1’ зашкаливание”» что 
свидетельствует о наличии большого количества анализируемого вещест 
т» готовят б'-лее : разбавленные рабстворы, добавляя в конечный paci 
вор пипеткой дополнительно, замеренное количество растворителя. 
Концентрацию препарата О0*» мг/и3.воздуха вычисляют по формуле;
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^  • количество бутшкк&птакса в стандартном растворе^ 
введенном в хроматограф» • икг 

Нот -высота пика препарата в стандартном раотворе» вве
денным в хроматограф» мм

йдр -высота пике препарата в объеме пробы» введенном в хроматограф* **
-общий объем пробы»мд

V -объем пробы» введенный в хроматограф» мд
V|$ -объем воздуха*отобранный для анализа и приведенный к стан

дартным условиям» л

Определиле методом тонкослойной хроматографии.
Пробу количественно вносят на середину сидуфодовой олаотки- 

км» отступив I он от линии стандарта» в ко лбу прибавляют 0,3 ид гек
сана» промывают и наносит в ту ш  точку•

Олева и справа от пробы наносят стандартный раствор бутилкап- 
такса в количестве 2 и 5 мкг соответственно. Пластинку сушат при 
комнатной текперат., ре а помещает в хроматографическую камеру, на 
дно которой за Х> минут до хроматографирования наливают подвижный 

растворитель бензол-гексан ( i n )  в таком количестве» чтобы пластин
ка погружалась ь растворитель не более чем на и»5 см* После подъ
яв фронта растворителя на высоту 1L см . пластину/ вынимают» сушат 
на воздухе до полного испарения растворителя и обрабатывают одним из 
проявляющих реактивов.

После опрыскивания пластинки проявляющим реактивом М* сё высу
шивают на воздухе и затем обрабатывают раствором лимонной кислоты. 
Бутилкаптакс проявляется з виде фиолетовых пятен на желтом фоне.

Перед обработкой пластинки проявляющим реактивом £2, её поме
щают в камеру с газообразным хлором 1на дно камеры помещают 5-10гр 
перманганата кали* и добавляют 15-20 мл концентрированной соляном 
кислоты) Пластинку выдерживают в атмосфера хлора Зи-^0 сек* затем 
вынимают* выветривают до исчезновения запаха хлора и оорибатывают 

проявляющим реиктпьом .»с. Бутилкаптакс проявляется з виде синих
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пятен на оветдом фоне* Нижние предел обнаружения Хмкг .
Концентрацию бутидкапт&кса (X) в воздухе в ыг/м3 вычисляют по 

формуле; v _  &  * v i__  . где
f10

rj w> Еоллчёстао оутилдаптекса* найденное в хромептра^ируеном 
объ&т пробы9 мкг

Vi -  общий обши  пробы* мд

V  "■ йбът Пр@бы0 ВЗЯТЫЙ ДЛЯ ХрОННТОГрафИрОВаНИЯ, в ыд
— объем воздуха, отобранный *лы анализа и приведенным к стандартным 

условиям, л

УХ. Требования безопасности.
Меры предосторожности при работе с бутил «штаксом-как с иалотохсичнши 
пестицидани. Вое операции проводить в вытяжном шкафу.

У11. Р&аработеосж.
Тарасов В.В., Ахунова Н.Ш., Малиновская Т.л.
УаНИИ оанитарии,гигиены и профзаболеваний, г. Ташкент.
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