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Методические указания
по хроматографическому измерению концентраций 
беизоилпропзтила и этилового эфира И-3,4г-дихдорф»нив- 

аланина в воздухе рабочей воны.

.̂ ■COCbHs 
" сНс.скг)сзосгНь-

О -
СС М.м. 366,3

Баизомдпрощэтад (ошоним- карахол! нашло -  ИЧ-
бенаош1̂ Ч З #4̂ юслорфзнил)ами*«/у^ч»лов крютвэпювокое шпрот- 
во о т« птвланш 65-67% ; растворимость щт 20% р % мюо»; в вти- 
ловом спирт® “ б8 метиловом ошрт® -  16р толуол® -  15» хлороформа-
40* еиртот  *• 26®

При производств® в воздуха рабочей тш мошт находиться в
вад® шров и шароэож»

NH -СН1С«г)С00Мг

CJi,
М.ы. 262,0

Этиловый афде ИР~3р 4-дихдорфаннлалЕнима -  белое крюхшшгао- 
■*о* вецротво о т. пшвленш 36-38%; при температуре шт 300% 
равтшатсЯа Радаворютш? в опиртше̂  таяуот, м-к силою 9 Ямшьтт 
полупродукт ом в производстве банзоилпроп. тт* В воцдух© моют на- 
х оди те  в в яде паров и аэроводи6

I* Характерштшн матодА*
I* Определение оедовшо на эштографииеоком разделении беи- 

воилпропатилл и этилового в4ира Р-3 »4-дшелорфенклал анина в тонкш
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слое силикагеля о поолздупциы оСнядоанией зон локализации веирств 
о немощью раствора ыаргвнф эокислого калля и рэактнва Драгевдорфа,

2. Отбор прб проводится о конфнтрированиэы (фильтр "Синяя 
лашЁи егадовый спирт) .

3» Предел измерения в анализируемом объема пробы-б ыкг (для 
обоих веществ).

4. Предел измерения в воздух©-! мг/н3 (при отбор® 5 л воздуха)
5. Диапазон измеряемых концентраций-! -  8 mî U 3.
6. Определению но мзшшт все сопутствующие в производств© вэ- 

иротва.
?. Граница суммарной пограшости измерения для бензо илпроп- 

•тала -15#, для этилового ефлра К--3,4едихлорфенилаланина *
В. Предэльно-допустимая концентрация в воздуха рабочей гопы: 

бенаоияпроштила -  5 ыг/u3, этилового эфира К--3,4-дихлорфенилала- 
иика 4-6 ыг/ы3 (ориентировочная, расчетная),

П. Реактивы, растворы, материалы. 
>Ванзояяпропвшл,99тЗК-ный
Этиловый ефагр S'—3,4-дихлорфанндалакина, 99,5#-чшй 
Гексан, ч, ТУ 6-09-3375-73 
Ацетон,ч.дл. ГОСТ 2603-79
Аммиак ,ч.д.а., ГОСТ 3760-79, 25#-«ыЯ водаьй раствор 
Эфир Д5©тидовый,Х.*%Г0СТ 62S2-79 
СгафТ этиловый, ТУ 6-09-17-10-77, 951®-ный 
Калий ыарг«щэвокйслый,х.ч.,1ССТ 20490-75 
Висмут азотнокислый основной,ч.,ГОСТ 4110-75 
Кислот л серная,х.ч.,10СТ 4204-77 
Кислота уксусная ледянаясо.с.ч„,ГОСТ IE2TO-72 
Калий йодистый ,х ,ч., ГОСТ 4232-74 
Кальций сернокислый, ТУ 3210-77, ч ^ .а .
Силикагель марки ИСК
чильтры бумажные "синяя лента", ТУ 6-09-167Б-77 
Подвижная фаза: гексан-ацэтон-воданй ашиак (10:5:0,8) 
Проявляющий реактив КТ: 0,5 г марганцовокислого калек раство

ряют в 47,5 мл воды и добавляют 2,5 мл серной кюлэты. {6актив дол
жен быть сволЛприготовленным.

Проявлявшей реактив №2 (реактив Драгевдорфа): к раствору ffiQur 
основного азотнокислого висмута в 40 мл воды и 10 нл уксусной киз- 
лоты грибаэляют раствор 8г калия йодистого в 20 мл воды. Этот раст
вор устойчив в течение 10 суток. Для проявлен;л хроматограммы I мл
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в то го раствора разоавмот 2 мл уксусной киож>ты и 10 мд веды. Рвав - 
ТКВ должен быть ОВвЯЭПрИГОТОВЛЭННЬМ.

Стандартные растворы бен эоилпропэтила н втилового вфира 1Р-3,4- 
днкдорфеншшшжа кшцэнтрацш 1000 мкг/мл готовят раотьорешвм 
соответствующих навесок (в гареочгае на двйстиуки^э начало) в 1Сыл 
в типового спирта. Устойчивы стечение трвх суток.

Ш. Приборы и пооуда.
Аспирационное устройство 

дьтродэрж&те ли
Поглотительные приборы Рихтера, ТУ 25-21-1061-Тб 
Испаритель ротационный ИР-Ш, ТУ 25-11-017-74 
Камера стеклянная хроматографическая, ГОСТ 10565-75 
Пульверизатор отекданныЯ, ГОСТ 1Ш91-74 
Цикропитатка шш стеклянный капилляр 
Микрошприц емкостью 10 нкл
Колбы грушевидные для отгонки растворителя, ГОСТ 1Ш 94-72 
Отаканы химические емкостью 50 мл, ТУ 25-11-944-74 
Колбы мерные .цилиндры, мензурки, ГОСТ 1770-74 
Шттки раяличной емкости, ГОСТ 20292-74 
Пробирки о притартши гробками емкостью 5 мд, Г0СТ1051&-75 
Пластинки для хроматографии "Силуфоя", 150x150 мм 
Пластики для хроматографии стек данные, 90x120 мы. Стеклянную 

пластинку, промытую оещой, хромовой смесью и диотиллированной водой 
оушат и протираю® втиловыы спиртом. Компоненты сорбцншиов массы 
о Срабатывают аледуюдаы образом. Сернокислый кальций сушат при тем
пературе 15(ЯС в течение 6 ч и просеивают черев о т о  100 ык Хра
нят в банке о пр; :эртой пробкой. Силикагель размалывают на шаровой 
яелшице, Суспензию 250 г намельченного силикагеля в 2,5 л дистил
лированной вода помещают в химический станах (К-* 20 ом, d  ■ 14 ем) 
Тдательно перемешивают оодорвешбе стакана и оставляют на 16 мин. 
Поела в то го нодооодочную жидкость переливают ш второй стека* такого 
же рашера и додавак* воду до уровня 19 ом. В атом атакам» суслен-  
ыш ототаивают 30 мии, надооадо<шую жадность вливаю* в третий ста
кан и оставляют на 60 юли, ватам передавав* в четвертый стакан и 
отстаивают жидкость 120 мш. Надооадочную жидкость выливают, осадок 
Высушивают при 130-140°С в течение суток. Стеюышние пластинки по
крывают оорбцюяиой массой. Дда приготовленш оорбцклвой массы на 
8-9 пластинок вмешивают 14 г омликагвж, 2. г сери окно до го кальцит,

60 мл диотилдарованной воды и перенашивают до обравования одно род-
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ной mmoiи 2-3 чайных яошш пасом наливают на шшотишу я, ю ш -  
вш1| Р̂ 0ПРдадает равномерно по поверхности. Пластинки с у »?  12 ч 
в о ^ ш  шкафу при IGO-lICrC. Хранят пластинки ш жйтшо$т&

ХУ* Условия отбора проб воздуха.
Воздух о© скоростью I гшш шшркруот черва последовательно 

©оедашнмш фидьтродеряатель о бутдаш фи. ьтром и погяотмтвяшШ 
прибор, содержаний 15 ыж этилового спирта» Дда определения 1/2 ЩД 
отбирают не более 5 ж ю адра9 Пробы моюо хранить в течеш© трех 
суток*

У* Условия анализа»
£|шашШ£ фильтр навлекают и^атроиа (ф>ша^родершт©ш) и по

мещает в*химический отшшнчик. Промывают бумашшй фильтр тремя тар 
цшш ©тнж>шш спирта ш 5 мл, собирают смыв в ©тгшной колбе» Ту
да ж сливает содержимое поглотительного прибора. Этиловый сшрт 
отгштзт (ротационный иопаритажь, таавоздуха) досуха» Сухой остаток 
ргетворяю? в 0,5 мл диэтшюшго эфира, тщательно обминая от опта кол 
быв На стартовую линию хроматографической пластинки количественно 
наносят ̂ пробу, ошва и оправа от нее наносят смеси стандартных 
растворов бшюшжпртттилв и этилового эфира К*«3,4-дюо1орфвнш!ала- 
нша, содершщл® по 5; 10; 20; Ф  шсг каодого вещества. Размер 
дат» должен быть не боле 1 см. Шшстинку шмепрют в наклонном 
ролошин в хроматографическую каюру, в которую за 30 шш до жро- 
штографирования был н&лн? подвижный растворитель -  гекоан%ацетонs 
водный аммиак (10:5:0,8) а таком количестве, ча?обы шштинка по
гружалась не боле, чем на 0,5 см* КЬода фронт растворителя подни
мется на 10 см, шшстинку вшшают на камеры и годс|шва»т на воз** 
духе в вытяжном шкафу* Затем шшстинку опрыскиваю? проявляющим 
реактивом РХ, щш этом обнарушваот жех^тш пятна этилового эфира 
р«3, 4*яихлорфенилаланина (й^0,7) * Дж количественного определения 
ншеряют площадь пятна пробы и ^' соответствующего ему ш размеру 
и имтшшшооти окраски пятна стандартной шкалы. Затем пяаотшшу 
опршюшают проявляющим реактивом Р2. При этот гдеоязляытся хшричие* 
вю датна бензоштропэтила ( RJL 0,6). Окраска пятен устойчива в 
течение нескольких минут. Для количественного определения такав 
замеряют пл щадь соотштствуюирго по рам еру н интенсивности ок- 
ра4{г1штна стандартной шкалы.

Концентрацию бенэоижпропэтшха или Р-3,4~дихдрр4еш ^.^чптя 
этилового эфира в воздухе (X) в мгЛг* вш до:гт по *р рдут?:



а
д

-  тжттштщтш в пятно ш г|
кж^адь штаа xfx>6Hg

-  отша етшдартаэ ш ^ |
-  обшм т щ ^ш 9 отобршный для ш ш м  м 1§медш ш й 

и отавд&ртнш уаж>шшв я«

По Тр©6ошнш бовохшшостш,
Собмда» вш> ш о^одш ш  трабоммш тешшм ^ зо ш ш ш ш  пра 

рабе ;® в жтътмшш тбормордах,
УП. Ршршботтащ* ’

Нейшном H jL /ta M & o »  А «Дв(? ©ртшмад И „То 
В&воошишё ш^таоч&ео^дрмтедьшшй твхкодэпгявокмй ш я ^  

гарбш а̂до® и рахулморов роота раеташй (ШИТЮ, г,ЗГфа4
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