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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ГАЗОХИШТОГРАФИЧВСКОМУ ОПРЕДЕЛЕНИЮ ЦИСДРИНА В ВОЗДУХЕ 

О
(СН^О)^ -  о -  О •  CHCOOCHCgHg

сна сн_
К « 314,2

Агрегатное соотоянне пары н аэрозоль.
I .  Общая чаоть

1. Определение основано на газожидкостной хроматограф»
о алектронно-захватным детехтороы (детектор постоянной 

окорооти рекомбинации). Отбор проб о концентрированием.
2. Прадед обнаружения -  0,05 ыхг в анализируемой объеме пробы.
3. Предел обнаружения в воздухе 0,025 мг/м8 (при отборе 200я 

воздуха).
4. Погрешность определение *  15-232.
5. Диапазон определяемых концентраций 0,025-10 мг/м8.
в . Определенно не мешает наполнители технических препаратов.
7. (Йй̂ елло̂ допустимая концентрация циодрива в воздухе 

O.Off мг/м8.

П. Реактивы и аппаратура
8. Применимые реактива н растворы.
Циодрми, т.хкп. 135°С (0,03 ш  рт. о т .) .



н-Гексан, ТУ 6-09-3375-78, х .ч .

Этилен- таколь, ГОСТ 10164-75, чда.

Ацетон, ГОСТ 2603-79, хч.

Натрий сернокислый безводный, ГОСТ 416^-76

Носитель-зсроматон ff-KW (0,16-0,20 мм) с 5% S№ fr'{CJum af>o£~ 
ЧССР).

Стандартный раствор циодрина А I ,  содержащий 100 мкг/мя ве

щества. Готовят растворением 25 мг препарата в мерной колбе с при

тертой пробкой в 250 мл ацетона. Хранят в холодильнике ке более 

2-х месяцев.

Стандартный раствор циодрина А 2, содержащий 10 мкг/мя ве

щества. Вносят в верную колбу с притертой пробкой на 100 мл 10 мй 

стандартного раствора А I  и доводят объем до метки ацетоном. Хра

нят в холодильнике не более 2-х недель.

Азот газообразный особой чистоты /содержание кислорода не 
более О.^ОЗ^/в баллонах с редактором.

9. Применяемые посуда и приборы.

Хрс. .атограф с детектором постоянной скорости рекомбинации.

Кол нка стеклянная длиной I  м, внутренний диаметр 3 мм,

Микрошприц на 10 мкл.

Аспирационное устройство.

Воронка с пористой пластиной (Шотта) ПС-2, А 40, -ГОСТ 9775-6.
Фильтры обезволенные синяя лента. ТУ-6-09-1678-77.

Приг- товление стеклянной крошки; 4-5 г  стеклянной крошки раз

мером 3-5 мм пом*, дот в  стеклянную трубку мелду двумя елочными 

перегородками и смачивают стеклянную крошку 0 ,5  мл 50? раствора 

этиленгликоля в ацетоне. Сушат при комнатной температуре в  тече
ние 4-5 ч. Трубки, обработанные сорбирующим раствором и закрытые
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заглушками, можно хранить до отбора п~об несколько дней.

Посуда лабораторная мерная стеклянная по ГОСТ 1770-74.

Ш. Отбор проб воэдуха

10. Воздух аспирируют со скоростью -3 л/мин через последова

тельно соединенные воронку с пористой пластинкой или фильтр и 

отеклянкую трубку с сорбционной пленкой. Для накопления циодрина 

отбирают две параллельные пробы, которые затем объединяют. Для 

определения концентраций циодрина на уровне 1/2 предельно допус

тимой следует отобрать в суше 200 л воздуха.

Срок хранения проб в холодильнике не более 3-х дней.

1У. Описание определения

11. Хроматографическую колонку заполняют носителем с нане

сенной неподвижной фазой (3-5 г) о применением вакуума. Кондици

онирование колонки проводят путем продувания азстоЬ со скоростью 

100 мл/мин при температуре 220°С в течение 5-6 ч, предварительно 

изолировав детектор во избежание его загрязнения.

Содержимое фильтра (две объединенные пробы) растворяют в 

5-7 мл ацетона (время экстракция I ч ), раствор олнвают в колбу 

ротационного испари еля через слой безводного сульфата натрия. 

Эту операцию повторяют дважды.

Обе стеклянные трубки о крошкой промывают 150 мл дистилли

рованной воды так, чтобы оорбционная пленка полностью раствори

лась. Подкисляют водный раствор 5-7 мл 0,1 н.ооляной кислоты 

(до pH 3-4) и циодрин реэкстрагируют из водного раствора дважды 

по 20 их гексана. Объединяют органический слой, сушат безводным 

сульфатом натрия и олнвают в колбу ротационного испарителя. Ис

паряют растворитель под вакуумом до объема 0 ,1 -п,2  мл при темпе

ратуре не Bi е 50°С, досуха испаряют на воздухе. Сухой остаток 
растворяют в 0 ,5  мл гексана в аликвотную часть (5 мкл) вводят
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в хроматограф. Ввод проб черва самоуплотняющуюся мембрану.

Количественное определение проводит методом абсолютной ка

либровки. Для «того перед в после анализа пробы вводят в  хрома

тограф по 5 мхл стандартного раствора препарата Л 2 , измеряют 

высоту токов в вычисляют среднее арифметическое из 5 определений. 

Если при введении в хр матограф аликвотной «ю ти (5  мкл) конеч

ного экстра! з получают слишком большие пики или происходит " ват- 

кали ванне " ,  что свидетельствует о налички большого количества 

анализируемого вещества, готовят более разбавленные раотворы.

Концентрацию препарата в ыг/м* (X) воздуха вычисляют по 

формуле:
I - "а • У*________, тю

с  - V n
v  -  колвчеотво препарата в стандартном растворе, введенном в  

хроматограф, мкг.

-  высота пика стандартного раствора препарата, введенного

в хроматограф, т .

Условия анализа:

Длина к 'тонки 

Диаметр колонки 

Твердый носитель 

Хидкал фаза

Температурный рехвм 

Темпера ту рг колонки 

Температура испарителя 

Скорость потока газа-носителя 

Скорость диагр&мной ленты 

Время удерживания циодрина 

Объем вводимой пробы

изотермический

135°

220°

60 мл/мин 

360 ж /ч  

2 мин 55 о 

5 мкл

I м 

3 мм

Хроматон Ы -кУ*
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4|д-> высота пика препарата в анализируемом растворе, введенном 

в хроматограф, мм.

VJ -  объем раствора пробы, введенной в хроматограф, мл.

-  объем раствора пробы, мл.

V* -  объем пробы воздуха, л, приведенной к стандартным условиям, 

(см. приложение I ) .



Приложение I

Пров' девав объема воздуха к стандартным условиям проводят 

во оледувдей формуле:

V20
yt.t272_t.g0) 1 .1_____ ,

(273 + t ) * 101,33
1*0

V± - объем воздуха, отобранный для анализа, д 
Р - барометрическое давденке, хПа (101,33 хПа ■ 760 т рт.от) 
i - температура воздуха в меота отбора пробы, *С

Для удобства расчета V %о следует пользоваться таблицей 
коэффициентов (приложение 2). Для приведения эовдуха к стандарт^ 

нм условиям надо умножить Vt на соответотвупцлй жозффяциент.



Приложение 2
КОЭФФИЦИЕНТЫ

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

Давление Р, кПа
9т 97,33 97,86 98,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 101,86 102,40

-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 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
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735 1,1795
-18 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1J338 1,1399 1,1460 1,1490 1,1551 1,1611
-14 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 :  97,33 97 ,86 98 ,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 т 01,86 102,40

+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9763 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0053 1,0105

4-22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985 1,0036

4-24 0,9475 0 ,9527 0 ,9 5 7 9 0,9631 0,9683 0,9735 0,9787 0,9839 0,9865 0 ,9917 0 ,9968

+26 0,9412 0 ,9464 0,9516 0,9566 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9851 0,9902

+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9555 0,9605 0,9657 0,9708 0,9734 0 ,9785 0,9836

+30 0,9288 0 ,9339 0,9391 0,9440 0,9482 0,9542 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723 0,9772

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,93X8 0,9368 0,9418 0,9468 0 ,9519 0,9544 0,9595 0,9644

+38 0,9049 0,9099 0,9149 0 ,91% 0,9248 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0 ,9471 0 ,9520

»•
•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

Рис.З. Концентрационная трубка
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Fao. 4 Патрон авежсяглаоошк 
дня отбора проб воздуха,
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Рио. 5 . Схема установки для отбора пробы воздуха
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Приложение 4
ПЕРСТЕНЬ

учреждений, представивших методические указания в дятмА 
сборник

А Методические указания Учреждение, представивтс е 
методическое указание

I Методические уазания 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- ГорСС г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский ЛШ 
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- мопмеров для СК 
трет-бутилового эдира в воздухе

I I  Методические указания по газохромато- Белорусский саниташо- 
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- 
нафилина 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 тр 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
Методические указания по газохромато- 
грефическоцу определению циодрина в 
воздухе

вншштокс

Узбекский НИИ санита
рии, гигиены и проф
заболеваний

Научно-производственное 
объединение "ШИРИТ"

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 ШИ гигие
ны труда и профзаболе-
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Методические указания по спектрогра
фическому определению хрома, никеля, 
кобальта, железа, марганца, алюминия, 
молибдена, меди,титана и вольфрама 
в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению алюмосиликата бария 
в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению акролеина в воздг'.е

Методические указания по фотометриче
скому определению арсенида галлия в 
воздухе

Методические указания по фотометри
ческому определению ЕВК в воздухе

Методические указания по фотометриче
скому определению бромбензантрона и 
дибромбензантрона в воздухе

Методические указания по фотометриче
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 дилущша 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 издухе

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
Методические указания по фотометра- ВНИИ "ИРКА" г.Москва 
ческому определению 1-оксиэтилиден- 
дифосфоновой кислоты, тринатриевой 
соли оксиатилидендифосфоновоЙ кисло
ты и нитрилотриметиленфосфоновой .ки
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 СССР

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