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УТВЕРЖДАЙ

Еамвотятель Главного Государствен
ного оашггариого врана СССР 

' А. И. ЗАЙЧЕНКО

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО Г ' ЭОХРСМАТОГРАФИЧЕСКШУ ОПРЕДЕЛЕНИЮ МйШ-ТРЕТ-БУТИЛОВОГ" 

ЭФИРА В ВОЗДУХЕ

Таблица 6

Физико-химические свойства метил-трет-бутнлового эфира

«•
:Т.кип.°С:Т.Ш1.1\;: 
• * •

Упругость : Агрегатное
Структурная : 
формула :

U пара, мм
рТ.СТф

: состояние

I 2 : 3 : 4 : 5 : 6

c^-cQ-cHg 88 55,2 -171,3 245(при 25°С) пары

1. Общая часть

1. Определение основано на газохроматографическои шалиэе о 

■ооользомаяием пламенно-ионизационного детектора. Отбор проб без 

концент тровання.

2. Предел обы. руления о^оамкгв ~ залиаиргупмом/объеме пробы.

3. Предел обнаружения в воздухе 20 мг/мь (при вводе 1 мл воэ-

4. Потредаость очределени не более * 10%. ДУ*а)»
5. диапазон измеряемых концентраций от 20 до 400 нг/м9.
6. Предельно-допустимая концентрация ШГБЭ в воздухе - -JOm t /m 9.
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7. Сопутствующие тещеотва (изобутилен, дивинил, метанол) 
определению ивтил-тре’,-бутжловогв эфира не мешают.

П. Реактива и аппаратура 

4 Пршв&иеыые реактивы и раотворы,
Ыатил-трет-буталовый ef-я, ТУ-38403-80.

Хлороформ, ГОСТ 215-74, X.V.
Диоткллироь. л а я  вода, ГОСТ 6709-72,

Целг ? -  С-22 -  верный вооитель /фракция 60-70 мел, 
Полизтаденгликоль -  I5C -
Газообразные аэс , вод ед, воздух в баллонах редукторами. 

9. Применяемые дриб ры и пооуда.

Хроматограф марки Л Ш - Ш Д  о дламе'чо-ио'Ьи8ациошшм детектором. 

Колонка отельная длигой 3 м  я диаметром 3  мм.

Ш'-риц медицинохий типа "Рекорд", ТУ 64- Т-789-72, вмеотямооть»

1-5 ом8.

Дуда ламерительная, ГОиТ 8309-75 о ценой делена 0,1 мм. 

Секундомер

Линейка измерительная металхипеокая, ГОСТ 427-75 о ценой деления 

I мм.

Пилньдр, ГОСТ 1770-74, вмеотямоош) I-IC'* ми.
Колба мерная, ГОСТ 1770-74, ьмеотимоотью 100,200 к 500 мл.
Ругали толстостенные, вместимость» 500 мд о пробками ив бутил- 
каучука.

Ш. Отбор пробы воядуха

I . Отбор пробы воздуха проводится в иприт ямеогамоот**

1-5 мл без кглы путей неодвекр .тноге обмена воздуха в  ишрнце.

Нос э отбора пробы на шприц надевается жгла, конец которой зд- 

глушаетея бутялкаучуковэй пробкой. Срок хранения нробн 2 я»



С  Описание определения
'.I , 100 г цяшта С-22, взьешеапого на технических весах, по? , 4 -  
ют в круглодоину') колбу, вместимостью 500 см3, 20 г полиэтиленглл- 
коля 1500 (20Я от иассы твердого носителя), растворяют  ̂ 200 сы3 
хлороформа х полученный раствор вводят в эту же колбу. Колбу aaiq - 
вают пробкой о двумя отверстиями для чродувки и содержимое встря
хивают. Затем хлороформ отгоняют на водяной бане при температуре 
50-60°С с одновременной продувке., азотом. Оигонку продолжают до 
тех пор, пока не исчез зт запах хлорофорг. Чистую сухую '"юматогргф 
ческую колон../ заполняют сорбентом с помощью вецднки и водоструй- 
нохч) насоса, подсоединенного л одно,../ из концов хроматографической 
колонки, предварительно закрытой тампоном из стекловаты. Насадку 
уплотняют вибратором или постукиванием деревянной палочкой. Концы 
колонки закрывают тампонами из стекловаты.

Усл<. ия анализа:
Длина колонки 
Диаметр коле ни 
Твердый носитель 
Температура колонки 
Жидкая фаза

3 м 
3 мм

цедят С* 12 
80°С

полиэтиленгликоль-1500 
(2C# от веса носителя)

Скорость водорода и воздуха 
подбирается согласно инструк
ции по эксплуатации прибора.
Скорость газа-ноентеля (язота) 30 мл/мин
Скорость диаграммной ленты 720 мм/ч
Объем воздушной робы I мл
Время удерживания МТБЭ 4 мин 13 о
Градуировку прибора проводят по искусственным смесям, кото

рые готовят оле, „ходим образом:
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ОД г МТБЭ вводят.в IOOня дистиллированной воды к подучают 
растворе'одержанием I мг/мл (I ) .  Затеи 0,5 ил раствора ( I )  вво
дят в колбы вместимостью 100, 200 я 500 мл я дополняют до метка
дкс тилли ров ..иной водой.

Таким Образом готовят водные растворы МТБЭ с содержанием 
5 мг/л, 2,5 мг/л и I мг/л соответственно (2 ).

В три толстостенные бутыли,вместимостью 0,5 л,вводят по 
Х00 мл каждого из растворов (2 ), бутыли закрывают бутилкяучуко- 
выми пробками, содержимое встряхивается я  выстаивается при ком
натной температуре в течение I ч. Из каждой бутыли отбирают по 
I мл паровой фазы и анализируют на хроматографе 3 раза. Опреде
ляют площади гиков на Хроматограф .с кая произведение высоты к 
полуширины пика. Находят среднее значение площади для каждой 
пробы. Строят градуировочный график зависимости площади пика от 
'-одержания МТБЭ в парогазовой фазе*
Градуировка прибора проверяете* ежедневно, искусственные смеси 
составляют I раз в 10 дней.'
СодеА анже МТБЭ в парогазовой фазе.находят по формуле:

С " . _______________________,

х + — Mjb s -----------
Убут* “  Ужид.

С газ -  концентрация МТБЭ в гаэовоздумаой смеон, Мг/м*.
Сж -  концентраций МТБЭ в воде, мг/л.
К -  хоэффп чонт распределения МТБЭ между водой й паром 

см. табл. 7,
0<)ьвм зядкой фазы в бутиле, мл.

У /й у с Г  ёмкость бутыли, ми.
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Таблица 7
Коэффициент распределения ыетил-трет-бутилового эфира в г д е  

при различных температурах

*Й5*Ч!16 17 18 19 20 21 22 23 24 25

Коэффициент рао-
нй^Г8” 69,7 64,9 60,4 66,2 52,4 48,6 45,6 42.5 39,6 37,0

Концентрацию ВТБЭ в воздухе в ыг/иь Д /  находят по градуировочно- 

мт г & ф а у .



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

К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы
для приведения объема воздуха х стандартный условиям: температура +20°С я атмосферное

давление 101,33 нПа

Давление Р, кПа
9т 97 ,3 3 97,86 98,4 98 ,93 99 ,46 100 100,53 101,06 101,33 101,86 102,40

-3 0 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1 ,1 96 3 1,2026 1,2058 1,2122 1,2185

-  26 1,1393 1,1456 1,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1 ,1768 1,1831 1,1862 1,1925 1,1986
-2 2 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735 1,1795

-1 8 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1J338 1,1399 1,1460 1,1490 1,1551 1,1611
-1 4 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373 1,1432
-JO 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0836 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200 1,1258
-  6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,0945 1,0974 1,1032 1,1039
-  2 1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869 1,0925

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



Давление Р. кПа
с : 97,33 97,86 98,4 98,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 т01,86 102,40

+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 0,9579 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

II 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 трра 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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25

26

27

28

29

30

31

32

33

34

35

36

Методические указания по спектрогра
фическому определению хрома, никеля, 
кобальта, железа, марганца, алюминия, 
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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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ческому определению мононетакрилата 
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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 
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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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