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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

н а  х ш а т о г Р А Ф И Ч Е с к о Б  о п р е д е л е н и е  д и Б У т о д м т л , д и о к ж з т д >

Т А , Д И Д С Щ 1 Щ Ф Т А Л А Т А  В  ВОЗДУХЕ.

Дибутилфталат CgH4 (C00C^Hg>,- жидкость с мол.массо& 278,35, 

т.кип 340°С, т.пл -  35^0, растворима в  воде 0,04%, хорошо раство
рима в органических растворителях.

Диоктилфталат CgH4 (С О О С Е Н ^ -  жидкость с мол.массо! 390, 

т.гаш. 380°С, т.пл. -  40°С не растворима в  воде, хорошо растворима 

в органических растворителях,
Двдодецилфталат CgH4  ( C O O C j g H a s ^  ** жидкость с мол.массой 502, 

т.кип 250- 260°С при 1,5 м м  рт.ст., не растворима в  воде, хорошо 

растворима в  органических растворителях.

I. Общая часть

1. Определение основано н а  хроматографическом разделении фтада- 

тов в  тонком слое силикагеля с последухщии обнаружением зон локали

зации препаратов после последовательно! обработки пластинок резор

цином, серно! кисдото! и щелочью.
2. Предел обнаружения 2 мкг, 5 мкг, 7  м к г в  анализируемо* объеме 

соответственно д л я дибутил-, диоктил-, двдодецилфхадата.

3. Предел обнаружения в  воздухе 0,25 мг/м3 , 0,5 мг/м3 , I мг/м9 

соответственно д л я  дабуткд-, диоктил-, дидодецкдфтадатаСрасчетнк!).

4. Погрешность определения +  9%,
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5. Диапазон измеряемых концентраций: 

дибутилфталата 0,25 - 7 мг/м3 

диоктилфталата 0 , 5 - 8  мг/м3 

дидодецилфталата I - 12 мг/м?

6. Определению не мешают соединения свинца, цинка, меди, хлорио- 

тнй винил, непредельные соединения. Мешает бенэилбутилфталат.

7. Предельно допустимая концентрация в воздухе ди^утилфтадата 

0,5 мг/м3, диоктилфталата I мг/м8, дидодецилфталата 2 мгД?.

П. Реактивы и аппаратура.

8. Применяемые реактивы 

Дибутклфталат, ч., ГОСТ 2103-67

Диоктилфталат для хроматографии, х.ч., МРТУ 6-00-851-63 

Дидодецилфталат, ч., МРТУ 6-09-2740-65

Стандартные растворы в хлороформе о содерханием I мг/мд каждого 

из фталатов

Метилен хлористый, ч, МРТУ 6-09-5362-68

Резорцин,чда,ГОСТ 9945-62,4055 раствор с добавлением 0,5 г хло

ристого цинка, чда, ГОСТ 4529-69

Едкое кали, чда, ГОСТ 4203-65, 40JC раствор и 0,1 я раствор

Кислота серная, чда, ГОСТ 4204-66, 4 я раствор

Хлороформ, чда. ГОСТ 215-74

Этанол ГОСТ 5962-67

Силикагель КСК с зернением 5-25 мг

Гипс медицинский

9. Применяемые приборы я посуда

Аспирационное устройство

Поглотительные приборы с пористой пластинкой

Хроматографические камера
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Цульверизаторы стеклянные

Градуированные пипетки емкостью 0,1 ил с оттянутый концом,

ГОСТ 1770-74

Посуда лабораторная стеклянная по ГОСТ 1770-74

Дампа П Р К -4 с фильтром X  3  (стекло Вуда)

Фарфоровые чашки емкостью 25 м х

Ф л о у р ш е т р

Пластинка д л я хроматографирования. Стеклянную пластинку (9x12 cuj 

промытую содой, хромовой смесью, дистиллированной водой, протирают 

этиловым спиртом и  покрывают сорбционной массой. Д л я приготовления 

неподвижной фазы для одной пластинки смешивают 0,4 г силикагеля с 

С 35 г  медицинского гипса я  приливают 1,7 м л  воды. Нанесение сор

бента на пластинку долхно быть закончено за 1-2 мин, пластинку 

( тиаир уют в  течение ча са при температуре Ю 5 ° С .

Ш. Отбор проб воздуха

10. Во здух со скоростью 0,5 л/мин аспирируют через поглотитель

н ы й прибор с пористой пластинкой, наполненный 5 и д  этилового спирта. 

Отбор проб проводят при охлаздении (вода +  лед). Д л я определения

2 предельно допустимой концентрации следует отобрать 8 л  воздуха, 

диоктклфталата 4  л  воздуха, дидодецилфталата 2 л  воздуха. Срок 

хранения проб 30 дней.

ЕГ. Описание определения

11. Содержимое поглотительных приборов переносят в фарфоровые 

чашки и упаривают на водяной бане п р и 40-50°С. Полученный остаток 
растворяют в  0,2-0,3 м л  хлороформа и  переносят в  пробирка с при

тертыми пробками. Е а  докрытую  сорбентом пластинку с поыоцью михро- 

пипетки наносят г а  д у д ™  старта пробу по 0,01 м л  я  стандартные

астворы смеси дибутгх-, диоктил-, дидодецилфталата с содержанием
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от 2,5,7 д о  50,80 ыкг соответственно. После испарения растворителя 

ври комнатной температуре, пл ас ти нк у помещают в  хроматографическую 

хакеру д л я  разделения. В  качестве подвижной ф а з ы  используют х л о 

ристый метилен. Разделение см ес и д л и т с я  40-5 0 мин.

После того, как лини я ра ст во ри те ля (линия фронта) достигнет 

со от в е т с т в у щ е й  высоты (0,5 см  от к р а я  пластинки), п л а с т и н у  из вл е

кают из камеры, сушат н а  во здухе д о  уд ал ен ия растворителя.

Пятна фтадатов после хроматографического разделения проявляют, 

орошая х р о м а т о г р а ф у  20J5 ра ст во ро м резорцине в  этаноле, затеи 

нагревают в  течение 10 м и н  в  термостате п р и  150°С. и  после ох л а ж 

дения пластинку орошают 4н р а с т в о р о м  серной кислоты, вновь нагре

вают 2 0  ки н пр и 120°С, а  зате м после охлаждения проявляют 4 0 £  ра с т 

вором щелочи. Фталаты проя вл яю тс я в  виде желт ых овальных пятен. 

Величины Rf д л я  дабутид-, д и о к т ш ь ,  дидодецилфхаяата ро в н ы  

соответственно 0,56,- 0,76-, 0,86.

Количественное определение производят: а  /  п о  визуальному 

сравнению величины и  интенсивности окрашенных пяте н анализируемых 

фталатоа с пятнами "свидетелей", полу че нн ых п р и  хроматографировании 

эталонных образцов н а  этой ие пластинке;

б/  по флоуресценцеи, д л я  ч е го го то вя т стандартную шкалу, т.е. 
подвергают хроматографическому ра з д е л е н и ю  "свидетели” . После пр о 

явления хроматограммы зо ны ло ка ли за ци и соскабливают и  переносах 

в  колориметрические пробирки, наполненные 6  м д  0,1 н  ра ст во ра ще
лочи. Пробирки энергично встряхивают и  появившуюся фдоуресценцню 

растворов измеряют в а  фдоуриметре.

Д л я  построения калибровочной крив ой проводят п я т ь  параллельных 

измерений и  по полученным средним д а н а м  строят графики зависимости 

оптической плотности от ко нцентрации вещества.
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Д л я  оп ре де ле ни я с о д е р ж а н и я  ф т а л а т о в  в  пробах после и х  хромато

гр а ф и ч е с к о г о  р а з д е л е н и я  ок р а с к у  ка вд ог о п я т н а  э л ш р у е т ,  измеряет 

величину оп ти че ск ой п л о т н о с т и  з л ш т о в  и  с  п о м о щ ь п  гр аф ик а находят 

ко ли че ст во к а ж д о г о  ф т а л а т а  в  пробе.

Концентрацию фталатов в vsr/u3 воздуха (X) вычисляет по формуле;

£ _
И  ' V2 0

у  -  ко ли че ст во фт алата, н а йд ен но е в  анализируемом объеме пробы,

К К Г

l'' -  о б щ и й  о б ъ е м  пр об ы, м л  

У  - о б ъ е м  пробы, в з я т ы й  д н я  анализа, и л
У0- о б ъ е м  в о з д у х а  в  л, в з я т ы й  д л я  а н а л и з а  к  приведенный к  стан

д а р т н ы й  у с л о в и я м  н о  ф о р м у л е  (см. пр и л о ж е н и е  I).



198

Приложение I

Приведение объема во зд ух а к  стандартным ус ловиям проводят 

по следующей формуле:

V V  . V . <273 ♦  а »  • у------- ,  гд>

(273 + f  ) • 101,33

объем воздуха, отобранный д л я анализа, л 
Р  -  барометрическое давление, к П а  (101,33 кПа= 76 0 ш  рт.ст) 

i* -  температура во зд ух а в  месте отбора пробы, ° С  

Дл я удобства ра сч ет а Y ^ g  следует пользоваться таблицей 

коэффициентов(приложение 2). Д л я  приведения во зд ух а к  стандарт

ным условиям надо умнохнть Vt н а  соответствующий коэффициент»



П р и л о ж е н и е  2
К О Э О Ф И Д Е Н Т Ы

д л я  п р и в е д е н и я  о б ъ е м а  в о з д у х а  к с т а н д а р т н ы м  у с л о в и я м :  т е м п е р а т у р а  + 2 0 ° G  и 

а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е  1 0 1 , 3 3  к П а

с
i
i . . . . Д а в л е н и е  Р, iкПа

| 9 7 , 3 3 9 7 , 8 6 9 8 , 4 9 8 , 9 3 9 9 , 4 6 1 0 0 1 0 0 , 5 3 1 0 1 , 0 6 2 0 2 , 3 3 2 0 1 , 8 6 1 0 2 , 4 0

J 1 , 1 5 ьг 1 , 1 6 4 6 1 , 1 7 0 9 1 , 1 7 7 2 1 , 1 8 3 6 1 , 1 6 9 9 1 , 1 9 6 3 1 , 2 0 2 6 1 , 2 0 5 8 2 , 2 1 2 2 1 , 2 1 6 5

в 1 , 1 3 9 3 1 , 1 4 5 6 1 , 1 5 1 9 1 , 1 5 8 1 1,16-14 1 , Г 7 0 5 1 , 1 7 6 8 2 , 2 8 3 2 2 , 2 8 6 2 2 , 1 9 2 5 1 , 2 9 8 6

2 1,1212 1 , 1 2 7 4 1 ,13 3 6 1 , 1 3 9 6 1 , 1 4 5 8 1 , 1 5 1 9 2 , 1 5 8 1 2 , 2 6 4 3 2 , 2 6 7 3 1 , 2 7 3 5 1 , 2 7 9 5

ъ 1 , 1 0 3 6 1 , 1 0 9 7 1 , 1 1 5 8 1 , 1 2 1 8 1 , 1 2 7 8 1 , 1 3 3 8 1 , 1 3 9 9 1 , 1 4 6 0 2 , 2 4 9 0 1 , 1 5 5 1 1 , 1 5 1 1

1 1 , 0 8 6 6 1 , 0 9 2 6 1 , 0 9 8 6 1 , 1 0 4 5 1 , 1 1 0 5 1 , 1 1 6 4 1 , 1 2 2 4 2 , 1 2 8 4 2 , 2 3 2 3 1 , 1 3 7 3 2 , 1 4 3 2

э 1,1/701 1 , 0 7 6 0 1 , 0 8 1 9 1 , 0 8 7 7 1 , 0 9 3 6 1 , 0 9 9 4 1 , 1 0 5 3 2 , 1 1 1 2 2 , 2 2 4 2 1 , 1 2 0 0 1 , 1 2 5 8

1, 05 40 - 1 , 0 5 9 9 1 , 0 6 5 7 1 , 0 7 1 4 1 , 0 7 7 2 1 , 0 8 2 9 1 , 0 8 8 7 2 , 0 9 4 5 2 , 0 9 7 4 1 , 1 0 3 2 1 , 1 0 5 9

1 , 0 3 0 5 1 , 0 4 4 2 1 , 0 4 9 9 1 , 0 5 5 6 1 , 0 6 1 3 1 , 0 6 6 9 2 , 0 7 2 6 2 , 0 7 8 4 2 , 0 8 2 2 1 , 0 8 6 9 1 , 0 9 2 5

1 , 0 3 0 9 1 , 0 3 6 6 1 , 0 4 2 3 1 , 0 4 7 7 1 , 0 5 3 5 1 , 0 5 9 1 2 , 0 6 4 8 2 , 0 7 0 5 2 , 0 7 3 3 1 , 0 7 8 9 1 , 0 8 4 6

1 , 0 2 3 4 1 , 0 2 9 1 1 , 0 3 4 7 1,0-102 1,0-159 1 , 0 5 1 4 1 ,0 5 7 1 2 , 0 6 2 7 2 , 0 6 5 5 1 , 0 7 1 2 1 , 0 7 6 7

1 , 0 0 8 7 1 , 0 1 4 3 1 , 0 1 9 8 1 , 0 2 5 3 1 , 0 3 0 9 1 , 0 3 6 3 1 , 0 4 1 9 2 . U 4 7 5 2 , 0 5 0 2 1 , 0 5 5 7 1 , 0 6 1 2

J 0 , 9 9 4 4 0 , 9 9 9 9 1 , 0 0 5 4 1 , 0 1 0 8 1 , 0 1 о 2 1 , 0 2 1 6 2 . 0 2 7 2 2 , 0 3 2 6 2 , 0 3 5 3 1 , 0 4 0 7 1 , 0 4 6 2

X 0 , 9 8 0 6 0 , 9 8 6 0 0 , 9 9 1 4 0 , 9 9 6 7 1 , 0 0 2 1 1 , 0 0 7 4 2 , 0 1 2 8 2 , 0 1 8 3 1 , 0 2 0 9 1 , 0 2 6 3 2 , 0 3 1 6

i 0 , 9 6 7 1 0 , 9 7 2 5 0 , 9 7 7 8 0 , 9 8 3 0 0 , 9 8 8 4 0 , 9 9 3 6 0 , 9 9 8 9 2 , 0 0 4 3 2 . 0 0 6 9 2 , 0 2 2 2 1 . 0 1 7 5

) 0 , 9 6 0 5 0 , 9 6 5 8 0 , 9 7 1 1 0 , 9 7 6 3 0 , 9 8 1 6 0 , 9 8 6 8 0 , 9 9 2 1 0 , 9 9 7 4 1 , 0 0 0 0 2 , 0 0 5 3 1 , 0 1 0 5
J 0 , 9 5 3 9 0 , 9 5 9 2 0 , 9 6 4 5 0 , 9 6 9 6 0 , 9 7 4 9 0 , 9 8 0 0 0 , 9 8 5 3 0 , 9 9 0 6 0 , 9 9 3 2 0 , 9 9 8 5 2 , 0 0 3 6

1 0 , 9 4 7 5 0 , 9 5 2 7 0 , 9 5 7 9 0 , 9 6 3 1 0 , 9 6 8 3 0 , 9 7 3 5 0 , 9 7 8 7 0 , 9 8 3 9 0 , 9 8 6 5 0 , 9 9 1 7 0 , 9 9 6 8

J 0 , 9 4 1 2 0 , 9 4 6 4 0 , 9 5 1 6 0 , 9 5 6 6 0 , 9 6 1 8 0 , 9 6 6 9 0 , 9 7 2 1 0 , 9 7 7 3 0 , 9 7 9 9 0 , 9 8 5 1 0 , 9 9 0 2
3 0 , 9 3 4 9 0 , 9 4 0 1 0 , 9 4 5 3 0 , 9 5 0 3 0 , 9 5 § 5 0 , 9 6 0 5 0 , 9 6 5 7 0 , 9 7 0 8 6 , 9 7 3 4 0 , 9 7 8 5 0 , 9 8 3 6
j 0 , 9 2 Ш 0 , 9 3 3 9 0 , 9 3 9 1 0 , 9 4 4 0 0 , 9 4 9 2 0 , 9 5 4 2 0 , 9 5 9 4 0 , 9 6 4 5 0 , 9 6 7 0 0 , 9 7 2 3 0 , 9 7 7 2

о
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