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4 .1 .  МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ 

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

по газохроматограф ическому измерена*-© концентраций 

Зтамона в в о зд ухе  рабочей зоны

С Н 3 \  /  сн2сн2он~ ̂ , 1.  Г Г ^ ° 1
н

СНд '''' сн2сн2он
(CHgOgP

0

Зтамон -  новый отечественный препарат, рекомендуемый в к а ч ест 

ве р егулятор а  р оста  растений свеклы, картофеля, го р о х а , сои . 

Действующее вещ ество препарата диметалфосфорнокислый ди м ети л- 

б а с (о к си эти л ) аммоний.

Этамон -  прозрачная жидкость. Очень хорошо растворяется  в в о 

д е .  Подучают и  применяют только в водных р аствор ах . В кристалличе

ском состоянии не сущ ествует. Нерастворим в неполярных р аствор и те

ля х , плохо растворим в полярных.

В воздухе  п р исутствует в виде аэрозоля .

Обладает общетоксическим действием.

ОБУВ в возд ухе  1 ,0  мг/м3 .



Характеристика метода
30 б

Определение основано на  использовании газож идкостной  хр ом а то 

графии с применением терм оиняого д е т ек то р а  после  п олучен и я  б .у ти ль - 

н о г о  производного дикетидфосфорной кислоты .

Отбор проб с концентрировавшем н а  стеклянном  пористом  Ф и льтр е .

Нижний предел измерения в хроматографируемом объем е 2  н г .

Нижний предел измерения в в озд ухе  0 ,5 0  мг/м® (п р и  о тб о р е  

50 л  в о з д у х а ).

Диапазон измеряемых концентраций в в о зд ух е  от  0 ,5  д о  20 мг/м*^.

Измерению не мешают др уги е  пестициды и полупродукты

получен ия пестицидов, кроме ди м етилового  эфира фосфорной ки слоты .

Суммарная погреш ность измерения не превышает ±25%.

Бремя выполнения измерения, включая отбор  проб о к о л о  о д н о го

ч а с а .

Приборы, аппаратура, п осуда

Хроматограф Цвет-500М с  термоионным детектором  или аналогичны й.

Стеклянная колонка, длиной I  м, внутренним диаметром  3 ,0  мм.

Аспирационное устр о й ств о .

Ротационный вакуумный исп ар и тель . ИР-IM  ТУ 2 5 -1 1 9 1 7 -7 5

Стеклянные пористые фильтры, ГОСТ 25336-82 ,

Мерные колбы, ГОСТ 1770-74 , вместимостью  100 м л, 250  м л.

Конические колбы с пробками на шлифе, ГОСТ 9 7 3 7 -7 0 , в м ести 

мостью  250 мл.

Круглодояные колбы, ГОСТ 9737-70 , вместимостью  250 м л .

Пипетки с делениями, ГОСТ 20292-74 вместимостью  1 0 ,5 ,  I  и 0 ,1  

м л.

Градированны е пробирки с пробками на шлифе, ГОСТ 1 7 70 -74 , 

вместимостью  10 мл.

Колбы плоскодонные, ГОСТ 9737-70 , вместимостью  100 м л.

Микрошприц МШ-1, ГОСТ 20292-74.
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Делительны е воронки, ГОСТ 25336-82, вместимостью 100 мл.

Секундомер.

Реактивы , растворы и материалы

Этамон, х ч , водный раствор с содержанием основного вещ ества

50%.

Стандартный раствор  М I  э там он а с концентрацией 100 мкг/мл 

го то в я т  растворением  20 мг 50% подкисленного в этан оле  водного 

раствора  этамона в мерной колбе вместимостью 100 м л.

Градуировочные растворы с концентрацией бОмкг/мл , Юмкг/мл и 

I  мкг/мл го тов я т  в соответствующим разведением стандартного р а с т 

вора № I  подкисленным этиловым спиртом.

Стандартные растворы этамона стабильны при хранении в х о л о 

дильнике в течение 3- х  месяцев.

Спирт этиловый, ректификат, ГОСТ 5962-67 и подкисленный.

Диэтиловый эфир, фармак. ГОСТ 6265-74.

Гидроксид калия, х ч , ГОСТ 24363-80, 40%-ный водный раствор .

Гидроксид натрия, хч , ГОСТ 4328-77.

Хлороводородная кислота , хч , ГОСТ 3118-77, концентрированная 

и 0 ,1  н р аств ор .

Мочевина, х ч , ГОСТ 66S I-77 .

Бутяламия солянокислый, хч .

Серная ки слота , о сч , ГОСТ 14262-78.

Нитрит натрия, х ч , ГОСТ 4197-74.

Хлорид натрия , 4233-77.

Насадка хроматон - f t # ^ 0 5 (0 ,2 5 0 - 0 ,3 1 5  мм) с 15%

400, готовы й товарный н оси тель ,

Д яазобутаа  в этиловом  эфире готовят  следующим образом : 

Растворяют 16 ,4  г  солянокислого бутиламина и 30 г  мочевины в 40 мл 

воды и кипятят с обратным холодильником в течение 10 ч а со в . П осле
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охлаж дения добавляю т в раствор  11 ,1  г  нитрита натрия . Охлаждают 

реакционную  массу д о  -Ю °С  при помощи бан и , содержащей л е д  c//aG I 

и м едленно при постоянном перемешивании, добавляю т 60 г  л ьд а  и IT  г 

концентрированной серной кислоты . Полученные кристаллы  нитро з о 

бу  тилмочевины отфильтровывают на воронке Бюхнера, о с т а т о к  на фильтр 

промывают ледяной  дистиллированной водой , а  затем  суш ат. Нитрозоб.у-  

тиям очевину хранят в холодильнике в темной склян ке.

В коническую  колбу вместимостью 250 мл помещают 15 мл охлажден 

к о го  4 0 ^ -н о го  раствора  КОН и 50 мл д и эти лов ого  эфира. Смесь охлаж 

дают н а  б а н е , содержащей см есь  льда  и ^ а С 1  д о  5°С и добавляю т н е 

большими порциями 3 г  нитрозобутилмочевины . Реакционную м ассу в т е 

чение 30 мин периодически встряхивают не д оп уск ая  повышения тем пера 

туры  выше 5 °С . Эфирный раствор  полученного ди азобутан а  сливаю т в 

сухую  плоскодонную  колбу вместимостью 250 м л. Оставшуюся в колбе  

щ елочь дважды промывают при непрерывном встряхивании в теч ен и е  2- х -  

3- х  минут дйэтйловым эфиром, порциями по 50 мл и эфирные растворы  

также пер ен осят  в колбу с диазобутаном . Р аствор  д и а зо б ута н а  хранят 

в склян ке с  притертой пробкой в морозильной кам ере.

А з о т ,  о о .ч .  из баллон а  о редуктором , ГОСТ 9293-73 .

Водород из баллон а  с редуктором , ГОСТ 3022-85  или получаемый 

и з г е н е р а т о р а  водорода.

В оздух  и з  баллон а  с редуктором , ГОСТ 9 -0 1 0 -8 0  или нагнетаем ы й 

ком прессором .

Отбор пробы воздуха

В оздух  с объемным расходом  10 л/мин аспирируют ч е р е з  с т е к л я н 

ный пористый ф ильтр. Для измерения 0 , 5 О6УВ с л ед у ет  о т о б р а т ь  50 л  

в о з д у х а .

Пробы, отобранные на ф ильтр должны бы ть проанализированы в 

теч ен и е  д в у х  д н ей .
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П одготовк а  к измерению

Хроматографическую колонку заполняют готовой товарной насад

кой 15% р еоп лек са  400 на  хроматоне -AW '-H^CS» (0 ,2 5 0 -0 ,3 1 5  мм) с 

подсоединением с л а б о го  вакуума. Достаточная плотность набивки о б е 

спечивается  равномерной загрузкой и непрерывным постукиванием по 

колонке. Колонку кондиционируют при скорости азота  50 мл/мин в 

режиме программирования температуры от 50 до 200°С с скоростью  

н агр ева  2°/мин, а  затем  в  изотермическом режиме при 200°С  в т е ч е 

ние 6-8  час б е з  подсоединения колонки к детектору . Общую под готов 

ку прибора проводят со гласн о  инструкции.

I  мл каждого градуировочного раствора переносят в плоскодон

ную колбу вместимостью 100 мл, добавляют 10 мл свеж еприготовленного 

ди азобутан а  и реакционную массу выдерживают в течение 10 мин при 

периодическом перемешивания содержимого колбы. Полученный раствор  

количественно, с помощью гексана переносят в делительную  воронку 

емкостью 100 м л, а  затем  дважды промывают 0 ,1  я HCI, порциями по 

10 м л. Водную фазу отбрасывают, а органическую сливают в круглодон 

ную колбу вместимостью 50 мл, сушат над безводным сульф атом натрия 

( 1-2  г ) ,  а  затем  декантируют в грушевидную колбочку вместимостью  

50 м л. Трижды промывая остаток  сульфата натрия гексан ом , общим 

объемом 5 Я л . Объединенный раствор концентрируют с помощью ротацион

н ого  вакуумного исп арителя  до объема 2-3  мл, остаток  количественно 

с помощью гек са н а  переносят в гравированную пробирку вместимостью  

10 мл и доводят е е  содержимое гексаном точно до 10 м л. Пробирку 

закрывают пробкой н а  шлифе и ее содержимое аккуратно перемешивают.

В хроматограф  вводят 2 мкл полученного раствора . Ввод проб 

осущ ествляется  микрошприцем через самоуплотняющуюся мембрану и с 

парителя хроматограф а. Скорость ввода и объем вводимых проб и г р а 

дуировочных растворов  дояжнн быть постоянными.
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Условия хроматографирования градуировочных 

растворов и анализируемых проб:

Температура терм остата колонки 

Температура испарителя 

Температура детектора 

Скорость потока га за -н о с и т е л я ,а зо т а  

Скорость потока водорода 

Скорость потока воздуха  

Скорость движения диаграммной ленты 

Абсолютное время удерживания бутилового 

эфира димет ил фосфорной кислоты

Линейный диапазон определения 

Объем вводимой пробы

Проведение измерения 

Стеклянный пористый фильтр с отобранной пробой помещают в 

градуированную  пробирку вместимостью 25 мл и смывают этамон с 

фильтра 20 мл подкисленного эти лового  спирта. Содержимое пробирки 

дов одят  подкисленным спиртом точно до  25 мл. Пробирку закрывают 

пробкой на шлифе и ее содержимое аккуратно перемешивают. В таком 

виде проба может храниться в холодильнике в течение д в у х  н е д е л ь .

I  мл полученного раствора  переносят в плоскодонную к олбу  

вместимостью  100 мл, добавляют 10 мл свеж еприготовленного д и а зо б у 

тан а  и реакционную массу выдерживают в течение 10 мин при периоди

ческом  перемешивании содержимого колбы. Д алее раствор обрабатывают 

и изучают аналогично градуировочным растворам.

Количественное определение проводят методом доба вок . Д ля  э т о 

г о  д о  и п осле  анализа проб вводят в хроматограф по 2 мкл гр а д уи р о 

160°С

180° С

250°С

35 мл/мин

20-22 мл/мин

400 мл/мин

240 х  10 мм/час

3 мин 45 с

2 -  120н г

2 мкл
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вочн ого  р аствора , измеряют высоту пиков и вычисляют среднее ариф

м етическое из 5 определении.

Расчет  концентрации

Концентрацию эталон а  в воздухе (С ) в мг/м3 вычисляют по 

ф ормуле:

С= f где
Нет . б . V

а -  содержание эталон а , найденное в хроматографируемом объеме 

пробы по градуировочному графику» м кг;

Нет -  высота пика градуировочного раствора, мм;

Нрп -  высота пика рабочей пробы, ж ;

в -  -  общий объем раствора , мл;

б -  объем р аств ор а , вводимый в хроматограф, м кл;

V  -  объем в о зд ух а , л ,  отобранный для  анализа и приведенный к 

стандартным условиям (см . Приложение I ) .
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ПРИШШЕНИЕ I

Приведение объема воздуха к условиям по ГОСТ 12.1,016-79 

(температура 20°С, давление 760 ш  рт. ет • )  проводят по следующей 

формуле:

W и (273+2D)- 
у = (2?з + г0)-тзз

Vf -  объем воздуха , отобранный для анализа, л ;

Р -  барометрическое давление, кПа 

(101,33 кПа = 760 ьш р т .с т , ) ;  

t °  -  температура воздуха в месте отбора пробы, °С .

Для удобства расчета V  следует пользоваться таблицей ко

эффициентов (лрилшение 2 ) ,  Для приведения объема воздуха к темпе
ратуре 20°С и к давлению 760 ш  рт.ст.надо умножить Vt 

вотствущин коэффициент*

на соот-



Приложение 2
___________________Коэффициент К для ггривдения объеыа_воздуха_нестандартным условиям____________

о _____________________________ Давление Р,_кПа/мы £т.ст._________
_ _ _ W J b / Т З О  97̂ 86/734 98х 4/ 738_98, ]Ь / 742_99,16/ 746J 00/ 750J 00̂ 53/754 101,0б / 758_10 Х З̂ З /760 101,86/764
-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 1,2026 1,2038 1,2122
-26 1,1393 I , 1456 1,1519 1 ,1581 1,1644 1,1705 I , 1768 1,1831 1,1862 1,1925
-22 1 , 12X 2 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1,1519 1,1581 1,1643 1,1673 1,1735
-18 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0986 1,0994 1,1053 1,11X 2 1,1141 1,1200
- 6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1,0945 1,0974 1,1032
- 2 1,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0635 1,0591 1,0648 1,0705 1,0733 1,0789
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,07X 2
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1,0357
+10 0,9944 0,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407
+14 0,9806 0 , 98 6 0 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0, 9725 0 , 9878 0,9880 0,9884 0,9936 0, 9989 1,0043 1,0069 X ,0122
+20 0,9605 0,9658 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1 ,0 0 0 0 1,0053
+22 0,9539 0,9592 0,9645 0,9696 0,9749 0,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985
+24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9735 0,9787 0,9839 0,9865 0,9917
•*26 0,9412 0,9464 0,9516 0,9566 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0 , 985Х
+28 0,9349 0,9401 0,9453 0,9503 0,9655 0,9605 0 , 965$ 0,9708 0,9734 0,9785
+30 0, 9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0 , 95 42 0,9594 0,9645 0,9670 0,9723

+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9248 0, 9297 0 , 93 47 0,9397 0,9421 0,9471
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Приложение 3

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическим указаниям

Название вещества Опубликованные 
Методические указания

Тетрафторбромэтан Методические указания на 
фотометрическое определение 
фгорорганических соединении 
в воздухе.
Сборник МУ в. 1-5, М., 1981,
с. 187

Диметилкетазин Методические указания на 
фотометрическое определение 
гидразина в воздухе.
Сборник МУ в. 1-5, М ., 1981,
г»._ Т08

Цианокобаламия /витамин / Методические указа кия на фо
тометрическое определение ко
бальта и его соединены# в воз
духе.
Сборник Ш в . 1-5, М. 1981, 
с . 14

Методические указания по из
мерению концентраций вредных 
веществ в воздухе рабочей 
зоны.
Сборник МУ №25,М .,1989,0.100.
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