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УТВЕРЖДАЮ

Заместитель Главного государственного

тМ щ 1980 г.

» SUJS-SP

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

НА ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ И  ГАЗОХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 

Д Ш О Р А Ж М О Ч Е Н И Н Ы  В  ВОЗДУХЕ

Д ш ю р а л ь ы о ч е в д в а  -  1,3-620(2,2,2 трихлор-1-оксиэтил)-мочевина, 
с т.пл. 194-196а, с летучестью при 20°С -  0,3 мг/м3 , хорошо раст­
ворима в ацетоне, слабо в  циклических кетонах, в  воде не раство­
рима. Агрегатное состояние в воздухе -  аэрозоль.

Устойчива к  действию минеральных и  органических кислот, яо 

быстро разлагается при нагревании с едкими щелочами. Применяется 

в  виде 50^-ного скачи в а щ е г о с я  порошка.

X. Определение основано на хроматографировании дахлоральмочевя- 

ны в тонком слое силикагеля с последующим обнаружением зон лока­

лизации препарата дифеннламиновш: реактивом при ультрафиолетовом 

облучении хроматограмм.

2. Предел обнаружения 2 мкг в  анализируемом объеме.

3. Предел обнаружения в  воздухе 2,5 мг/м8 (расчетный).

с-с H -X H -c -j/ H - f н-е с& аI
ОН О Н М.м. 354,8

А. Метод тонкослойной хроматография.

I. Общая часть
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4. Погрешность определения +  11,5%
5. Диапазон измеряемых концентраций 2 , 5 - 2 5  мг/м3 .

6. Определение не мешает наполнители технического продукта

7. Предельно допустимая концентрация в воздухе 5 мг/м3 .

П. Реактивы и  аппаратура

8. Применяемые реактивы и  растворы

Стандартный раствор дихлоральмочевины в ацетоне с содержанием 

50 мкг/мд действующего начала. Срок хранения раствора 5 суток.

Ацетон х.ч., ГОСТ 2608-71 

Гексан, 1 7  6-09-3375-73

Дифениламин, чда, ГОСТ 5825/70, 20%-ный раствор в ацетоне. 

Хлористый цинк, чда, ГОСТ 4529-69, 10%-ный раствор в ацетоне, 

профильтрованный.

Проявляющий реактив: смешивают один объем 20%-ного раствора дифе­

ниламина с двумя объемами 10%-ного раствора хлористого цинка. При­

меняют свекеприготовленным.

9. Применяемые посуда и  приборы.

Аспирационное устройство 

Фильтры беззольные "синяя лента"

Фильтродеркатели

Хроматографические пластинки "Сидуфол" (ЧССР), размером 9x15, 

и л и  15x15 см.

Источник УФ-облучения 

Хроматографические камеры 

Пульверизатора стеклянные

Посуда лабораторная стеклянная,мерная п о  ГОСТ 1770-74 

Ш. Отбор цроб воздуха

10. Воздух со скоростью 5  л/ыгн аспиржруют через фильтры» поме­

щенные в  фильтродеркатели. Дл я  определения 1/2 предельно допусти-
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м о й  концентрации следует отобрать 2 0  л  воздуха. 

П .  Описание оп р е д е л е н и я

II. Ф и л ь т р  п омещает в  бокс (или д р у г у ю  емкость) с  п р и т е р ­

то! пробкой, приливает 5  м л  а ц е т о н а  ж  оставляет н а  1 5 - 2 0  м инут. 

Раствор сливает в  цилиндр, ф и л ь т р  тщате л ь н о  отжимает стекл я н н о й  

палочкой и  д о водят общий объ е м  ж и д к о с т и  д о  5  ил. Д л я  а н а л и з а  б ерут 

0,2 м л  экстракта.

Н а  стартовую ли н и ю  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  п л а с т и н к и  н а н о с я т  а ц е т о ­

новый р а створ пробы. С л е в а  и  с п р а в а  от  п р о б ы  н а н о с я т  с т андартные 

растворы д и х д о р а л ь м о ч е в л ш ,  содержащие п е с т и ц и д  от 2  д о  2 0  м кг. 

Пластинку п о мещает в  х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю  камеру, в  к о т о р у ю  з а  3 0  м н и  

д о  хроматографирования нал и т  п о д в и ж н ы й  р а с т в о р и т е л ь  -  см е с ь  гекса­

н а  с а ц етоном (3:2), в  т а к о м  количестве, ч т о б ы  п л а с т и н к и  погружа­

лась не более ч е м  н а  0 ,5 см. П о с л е  того, к а к  п о д в и ж н ы й  р а с т в о р и т е л ь  

поднимется н а  1 0  см, п л а с т и н к у  в ы н и м а е т  из  камеры, о т мечает л и н и ю  

фронта растворителя, о ставляют н а  н е с к о л ь к о  м и н у т  д л я  и с п а р е н и я  

растворителей; орошает п л а с т и н к и  п р о я в л я ю щ и м  реактивом, тотчас ж е  

влажные п л астинди п о м е щ а е т  п е р е д  и с т о ч н и к о м  У Ф - о б д у ч е н и я  н а  р а с ­

стоянии 15-20 см. Ч е р е з  1-2 м и н  в  зоне л о к а л и з а ц и и  д и х л о р а л ь м о ч е н и -  

ны  проявляется п я т н а  с и не-сиреневого ц в е т а  о в е л и ч и н о й  -

0,5 +  0,06.

Количественное определение п р о и зводят п у т е м  с р а в н е н и я  и н т е н с и в *  

пости окрашивания я  п л о щ а д и  п я т е н  с т а н дартных р а с т в о р о в  ж  проб.

Концентрацию д ж г д о р а л ь м о ч е в н н н  в  м г / м 8  в о з д у х а  (X) в ы ч и с л я ю т  

по формула:

X  «
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-  количество дихлоралылочевины,найденное в  анализируемом 

объеме пробы» м к г

-  общий объем пробы» м л

-  объем пробы, взя т ы й  д л я  анализа, м л

-  объем воздуха в  л, отобранный д ля анализа и  приведенный 

к  стандартным у с л овиям по формуле (си.приложение I).

Б. Газохроматографический м етод 

I. Общая ч асть

1. Определение основано н а  газожидкостной хроматографии с при­

менением детектора постоянной скорости рекомбинации.

Отбор про б  воздуха с концентрированием.

2. Минимально детектируемое количество 0,0005 м кг в  2  м к д  раст­

вора.

3. Предел обнаружения 0,5 м г / и3 (расчетный)

4. Погрешность определения +  5,б£

5. Диа п а з о н  измеряемых концентраций 0,5 -  10 мг/м3

6. Определенно не меш а ю т  наполнители технического продукта

7. Предельно допустимая к о т ф н т р а ц и я  дихлоральмочевинн в  воздухе 

5  м г/м3 .

П. Ре а к т и в ы  и  аппаратура.

8. Применяемые р е активы и  раст в о р ы

Серия стандартных растворов дихлоральмочевинн в  ацетоне с содер­

ж анием от 0,25 д о  1 0  м к г / м л  действующего начала.

Хроматон JfAhf- H M D S  , ф ракция 0,16-0,20 м м  

Метклсклихон 5  В - 3 0

Газообразный азот особой чистоты в  баллоне с редукторов
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9. Применяемые п о с у д а  я  п р и б о р а

Хроматограф с д е т е к т о р о м  п о с т о я н н о й  скор о с т и  р е к о м б и н а ц и я

Стеклянные к о лонки д л и н о й  I и  и  в н у т р е н н и м  д и а м е т р а м  3  м м

Аспирационное у с т р о й с т в о

Фильтродерхатеди

Фильтры беззольные " с иняя лента"
Микрошприцы м а р к и  М Ш - 1 0  

Секундомер

Ли н е й к а  и  л у п а  и змерительные

Ш. Отб о р  п р о б  в о з д у х а

10. Воздух со скоро с т ь ю  5  л / м и н  асп и р и р у ю т  чер е з  фильтр, п о м е щ е н -  

ный в  фкльтродерхатель. Д л я  о п р е д е л е н и я  1 /2 п р е д е л ь н о  д о п у с т и м о й  

концентрации следует отоб р а т ь  2 ,5  л  воздуха.

ХУ. Описание о п р е д е л е н и я

11. Готовой насадкой -  Х р о м а т о н  if-AW-НМЪ$ +  Ъ% З В - З О  

заполняют к о л о ш у  м е х а н и ч е с к и  и л и  с п р и м е н е н и е м  н е б о л ь ш о г о  вакуума.

Фильтр с п р обой п о м е ш а ю т  в  б о к с  (или д р у г у ю  емкость) с  п р и »  

тертой пробкой, прили в а ю т  5  м л  а ц е т о н а  и  остав л я ю т  н а  1 5 - 2 0  минут, 

периодически встряхивая, з а т е м  экстракт сливают, ф и л ь т р  тща т е л ь н о  

отнимают стеклянной палочкой. И з м е р я ю т  о б ъ е м  э к с т р а к т а  я  доводят 
его ацетоном д о  5  мл. Д л я  а н а л и з а  б е р у т  2  м к х .

У с л о в и я  а н а л и з а ;

Х м  

3  м и

Х р о м а т о и  j M W -  Н М В Й  

£ Е - 3 0  

2 0 0 ° С

Д л и н а  к олонки 

Д и аметр к о л о н к и  

Твердый носит е л ь  

Хидаая ф а з а  

Температура к о л о н к и

Температура и с п а р х т е л я  2 3 0 ° С
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Т е м п е р а т у р а  д е т е к т о р а  2 5 0 ° С

Г а з - н о с и т е л ь  а з о т  особой ч и с т о т ы

Скор о с т ь  п о т о к а  г а з а - н о с и т е л я  4 0  м л / м и я  

Ско р о с т ь  д и а г р а м м н о й  л е н т ы  2 0 0  м м / ч а о  

Б р е м я  у д е р ж и в а н и я  дихло р а л ь м о ч е ь и н ы  4  м и н  15 с е к  

В в о д  п р о б  осуществляется м и к р о п щ р и ц о м  чер е з  самоуплотняпцувся 

мембрану. М и н и м а л ь н о  детекти р у е м о е  кол и ч е с т в о  0,5нг. В  хроматограф 

в в о д я т  2  м к л  раствора. О т мечают в р е м я  у д е р ж и в а н и я  п р о б ы  и  сравни­

в а ю т  со  в р е м е н е м  у д е р ж и в а н и я  стандартного раствора. Количественное 

определение Д Ш  пров о д я т  м е т о д о м  с о о т ношения со стандартом по  п л о ­

щ а д и  пиков, л и б о  строят к а л и б р о в о ч н ы й  график, и спользуя серив стан­

д а р т н ы х  р а с т в о р о в  от 0 , 2 5  д о  1 0  мхг/мх, в в о д я  в  хроматограф 2  м к з  

раствора.

Д и а п а з о н  л и н е й н о с т и  от 0 , 5  д о  1 0  нг.

С о д е ржанке д и х л о р а л ь м о ч е в и н ы  в  и г / ы3 в о з д у х а  (X) вычисляет п о  

ф о р м у л е5

X  «  — -------- -— — -------, где
£  cjn • У  • Уга

% .  -  к о н ц е н т р а ц и я  Д Ш  в  с т а н дартном растворе, м к г  

п л о щ а д ь  п и к а  пробы,

Scm- п л о щ а д ь  п и к а  стандартного раствора,
\f - о б щ и й  объ е м  раствора, м к л  
И  -  х р о м а т о г р а ф и р у е м ы й  о б ъ е м  раствора, м к л  

1*20 -  о б ъ е м  в о з д у х а  в  л, от о б р а н н ы й  д л я  а н ализа и  приведенный в  

с т а н д а р т н ы м  у с л о в и я м  п о  ф о рмуле (см.прилоиение I).
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Приложение I

Приведение объема в о здуха к  стандартным условиям проводят 

по следующей формуле:

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

(273 + f  ) • 101,33

объем воздуха, отобранный дл я  анализа, л  

Р  -  барометрическое давление, к П а  (101,33 к Па=760 ш  рт.ст) 

i* -  температура в о здуха в  месте отбора пробы, ° С  

Д ля удобства р а счета Y ^ g  следует пользоваться таблицей 

коэффициентов(приложение 2). Д л я  приведения в о здуха 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 6 100 1 0 0 , 5 3 1 0 1 , 0 6 2 0 2 , 3 3 201,86 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 2,2122 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 2,1112 2 , 2 2 4 2 1,1200 1 , 1 2 5 8

1 , 0540- 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 ,01о 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 1,0021 1 , 0 0 7 4 2,0128 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 2,0222 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 1,0000 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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