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УТВЕРЖДАЮ

Заж:тителъ Главного государствен­
ного о.андтарного врача СССР 

. ^ т Щ ^ кЛХ. ЗА..ШК0

' I t  .1 9&1Г.

Ы Е Т О Д О Ш С Ш  УКАЗАНИЯ

ПО rA30XraiAT0PPA^(4ECKOHr ОПРЕДЕЛЕНИЮ ПКСАХЛОРБЕНЭОДА 
В ВОЗДУХЕ

С6С£ g М - 284,8

Гексахлорбензол - бесцветные, л е и ю  сублимирующиеся кристаллы, 

т.кип. 322°С, упругость пара при 20°С 1,089 , Ю -5мы.рт.ст., не­

растворим в воде я холодном спирте, растворяй в горячем спирте, 

бензоле, хлороформе, сероуглероде.

Агрегатное соотоянхе - аэрозоль.

Общая чаоть

1. Определение основано на хопользованнн газожидкостной 

хроматография с применением детекторов постоянной скорости реком­

бинации (ДПР) х ионизационно-пламенного (ДИЛ). Отбор проб о концен­

трированием.

2. Предел обнаружения о применением ДПР - 5 . 10“^ ш г ,  ДИП - 

- 7.10"^мкг в анализируемом объеме пробы.

3. Предел обнаружения в возцухе 0,02 мг/м3 (при отборе 5 л 

воздуха - ‘2IP) и 0,35 мг/мэ (при отборе 40 л воздуха - ДИП).

4. Погрешность определенна - 1э,«.
5. Диапазон измеряемых концентраций 0,02-2 мг/м3 (ДПР) г 

0,35 5,0 мг/м3 (ДИП).

6. Определоняю не мешают хлорированные производные бензола- 

хлорбензол, .рихлорбенэол, тетрахлорбенэол, пентахлорбензол, 

гексахлоран.
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7. Предельно допустимая концентрация гексахлорбензола в воздуха 

0,9 ыг/мэ.

П. Реактивы и аппаратура

8. Применимые реак'. .вы и растворы.

Гексахлорбензол с т.пл. 231°С, перекристаллизованннй из бен­

зола. Стандартный раствор гексахлорбензола с содержанием I мг/мл.

Гол вят растворением 25 мг вещества в бензоле в мерной колбе 

вместимостью 25 мл.

Стандартный раствор гексахлорбензола с содержанием 100 ыхг/мл. 

Готовят соответствующим разбавлением бензолом исходного раствора. 

Растворы сохраняются более 7 суток.

Бензол ГОСТ 595" "’б, хч.

Силикагель ка^ся Ш &  или КСК, очищенный. Силикагель с размером 

зерен 0,25-0,50 ш  кипятят I ч с азотной кислотой /1:3/, промы­

вают до нейтральной реакции и активизируют при 140-150°С.

твердый носитель хроматон- bvpvi , фракция 0,16-0,2 мм

НепоА-шшая жидкая фаза - силиконовый эластомер JB-30

Азот "особой чистоты", азот, водород, воздух в баллонах о 

редукторами.

9. Применяемые приборы и посуда.

Хроматограф серии "Цвет-100" с детекторами постоянной ско­

рости рекомбинации или ионизационно-пламенным.

Колонки стеклянные 2 м х 3 мм..

Аспирационное устройство.

С^екляшше пробоотборные трубки с пористой пластинкой, см.рас.1

Пробирки колорнметричесие с притертыми пробками.

Пипетки, ГОСТ 20292-74, вместимостью 1,2,5 мл.



Колбы v рыма, ГОСТ 1770-74, вместимостью 25 к 100 мл.

Мккроипрацы МШ-Ю,

Ш. Отбор проба воздуха

Z0. Воздух оо скоростью 5 л/мин аопнрируют через стеклянную 

трубку о пористой пластинкой, содержащей 100-500 мг оклнкагеля. 

Д м  определенна концентраций на уровне 1/2 предельно допустимой 

концентрата следует отобрать 5 ж (ДОГ; я 40 л (ДИП) воздуха. 
Пробы сохраняются более 7 дней.

U .  Описание определения

II. Готовый сорбент, состоящий не храимож-зирм о Ъ%
51-30, загружают в хроматографииеоние колонки о помощью вакуума. 

Колонки кондиционируют, отключив предварительно от детектора, 

в токе азота при температуре 2Х0°С в течение 6-7 ч.

Склихагель пробы высыпают в пробирку о притертой пробкой, 

отвалянную трубку п; омывают 2 мл бензола и сливают в пробирку о 

силикагелем, I ыкл екотракта вводит в испаритель хроматографа 

иерее оамоуплотияющуюоя мембрану.

Условия анализа:

Длина колонки 

Диаметр колонка;

Температура колонки 

Температура терыоотата ДОР 

Температура испарителя 

Скорость газа-нооителя азота 

Скорость прод; зочаого газа в ДПР 

Скорое» водорода 

Скорое» воздуха 

Скорое» дхаграмной левтн

2 и 

8 мм 

180°С 

270°С 

250°С

40 мл/мин 

150 мл/мин 

33 мл/шш 

830 мл/мин 

240 мм/ч



Чувствительность злектрометра 

Объем вводимой пробы 

Время удерживания

20 . Ю “12а

18

I М М  

12 мяв

Количественный анализ проводят методом абсолютной калибров­

ки. Готовят калибровочные омеое гексахлнрбензола в бензоле о оо- 

Гараанием гексахлорбензола от 0,05 мкг/мл до 100 мхг/мл. Строят 

градуировочную кривую, выражающую завясиюсть плоцади пика от 

количества компонента. Площад ь пхка получают умноиеняем высот 

ника на его ширину, изыеренную на половкне выооты. Построение 

градуировочной кривой проводят но 5 точкам, проводя 5 параллель­

ных определений для каждой концентрецяя. Условия ан&шза и гра­

дуировки должны 1ыть хдентжчнных.

Концентрацию гекоахяорбензола в воздуха в мг/м3 (X) вычисляют 
по формуле:

X -
а  - у  

V - V L

Q - количество вещества, найденное я аналнвируемон объеме 
пробн, мкг.

\£- общий с Лем.пробы, мл.

V -  объем плобы, взятий для аналнза, мл.

\£j- объем воздуха, х, отобранный для аналнза я приведенный к 
стандартным условиям по формуле (ом.прнлохеняе 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

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 1 0 1 ,3 3  нПа

Давление Р , кПа
9т 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 1 0 1 ,3 3 1 0 1 ,8 6 1 0 2 ,4 0

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

-  26 1 ,1 3 9 3 1 ,1 4 5 6 1 ,1 5 1 9 1 ,1581 1 ,1 6 4 4 1 ,1 7 0 5 1 ,1 7 6 8 1 ,1 8 3 1 1 ,1 8 6 2 1 ,1 9 2 5 1 ,1 9 8 6

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

- 1 8 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 J3 3 8 1 ,1 3 9 9 1 ,1 4 6 0 1 ,1 4 9 0 1 ,1 5 5 1 1 ,1 6 1 1

- 1 4 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 1 ,1 2 8 4 1 ,1 3 1 3 1 ,1 3 7 3 1 ,1 4 3 2

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

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

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

0 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 6 1 ,0 4 2 3 1 ,0477 1 ,0 5 3 5 1 ,0 5 9 1 1 ,0 6 4 8 1 ,0 7 0 5 1 ,0 7 3 3 1 ,0 7 8 9 1 ,0 8 4 6

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

*  6 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 1 ,0 4 7 5 1 ,0 5 0 2 1 ,0 5 5 7 1 ,0 6 1 2

+10 0 ,9 9 4 4 0 ,9 9 9 9 1 ,0 0 5 4 1 ,0 1 0 8 1 ,0 1 6 2 1 ,0 2 1 6 1 ,0 2 7 2 1 ,0 3 2 6 1 ,0 3 5 3 1 ,0 4 0 7 1 ,0 4 6 2

•*-14 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 1 ,0 1 2 8 1 ,0 1 8 3 1 ,0 2 0 9 1 ,0 2 6 3 1 ,0 3 1 6

+18 0 ,9 6 7 1 0 ,9 0 2 8 0 ,977В 0 ,9 8 3 0 0 ,9 8 8 4 0 ,9 9 3 6 0 ,9 9 8 9 1 ,0 0 4 3 1 ,0 0 6 9 1 ,0 1 2 2 1 ,0 1 7 5



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

+3 8 0,9049 0,9099 0,9149 0 , 9 1 % 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

Р и с.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- Г о р С С  г.Москвы 
фичзскому определению 4,4-дитиодифе- 
нил-бис-малеимида в воздухе

6 Методические указания по газохромато- Новосибирский Л Ш  
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



12

13

14

15

16

I?

18

19

20

21

22

23

228

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 т р 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

в н ш ш т о к с

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 Ш И  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 Ш И  общей
чеоком” определению ксантогенатов в гигиены х  профзаболеваг-
воадухе ний
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