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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
по газ о хроматограф че скому измерению концентрации 
алкиддифенилоксидов (Алотерма-Х") в воздухе рабочей 
зоны

Структурная формула:

е '
М.М. 400-450

т» Я *  -  ажшльшт
рвдакалы Сп f~fzn + 4

Алотерм- I  представляет собой смесь алкилдифениловых заиров 
ой(ей формулы-

С» 2 / е  n - f - г с ,

При нормальных условиях -  жидкость, плотность 0 ,9  г/сМЗ, темпе
ратура кипения 400°С, нерастворим в воде, хорошо растворим в 
спирте, эфире, н-пара$ияовых углеводородах, четыреххлористом у г
лероде; в воздухе находится в виде аэрозолей в паров.

Алотерм- I  относится к классу малоопасных веществ.
ЦДК в воздухе -  50 мг/мЗ.
Метод основан на использовании газожидкостной хроматогра

фии с  применением пламенно-ионизационного детектора. Отбор проб 
с концентрированием.

Нижний предел измерения в хроматографируемом объеме 4-10“^
МВТ.

Нижний предел измерения в воздухе 20 кг/мЗ.



Диапазон измеряемых концентраций 20-200 мг/мЗ.
Измерению не. мешают соединения с температурой кипения до 

300-350°С.
Суммарная погрешность измерения не превышает 
Время выполнения измерения, включая отбор пробы, составля

ет 60 мин.

Приборы, аппаратуре, посуда.

Хроматограф с пламенно-ионизационным детектором.
Колонка хроматографическая стеклянная длиной 50 см и внут

ренним диаметром 3 ш.
Аспирационное устройство.
Печь муфельная.
Концентрационная трубка стеклянная ТХ-Л-17, ГОСТ 25336-82. 
Секундомер, ГОСТ 5072-79.
Колба круглодоняая, ГОСТ 25336-82.
Пипетки, ГОСТ 20292-74, вместимостью 1,5 и 10 мя.
Колбы мерные, ГОСТ 1770-74, вместимостью 25 я 50 мя.
Чашка выпарительная фарфоровая ГОСТ 9147-80, вместимостью 

25 ш.
Микрошприц Ш- I ,  ГОСТ 8043-74.
/упа измерительная, ГОСТ 8309-75.
Линейка измерительная, ГОСТ 8309-75.

Реактивы, растворы, материалы.

Алотерм-1, 17 38.40279-84.
Неподвижная фаза -  E-30I или ПМС-100, чла для хроматографии. 
Твердый носитель -  хроматон супер размером 0,20-0,30 мм,

ЧССР.
Хлороформ, хч, ГОСТ 20015-74.
Гексан, хч, ТУ 6-09-4521-77.
Пропанол (изопропиловый спирт), ТУ 6-09-402-81.
Силикагель АСК, ГОСТ 3956-76 , 0,25-0,5 ш .
Фильтры ASA-ffi-20.
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Сильтродержатель.
Кислота соляная, хч, ГОСТ 3118-77.
Газообразные, а зо т , ГОСТ 3293-74; воздух, ГОСТ 11882-73; 

вояврод, ГОСТ 3022-80, в баллонах с редукторами.
Основной стандартный раствор готовят в мерной колбе вмес

тимостью 25 мл. Взвешивают колбус5-10 мл изопропилового спирта, 
вноси 3-4 капли Алотерма-I»  колбу вновь взвешивают. По разнос
ти взвешивания определяют навеску Алотерма- I .  Раствор в колбе 
довалят до метки изопропиловым спиртом а рассчитывают содержа
ние Аютерма-1 в I  мл раствора. Раствор устойчив в течение ме
сяца.

Отбор пробы воздуха

Воздух с объемным расходом I л/мин аспирируют через кон
центрационную трубку с сорбентом, соединенную последовательно 
с фильтром А0А-ВП-20, помещенным в фильтродержатель. Концеятра- 
здгашая трубка представляет собой стеклянную трубку (типа хлор- 
кальщаевой) с одним шариком. Диаметр шарика 17 мм, диаметр широ
к о м  хонда трубки 12 мм, диаметр узкого конца 5 мм, длина труб
ка Ш  ж.

Для определения 1/2 ЦДК достаточно отобрать 4 л  воздуха.
Срок хранения проб 24 часа.

Подготовка к измерению.

Градуировочные растворы с содержанием 0 ,0 8 ; 0 ,16 ; 0 ,32 ; 
0 ,50; О Д ; и 1 ,5  мг/мл готовят соответствующим разведением ое- 
номого стандартного раствора изопропиловым спиртом.

0 ,5  мкл каждого из градуировочных растворов вводят в хрома- 
тохраф через самоуплотняющуюся мембрану. Строят градуировочную 
крашую, выражащую зависимость пика (мм) от количества Алотер- 
ма-Х (и кг). Построение градуировочной кривой необходимо прово
дить не менее, чем по 6 точкам, проводя 5 параллельных определе
ний для каждой концентрации.



Твердый носитель и неподвижную фазу взвешивают с погреш
ностью не более 0 ,01 г .  Твердый носитель высушивают при темпе
ратуре 200-250°С в течение 2 часов в сушильном шкафу, переносна 
в круглодонную колбу, охлаждают до температуры 40-50°С и зали
вают раствором неподвижной фазы в хлороформе та к , чтобы жидкость 
покрывала твердый носитель с небольшим избытком. Растворитель 
удаляют на водяной бане или инфракрасной лампе до сыпучего сос
тояния приготовляемого сорбента.

Готовят сорбент -  Ъ% E-30I (5% ПМС-100) на хроматоне супер.
Допускается использование готовых сорбентов производства 

фирмы "Дахема" (ЧССР).
Сухую чистую колонку заполняют с помощью стеклянной груш  -  

наполнителя. На колонку длиной 50 см требуется около 5 см3 сор
бента (объем замеряют после легкого уплотнения сорбента). Свеха- 
заполненную колонку устанавливают в термостат ж, не подсоединяя 
к детектору, устанавливают расход азота 60 мл/мин. Поднимают 
температуру термостата от комнатной до 250° со скоростью 6- 8°С 
в минуту. Температуру 250°С выдерживают в течение 6 часов, пос
ле чего колонка готова к использованию*

Силикагель обрабатывают концентрированной соляной кислотой, 
нагретой до 50-60°С, далее 10%-ной соляной кислотой до получе
ния бесцветного раствора. Затем силикагель промывают водой до 
удаления хлорид-иона, подсушивают до воздушно-сухого состояния 
и прокаливают в муфельной печи при ЗШ°С в течение 3 -4  часов . 
Хранят силикагель в эксикаторе, в банках в притертыми пробками. 
Для отбора пробы 0 ,5 г  силикагеля помещают в концентрационную 
трубку.

Условия хроматографирования градуировочных смесей и анали
зируемых проб:

Температура термостата колонок 23СЯС
Температура испарителя 250°С
Скорость потока газа-носителя 30 кх/ш ш
Скорость потока водорода 30 мд/мин
Скорость потока воздуха 300 мл/мин
Скорость движения диаграммной ленты 200 ш /ч а с
Время удерживания Алотерка- I  I  мин.
Объем вводимой пробы 0 ,5  мкл.
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Проведение измерения.

При определении содержания Алотерма- I  фильтр с отобранной 
пробой переносят в химический стакан, заливают его 10 мд изо
пропилового спирта, выдерживают в течение 10 мин. при переме
шивании, экстракт переносят в фарфоровую чашку вместимостью 
25 на в упаривают изопропиловый спирт до нелетучего остатка.
Эту операцию повторяют дважды.

Через концентрационную трубку с силикагелем дважды пропус
к а в  по 5 мл изопропилового спирта, нагретого до 60°С. Получен
ный эдюат переносят в ту же чашку и также упаривают до нелету
чего остатка, который затем растворяют в I  мл изопропилового 
спирта. Степень десорбции Алотерма-1  составляет 962.

0 ,5  мкя полученного раствора вводят в хроматограф черев 
самоуплотняющуюся мембрану испарителя, регистрируют хроматограм
му ■ во градуировочному графику находят содержание Алотерма-1.

Расчет кояцентращж.

Концентрацию Алотерма- I  в воздухе (С, мг/МЗ) вычисляют 
по формуле:

„  а - *
^  ~ (Г- v  0 1358

Q -  количество вещества, найденное в анализируемом объеме 
пробы по градуировочному графииз, ms.

£ -  общий объем пробы, мд. 
б  -  объем пробы, взятый для анализа
У -  объем пробы воздуха, отобранный для анализа, приведен

ный к стандартным условиям Ссм.Приложение 1 ) .
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При я океане I

Приведение объеме воздуха к стандартным условиям проводят 

по следуоиея Формуле:

У  . (273 * 20) . Р
1~---------- -----------------------* * ГДв
(273 ♦ t °  )  .  101,33

объем воздуха, отобренныя для анализа, я .

барометрическое давление, кП4 (101,33 кИа=760 им р т .с т ,)  

температура воздуха в месте отбора пробы, °С

Для удобства расчета ] /  go следует пользоваться твблидеИ 

коэффициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воздуха к стан

дартным условиям надо умножить ) /  на соответствусяши коэффишгет.

Г-



Приложение 2
Кооффтшент К для приведения объема воздуха к стандартным уелошшм

On Давление Р ,  к11а/мм р т .с т
У . J ) 7, 30/730_97. 86/ 734_ Ш  . i / 7^ J  98̂ 9 /̂742 99̂ 4 /̂746 100/730 100, 33/ 784_ 101̂ (6/730. M , 33̂ 760_ I C I A 86/ .

- з о I , t o U 2 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 I , 2u26 1,2008 1,2122
-20 1,1393 1,1456 I , 1319 1,1881 1,1644 1,1703 1,1768 1,1831 1,1862 I , I 92o
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1438 I , I o I 9 1,1881 1, 16-13 1,1673 1,1738
- t o 1,1036 1,1097 1,  П о 8 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1,1400 1, 1190 I ,  t o o l
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1048 1,1108 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 I , 09UG 1,0994 1,1083 1,1112 1,1141 1,1200
-  6 1,0310 1, 0о99 1,0637 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1, 094j 1, 097-1 1,1032
-  2 1 1,0442 1,0499 1,0836 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I , 0B3u 1,0891 1,0648 1, 070a 1,0733 1,0789
+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0409 1,0314 I , 0o7I 1,0627 I , 063u 1,0712
+ 6 1,0087 1,0143 1,0198 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 1,0473 1,0802 1,0837
4-10 0,9944 0,9999 1,0034 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 I ,0326 I , C 3u3 1,0407
+14 0,9806 0,9660 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263
+18 0,9671 0,9728 0,9778 0,9880 0,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 I .0122
+20 0, 960о 0,9688 0,9711 0,9783 0,9816 0,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0083
+22 0 , 9з39 0,9892 0,9643 0,9696 0,9749 0,9800 0,9883 0, 99GG 0,9932 0,9985
+24 0, 947о 0, 9о27 0,9879 0,9631 0. 96U3 0,9733 0,9787 0,9839 0,9863 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9816 0 , 9о66 0,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9881
+28 0,9349 0,9401 0,9483 0,9503 0, 968о 0,9605 0, 96j 7 0,9708 0,9734 0, 978b
+80 0,9288 0,9339 0,9891 0,9440 0,9432 0,9542 0,9894 0,9645 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9218 0,9268 0,9318 0,9368 0,9418 0,9468 0,9519 0,9344 0, 9u93
+38 0,9049 0,9099 0,9149 0,9198 0,9240 0,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471

tV> 
8



Приложение 3
204

П Е Р Е Ч Е Н Ь
учреждений представивших Методические указания 
по измерению концентрация вредных веществ в 
воздухе

т %
та : Методические указания ; Учреждения, представ: 

* шие Методические ука
: ния

I : 2 : 3

I . :  Фотометрическое измерение концентрации: Медицинский институт 
: алкилпропиленднамина : г .  Ростов-на*Яону

2 .  : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда я
: бис-(2н«етил-3-окси-4-оксииетил-5-ме- : профзаболевания 
: тилпиридин) дисульфида дигидрохлошда : АМН СССР, с.Москва 
: (пиридитол) : Медицинския институт

: г.Курск
3. : Гвзохроматографичеекое измерение кон- : НИИ гигиены труда я

: центраций бутоксибутенина : профзаболевания
: АМН СССР, г.Москва 
: ГОСНИНметанолпроежт

*». : Фотометрическое измерение концентрация: ГорСЭС, г ,  Москва 
: 1,10 декандикарбоновоя кислоты
: ( 1,10 д а )

5 . : Фотометрическое измерение концентрация: НИИ гигиены труда и 
: диборида матиия, диборида тктаяа-хрома: профзаболевания
: и м ета л ло керамического сплава (на осно- г .Свердловск 
: ве диборида титана-хрома)

6 . : Фотометрическое измерение концентраций: НИИ гигиены труда и 
: диморФолинфенилметана (ингибитора : профзаболевания
: ВНХ-Л-20) : г.Киев

7 . : rfeзохроматографическое измерение кон-: НИИ гигиены труда я
: центрация метилнзобутилкарбинола : птюфзаболеваняя

АМН СССР, г . Москва
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I  :  2 :

8. : 1Ъзохроматографическое измерение концен-
: трецир метилцеляозольва :

9. : Пдаиеннофотометрическое измерение кон- :
: центрадия стронция фссфориокислого дву х- 
: замешенного :

[0 . ;  Лазохроматографическое измерение кон- :
: центрации фенетола :

t l .  : №зохроматографическое измерение кон- :
: пентраций циклододеканолв и циклодоае- :
:  канона

2„ : Гвзохрокатографическое измерение кон- :
:  центраций денацила я  додецилового спир- 
: та

3 . : Спектрофотометрическое измерение кон- :
: центрации ди эти лент риамиипентаацетата :
: меди тринатриевой соли

'Л. z Лазохроматографическое измерение кон- :
:  центрадий карбамоил-3(5)-метилпиразола :

3 .  ;  Лазохроматографическое измерение кон- :
; центреция трииетилфосфнта :

8 .  : Фотометрическое измерение концентраций :
- цинкового комплекса нитрклотрифеннлфоо-:
; фоновой кислоты тринатркея соли и раст-:
: вортаого железного комплекса нитридотри* 
:  метилфосфоводои кислоты динатриевои сод*

:  Лазохроматографическое измерение канцен- 
: трений алкнддифенилоксидов (Алотрека-I)

8» : Спектрофотометрическое измерение кокцен* 
: тради я ангидрида тримеллитовой кислоты

: Лазохроматографическое измерение концен
трация Бис-*',v-гек саметиленкарбамида 

: (карбоксяда)

3

Киевский филиал
ГССНИйхлорпроект
г.Киев
Медицин акий институт 
г .  Ставрополь

НИИ гигиены труда и 
профзаблеваний 
АМН СССР, г.Москва 
ГорСЭС, г.Москва

Рязанский мединсти
тут

ГорСЭС, г.Москва

Армянский НИВ 
ГТ и ПЗ
НИИ гигиены ии.Ф.Ф. 
Эрисмена, ВНИИХСЗР
ГорСЭС, Москва

НИИ гигиены труда ■ 
профзаболевании 
АМН СССР 
Уфимский 
н и и н в о д ш
Риж ские
мединститут
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I : 2 ______________:

20. : Xш натографическое измерение концентра- :
: дай Бис-фосфите :

21. : Газохроматографическое измерение концен- :
: траций диметклсебаштата :

22. : Гвзохроматографическое измерение конпен- : 
: трации дкметилфосйита

23. : ГИзохроматографичеекое измерение кскпевт-
: рации изопропеиилапетилева ;

24, : Фотометркческое измерение концентраций :
: коасноя и желтой кровяной соли :

25. : Фотометрическое измерение концентраций :
: люминофоре Р-386 :

26» : ГЬзоироматографическое измерение кокпеи- : 
; трации коиобензилтодуола ;

27. : Фотометрическое измерение концентраций :
: З-нитро-4-хдо ранилжна :

28. : Пламенно-фотометрическое измерение кон-
: центраий растворимых соединений рубидия

29. : Хрокатогрвфическое измерение кондентра- 
: ций тиотреххлоркстого фосфоре

30. : ТНзохроматографическое намерение концент- 
: рации тримеглитовоп кислоте

31. : Хрсматографическве измерение концентрв- 
: ций триметшлфоофита

32. : Газсхроматографическое измерение концен- 
: траций тризтилортоацетвта

33. : Гезохрокатографическое измерение кокпен- 
: трааир 3-феноксибензалъдедадв

34. ; Флуориметоическое измерение концентраций 
: фенибута

Львовский 
мединститут 
Ростовский-на- 
Дону мединститут 

Львовский 
мединститут 
НИИ ГТ я ИЗ 
АМН СССР
нпо " Н А и д а *
г.Епеваш

Донецкий
мединститут

Ставропольский
мединститут

Донецкий
мединститут

Казанский универ
ситет HJ! .Савелье

ва

1 -ый Московский 
мединститут

Львовский

мединститут

Уфимский
ш ш ш ш к

Львовский

мединститут

Университет 
дружбы народов 
им. ПДукумбы 
Университет 
дружбы народов 
им. П Лум ум бы

Рижский м ед и н сти ту т
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I : 2 : J

35 .: йояяроЕВфическое измерение концентрации:- 
: фосфида т а н е  :

ЦОЛИУВ, Москва 
Киевский НИИ ГТ ■ П8

3 6 .: Фотометрическое измерение концентрации : 
; фталазола

ВНИХФИ, г.Купавна

37 .: Хроматографическое измерение концентра- 
: гаи хардииа :

Львовский
мединститут

ЗВ.: Фотометрическое измерение концентрации : 
: хлористого аммония :

Армянский 
НИИ ГТ и ПЗ

39.: Лазохронатографическое измерение кош® : 
: центрации циклогесена

НИИ ГГ и пз
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Приложение 4

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
методическип указаниям

Наименование вещества : Методические Указании

I : 2

Сополимеры я полимеры на о о :  
нове акриловых и метакрило- : 
вых мономере» :

Методические указания на гравиметр*1 
кое определение пыли в воздухе рабо1 
зоны в в системах вентиляционных ус
тановок И ., 1981, с , 235 f переиздан
ный сборник МУ, выпуски 1-5)

Полиамфолиты ПА-1, ПА-DI, : 
ПА-121

-  ■

л а го дев 
океанов

ш » т 
я в

катализатор ИН-2201 Методические указания на фотометрии' 
кое определение окиси хрома, выпуск 
М., 1979, с . К»

Титана сульфид и дисульфид : Метадичежие указания по по лярографк 
кому измерение вольфрама в воздухе р  
чей зоны, выпуск XIX, К .,1984, с .13

Вольфрама сульфид и дисуль
фид

Методические указания по полярографк 
ческому измерение концентраций титан 
в воздухе рабочей зоны, выпуск XIX, 
К.. 1964, с . 129

Сварочный аэрозоль при со
держании марганца до 20 %

Методические указания на определение 
вредных веществ в сварочном агрозоле 
Гтвердая фаза и газы), М«, 1981, с .

Сварочный аэрозоль при со® 
держании марганца 
от 20 до 30 %
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Указатель определяемых веществ

Алнжлдифенилоксид (Алотерм- l )  86
АяЕвхпропи лендяаман I
Аигидрид тримеллитовой кислоты 91
Бтс~{^дАгексаметиленкарбамид (карбоксил) 96
Вяе- (2-нетил-3-окси-9-оксйметнл-5-метилпиридил) дисульфида
лжпгжрох лорида (пиридитол) 5
Вес-фосфит 102
Буижсябутенин 10
1»10-декандикарбоновая кислота 17
Zсвалил 58
Лкворид магния 22
Дкйорид титана-хрома 22
Дшетилсебапинат 107
Дяетилфосфит 112
Дшорфелинфенияметвн (ингибитер ВНХ-4 20) 27
Днзтмяентрмаминпентаацетата меди тринатриевая соль 69 
Дсета ловля спирт 58 
Ивдаропенилацетилен 118 
Квибвмоил-3(5)-иетияпиразвя 70 
Квасная и желтая крованая соль 17?
Лшжнофор Р-Зйб 127 
Мттклизобутя лкарбииол 32 
^кгилцеллозольв 36 
Нетобенэилтолуоя 132 
З-ШЕтро-^-хлоранидии 137 
РуФтаия растворимые соединения 195 
Стронции фосфорнокислый двузакещенный 92 
Тизтреххлористыя фосфор 150 
Трзиеллитовая кислота 159 
Тржнетилфосфит 75 

Трвгтилсртоацетат 165 
©игетол 96 
Февибут 173
3 «Феноксибензальдегид 169 
ёозфжд пинка 178 
$теказоя 189



Харди 189
Хлористый тытшщ 193 
Цикл од од ека шм  50
Цикледодеканов 5©
Шкшогтст 198 '
Пннковыи комплекс нитрилотрифенияфосфоновой кислот» 
трнватриевой соли ш растворш*ого железного комплекса 
нитрклотретметялфесфоиовой «слоты динатртевой соли
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