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ВРЕМЕННЫЕ
МЕТОДШСШ® УКАЗАНИЯ

по газохроматографнческому и хроматографичеокому 

измерению концентраций болстара в воздухе рабо- 

^ чей зоны
C , H s - 0 - . b " S  

C ,H 7 - S '  " 0 - f \ $ - c n 3 М*м* 322,17

Болстар^супрофос^ действующее начало 0 - (4 - метплтио-фенпл) 

- £  » пропил - 0 - этил дитиофосфат)] * бесцветное масло, Т.ши 

125°С, плотность 1,2 г/мл* Растворимость в воде менее 5-1СГ*\ 

хорошо растворим в гексане, метиленхлориде, изопропаноле* При

меняется в виде 72# эмульсионного концентрата.

Агрегатное состояние в воздухе - пары и аэрозоль*

I. Характеристика метода

I* Определение основано на : I) хроматографировании в тонком 

слое силикагеля о последующим обнаружением зон локализации болс- 

тара: а) путем обработки 0,2# раствором хлор^'того палладия, 

б) путем обработки 0,5# раствором 2,6-дкбром - А/ -хлорхиношгмина, 

в н-гекоане,' в) путем обработки бромфеноловым реагентом и 5% 

уксусной кислотой; 2) газожидкостной хроматографией с прш,мне

нием детектора по захвату Электре нов.
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2. Отбор проб проводится с концентрированием (фильтр ЛФА- 

BII-I0, гексан).

3. Предел обнаружения в анализируемом объеме пробы - I мкг 

(ТСЗС), 0,0005 мкг (ГЖХ).

4. Предел измерения в воздухе -0,С5 мг/м3 (ТСХ) ,Q 005" мг/м3 

(ГЮС) (при отборе 20 л воздуха).

5. Диапазон измеряемых концентраций -0,05-1,0 мг/м3 (ТСХ), 

0,005-0,5 мг/мэ(МХ).

6. Определению не мешают фоэалон, рогор, баэудин, антио,

I W  и д а .

7. Граница суммарной погрешности измерения-* II,4# (ТСХ),

+ 5,7 % (Е£Х).

6. Ориентировочно-безопасный уровень воздействия болстара - 

(расчетный).

II. Реактивы, растворы и материалы

Болстар

Гексан, ч., ТУ 6-09-3375-78

Фильтра АУА-ВП-Ю *

Стандартный раствор й I болстара в гексане. В мерную колбу 

на 50 мл наливают 10-15 мл гексана, взвешивают, добавляют 2-3 

•капли болстара, снова взвешивают и доводят до метки гексаном, 

расчитывают содержание препарата в I мл. Срок хранения раствора- 

10 дней (в холодильнике, в темной посуде).

К мртоду ТСХ.

Хлороформ, ч. д.а.̂  ГОСТ 20075-74

Эфир диэтиловый (для наркоза) Фармакопея СССР

Ацетон, Х-4, ГОСТ 2603-79
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Хлористый палладий, МРТУ 6-09-1964-64 

Бромфеноловый синий, ч.д.а., ТУ 6-09-1058-76 

Азотнокислое серебро, ч.д.а., ГОСТ 1277-75 

Уксуоная кислота,Oie.4., ГОСТ 18270-72 

(Или лимонная кислота, х.ч,, ГОСТ 3652-69)

Кислота ооляпая, х.ч., ГОСТ ЗП8-77

Подвижная фаза: I) гексан-хлорофоры (2:1); 2) гексан-ацетон 

(3:1); 3) гексан-диэтиловый эфир.

Проявляющий реактив Si I: 0,2% раствор хлористого палладия:

0,2 г Хлористого палладия помещают в колбочку емкостью 100 мл, 

прибавляют 2 капли концентрированной соляной киолоты, опускают 

колбу в нагретую до 60-70°С водяную баню на 10-15 мин периоди

чески встряхивая, после полного растворения содержимое колбы 

доводят до 100 мл водой. Раствор хранить в склянке с притертой 

пробкой 30 дней.

Проявляющий реактив №2: а) 50 мг бромфенолового синего раст

воряют в 10 мл ацетона и доводят до 100 мл 1%-водно-ацетоновым 

раствором азотнокислого оеребра (ацетон:вода-3:1). б) 5% уксус

ная киолота или Ь% лимонная кислота. Растворы можно хранить 30 

дней в склянке о притертой пробкой.

Стандартные растворы №№ 2, 3, 4 сюлс-чра в гексане концентра

ции 100, 10 и 1 мг/мл. Готовят соответствующим разбавлением стан

дартного раствора № I гексаном. Срок хранения растворов - 10 дней 

(в холодильнике, в темной пооуде).

К методу ИХ.

Твердый нооитель - хроматон А/ -A-W ДМО^ (0,16-0,20 мм)
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Жидкая ф&за $  Е-30

Газообразный азот, в баллоне с редуктором, МРТУ 602375-66 

Стандартные растворы &Y 4, 5 болстара в гексане концентрации 

I; 0,5 мкг/мл. Готовят соответствующим разбавлением гексаном 

стандартного раствора I* I. Срок хранения растворов - 10 дней 

(в холодильнике, в темной посуде)*

Ш. Приборы и посуда*

Аспирационное устройство, ту 

Фил ьтроде ржат ели

Поглотительные приборы с пористой пластинкой № I 

Колби мерные, ГОСТ 1770-74 

Посуда стеклянная, химическая по ГОСТ 1770-74 

Ротационный испаритель ИР-1М, 17 25-И-917-76 

К методу ТСХ.

Хроматографические камеры, ГОСТ 10565-75 

Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ 10391-74 

Хроматографические пластинки "Сцлуфол*1 (ЧССР), 150 х 150 мм 

Пинетки, ГОСТ 20292-74» на I» 2, 5 и 10мл 

К методу ГЖХ

Хроматограф, с детектором по захвату электронов 

Хроматографическая коленка, стеклянная, длиной I м и внутрен

ним диаметром 3,5 мм 

Ыикрошриц типа iMil-IO 

Секундомер

Лупа и линейки измерительные
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1У. Условия отбора проб воздуха

Воздух оо скороотыо 1,0 л/мин протягивают через последователь

но соединенный фильтр АФА-ВП-Ю в фильтродержателе и поглотитель

ный прибор о пористой плаотинкой, заполненный 10 мл гексана, пог

лотительный прибор на время отбора проб помещается в сосуд со 

льдом. Для определения 1/2 ПДК болстара следует отобрать не бо

лее 20 л воздуха (при анализе методом ПЮС можно отбирать d л воз

духа - для определения 1/2 ЦЩО. Срок хранения проб - не более 

10 дней.

У. Условия анализа

Раствор из поглотительного прибора сливают в колбу для отгон

ки растворителей, прибор промывают дважды по 10 мл гекоана и эти

ми растворами обрабатывают фильтр, после чего все гекоановые вы

тяжки объединяют и упаривают на водяной бане при 80°С или под 

вакуумом при комнатной температуре до объема примерно 0,2-0,Змл 

и затем на воздухе дооуха. Сухой остаток растворяют в 0,2-0,Змл 

гекоана (при анализе методом ТСХ) или в I мл гексана (при ана

лизе методом ГЮС).

Условия анализа методом ТСХ.

Раствор пробы о помощью микропипетки наносят на пластинку. 

Стенки колом смывают неоколышми каплями растворителя, который 

наносят в центр пятна. Рядом о пробой наносят стандартные раство

ри, пооле чего пластинку помещают, в хроматографе окую камеру. 

Посла подъема фронта подвижных растворителей на 10 см плаотинку 

вынимают из камеры, сушат на воздухе и помещают на 10 мин под 

источник УФ-овета, затем ее опрыскивают проявляющим реактивом
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ft I - раствором хлористого палладия. Болстар продляется в вида 

красных пятен на светло-желтом фоне с величиной ̂  » 0,45 +0,05 

при хроматографировании в системе подвижных растворителей 

гексан-хлороформ ^  = 0,5-| системе гексан-ацетон (З:^

R^ =0,75 в системе гексан-диэтил овый эфир

Ори развитии хроматограмм-в системе гексан-ацетон =

0,65 + 0,02. Пластинку высеивают ири комнатной температуре об

рабатывают проявляющим реактивом - бромфеноловым реагентом: Для 

закрепления и лучшего проявления сушат 10 минут при температу

ре 100е. Фон обесцвечивают Ъ% уксусной кислотой. На синем фоне 

проявляются четкие желтые пятна. Окраска устойчива долгое время.

Количественное определение болстара в анализируемой пробе 

проводится визуально при сравнении интенсивности окрашивания и 

олоиР&н пятен стандартных растворов и проб(лчн«мн0сть: i~20n*r).

Условия анализа методом ГЖХ.

Длина колонки I м

Диаметр колонки 35 мм

Твердый носитель Хроматон N-h-U ДДПД» 

Жидкая фаза 5% £  В - Х

Температура: термостата колонки 250°С

испарителя 275°С

детектора 270°С

Газ-нсеитель азот

Скорость потока газа-носителя 3 л/час

Шкала усилителя 0,25*10'

Объем вводимой пробы 5 мкл
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Время удерживания болотара 4 мин 26 оек

Количественное определение проводят методом расчета по ооот- 

ношешш"площадь пика-концентрация" при вводе до анализа проб и 

после анализа в испаритель хроматографа 5 мкл стандартного раст

вора оолстара 0,5 или I мкл/мл, вычисляют средне арифметичес

кое площадей пш:ов из 5 определений.

Если при вводе 5 мкл пробы получаю1, очень большой пик болста- 

ра, готовят более разбавленный раствор, добавляя в конечный раот- 

вор определенное количество гекоана.

Концентрацию болотара в воздухе (X) в мг/м3 вычисляют по фор

муле: для ТСХ

для ГЖХ Scr ■ V ■ Vi о в которых

-количество препарата, найденное в хроматографируемом объеме 

пробы, мкг

Vi - общий объем пробы, мл

V - объем пробы, взятый для хроматографирования. мй 

fcJo -Jобъем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к стан

дартным уоловиям, л.

- количество препарата в отавдарте введенном в хроматограф,мкг 

S ^  - площадь пика анализируемой пробы, мм2 

^сг- площадь пика стандартной пробы, мм2

У1. Требование безопасности

Соблюдать вое требования беэопаоности, обычно рекомендуемые
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