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Сборник методических указания составлен методвческоЯ 
оекииеЯ по промыдяенно-санитарной химии при проблемно! 
комиссии "Научные основы гигиены труда и профессиональ­
ной патологии".

Настоящие методические указания распространяются на 
определение содержания вредных веществ в воздухе промыш­
ленных помещений при санитарном контроле.
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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
НА ХРаААТОГРАФИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ 

МЕПШВОБЛШКЕТОНА В ВОЗДУХЕ

С*ь

-С О  - С -  СИ,  М.В. 100,16
СНу

Метилизобутижетон -  бесцветная жидкость с т.кип. Н 6 ,9 °С , 
т .пл . 84,7°С . Хорошо растворим в спирте, эфире, бензолб. Раство­
римость в воде составляет 1 ,9  г  в 100 кл воды.

I .  Общая часть

I .  Определение осповано на использовании газожидкостной хромато- 
гра$лн на приборе с пламенно ионизационным детектором. Отбор проб 
с концентрированием. ^

2 . Предел обнаружений* мкГ в анализируемом объеме раствора.
3 . Предел обнаружения в воздухе 1 ,9  мг/м3 (расчетный).
4 . Погрешность определения +5£.
5. Диапазон измеряемых концентраций I,D  -  100 мг/м3 .
6 . Определению не мешают ацетон и диизобутилкетон.
7 . Предельно допустимая концентрация метилизобутилкетона в 

воздухе 5 мг/м3 .
П. Реактивы и аппаратура

8 . Применяемые реактивы и растворы.
Метилиэобутилкетон, МРТУ 6-09-2295-65.
Изоамиловый эфир уксусной кислоты, МРТУ 6-09-2071-65.
Стандартный раствор с  содержанием 100 мкг/нл метилизобутилкетона 

и 100 мгсг/мл изоаиилового эфкра уксусной кислоты готовят растворе­
нием 10 мг метилизобутижстона и иэоамилового эфира уксусной кислота 
в дистиллированной воде в мерной колбе емкостью 100 ил.
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сош ли, х .ч . , 1ЯХЛ' 5955-75
Хромоборб ^ 6 0 -8 0  иеш.
Адяезон^.
Газ-иосятель -  азот в баллоне о редуктором, ГОСТ 9293-74.
Водород в воздух в баллонах с  редукторам*.
9 . Применяемые посуда в приборы.
Хроматограф о пламенно-ионизационным детектором и Ч  -образн о! 

колонкой.
Аспирационное устройство.
Приборы поглотительные с пористой пластинкой.
Шприц медицинский стеклянный, емкостьм 10 мкл.
Колба круглодонная, ГОСТ 1770-74, емкостью 500 мл.
Цилиндр мерный, ГОСТ 1770-74, емкостью 100 мд.
ШшеткИуГОСТ 20292-74,емкостью 1 ,5  и 10 мд.
Шкаф сушильный или термостат с  температурой нагрева Х10-150°С.
Секундомер.
Линейка и лупа измерительные.

Ш. Отбор проб воздуха

10. Воздух со ск орости  0 ,2  л/млы иротягивают через 2 последова­
тельно соединенных поглотительных прибора с  пористой пластинкой, 
содержащих по 5 мд дистиллированной воды. Дин определения 1 /2  предель­
но допустимой концентрации следует отобрать 2  л воздуха.

1У. Описание определения
з

11. изнашивают 70 см хромосорба.
Аоиеэон- b t з  количестве 15? от веса носителя заливают 100 мл 

горячего бенэсла.
Раствор аикезона- ЬС в бензола переливают в круглодонную колбу, 

в которую вносят приготовленный носитель небольшими порциями при 
постоянном перемешивании. Бензол испаряют до состояния сыпучести 
носителя. В промытую и выпушенную колонку засыпают приготовленную 
насадку, концы колонки закрывают стекловатой. Заполненную колонку 
кондиционируют в токе азота первые два часа при 100°С, следующие 2 
т с а  при 150°С и 3 часа при 200°0, затем подключают второй конец ко- 
юнки к детектору.

Хроматографическому анализу подвергается-аликвота водного раст­
вора. Ввод проб осуществляют микрошприцем через самоуплотняющуюся 
faмбрану испарителя. Общую подготовку прибора осуществляют согласно 
шструкции.
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У с л о в и я  ( H i n t

Длина колонки 3 м
Диаметр колонки 3 мм
Температура колонки 150°С
Температура испарителя 230°С
ГНз-носитель азот
Скорость потока газа-носителя 60 мл/мйн
Скорость потока водорода 30 мл/мин
Скорость штока воздуха 300 мл/мяв
Скорость диаграммной ленты 3,6  см/мив
Объем анализируемой пробы 4 мкл
Продолжительность анализа 25 мил
Время удерживания (мин):
КеТшшзббутплкетова 12
Изоамнлового эфира уксусной кислоты 22

Количественное определение метилизобутилкетова осуществляет ме­
тодом внутренней стандартизации с использование» калибровочного гра­
фика. В качестве внутреннего стандарта используется пзоамиловый эфир 
уксусной кислоты. Внутренний стандарт вводится в аликвоту анализи­
руемой пробы перед хроматографическим анализом. Количество внутрен­
него стандарта должно быть соизмерено с определяемым компонентом 
пробы.

Для построения калибровочного графика готовят калибровочные сме­
си из стандартного раствора методом разбавления согласно таблице I  12.

ШКАЛА СТАНДАРТОВ Т а б л и ц а  12

Номер стандарта I 2 3 4 5

Стандартный раствор 
мстилизобутялкетона•мл

0,1 1.0 2,0 5 ,0 10,0

Стандартный раствор 
изоамллового эёшэа 
уксусной кислоты)мл 0,1 1 .0 2 ,0 5 ,0 10,0

Дпстиллироваяая вода, 
мл 9,9 9,0 8,0 5 ,0 0 ,0
Содержание метйллзо- 
бутплкетона и изоами- 
лового эфира уксусной 
кислоты, мкг

10 100 200 500 1000
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дрмштографируют во 4 мил подуты ш и ра от во ров, проводя 5 парад- 
«а иных определений доя кадкой концентрации.

Строят калибровочную кривую, выражающую зависимости отношений пло- 
цадвй матнднзобутилкетона к кэоаш иового зфкра уксусной кислоты от 
отношений количеств иетилиэобутнлкетона н кзоаиклового «фора укоуо- 
ной кислоты. Пощади пиков определяют путем умножения высоты пика 
на его ширину, измеренную на половине высоты.

Условия анализа и калибровки долины быт» идентичными.
Концентрацию метилнэобутилкетона в мг/ы3 воздуха (к ) вычисляют по 

формуле:

х - . .  3U VL
V V5o

где

f y -  количество вещества, найденное в анялизируемом объеме раствора,ют; 
Vf- общий объем раствора, мл ;
V- объем раствора, взятый для анализа, ми ;
V20- объем воздуха в л, отобранный дня анализа я приеденный н стан­

дартным условиям но формуле (см.приложение I).
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Првлсиваие I

Приведение объема воздуха > отвндартаим условиях провод*? 
по сведущей формуле:

~У~20 Ж___ JSSsSQLP
(2*8+ -Ь t • 101,33 где

Vfc “  объем воздуха отобраашй дяя анализа, л 
Р -  барометрическое давление, кПа (101,33 Ля • 760 iw.pT.o?.) 

о температура воздуха, в месте отбора пробы, °С 
Для удобства расчета V 20 следует пользоваться таблице?, 

дозффпцяентов (прилодопе 2 ). Дм приведения воздуха к отацдартяш 
условвям надо умнаяять Vi na ссответотвушдей коеффищгаят.

I.'?



К О Э Ф Ф И Ц И Е Н Т Ы
едя приведения объёма воздуха к стандартным уславяям; температура + 20°С

я атмосферное давление 101,33 гПа
А.

°с Д i B i e i I е Р. ;кПа
W

97.33J. 97.86 1 98. Ц) j
*

98.93 ; 99.46
*
: 100

•

•100.53
• * 
: 101.06: 101.33

•

: 101.86 : 102.40
-30 ’ I.I582 I .1646 1.1709 ' I.I772 I.I836 1.1899 1.1963 1.2026 1.2058 1.2122 1.2185
-26 1.1393 I.I456 1.1519 1.1581 1.1644 I.I705 I.I768 I.I83I I.I862 I.I925 I.I986
-22 I .1212 1.1274 1.1336 1.1396 1.1458 I.I5I9 1.1581 1.1643 1.1673 I.I735 I.I795
-18 I.I036 I.I097 I.II58 T.I2T8 I.I278 т.тазв I.I399 I.I460 I.I490 I.I55I I.I6II
-14 I.0«66 Т.П926 1.09Я6 I.I045 I .1105 I .1164 I.I224 1.1284 I.I3I3 1.1373 T.I432
-10 I.070I I.CP60 1.0819 1.0877 1.0936 1.0994 1.1053 I.III2 I .1141 1.1200 I.I258
-6 1.0540 1.0599 ьобб1? I.07I4 1.0772 1.0829 1.0887 1.0945 1.0974 1.1032 1.1089
_9 1.0385 1.0442 1.0499 1.0556 I.06I3 1.0669 1.0726 1.0784 I.08I2 1.0869 1.0925

0 I.030S 1.0366 1.0423 1.0477 1.0535 Г.0591 1.0648 1.0705 1.0733 1.0789 1.0846
+2 1.0234 I.029I 1.0347 1.0402 1.0459 I.05I4 I.057I 1.0627 Т..0655 1.0712 1.0767
+5 1.0087 1.0143 I* 0198 1.0253 1.0309 1.0363 I.04I9 1.0475 1.0502 1.0557 1.0612
+10 0.9S44 0.9999 1*0054 1.0108 I.0I62 I .0216 1.0272 1.0326 1.0353 1.0407 1.0462
+14 0.9806 0.9860 0.9914 0.9967 1.0027 1.0074 1.0128 I.0I83 1.0209 1.0263 I.03I6
+18 0.9671 0.9725 0.9778 0.9830 0.9884 0.9936 0.9989 1.0043 I.0C69 1.0122 1.0175
+20 0.9605 0.9658 0.97II 0.9763 0.9816 0.9868 0.9921 0.9974 1.0000 1.0053 1.0105
+22 0.9539 0.9592 0.9645 0.9696 0.9749 0.9800 0.9853 0.99С6 0.9932 0.9985 1.0036
+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 0.9-132 0.9542 0.9594 0.9645 0.9670 0.9723 0.9772
+34 0.9167 0.9218 0.9268 0.9318 0.9X 8 0.94x8 0.9468 0.9519 0.9544 0 .9595 0.9644

^  +38 0.9049 0.9099 0.9149 0.9198 0.9248 0.9297. 0.9347 0.9397 0.9421 0.9471 0.9520
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Рис,1. Установи для приго­
товления эталонных 
.смесей с помецью диф­
фузионного дозатора

Рис.2. Устройство для ввода' 
сконцентрированных в 
концентраторе проб в 
хроматограф.

Рис 3  Ко лба для сд:1гання фильт­
ров на определение содер­
жания серп.
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С П И С О К

институтов, представивших методики в 
данный сборник

* »
пп

ВЕЩЕСТВО Наименование института

1. Амидопирин

2. Афуган
3. Венэантрон

4. Бензилпеиициллин
5. Бензоксазолон
6. Гексахлорбутадиен

7 . Двуокись рутен- I 
6. Дикрил и менид
9. itoieagroOTorHtniiiiInoj>ai‘ 

(ДЩЬ) '

Харьковский институт гигиены труда 
и профзаболеваний
ВНИИ ГИНТОКС, г.Киев
Харьковский институт гигиеш труда и 
профзаболеваний
ВНИИ антибиотиков, г.Ыосква 
Московский медицинский институт
В!МИ противофиллоксерная станция, 
г.Одесса
1-й медицинский институт, г.Москва 
ВНИИ Гинтокс, г.Киев
ВНИИ химических средств защиты растений 
г.Москва.

10 .Диметиддихлорвинилфосфат.
-гексахлорциклогексан, Казанский институт охраны труда 
дихлордифенилтрихлорэ- 
тан

11 ‘  ш  гигие1Ш труда и п р о ф з а б ° -илат, метиловый*и п -то- 
луиловый спирты, п-толу- 
иловый альдегид, п-толу- 
иловая кислота, п-ксилол 
и датолилыетан

12. Диметилцианамид Университет дружбы народов им.П.Лумумбы.
13. 1,3 -  дахлорпропилен Новосибирский санитарный институт.
14. 3,4 -  дихлорпроилоани- Горьковский НИИ гигиеш труда и проф-

дид заболеваний, ВНШ( хии.средств защиты
растений.

15. Дурсбан ВНИИГинтокс, г.Киев
16. Зоокушрин Тбилисский институт гигиены труда и

профзаболеваний.
17. Jlacco СР-52223, суффикс ВНИИГинтокс, г.Киев



2 3I
18. Ыалоран ВИМГинтокс, г.Киев
19. Метанол в присутствии Новосибирский санитарный институт 

формальдегида

20. Металиэобутилкетон Уфимский институтгигиены труда и
профзаб ол евашгй

21. Окись, гидроокись I -й Медицинский институт, г.Мосина 
стронция

22. 2,3-оксинафтойная к и с- Харьковский институт гигиены труда и
лота профзаболеваний

23. Олеандомицин Интитут гигиены труда и профзаболеваний
АМН СССР, г.Москва

24. Суммарное содержание ВНИИ углеводородного сырья, г .Казны, 
парафиновых углеводо­
родов Cj -  Cjq и аро­
матических углеводо­
родов

Львовский медицинский институт
Киевский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
ВНИИ ГИНТСКС, г.Киев 
Волгоградская СЭС
Свердловский институт гигиены труда 
профзаболеваний
То же
ВНИИ ГИНТОКС, г.Киев 
То же
Новосибирский санитарный институт
Уфимский институт гигиены труда и 
профзаболеваний
Гор. СЭС, г.Москва
ВНИИ хим. средств защиты растений, 
г.Москва
Тбилисский институт гигиены труда и 
профзаболеваний

38. Фтористый алшиний ЦИУЬ Кафедра нромгигиены, г.Моекни

25. Центахлорацетофенон
26. Нириыор

27. Рицид
28. Сероокись
29. Сера

30. Смолистые вещества
31. Тачигарен
32. Топсин НФ-35 и НФ-
33. Трехбромистый бор
34. 1-фенил, 4 -5  ддхлории- 

ридазон
35. М-фснилендиыалеимид
36. Феиозон и дихлорпири- 

дазон
37. Фталан

39. Фторотан, ингалан, д и э- Институт гигиены труда и нрофанооле- 
тилбвый эфир , этило- ваний АМН СССР,г.Москва
вый спирт

40. 6-хлорбензоксазолон и Львонский меди1.и1нскнй институт 
хлормгтил -  6-хлорбен-
зоксазолой

41. 1-хлор -  2 атилгексан Гор.СЭС, г.Москва
42. Цнанилав и цианистый Тбилисский институт гигиены труда и

водород профзаболеваний
43. Цинк и кадмий Институт гигиены труда и профЭаболйваг.лй

АМН СССР, г,Москва
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