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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 
эпидемиологических станций и научно -  исследовательских учреждений 
Минздрава СССР» а также ветеринарных» агрохимических» контрольно- 
токсикологических лабораторий Минсельхоза СССР и лабораторий дру­
гих Министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных ко­
личеств пестицидов и биопрепаратов в продукт' х питания, кормах и 
внешней среде .

Срок действия временных методических укшйшй устанавливается 
чо утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 
эфициальных группой экспертов при Го скомиссии по химическим сред­
ствам борьбы с вредителями» болезнями растений и сорняками при МСХ
:с с р .

Методические указания согласованы и одобрены отделом перспек­
тивного планирования санэпидслужбы ИМПиТМ им. Марциновского Е.И.
1 лабораторным советом при Главном санитарно-эпидемиологическом управ- 
тении Минздрава СССР.

РЕДАКЦИОННАЯ КОЛЛЕГИЯ :

Л .Г. Александрова, Д.В. Гиренко, А.А.Калинина (секретарь)* 
М.А. Кдисенко (председатель)* Г.И. Короткова» Г.А. Хбхоль- 
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Методические указания
по хроматографическому измерению концентраций 
зоокумарина в воздухе рабочей зоны 
(Дополнение к Методическим указаниям на 
хроматографическое определения зоокумарина 
в воздухе I  2319-81 от 18 марта 1961 г)

Ъ-$Ж- аце?омабенэил/-4-эт(Дроко1!кум&рик’
Зоокушрин ^в&рфарин) белое кристаллическое тещас?ш 

@ Тм 1б1дСф Хорошо растворим в ацетоне* дноасане; почти не 
рштворда в 95^ этиловом спирте,* эфире® Не растворяется в ®ад©@ 
бензоле® Mai©детуч® В воздухе может находиться в'виде аэрозоля®

I® Определение основано на хроматографировании ж оку мари на в 
тонком алое оид..кагедя- о последующим обнаружением зоны 
вации препарата путём использования реакции взаимодействия а 
ди&зоодрзшиной оульфанидовой кислотой,
2 ®0тбор проб проводится о концентрированием (фильтр *синяя 
жтт̂ У
3®Пред@л измерения в анализируемом объём© пробы -  5 шсг

Предел измерения в з©эдухе-0*05 мг/м3 (при отборе ТОО ж воз­
духа)*
^Диапазон измеряемых к©нцентрацнй~0е05-0*% иг/м3 
б ®0п-рвд едению и© медашт другие гетероциклические соединения 
7®Граница суммарной погрешности измерения-^ 13%
8 о Предельне допустимая концентрация зоокумарина в воздухе ра­
бочей зон® -О Д  мг/м?

c^ cochj

I , ХАРАКТЕРИСТИКА МЕТОДА
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Зоокумарин, 92#
Эфир диэтиловый, х . ч . # ГОСТ 6262-79
Ацетон, х .ч . ,  ГОСТ 2603-79
Спирт этиловый, 96# , ТУ 6 -09 -17 -10 -77
Бензол, х * ч . ,  ГОСТ 5955-75
Судьфаниловая кислота, ч .д .а * , ГОСТ 5821-78
Кали едкое, х .ч . ,  ГОСТ 4203-65
Натрий азотистокислый, ч .д .а . ,  ГОСТ 4197-75
Щщнота соляная, х .ч . ,  ГОСТ 3118-77
Натрий углекислый, х .ч . ,  ГОСТ 83-79
Фильтры бумажные "'синяя лента” , ТУ 6-09-1678-77
Подвижная фаза : бензол-ацетон ( 2 :1 )
Проявляющий реактив : раствор 0 ,1 г  диазотированной оульфанило- 
вой кислоты в 20 мл Х0#-ного раствора углекислого натрия, Реак.- 
тив готовят непосредственно перед анализов.

Диазотированную сульфаниловую кислоту получают следующим об­
разом* 25г аульфаннл'вой киолоты растворяют в 125 мл 10#-ного 
раствора едкого кали.Яосле охлаждения раствора добавляют 100 мл 
10#-ноге растворе азотистокислого натрия. Затеи полученный раст­
вор по каплям прибавляют к охлаждённой льдом соляной кислоте 
(40 мл соляной кислоты у д .в .*1 ,1 9  в 20 мп воды) так, чтобы тем­
пература раствора не поднималась выше 8®С. Падученну» диазоткро-*' 
ванную оульфаниловую кислоту отфильтровывают, промывают ледяной 
водой, этиловым спиртом, эфиром и сушат на воздухе. Реактив хра­
нят в тёмной склянке.
Стандартный раствор зоокумарина в ацетоне концентрации 200 шсг/мд. 
Готовят растворением соответствующей навески препарата ( а  учётом 
действующего начала) в ацетоне в мерной колбе.Стандартный раствор 
устойчив в течение месяца.

Ш.ПРКБОРс! И ПОСУДА

Аспирационное устройство, ТУ 64-1-862-77 
Фидьтродержчтели
Чашки фарфоровые диаметром 4-5 см
Микропипетки. ГОСТ 1770-74, ёмкостью 0 ,1 ;  0 ,2  мл с оттянутыми 
концами
Хроматографические пластинки •"Силуфол”  (ЧССР), 150x150 мм 
Камера для хроматографирования, ГОСТ 10565-75 
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ 10391-74
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Ноздух оо скоростью 1Q л/мин аспирируют через фильтр ^си­
няя лента** Для определения 1/2  необходимо отобрать ID0 л 
воздуха* Upoit хранения отобранных проб в сухом и тёмном месте 
неограничен.

У *  УСЛ О ВИЯ А Н А Ш А

Фильтр переносят в атаканчик* триады промывают небольшими 
порциями ацетона /6 -1 0  мл/. Фильтры отнимают стеклянной палоч­
кой. Раствор сливают в фарфоровую чашку и упаривают на водяной 
бане при температуре 50°С до объёма О Д -0 ,2  мл* который коли­
чественно наносят на хроматографическую пластинку. На эту же 
пластинку наносят 0*025; 0*05; 0*1; 0*2 мл стандартного раст­
вора зоокумарина* что соответствует 5 ; 10; 2 0 ; ОД мкг препара­
та. Затем пластинку помещают в хроматографическую камеру* в 
которую за 20 минут до хроматографирования была налита подвижная 
фаза бензол-ацетон / 2 : 1 / .  После подъёма фронта подвижной фазы 
на высоту 10 ом пластинку вынимают из камеры* оставляют? на воз­
духе до полного испарения оледов растворителя п затем обраба­
тывают проявляющим реактивом. При наличии в пробе зоокумарияа 
на пластинке проявляются жёлто-оранжевые пятна а величиной
a t ш 0*86 *  0 Д „

* Окраска пятен устойчива в течение 2^ часов.
Количественное определение проводит путём измерен?.! пло­

щади пятен стандартных растворов и пробы.
Концентрацию зоокумарина в воздухе /Ж/ ® мг/м3 вычисляют 

щ  формуле : а * £
I  •

г20.
ЛВ

ст

где

А -  количество препарата* найденное в пробе* мкг;
$  п -  площадь пятна пробы ,■ мм ;̂ 
j  QT“ площадь пятна стандарта* ммг;
?2q ~ объём воздуха, отобранный для анализа и приведенный; к 

стандартным условиям*л.

ЗАТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ
Соблюдать все требования по технике безопаонооти при работе 

в химических лаборатериях.

711. Ра8работчжкж,
Зиракипшили Таткявили S.H.
Грузинский НШ гигиены труда и профзаболеваний им. Н.Й.Яах- 

виладзе.
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