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-Утверж дено" Министерством 
з д р а в о о х р а н е н и я  С С С Р  
-29" июля 1991 г.

N  6250-91.

М етод и чесхи е  указания по определению  пропаквизафопа в воздухе рабо­
чей зоны  методами газожидкостной и тонкослойной хроматографии.

1. Вводная часть.
Аж ил, 100%  концентрат эмульсии, 
ф. "С и б а ", Швейцария.
П ропакзнзаф оп  - 2 -изоп?оп;ц1Иденамико-оксиэтил (R ) -2- [4-*.6-хлорхи- 

ноксалия-2-окси  )ф енокси] пропионат (И Ю  П А К ).

N

C22H22CIN3O5
М .м . 4 4 3 ,3 9 .

Аж ил - кристаллическое зедхестзо,.Тпл 62.5 ’ С. Растворимость з золе -1 ,0 .

10  ̂ г/л П ,9  ррт>. Растворимость з органических растзорителях:
10-50 г/л  - гептан, технический этиловый спирт, изопропанол;
>100 г/л - хлороф орм, метанол, диоксан. диметилсульфоксид:
>  250 г/л - толуол, ацетон, ацетонитрил, ксилол, циклогексанон.

Д авление ларов: 1,2 . 10 ' Ра <25** С ) или 9.00 . 10 мм. рт. ст. Выпуска­
ется а виде концентрата эмульсии. .Чжил - системный гербицид.

Аж ил - гербицид, эффективный против широкого спектра злаковых сосня­
ков з посевах сахарной сзекды. льна, хлопчатника при норме расхода 1.5-2.0 
л/ га.

Пропакзизаозоп относится к малоопасным препаратам. Острая оральная 
ЛДоО хтя крыс 2300 мг/кг. дермальная 2000 мг/кг. Наблюдается умеренное 
раздражение глаз и кожи у кроликов. Токсичен для рыб. Отрицательного дейст­
вия для птиц и других ооганизмов не обнаружено.

Разработчики: Мурашко С. В.. В Н И И ГИ Н ТО К С . г. Киев.
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2. М етодика определения.
2 Л . О сновны е положения.
2.1.1. Принплп метода.
М етол  основан на извлечении пропдкзнзафогта из анализируем ого  образна 

органическим  растворителем и дальнейшим определении  з зиле бензильного 
производного (Г Ж Х )  и.т и  с последующ им хроматограф ическим разделением з 

тонком  сто е  силикагеля  с применением для обнаруж ения зон  локализации про­
являю щ его  реагента.

2.1.2. И збирательность метода.

О пределен и ю  не мешают наполнители технических препаратоз.
2.1.3. М етролопгческая  характеристика метола.
П р ед ел  измерения ажнла з анализируемом объем е пробы  - Т С Х  -0,2 мкг. 

Г Ж Х  - 0,01мкг.
П р ед ел  измерения з зозлухе - *'ггри отборе 100 л  зо зд у х а ): Т С Х  - 0.002 

мг/м3 ; Г Ж Х  - 0,001-0,1 мг/м3 .

Д иапазон  измеряемы х кониентрапий - Т С Х  - 0 ,002 -0,1 мг/м3 ; Г Ж Х  - 

0 ,001-0.1 м г/м 3 .
Гоанина суммарной погрешности измерения - Т С Х  ~± 13,2% ; Г Ж Х  - г  

5 .2 5 % .
2.2. Реактивы  и растворы.
Ацетон , осч., Т У  6-09-3513-57.
Препарат ажил фирмы “ Сяба-Гейта '’ -  99 ,9% .
С ульф ат  натрия безводный, ч., Г О С Т  4166-76.
Ф и льтр ы  б л а ж н ы е  “ синяя лента” , Т У  6-09-1678-77.
Гексан, х.ч., Т У  6-09-4521-77.
Э тилапетат. ч., Г О С Т  22300-77.
Серебргу&зоткоклслое. ч.л.а.. Г О С Т  1277-75.
бром ф ен оловы й  синий, ч.д.а.. Т У  6-09-3272-77.
Уксусная кистота. Г О С Т  61-75.
П еитаф торбензилбром ил, т.. 1% растзор з ацетоне, «реактив по заказу 

синтезирует институт органической химии СО А Н  С С С Р : 630090. г. Новоси­
бирск, проспект Лаврентьева, д. 9 ).

У глекислы й  калий. :<ч.. Г О С Т  -V22I-76. 30% -ны н  зодны й раствоо, промы­
тый бен золом .

А зо т  з баллон е , особой чистоты. Г О С Т  9293-74.

Неподвиж ная фаза - 5%  XE-6G на Хооматоне N -A W -D M C S .
2.3. П риборы  и посуда.
Электроаспиратор для отбора проб зоздуха. ГУ  64- [ -862-82.
Ф и л ь т р о д е р ж а т е л и  с ди ам етром  6.0 м м .

Ротационный испаритель тип И Р-1М . Т У  25-11-917 -74.
Баня зодяная. Т У  64-1-2850-76.
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К о л б ы  груш еви дны е (к р у гло д о н н ы е ) ем к остью  100; 50 м л О К Ш  500- 

2 9 / 5 0 -1 4 » Г О С Т  10384-72.

П р о б и р к и  м ерны е на ш лиф ах, вм ести м остью  5 а 10 м л. Г О С Т  1770-74.

А п п а р а т  х т я  встряхивания, Т У  2 5 -1 1 -9 1 7 -7 9 .
Х о л о д и л ь н и к  Л и би ха .

К о л б ы  к он ические ем костью  250 м л , Г О С Т  10394-74.

П и п етк и  на 0 ,1 ; 2,0 и 10 м л , Г О С Т  1770-74.

К а м ер а  хром атограф ическая , Г О С Т  10565-75.

П у л ъ зе р и за т о р ы  стеклянны е. Г О С Т  10391-74.

Г а зо в ы й  хром атограф  типа “ Ц в е т ”  с  Д П Р .

К о л о н к а  стеклян ная  х п ш о й  2,0 м с внутренним  диаметром  3 ,5  мм.

2 .4 . О т б о р , хранение и подготовка проб .

В о з д у х  со  ск ор остью  5 л/м и н . аспирирутот через ф ильтр  “ синяя лен та ” , 
в лож ен н ы й  в ф и льтр  одер жат ель . Р ек ом ен д уется  отбирать три п ар аллельн ы е 

п робы . М а к си м а льн о  отбираем ы й в течен и е  20 мин. объем  воздуха  100 л . П робы  

со х р а н я ю тся  в хо лод и льн и к е  з течен и е  м есяца б ез  изменений. 2.5. П одготовка  

к о п р е д е л е н и ю .

2 .5 .1 . П р и готов лен и е  стандартного раствора.

О сн о в н о й  стандартный раствор (О С Р )  аж ила  с концентрацией 1000 м кг/м л 

готов ят  в зяти ем  навески вещ ества 25 м г (0 ,0 2 5  г) х.ч. а доводят в м ерной  к олб е  
а ц ето н ом  д о  25 м л. Х ранят з х о ло д и ль н и к е  8 течен ие 6 месяцев. Рабочи е стан­

дартны е растворы  концентрацией 10 м к г/ м л, 5 м кг/м л а 2 м кг/м л готовят из 
О С Р  соотв етств ую щ и м  разведением  в ац етон е . Х ранят а хо лод и льн и к е  не б о лее  

2 -х  м есяц ев .
2 .5 .2 . П р и готов лен и е  п р ояв ляю щ его  реактива.

0 ,05  г б р о м ф ен о ло в о го  синего  растворяю т з 10 м л ацетона и доводят до 100 

м л  0 . 5 % -м  водн о-ац етоновы м  раствором  (1 :3 ) нитрата серебра. Х ранить в т ем ­

ном  п р о х ла д н о м  м есте.

2 .5 .3 . П одвиж ная  ф аза хтя  Т С Х .

Гексан : э т п ла ц ет а т  уксусная кислота  -  66:33:1 .

2.6. О п и сан и е  оп ределени я .

2 .6 .1. Э кстракци я  и очистка экстрактов .

2.6.1 Л .  Т С Х .
Б ум аж н ы й  ф и льтр  пом еш аю т в к о л б у  ем к остью  250 ч л  и зали ваю т 40 мл 

ацетона, эк стр а ги р ую т  в течение 30 мин. на аппаэате Х 1я встряхивания. Экстракт 

с ли в а ю т  ч ер ез  с л о й  безводн ого  сульф ата  натрия в к о лб у  хтя  упаривания. Э к ст ­

ракцию  п овтор яю т . Э кстракт объеди н яю т и упариваю т з  вакуум е на ротацион­

ном  и сп ар и теле  при тем пературе бани не б о л е е  40е С  до объема 0 .2  м л. О статок 

н ак осят  на п ла сти н ху .

2 .6 .1 .2 . Г Ж Х .
Б ум аж н ы й  ф и льтр  пом еш аю т з  к о л б у  на 300 м л и заливаю т 50 м л  ацетона, 

эк стр а ги р ую т  на аппарате хтя зстряхивания з течение 30 мин. Ф и льтр ую т , 

экстр ак ц и ю  п овтор яю т. О бъединенны е экстракты  суш ат безводны м  сульф атом
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эк стр ак ц и ю  п ов тор яю т . О бъеди н ен н ы е экстракты  суш ат б езв о д н ы м  сульф атом  

натрия и уп ар и в аю т  з  з а к у у м е  при тем п ер атур е  зо д я н ой  бани  40 ’  С  досуха

К  п р и ба в ля ю т  50  м л  0,1 N H C I. к о л б у  закры ваю т п р о б к о й  и проводят

ги д р о ли з  при тем п ер атур е  водян ой  бани 100J С  в т еч ен и е  40 м инут.

О х ла ж д а ю т  я эк стр а ги р ую т  3x10  м л  см есью  гексан : эф и р  (4 :1 ) .  Э кстракт 

уп ар и в аю т  д о сух а . Д а л е е  п роводят  бен зи ли р ов ан и е .

2 .6 .2 . П о л у ч е н и е  п р ои зв од н ого .

К  с у х о м у  остатк у  п р и бав ляю т  10 м л  ацетона, 3 г  б е зв о д н о го  сульф ата  

натрия, 0 ,2  м л  I %  -н о го  а п ето н ов о го  раствора п ен та ф то р б ен зи лб р о м лд а  и 30 м кл 

3 0 % -н о г о  вод н ого  р а с гзо р а  у гл е к и с л о го  калия . Б ен зи ли р о в а н и е  проводят при 

70е С  в т еч ен и е  40 м и н ут . О хла ж д аю т  а хр ом атогр аф и р ую т.

2 .6 .3 . У с л о в и я  хром атограф и рован и я .

2 .6 .3 Л .  Г Ж Х .

Т е м п е р а т у р а  к о ло н к и  - 190° С.

Т е м п е р а т у р а  и сп ар и теля  - 23О3 С .

Т е м п е р а т у р а  д етек тор а  - 260° С .

Р а сх о д  га за -н о си теля  (а зо та ) -  6 0 -75  м л/м и н .

В водим ы й  о б ъ ем  - 3 м кл.
12

Р а б о ч а я  ш кала  э лек тр ом етр а  - 20.10

С к о р о с т ь  ди а гр ам м н ой  лен ты  - 240 м м /час.

В рем я удер ж и ван и я  -  7 Л 4  мин.

2 .6 .3 .2 . Т С Х .

Н а п ла сти н к у  “ с и л у ф о л ”  с п ом ощ ью  к ап и лляр а  и ли  м и к р ош ш етхи  наносят 

п р о б у  (0 ,2  м л ) ,  оп ола ск и в а я  к о л б у  2-3 раза н еб ольш и м и  о б ъ ем а м и  ацетона. На 

э ту  же п ла сти н к у  н ан осят  стандартны е растворы  аж нла 1 .0 -0 .3  м кг. Пластинку 
х р о м а то гр а ф и р ую т  в поззнжнои ф азе гексан: эти лац етат : у к су сн а я  кислота  =  

1 6 ,2 5 :8 ,2 5 :0 ,5 . П о с т е  т о го , как ф ронт растворителя  п одн и м ется  на зы соту  13-15 

см , п ла сти н к у  вы ни м аю т а з  кам еры , отм еч а ю т  ли н и ю  ф р он та  я остав ляю т  на 

в о зд у х е  д л я  испарения растворителя .

З атем  п ла сти н к у  оп ры ски ваю т 0 .0 5 %  -м раствором  б р о м ф е н о л о в о го  синего 

( реакти ва ) и о б есц в еч и в а ю т  ф он  обр аботк ой  пластинки  5 %  -м  р асгзо р ом  у к с у с ­

н ой  к и стоты . А ж и л  обнаруж и вается  з  виде син их  пятен  на ж елто м  ф он е . R f =*) .5 =  

0 ,0 2 .
О п р е д е ле н и е  содер ж ан и я  аж ила з п р обе  проводят п утем  сравнения  интен­

си вн ости  окр аск и  и разм ера  пятен проб с пятнами стандартны х растворов. П оя - 

м о п р о п о р ш ю н а ль н а я  зависим ость п лощ ади  пятна о т  к он ц ен тр ац и и  наблю дается  

з  п р ед ела х  0 .3 -2  мкг. П р и  бо льш и х  концентрациях а н а ли зи р ую т  а ли к в оту  э к с ­

тракта.

2.6.4. О бр а б отк а  р езульта тов  анализа.

2 .6 .4 Л .  Т С Х .

К о ли ч е ст в о  препарата з пробе  *Х ) мг/м^ в ы ч и сляю т  по ф о р м у ле :
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V ':o  - о б ъ е м  в о з д у х а , отобр ан н ы й  х т я  а н а ли за  и п р и в еден н ы й  к н ор м альн ы м

у с л о в и я м , л  (м 3 ) .

2.6.4.2. Г Ж Х .
Р а сч ет  р е з у л ь т а т о в  ан али за  п р о в од я т  п о  с л е д у ю щ е й  ф о р м у л е :

X - C.H.V
Hcm.Vi.V2 о в

мгч>.где

С  - к о л и ч е с т в о  п р оп ак ви заф оп а  во вв ед ен н ом  в хр о м а то гр а ф  стандартном  

раствор е , м к п

Н ет  - в ы сота  п и к а  стандартного  р а ст зо р а  а ж и ла , в в ед ен н о го  в хром атограф , 

м м ;

Н  - вы сота  п и к а  препарата  в и с с л е д у е м о м  р аствор е  п р обы , мм ;

V  - о б щ и й  о б ъ е м  п р о б ы , м л ;

V i  - о б ъ е м  эк стр а к та , вводим ы й з  хр о м а то гр а ф , м л ;

V 2 0  - о б ъ е м  в о з д у х а , отобр ан н ы й  х т я  а н а ли за  и п р и в еден н ы й  к н ор м альн ы м

у с л о в и я м , л  (м 3 ) .
3. Т р е б о в а н и я  безо п а сн ости .

С о б л ю д а т ь  все тр еб о в а н и я  б е зо п а сн о сти , о б ы ч н о  р ек о м ен д уем ы е  х т я  р а бо ­

ты  с о р га н и ч еск и м и  р а ств ор и теля м и  и т о к с л ч е с х и м и  вещ ествам и .
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Предметный указатель.

1. Агал- пропаквизафоп.
2. Берет-спегшаль- фенпиклонил + имазалил.
3. берет-фенпиклонил.
4. Длхуран- хлортолурон.
5. Логран- триасульфурон.
6. Маврик- флювалинат.
7. Рубиган- фенарямол.
8. Сандофан- оксадихсил.
9. Сатис- триасульфурон + флюглнкофен. 
Ю.Телл- примисульфурон.
11. Талт- пропихоназол.
12. То пик- хлодинафоп + пропаргял.
13. Фронтьер- диметенамид.
14.Эйм- хлорфлуазурон.

Указатель химических названий по ИЮ ПАК.

L.Диметенамид- стр. 3, 7
2.0ксаликсил- 11
3. Примисульфурон- 19,24
4. Пропаквизофон- 23,33
5. Попиконазол- 40
6. Т риасулъфурон- 45,51
7. Хлодинафоп-пропаргил- 56,62
8. Хлортолурон- 67
9. Хлорфлуазурон- 71
Ю.Фенаримол- 76
11 .Фенпи клонил + имазалил- 79 
12.Флюгликофен- 93.98
13 .Флювалинат- 87

~симе*<ание
На странице 1С4 а указателе химических названий лс ИЮ ЛАК 
надо учесть, что номера страниц сдвигаются на 2 зпесед.
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