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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

Измерение концентраций изоксафлютола (RPA 201772) 
в воздухе рабочей зоны методом высокоэффективной 

жидкостной хроматографии

Фирма производитель: Рон Пуленк (Франция).
Торговое название: МЕРЛИН.
Действующее вещество: изоксафлютол (RPA 201772). 
5-циклопропил-1,2-оксазол-4-ил-а,а?а-трифтор-2-мезил-р- 

толилкетон (ИЮПАК).
Структурная формула:

Эмпирическая формула: Cl5H 12 F3 N04 S.
Молекулярная масса: 359,3.
Бесцветное или слегка желтоватое твердое вещество. Температура 

плавления: 140 °С.
Давление паров при 20 °С: 3,22 - 10“7 Па.
Хорошо растворим в ацетоне, ацетонитриле и метаноле, плохо раство

рим в гексане. Растворимость в воде при pH 5,5 (20 °С) составляет 6,2 мг/л. 
Период полураспада в воде (D7 50) при pH 7 составляет 1 день. Может при
сутствовать в воздухе рабочей зоны в виде аэрозоля.

Методические указания
МУК 4.1Л219—03

1. Вводная часть

О S 0 2CH3
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Краткая токсикологическая характеристика. Острая оральная 
токсичность (DT50) для  крыс -  более 5 000 мг/кг; острая дермальная 
токсичность (DT50) для  кроликов -  более 2 000 мг/кг; острая ингаляци
онная токсичность (4 ч) для крыс -  более 5,23 мг/л.

Область применения препарата. Изоксафлютол -  системный гер
бицид, хорошо проникающий в растения через корни и листья и инги
бирующий активность р-гидроксифенил пируват диоксигеназы. Эффек
тивно подавляет развитие злаковых и двудольных сорняков в посевах 
кукурузы при довсходовом или допосевном внесении.

2. Методика измерения концентраций изоксафлютола 
(RPA 201772) в воздухе рабочей зоны методом 

высокоэффективной жидкостной хроматографии

2.L Основные положения

2.1 Л. Принцип метода
Методика основана на определении вещества с помощью высоко

эффективной жидкостной хроматографии (ВЭЖХ) с ультрафиолетовым 
детектором.

Отбор проб воздуха осуществляется концентрированием аэрозоля 
на бумажные фильтры «синяя лента». Количественное определение 
проводится методом абсолютной калибровки.

2.1.2. Избирательность метода
В предлагаемых условиях метод специфичен в присутствии ком

понентов препаративной формы.
2.1.3. Метрологическая характеристика метода (Р = 0,95)

Число параллельных определений -  6.
Предел обнаружения в хроматографируемом объеме -  10 нг (изме

рение по п. 2.7.1); 2 нг (измерение по п. 2.7.2).
Предел обнаружения в воздухе при отборе 75 дм3 воздуха -  

0,04 мг/м3 (измерение по п. 2.7.1) и 0,004 мг/м3 (измерение по п. 2.7.2).
Диапазон определяемых концентраций -  0,04—0,8 мг/м3 (измере

ние по п. 2.7.1); 0,004—0,04 мг/м3 (измерение по п. 2.7.2).
Среднее значение определения -  95,5 %.
Стандартное отклонение (S) -  6,4 %.
Относительное стандартное отклонение (DS) -  2,6 %.
Доверительный интервал среднего -  6,7 %.
Суммарная погрешность измерения не превышает 21 % .
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2.2. Реактивы, растворы и материалы
Изоксафлютол (RPA 201772) с содержанием д.в.
99,6 %, (Рон Пуленк, Франция)
Ацетон, чда ГОСТ 2603—79
Ацетонитрил для жидкостной хроматографии
(УФ 210 нм) ТУ 6-09-4326— 76
Вода дистиллированная, деионизованная или
перегнанная над К М 04
Метиловый спирт ГОСТ 6995— 77
Ортофосфорная кислота, хч ГОСТ 6552— 80
Хлороводородная кислота, хч, 0,1 N водный рас
твор ГОСТ 3118—77
Бумажные фильтры «синяя лента», обеззоленные, 
предварительно промытые ацетонитрилом ТУ 6-09-2678—77

2.5. Приборы, аппаратура, посуда 
Жидкостный хроматограф Милихром (Россия) с 
ультрафиолетовым детектором 
Жидкостный хроматограф Waters (США) с ульт
рафиолетовым детектором 
Хроматографическая колонка стальная, длиной 
64 мм, внутренним диаметром 2 мм, содержащая 
Separon C l8, зернением 5 мкм 
Хроматографическая колонка стальная, длиной 
25 см, внутренним диаметром 4,6 мм, содержа
щая Hipersil ODS, зернением 5 мкм 
Микрошприц для жидкостного хроматографа, 
вместимостью 50— 100 мкл 
Аппарат для встряхивания, 
или аналогичный
Аспирационное устройство типа ЭА-1 
или аналогичное 
Барометр
Весы аналитические типа ВЛА-200 
Насос водоструйный
Ротационный вакуумный испаритель ИР-1М 
или аналогичный
Термометр лабораторный шкальный ТЛ-2, цена 
деления 1 °С, пределы измерения 0— 55 °С

ТУ 64-1-1081— 73

ТУ 25-11-1414— 78,

ТУ 2504-1797—75 
ГОСТ 34104— 80Е 
ГОСТ 10696— 75 
ТУ 25-11-917—76

ГОСТ 215—73 Е
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Воронки химические, конусные, 
диаметром 34— 40 мм 
Колбы грушевидные со шлифом, 
вместимостью 100 мл
Колбы мерные, вместимостью 100 и 1 000 мл
Пипетки, вместимостью 1, 2, 5 и 10 мл
Пробирки центрифужные
Стаканы химические, вместимостью 100 мл
Цилиндры мерные, вместимостью 10, 100,
250 и 500 мл
Груша резиновая
Стеклянные палочки
Фильтродержатели

ГОСТ 25336—82 Е

ГОСТ 10394—72 
ГОСТ 1770—74 
ГОСТ 20292—74 
ГОСТ 25336—82Е 
ГОСТ 25336—82Е

ГОСТ 1770—74Е

2.4. Отбор проб
Отбор проб воздуха рабочей зоны следует осуществлять в соответ

ствии с требованиями ГОСТ 12.1.005—88 «ССБТ. Общие санитарно- 
гигиенические требования к воздуху рабочей зоны».

Воздух со скоростью 5 л/мин пропускают через фильтр «синяя 
лента», помещенный в фильтродержатель.

Для измерения концентрации вещества по п. 2.7.1 на уровне 0,04 мг/м3, 
по п. 2.7.2 -  на уровне 0,004 мг/м3, следует отобрать 75 л воздуха.

Фильтры с отобранными пробами, помещенные в полиэтиленовые 
пакеты, можно хранить в темном месте при комнатной температуре в 
течение 15 дней.

2.5. Подготовка к определению 

2.5.1. Подготовка стеклянной посуды 
Перед анализом всю стеклянную посуду замачивают на 16 ч в 

0,1 N водном растворе соляной кислоты, тщательно ополаскивают би- 
дистиллированной водой, затем ацетоном для предотвращения адсорб
ции изоксафлютола стеклом.

2.5.2. Подготовка подвижной фазы для ВЭЖХ№ 1 
(измерение по п. 2.7.1)

Отмеряют 400 мл ацетонитрила, переносят в мерную колбу вме
стимостью 1 000 мл, добавляют 100 мл метанола и 500 мл бидистилли- 
рованной воды, содержащей 0,2 % об. ортофосфорной кислоты, пере
мешивают, фильтруют и дегазируют.
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2.5.3. Подготовка подвижной фазы для ВЭЖХ № 2  
(измерение по п. 2.7.2)

Отмеряют 430 мл ацетонитрила, переносят в мерную колбу вме
стимостью 1 000 мл, добавляют 50 мл метанола и 520 мл бидистиллиро- 
ванной воды, содержащей 0,2 % об. ортофосфорной кислоты, переме
шивают, фильтруют и дегазируют.

2.5.4. Кондиционирование колонки
Промыть колонку для ВЭЖХ соответствующей подвижной фазой 

при скорости подачи растворителя 100 мкл/мин (измерение по п. 2.7.1) 
или 1 мл/мин (измерение по п. 2.7.2) в течение 30— 45 мин до получения 
стабильной базовой линии.

2.5.5. Приготовление стандартных растворов
Основной стандартный раствор изоксафлютола с содержанием 

1,0мг/мл готовят растворением 0,1004 г препарата, содержащего 
99,6 % д. в., в ацетонитриле в мерной колбе на 100 мл. Раствор хранится 
в холодильнике при 4 °С в течение месяца.

Рабочие стандартные растворы с концентрацией 2,0; 5,0; 10,0; 20,0 
и 40,0 мкг/мл (измерение по п. 2.7.1) готовят из основного стандартного 
раствора соответствующим последовательным разбавлением подвиж
ной фазой для ВЭЖХ № 1 (п. 2.5.2).

Рабочие стандартные растворы с концентрацией 0,1; 0,2; 0,5 и 
1,0 мкг/мл (измерение по п. 2.7.2) готовят из основного стандартного 
раствора соответствующим последовательным разбавлением подвиж
ной фазой для ВЭЖХ № 1 (п. 2.5.2).

Рабочие стандартные растворы готовят непосредственно перед 
употреблением.

2.5.6. Построение градуировочного графика
2.5.6.1. Градуировочный график А (измерение по п. 2.7.1).
Для построения градуировочного графика в инжектор хроматогра

фа вводят по 5 мкл рабочего стандартного раствора изоксафлютола с 
концентрацией 2,0; 5,0; 10,0; 20,0 и 40,0 мкг/мл.

2.5.6.2. Градуировочный график В (измерение по п.2.7.2).
Для построения градуировочного графика в инжектор хроматогра

фа вводят по 20 мкл рабочего стандартного изоксафлютола с концен
трацией 0,1; 0,2; 0,5 и 1,0 мкг/мл.

Осуществляют не менее 5 параллельных измерений. Находят сред
нее значение высоты (площади) хроматографического пика для каждой 
концентрации. Строят градуировочный график (А или В) зависимости
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высоты (площади) хроматографического пика в мм (относительных 
единицах) от концентрации изоксафлютола в растворе в мкг/мл.

2,6, Описание определения
Фильтр с отобранной пробой переносят в химический стакан вме

стимостью 100 мл, заливают 10 мл ацетонитрила, помещают на 10 мин 
на аппарат для встряхивания. Растворитель сливают, отжимая фильтр 
стеклянной палочкой. Фильтр еще дважды обрабатывают новыми пор
циями ацетонитрила объемом 5—7 мл.

Объединенный экстракт упаривают в грушевидной колбе на рота
ционном вакуумном испарителе при температуре 45 °С, оставшийся 
растворитель отдувают потоком теплого воздуха, остаток растворяют в 
1,5 мл (измерение по п. 2.7.1) или в 3 мл (измерение по п. 2.7.2) под
вижной фазы для ВЭЖХ № 1 (п. 2.5.2), фильтруют или центрифугируют 
для удаления взвеси и хроматографируют.

2.7. Условия хроматографирования

2 .7Л. Жидкостный хроматограф с ультрафиолетовым детектором 
Милихом (Россия)

Колонка стальная длиной 64 мм, внутренним диаметром 2 мм, со
держащая Separon C l8, зернением 5 мкм.

Температура колонки: комнатная.
Подвижная фаза: ацетонитрил-метанол-вода, содержащая 0,2 % об. 

ортофосфорной кислоты (40 : 10 : 50, по объему).
Скорость потока элюента: 100 мкл/мин.
Рабочая длина волны: 270 нм.
Чувствительность: 0,2 ед. абсорбции на шкалу.
Объем вводимой пробы: 5 мкл.
Время выхода изоксафлютола: 6 мин.
Линейный диапазон детектирования: 10—200 нг.
Образцы, дающие пики большие, чем стандартный раствор с кон

центрацией 40 мкг/мл, разбавляют подвижной фазой для ВЭЖХ № 1 
(п. 2.5.2).

2.7.2. Жидкостный хроматограф с ультрафиолетовым детектором
Waters (США)

Колонка стальная длиной 25 см, внутренним диаметром 4,6 мм, со
держащая Hipersil ODS, зернением 5 мкм.

Температура колонки: комнатная.
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Подвижная фаза: ацетонитрил-метанол-вода, содержащая 0,2 % об. 
ортофосфорной кислоты (43 : 5 : 52, по объему).

Скорость потока элюента: 1 мл/мин.
Рабочая длина волны: 270 нм.
Чувствительность: 0,005 ед. абсорбции на шкалу.
Объем вводимой пробы: 20 мкл.
Время выхода изоксафлютола: 10,60— 10,63 мин.
Линейный диапазон детектирования: 2—20 нг.
Образцы, дающие пики большие, чем стандартный раствор с кон

центрацией 1,0 мкг/мл, разбавляют подвижной фазой для ВЭЖХ № 1 
(п. 2.5.2).

2.8. Обработка результатов анализа
Содержание изоксафлютола рассчитывают методом абсолютной 

калибровки по формуле:
X  = C ' W / V , где

X -  содержание изоксафлютола в пробе воздуха, мг/м3;
С -  концентрация изоксафлютола в хроматографируемом растворе, 

найденная по калибровочному графику, мкг/мл;
W-  обьем экстракта, подготовленного для хроматографирования, мл;
V -  обьем пробы воздуха, отобранный для анализа, приведенный к 

стандартным условиям (давление 760 мм рт. ст., температура 20 °С), дм3.

3. Требования техники безопасности
Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности при 

работе с органическими растворителями, токсичными веществами, 
электронагревательными приборами.

4. Контроль погрешности измерений
Оперативный контроль погрешности и воспроизводимости изме

рений осуществляется в соответствии с рекомендациями МИ 2335—95 
ГСИ «Внутренний контроль качества результатов количественного хи
мического анализа».

5. Разработчики
Калинин В. А., Довгилевич Е. В., Калинина Т. С., Довгилевич А. В. 
Московская сельскохозяйственная академия имени К. А. Тимиря

зева. 127550, Москва, Тимирязевская ул., д. 53/1, УНКЦ «Агроэкология 
пестицидов и агрохимикатов».
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