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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯПО ХРОМАТОГРАШЧВСШЛГ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИЙ ДКТЕШИКА И ПРЙМИЩДА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ
СН»

U. * 305,4

Актедднк (пнрамнфос-метил) - действующее начало - 0,0-диметвж -0-(2-даэтила»шно-ь-ыетилпариш!дил-4)-тиофос̂ат)- жидкость соломен­ного цвета. Плохо растворам в воде, хорошо растворим в большинства органических растворителей. Нестоек в кислой и щелочной средах. Давление вара - Г.КГЛам рт.ст.(30°С). При применении может нахо­диться в воздухе в виде паров и аэрозоля._/СН,
\ И. л. 333,4

с S
Примицвд (фернекс) (Пиримифос-атил) - действующее начало - 0,0-г диэтид-0-(2-днзтиламино-6-метширшаидил-4)-тйофосфат)- безд&тная 

с желтым оттенком маслянистая жидкость, разлагается при 130°С. Растворимость в воде меньше I мг/л. Хорошо смешивается о большинст­вом органических растворителей. Бистро разрушается при нагревании о растворами црлочн® я минераяънш: кислот. Давление пар̂ Э̂.Ю-4 ьш рт.ст. (25 С). црН Дрщ,вивши может находиться в воздухе̂ Щюв
и аэрозоля.



У.I. Характере тика метода
1. Определение основано на хрдаатографированиг анализируемых 

соединений в тонком слое силнкагеля с доследующим обнаруаением 
вон локализации препаратов путем обработки реактивом Драгевдорфа.

2. Отбор проб проводится о концентрированней (бумажный фильтр 
"синяя лента", смесь ацетон-вода 7:3)3. Предел измерения в анализируемом объеме пробы-2 мкг.4. Предел измерения в воздухе-0,2 мг/м̂ (при отборе 20 л воз­
духа).

5. Диапазон измеряемых концентраций -0,2-10 мг/№.6. Определении не мешает другие наполнители технического 
препарата.7. Граница суммарной погрешности измерения: -16,4$ (пришцид), *14,6$ (актеллик).8. Предельно допустимая концентрация актеллвка - 2 мг/м̂.9. ОБУВ примиц̂да-0,2 мг/ы®

П. Реактивы ,растворы, материалы
Ацетон,ч.,ГОСТ 2603-79н-Гексая,ч..ТУ-6-09-3375-75Дизтиловый эфир,х.ч.,ГОСТ 6262-79
Сульфат натрия безводный,ч.,ГОСТ 4166-76
Нитрат висмута,основной,ч.,ГОСТ 4110-75Винная кислота, ч.,ГОСТ 5817-77йодид калия,хч.,Г0СТ 4232-79
Сульфат кальция, чда.,ГОСТ 3210-77Силикагель 1C 5/40̂ + 13$ гипса (Chesnapol ,ЧССР)
Фильтры бумажные безводные "синяя лента" ТУ 6-09-1678-77 
Подвижная фаза: гексан-ацетон (4:1)Проявлявший реактив (раствор Драгендорфа). Готовят раствор 
А - 1,7 г основного нитрата висмута растворяют в 30 мл дистиллиро­ванной воды и добавляют 20 г винной кислоты. Раствор Б - 16 г ио- дидя калия растворяют в 40 мл дистиллированной вода. Растворы А и 
Б смешивают в равных объемах. При гранении в темном прохладном месте раствор стоек в течение года.Рабочий раствор. Для обработки I пластинки отбирают I мл ппи- 
готовлеяного основного раствора, прибавляют 2 г винной кислоты и



10.разбавляют 10 мл дистиллированной воды.
Стандартные растворы актеллика й прпмивдда, содержащие 100 ыкг/мл вещества, готовят растворением 10 мг препарата в мер­ной колбе с притертой пробкой в 100 мл ацетона. Хранят в холодиль­нике не более 2-х месяцев.

Ш. Приборы и посуда
Электроаспиратор для отбора пров воздуха,Т7-64-Г-862-77 Фил ьтродержатели
Склянка для промывания и очистки газов (склянка Дрекоеля) ТУ 25-II-. 1062-75Ротационный вакуумный испаритель для отгонки растворителейИР -I М,ТУ 25-II-9I7-74Водяная багш(ТУ (,ч - !■ 42^'12Воронки, делительные емк. 250 мл,ГОСТ 1770-74Колбы конические емк.100 мл,ГОСТ 10394-72Колбы грушевидные,ГОСТ 10394-72Воронки химические диаметром 6 см,ГОСТ 8613-75Колбы мерные на 25 мл,ГОСТ 1770-74Пипетки на 0,1 мд, I мл,ГОСТ 1770-74Цилиндры Мерные на 50 мл,ГОСТ 1770-74Камера хроматографическая,ГОСТ 10565-75
Пульверизатор стеклянный, ГОСТ 10591-74Пластинки стеклянные 90 х 120 шПриготовление пл&стияок: 14 г силикагеля и I г типов смета- вт с 40 мл дистиллированной вода, тщательно перемешивают. Получен­ную однородную массу наносят яр 6-7 пластинок размером 90 х 120 ми (платинки предварительно обезжиривают).

U. Условия отбора проб воздуха
Воздух со скоростью I д/мна последовательно аоаяраруат через помещенный в фвяьтродерикяь бумсхннй фильтр "синяя лента" я дня поглощения паров, черев Дрехоель, содержащий 100 ма смеси ацетон- вода (7:3). Для определения 1/2 ЦЦК следует отобрать не более 20 л воздуха. Длительность хранения пробы в холодильнике не белее 2-х дней.



У. Условия анализа
бумажный фильтр* содержащий аэрозоль* из фшхътродержателя 

помещают в коническую колбу и заливают 20 ил ацетона* Экстрагиру­ют пестицид из фильтра в течение I часа* Экстракцию повторяют дважды* Объединенный экстракт сушат б/э сульфатом натрия (5-7 г) 
ш сливают в колбу для отгонки растворителя*Смесь апетон**~вода из поглотителя переносят в делительную 
воронку, прибавляют 100 ил дистиллированной воды к ре экстрагируют 
препараты' дважды по 20 мл хлороформа* Объединенный хлорофорыепннй 
экстракт сушат безводным сульфатом натрия (5-7 г) и сливают в кол­бу для отгонки растворителей* Отгоняют растворитель под вакуумом 
до объема 0,2-0,3 мл при температуре бани не выше 40°С. Подготов­ленную пробу количественно наносят при помощи капиллярной пипетки на хроматографическую пластинку так, чтобы диаметр пятна не пре­
вышал I см. Центр пятна должен быть на расстоянии 1,5 см от ниж­него края пластинки. Колбу с экстрактом 2-3 раза смывают неболь­
шими (I мл) порциями да этилового эфира, который также наносят в 
центр первого пятна* Справа и слева от пробы наносят стандартные 
растворы пестицида, содержащие 2, 5 и 10 мкг препарата. Пластинку 
с нанесенными растворами помещают в хроматографическую камеру, в которую за 30 мин до хроматографирования налито 30 мл смеси 
гексан-ацетон (4:1). После поднятия фронта растворителя на 10 см пластинку вынимают и оставляют на несколько минут на воздухе для испарения подвижного растворителя. После этого пластинку обрабатывают из пульверизатора рабочим раствором реактива Драг̂ен- дорфа, Препараты проявляются в виде пятен кирпично-красного цве­та на желтом фоне. Rj. актеллика - 0,44*0,05, Щ пришцида * 0,54*0,05. Окраска устойчива в течение 10-15 мин*Количество препарата в пробе определяют сравнением интенсив­ности окраски и площади пятен пробы и стандартного раствора. Изме­рение площади проводится с помощью миллиметровой бумаги. Строится калибровочный график зависимости количества препарата в мкг от площади пятна. Прямолинейная зависимость между площадью пятна и содержанием препарата в пятне соблюдается в интервале I-IQ мкг*



12.

Ваяв содержание .. препарата в пробе превышает верхвхш границу диапазона (Ю икт), те дян гагесенгя т  Пластинку необходимо брать аявхвотнув часть экстракта СО,1-0,2 мл) параллельной пробы. Концентрацию препарата (X) в воздухе в мт/м3 вычисляют по
*°1W” т г- >•.Х = * гя®-f/ - количеств© препарата, найденное в хроштографаруемом объеме проба, ккг;
\/\ • - общий объем пробы, мд;\/ - объем пробы, взятый дяя хроматографирования, мл;
V; - объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к стандарт­ным условиям,л.

71. Требования безопасности
Необходимо соблюдать общепринятые правила техники безопасности при работе о органическими растворителями я токсическими вещества-

711. Разработчики.
Гиренко Д.Б., Морару I.E., Клисенво М.А, Вайнштоке, г.Киев.
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