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"  УТВЕРЖДАЮ «

З а м е с т и т е л ь  Г л а в н о г о  Г о с у д а р с т в е н 

н о г о  с а н и т а р н о г о  в р а ч а  СССР

А*И .ЗАЙ ЧЕН КО 

” 2 2  ,г о к т я б р я  1 9 8 1  г *

№ 2 4 6 0  -  8 1

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИИ ПО ОПРЕДЕЛЕНИЮ АФОСА 

В  ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ МЕТОДАМИ ГАЗОЖИДКО

СТНОЙ И ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИИ*

I ,  К р а т к а я  х а р а к т е р и с т и к а  п р е п а р а т а *

Афоо -  фосфорорганический фунгицид отечественного произ
водства. Действующее вещество пестицида -  0,0-дифенил-1-ацеток- 
ои-2  >2 , 2-трихлорэтилфосфонат.

чеики нераитвирим. udjtd  ̂расчетный; для афооа -  х , ( мг/м . о  

воздухе рабочей зоны может находиться в виде аэрозоля и паров.

2 . Основное положения.

2 . 1 .  Принцип метода.

Газожидкостная хроматография.
Определение основано на газожидкостной хроматографии с де

тектором постоянной скорости рекомбинации (ДПР). Избиратель
ность метода обеспечивается использованием неподвижных фаз 
различной полярности.
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Тонкослойная хроматография,

Ойрвдал0ни0 основано на хроматографии препарата в тонкой 
слое силикагеля. Для обнаружения зон локализации на хрома
тограмме используется раствор азотнокислого серебра а ацетоне 
с последующим облучением УФ-сватом или 0 ,5#  раствор брил
лиантовой аелени в ацетоне, с последующим нагреванием и акти
вацией парами брома.

Отбор проб с концентрированием.

2*2 Метрологическая характеристика метода.

Предел обнаружения;
ПХ -  0 ,0 2 5  мкг в 5 мкд хроматографируемого объема;
ТСХ -  0 ,5  мкг.

Диапазон измеряемых концентраций:
Ш  -  0 ,0 0 5 - 0 ,1  мг/м3 
ТСХ -  0 , 0 5 - 0 , 2  мг/м'

Граница суммарной погрешности при определении афооа в 
воздухе составляет:
для метода газожидкостной хроматографии -  18# 
для метода тонкослойной хроматографии -  19,2%.

2 , ?  Определению не мешает наполиитель технического препарата. 

2 , 4 .  Реактивы и растворы, газы, приборы.

2 *4 .1  Реактивы.

Ацетон, ч . ,  ГОСТ 2603-79
к-Гекоан, ч . , ТУ 6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8
ДиэтийовыИ эфир, х * ч , ,  ГОСТ 6262-79
Натрий оернокиодыа безводный, ч . ,  ГОСТ 4166-76
Силикагель ДО 5/40 + 13% гипса ( Chemu.aot , ЧССР)
Кальций сернокислый, ч . д . а . ,  ГОСТ 3210-77 
Носитель-хромат он A/-AW (80-100  меш) о 5% $ Е-30 или 
П  ОУ-17
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2 . 4 . 2 .  Стандартный раствор афоса N?I, содержащий 500 мкг/мл 
действующего вещества, готовит растворением 50 ыг препарата в 
мерной колбе о притертой пробкой в ICO мл ацетона. Хранит в 
холодильнике не более 2-х  месяцев.
Стандартный раствор №2, содержащий Змкг/ыл действующего вещества. 
Вносят в мерную колбу с притертой пробкой I мл стандартного 
раствора ;й1 и доводят до iuO мл ацетоном. Раствор хранит в хо
лодильнике но болое 2- х  недоль.
Раствор для проявления хроматограмм:
1)  0 ,5  г  азотнокислого серобра растворяют в 5 мл дистиллирован
ной воды, прибавляют 7 мл 25^-ного аммиака, доводят до 100 мд 
ацетоном;
2 ) 0,5#-ний раствор бриллиантовой голени в ацетоне.
Приготовление пластинок;
14г силикагеля смешивают с I  г сернокислого кальция, прибавляют 
40  мл воды. 5 г  сорбционной массы наносят на I  пластинку.

Азот газообразный, особой чистоты, с содержанием кислорода 
не более 0,005%, ГОСТ 9293-74

2.4*3. Приборы и посуда.
Электроаспиратор для отбора проб воздуха, ТУ 6 4 -1 -8 6 2 -7 ?
Ротационный вакуумный испаритель, ЫРГУ 4 2 -25 8 9 -6 6
Колбы конические па 2 5 0 -5 0 0 ,  100 мл, ГОСТ 10394-72
Колбы грушевидные на 50 мл, ГОСТ 10354-72
Воронки химические диаметром 6см, ГОСТ 8613-75
Колбы перше*на 100 ыл, РОСТ 1770-74
Пипетки на 0 ,1  и I ми, ГОСТ 2П292-74
Фильтры бумажные обезволенные синяя лента ТУ 6 - 0 9 - 1 6 п8 -7 ?
Камора хроматографическая ГОСТ 10565-75 
Пульверизаторы стеклянные ГОСТ 1 9 3 9 1 -7 4  
Стеклянные пластинки 9x12 
Пластинки ,|Снду'?)оди (Онюиро?%xiССР)
Хроматограф о детектором постояпмой скорости рекомбинации (ДпР)- 
v.apiu) ‘’Цвет11, “Газохроы" ц др.
Колонка стокаяиная, длиной I  н, внутренней д..ап«тр 3 мм 
Но* \ч от и те л ь 8 ай щ. з а Т У -25 -111089-75
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2*5  Условия отбора проб воздуха*

Воздух, содержащий афос в виде паров и аэрозоля, аспири
ну ют со скоростью не более 0 , 5  л/мин через бумажный фильтр 

синяя лента/ помещенный в фильтродержатоль и последовательно 
соединенный аллонж с пенополиуретановой крошкой. Для опреде
ления 1/2 ОБУВ достаточно отобрать 10 л воздуха.

Длительность хранения Проб -  одни сутки.
2 * 5 . 1  Подготовка и условия анализ*.

Бумажные фильтре , содержащие аэрозоль, из филСодержателя 
перенося* в коническую колбу и заливают 40 мл ацетона.Встряхи- 
вают колбу I  час*Экстракцию повторяют трижды*экстракты первг- 
нооят в колбу для отгонки растворителей* Пенополиуретановую 
крошку из аллонжа переносят ; в коническую колбу, заливают 20 мл 
смеси гекоан:ацетон ( 3 : 1 ) .Время экстракции не оолее 5 мин*. 
Экстракцию повторяют дважды.Экстракт переносят в колбу для 
отгонки растворителя через слой сернокислого натрия безводного. 
Экстракты объединяют, отгоняют растворитель под вакуумом до 
объема 0Д - 0,2 мл, досуха испаряют на воздухе. Сухой остаток 
растворяю! в I  мл ацетона и аликвотную часть ( 5  мкл) вводят 
в хроматограф.

2,6  Определение методом газожидкостной хроматографии.
Ввод проб в хрогаатограф через самоуплотняющуюся мембрану. 
Объем вводимой пробы -  5 мкл.
Шкала электрометра -  2 О 1 0 “^ а  
Условия анализа приведены в таблице 1*

Таблице I .
Условия анализа методом газожидкостной 

хроматографии.

Хроматографические параметры; Неподвижная фаза 
5И-30 : ОУ-17

Количество жидкой фазы, % 5 7У
Температура колонки, °0 140 140
Температура испарителя, °0 гоо 200
Температура детектора, °G 230 230
Скорость газа-носителя, мл/мин 70 70
C'ii.ruoTi; диаграммы, шд/чао ~б0 560
Время удерживания, мин 1,1 2,7
.‘inn Ош.ы диапазон детектирования, нг 0,1-20 0,5-25
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Определенпе методом тонкослойной хроматографии.

Э к о т р а к т  п о о л а  о п р е д е л е н и я  м е т о д о м  Г й Х  д о у п а р и в а ю г  
до 0 ,2 4 3 ,3  мл и количественно наносят при помощи капиллярной 
пипетки на хроматографическую пластинку так, чтобы диаметр 
1шхиа на ирсвыщал I оьи Центр пятна должен быть иа расстоянии 
1 ,3  см от нижнего кран пластинки, Колбочку с экстрактом 2 -3  
раза смывают небольшими порциями эфира, который такжл наносят 
в центр первого пятна. Справа н слова от пробы иа расстоянии 
2 см от пробы наносят.стандартные раствори, содержащие 3 ,  5
или 10 мкг действующего вещества препарата.

Пластинку о нанесенными растворами помещают в хроматогра
фическую камеру, в которую налита смесь растворителей гексан; 
ацетон в соотношении 2 : 1 ,  Время насыщения каморы 1 5-20  гпнух.
Кран пластинки но должен бить ногружои г» раствор на более, чем 
на 0 , 5  си. Поело поднятия фронта подлинного растворителя иа 10 
ом пластинку вынимают и оставляют па несколько минут иа воздухе 
Дй" испарения подвижного растворители. Затем пластинку обраба
тывают одним из проявляющих реактивов.
1 )  Раствором азотнокислого серебра в ацетоне и помещают под 
источник УФ-света на 5 минут до появления пятен серо-черного 
цвета. Нижний предел обнаружения 0 , 5  мкг в пробе.
2 ) 0,5/j- hum раствором бриллиантовой зелени и поьощают пластин
ку в сушилыша шкаф на 10 минут при температуре 3 0 l)C, затон в 
папы брома на I  минуту. Препарат проявляется в виде сине-зола- 
ных пятой на свотдо жолтоы ф о н е .О к р а о к а  у с т о й ч и в а  в  т е ч е н и е  5 м и в ,

Н иж ний предел обнаружения 3 мкг в пробе.

2 . 8  Обработка результатов анализа,

2 . 8 Д  Метод газожидкостной хроматографии.
Количественное определение проводит нотодоп ■»бсолютноЛ 

ка либр сои-:: I. Для этого н̂  род после анализа и; об вводят ь xpoua- 
то? ни 5- ьхд стандартного раствора исинаиот;. л.?., ияые янт

Пластинки

Таблица 2 .
Величины ]ty в системе гексан:ацетон ( 2 : 1 )

: Ч

Оидуфол

Силнкаголь

0 ,5 0  + 0 ,0 5  

0 Л 1  + 0 ,0 5
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высоту пиков и вычисляют сроднее арифметическое из 5 определе

нии. Если при введении в  хроматограф аликвотной части ( 5  ыкл) 
конечного эк ст р а к т а  получают слишком большие пики или происхо
дит "зашкаливание” , что сви д е те л ьст ву е т  о наличии большого 
количества анализируемого вещ ества, гото вят  более разбавленные 
растворы, добавляя в коночный раствор пипеткой дополнительное 
замеренное количество ге к са н а .

Концентрацию препарата в ыг/п* (X )  л. воздухе вычисляют по 
формуле:

х в JLMiJa----  . где
hi ‘ Vi * У#)

0^- колличество препарата в стандартно*; р астворе, введенном 
в хроматограф, ыкг

А , -  высота пика стандартного раствора препарата, введенного 
в хроматограф, ми

Л2-  высота пика препарата в анализируемом р астворе, введение... 
в хроматограф, мы

Иг- объем раствора пробы, введенный в хроматограф, мл
Vi -  объем раствора пробы, мл

объем-пробы в о зд у х а ,  приведенный «.стандартным условиям 
по формуле: у .  2 9 3 * Р

l L  ------------- :----------- -------  , где
»  (2 7 3  + £ > 1 0 1 , 3

]/ -  объем отобранного воздуха при t  °С, в место отбора проб, 
мл

Р -  атмосферное давление, кПа#
f° C  -  температура возд уха  в место отбора проб.

2 .6..2  Метод тонкослойной хромато- ра.,ии.
Количественное определенно проводит путем сравнения интен

сивности окраски и измерения площади пятна пробы и того стандар
т а ,  площадь которого .наиболее близка по величине к площади пятна 
пробы.

К о л и ч е с т в о  п р е п а р а т а  

^ . л * 3  
~ С * I1*,

в пробе 

, где

расчитыаают по формуле:

X -  количество препарата, нгДг*
А- ко/Я'Чпмтзо препарата, пандоплоо в анализируемом объема
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В -  общий объш  пробы, ад
С -  объем пробы, взятый для хроматографирования, мл 

-  объем исследуемого воздуха, отобранный для анализа и 
приведенный к стандартным условиям но формуле, данной 
в 2.6Л.

3 .  Техника безопасности.
Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности 

при работе с органическими растворителями и токсическими 
веществами.

4 .  Методика разработана З.А.Лейка, Д.Б.Гирошсо (ВШИГИНТОКС, 
Киев).



- 2 5 5 -

С С Д Е Р Ж А Н И Е

ХЛОРОРГАШЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДЫ

1 .  Временные методические указания указания по

определению ХОП (ДДТ,ДДЗ,ДДД, -ГХЦГ) в рыбе 
и рыбной продукции методом газожидкостной хрома
тографии.

2 .  Методические указании ло определению ХОП и сим- 
триазиновых пестицидов при их совместном присут
ствии в почве с помощью Г1Х-

3 .  Временные методические указания по определению 
остаточных количеств митрана в воде,сливах и

яблоках методом ТСХ.

5-ОС5ОРОРГАНМЧЕСКИЕ ПЕСТИЦИДУ

I *  Методические указания по определению афоса в во з 
духе рабочей зоны методами ПкХ и ТСХ.

2 ,  Временные методические указания по определению боя- 
стара в ботве и оубнжх картофеля, листьях и стеблях 
хлопчатника, капусте , почве и воде ТСХ и FIX .

3 .  Методические указания по определению глифосата и его 
метаболита- аминометилфосфоновой кислоты методом хро
матографии в в о д е , почве, растительном материале *

4 ,  Методические указания по определению остаточных ко
личеств дурсбана в воде,почве,лесной растительности

и биосредах методом ТСХ.

5 .  Временные методические указания по определению каун- 
тора в растениях сахарной свеклы и почве методом ТСХ,
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б* Методические указания по определению метилмеркапто- 
фоса в воде, почве, винограде и зеленой масое хме
ля Ш  и ТСХ. 67

7 .  Временные методические указания по определению офу-
нака методами ГЖХ и ТСХ в почБе,растениях,воде водое
мов. 75

8 .  Временные методические указания по определению протио- 
фоса в растительном материале,почве и воде методами
ГЮ( и ТСХ« 52

9 .  Временные методические указания по определению с е -  
лекрона в растительной продукции, почве и воде ТСк
и MX# 9 j

10# Временны» методические указания по определению хлоро
фоса энзимно-хроматографическим методом в лцстыас 
белладонн и траве мяты перечной. ^0

II# Методические указания по определению в зерне и про
дуктах его переработки ФОП,применяемых для обеззаражи
вания зерна и зернохранилищ,хроматографическими мето

дами® 105

АЗОТСОДЕРЖАЩИЕ ПЕСТИЦИДУ
1 .  Методические указания по определению остаточных коли

честв акрекса,диносеба,каратака,ДНОКа в воде,почве.
ш растительном материале хроматографическими методами. цд

2. Временные методические указания по определению байгоиа
методом ГЖХ в молоке, Р30

3 .  Временные методические указания по -определению барнона 
в воде, почве, растениях методом ГНХ.
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Методически© указания по определению кронетона 
в воде , почве, корне югубнеплодах и растительном ма
териала т е х , ^

5* Временные методические указания по определению ридо- 
кила методом хроматографии в воде, почв©, растительном 
материала,

6 , Временные методические указания по определению р о в - 
раля методом ТСХ в водеf почве # томатах,картофеле*ви
ноград© , виноградном соке и вине* 1 6 8

7* Временные методические указания ронилана в раститель
ной продукции*почве и вод© ТСХ и ГЖХ, 175

Вт Временные методические указания по определению эв и сех -  
та  в растительной продукции*почве и в воде ТСХ, 162

9 ,  Временны© методические указания ло определению эти -
римода в растительной продукции#почве и воде ТСХ» 188

ПРОЧИЕ ПЕСТИЦИДЫ

I *  Временны© методические указания по определению го р а -  
нилбутирата методом Г1Х и ТСХ в почве, воде, корнепло
дах и листьях сахарной свеклы,

dm Временные методические указания по определению бром- 
пропилата(неорона) ь яблоках и цитрусовых методом г а 
зовой хроматографии, 206

X  Временные методические указания по определению илдокса- 
на в воде и печво методом Г О .

Временные методические указания по хроматографичес
кому определению изатрина в почве м воде, 217



5 . Временны© методические указания по определению 
омайтй методами Г&Х и ТСХ в почве,в воде и расте
ниях.

6. Методические указания по1определению хлората маг
ния в почве,воде,растениях(лодсолнечнике,луке) и 
в воздухе полярографическим и хроматографическим 
(ТСХ) методами.

7 .  Временные методические указания по определению оста 
Точных количеств некоторых аналогов ювенильного гор 
иона (алтосида#алтозара и п-бромфенилового эфира 
гераниола) в растениях картофеля и почве методами 
тех и ПСХ.
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