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ОПРЕДЕЛЕНИЕ* САЙФООА В ВОЗДУХ! МЕТОДОМ 
ХРОМАТОГРАФИИ В ТОНКОМ СЛОЕ

Сайфоо -  0,0-дшвткл- -  (4,6-диамшю~1 ,3 ,5~триав»- 
Kffli-2«-tt0fsra) дятиофосфат

Метод основан на адсорбции паров сайфооа твердым погло­
тителем, извлечении ив твердого поглотителя органическим 
растворителем ш  дальнейшем определении его методом хромате- 
графин в тонком слое силикагеля* Подвижным растворителем 
при хроматографировании сайфоса служит смесь -  ацетон? 
н~гек5ангаммиак 15;5Ш* Воны локализации препарата обнаружь 
ваш после обработки пластинок раствором бромфенолового сш- 
него о азотнокислым серебром с последующим обесцвечиванием- 
фона уксусной аслотой* Количественное определение произво­
дят путем визуального сравнения интенсивности окраски и рав- 
мера пятен проб ш  стандартных растворов,, Чувствительность 
определения О92 мкг в пробе® Метод специфичен в присутствии 
других тиофосфорншс соединений (фовалона, фенкаптояа» фта­
лофоса, ццдевяа, тиофооа, фосфамвда* метафоса ш  ж р«)« Чк>~ 
тнй препарат представляет собой белый кристаллический по­
рошок с температурой плавления 1вСЫ62°0« Растворимость а г© 
в воде 0>1%9 on трудно растворим в большинстве органичен 
к их растворителей* Выпускается препарат в вида ?0$ омачиваю­
щегося порошка я гранул для внесения в почву®
V  Разработан М*А»Кшкоенво, О^Шшьменной, ВНИИ гигиены к

токсикологии пестицидов, полимерных ш  пластических шсс*
г®Киев

Сипояюш: менаэон; PP-I75

Р^иншш метода*)



Реактивы и растворы

Дшатиловый эфир медицинский , ацетон х*ч., н~гекоан 
х*ч* . амашк о удельным весом 0,9*

Силикагель ШСК паи КСК, иредваоитедьно отмытый. Дан 
этого его заливают на 16-20 часов разбавленной 1:1 соляной 
кислотой л затем кислоту оливают, промывают силикагель водой 
и кипятят его в течение 2-8 часов с разбавленной 1:1 азот­
ной кислотой в кругиодонной колбе о обратным холодильником 
на песочной бане» Обработанный таким ибразои силикагель 
промывают дистиллированной водой до нейтральной реакции 
промывных вод, сушат в сушильном шкафу при температуре 
180°С в течение 4-6 часов. После этого силикагель дробят и 
просеивают. Для хроматографаров а н ия используется силикагель 
просеянный через сито 100 меш* (I6Q0 отверстий ва СМ̂ )* Дш 
отбора проб используется силикагель зернением X им. Хранят 
силикагель в склянках о притертыми пробками»

Фильтры Ш.-ХА 18 или АФА-В 18
Крахмал растворимый
Бромфенояовый синий водонерао^чоримый (индикатор)
Уксусная кислота х.ч»
Азотнокислое серебро х.ч*
Проявляющий реактив: 0,05 г бромфеноясвого синего раст­

воряют в 10 ид ацетона и доводят до 100 мл раствором азотно­
кислого серебра в водном ацетоне (ацетон-вода 8:П«

Стандартный раотвор оайфооа на эфире или этиловом спир­
те о содержанием препарата 100 мкг/мл по действующему нача­
лу ( J0 ш* х«ч» оайфооа иди 1^,8 мг 7Q?S в 100 мл растворите­
ля).

Стеклянные илаотияки для хроматографирования. 1швотин­
ку размером 9x12 тщательно промывают содой, хромовой смесью, 
дисттошровявной водой ш сушат в вертикальном положении»
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Парад нанесением сорбционной масон штстшшу протирают
ттртшп

Мерные колбы т  50 ш 100 т  
Колбочки кругяодонкые на 50 мл
Пульверизаторы стеклянные 
Камара для хроматографирования
Минропипетка или ширин для нанесения стандартных

растворов,
Капиллярные пипетки дт нанесения проб 
Камера для опрыскивания хроматограмм
Гофрированные трубки для отбора проб зондажа на сили­

кагель*
Патроны для филм:.ов при отборе проб воздуха на ФИЛЬТ­

РЫ*
Бани водяные
Стеклянные стаканы на БО мд 
Аспиратор шш воздуходувка о реометром*

Для приготовления сорбционной маооц на 15 пластинок 
берут 40 г силикагеля, подготовленного как описано вше,
1 г крахмала . 125 мл дистиллированной волн® Заваривают 
крахмал в небольшом количестве води (15-20 мл), дают ему 
закипеть, затем выливают его в остальную воду, хорошо вере** 
машинам*.*засыпают силикагель и снова тщательно перемешива­
ют, 10 г сорбционной массы наливают на пластинку ш  равномер** 
но р г  пределяют по поверхности. Сушат при комнатной темпера­
туре, хранят в яксикаторе*

Пробы воздуха на сайфоо можно отбирать на фильтры АФА~ 
,КЛ 18 тш АФА-В-18, а также на силикагель марки КОК юга ШОК, 
' тмчтый как описано в дат.

Приготовление пластинок
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При отборе пробы оайфоса на фильтры в патрон (фильтре- 
держатель) закладываю!» один фильтр АМЧЫ8 или два фильт­
ра АФА~М~Х8*

При отбора пробы на силикагель стеклянные гофрированные
трубки плотно заполняют оияинагелем, Между омямкагедам ш 
стенками тпубок на должно быть незаполненного пространства* 
Чтобы силикагель не высыпался, концы трубок закрывают ват- 
ними тампонами* После отбора пробы концы трубки на стык 
закрывают резиновыми трубками, закрытыми с одной стороны 
кусочком стеклянной палочки*

При отборе пробы *КЬ50 д воздуха протягивают через 
фильтр или силикагель do скоростью 1~1»б л/мин,

Овиоанаа опредзиевия

Фильтр вынимают из патрона, переносят л стаканчик, при­
ливают 10 мл эфира и хорошо палочкой перемешивают* Сливают 
эфир в круглодойную колбочку и повторяют экстракцию еще 
дважды* Эфирные экстракты объединяют, упаривают растворитель 
на водяной бане (температура бани не более 40°С) до неболь­
шого объема (около 0,2 мл) и хроматографируют*

К тонированной трубке с силикагелем присоединяют на 
стык небольшую воронку и промывают силикагель 80*40 т  эфи­
ра* Воронку следует присоединять к тому концу, который был 
соединен с аспиратором (поэтому при отборе проб т  силикат 
гель необходимо отмечать этот конец)» Эфирные экстракты 
упаривают на водяной бане до небольшого объема (0,2 мл), а 
затем хроматографируют*

йа хроматографическую пластинку на расстоянии 1,8 ом 
от ашсиего край гаагганка при помощи капиллярной овпеткн 
наносят на середину пластинки исследуемую пробу в одну точ 
ку так, чтобы диаметр пятна не превышая I ом,, Колбочку с 
экстрактом три раза омывают небольшими порциями эфира (по
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0*2 мл)* который затем такие наносят в центр первого пятна# 
Справа в слева от пробы на расстоянии Z ом наносят стандарт­
ны© растворы* содержащие 2 9 5 ? 10 или 20 вшг препарата* 
Стандарты наносят микрошшеткой или шприцом*

Пластинку о нанесенными растворами помещают в камеру 
для хроматографирования, в которою за ВО мин» до разгонки 
налита смесь растворителей -  ацетон ;н-гексан:а1шиак 15г5:В 
по объему* Край пластинки должен быть погружен в раствори­
тель не более* чем на 0,5 см*

После того как фронт растворителя поднимется на I0 ом* 
пластинку вынимают из камеры и оставляют на несколько ми­
нут на воздухе до испарения растворителя* Ватам пластинку 
опрыскивают раствором бромфенолового синего и помещают в 
сушильный шкаф на 10 мин* при температуре 85~40°С* Ватам 
пластинку опрыскивают ?0% раствором уксусной кислоты и на­
крывают чистой стеклянной пластинкой» В присутствии оайфоеа 
появляются синие пятна на желтом фоне* (Ц' оайфоеа в ука­
занных условиях хроматографирования 0,44»

Количественное определение производят путем визуаль­
ного сравнения интенсивности окраски и размера пятен проб 
щ стандартных растворов#

величина ftj- зависит от адсорбента, размера его час­
тиц, количества и природы связующего Mai.риала, толщины 
слоя, природы подвижного растворителя, расстояния, прой­
денного растж _ ителем, температуры ш времени насыщения каме­
ры* Коатому следует производить определение с соблюдением 
постоянства перечисленных факторов»

Так как подвижный растворитель -  смесь, необходимо для 
каждой пластинки или каждой серии пластинок при одновремен­
ной I згонке заливать в камеру новую смесь за 80 мин» до 
хроматографирования*

Расчет результатов анализа производят по формуле

X » А
1000 *V

мг/л, где

-  Н8~



1 -  содержание шоттутат препарата в исследуемой про­
ба, М.1?/Л I

к  -  количество upenapasa, найденное щ /tm  вивуадьиого ср&ь- 
ття о© одондарюй; «кг;

V - ойът йронущеиного воздуха, приведенный к нормальный
УСЛОВИЯМ, Лш
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банвела-Д) в растениях и в почве методом хроматографии 
в тонком слое
авторы: Березовский И.Я., Самосвах Д.С., Никотин В.В.

Определение диурона, линурона, монурона, проланида, 184
волана, фаяорана в воде, почве, овощах методом хрома­
тографии в тонком слое 
автор: Самоовах Я.С.

Колориметрический метод определения ко то ран в (пахтарсжа) 188 
в хлопковом масле
авторы: Новикова К.ф», Иеявцер Ф.Р., Аидомпна Т.В.



Жачесжвшное и--ирличесхвеннов определение калина и 1$3
фталана в вине, виноградном соке, листах и ягода 
винограда, в почве ш воде 
авторы: Вайитрауб ФЛЬ, Дронь Л*П*

Определение иельнрекса в воздухе 199
авторы: Сорокина Л*В«, Клнсенго ШЛ*

Определение прометрина в почве, воде и растительном 203
материале методом хроматографии в тонком свое 
автор; Дроздова О.А»

Определение фенаэона в свекле, почве и воде £07
авторы: Эгерт В«Э«, Лиелгалве А,А«

Определение хлората магния в препарате-дефолианте, £13
хлопковом масле, шроте, шахе, семенах, ядрах семян 
ш волокне хлопчатника
авторы: Талипов ЮЛ*, "'жиянОаева РД*, Халимова УД.*, 
Белобородова Н#Ф,
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