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ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФОСФАШДА, АНИС) й КАРБОФОСА 
В В08ДИК ЮОДОМ ГАЗО-1ЩЮ)СТНШ ХРОМА­

ТОГРАФИЙ

Дданцщ медожI)

Метод основан на извлечении препарата шв исследиомой 
пробы органическим растворителем (дшаетилформамидрм), ре- 
экстракции ядохимикатов в бензол и последующем определении 
на газовом хроматографе о детектором по захвату электронов*

Количественное определение производится путем сравнения 
хроматограммы исследуемой пробы и стандартного раствора* 
Чувствительность метода составляет 0,005 мг/и9*

Ъшшзиишшь
Для экстракции и очистки

Бензол, ХоЧ*
Диметилформамид, насыщенный гексаном
Натрий сернокислый, безводный, чда, овежепрокалвнннк
Натрий сернокислый, водный раствор, 2%

Стандартный раствор ФОС в гексане, 5 мкг/мл 
Вода дистиллированная

Для хроматографирования

ХромооорбМ'', 80X00 ч т * $ промытый HCI, уд*вес 1,19
Силиконовое масло или эластомер (ЕЧЗО, Е-80Е, Д0-200 
и т.п*)
Хлороформ, ч, очищен*, ко'нц* серной кислотой, промыт 
водой, осушен хлористым кальцием

I) Разработан М.А*Клиовнко и Д.Б.Гиренчо, ВНЙЙ гигиены ш 
токсикологий пестицидов„ полимерных и пластически* масс, 
г Лиев
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Азот газообразный , аододант  кислорода не более
0,000*.

Примечание; Все растворители перед употреблением 
должны быть перегнаны,»

Приборы и посуда

Хроматограф о детектором по захвату электронов
Колонки стальные или стеклянные, диаметр 8 мм
Шприц на 10 шш
Стекловата
Сушильный шкаф
Поглотительный прибор
Делительные воронки, емк* 500 мл
Цилиндры мерные, 100 мл
Воронки конические
Колбы для отгонки растворителей, емк« 100 мл 
Ваня водяная
Вата гигроскопическая, обезжиренная.

Описание определения

Исследуемый воздух на затравочной камеры протягивают 
через поглотительный прибор е пористой пластинкой, содер­
жащий 30 мл дмметилформашгда» Предварительными опытами бы­
ло установлено, что при использовании дшетилформамида не 
наблюдается проскока й не происходит испарение растворите ■ 
ля при большой скорости отбора пробы* Пробы отбирали бее 
какого-либо охлаждения* ЗСидность из поглотителя количеств 
веяло переносят в дештштнуш воронку., содержащую 400 мл 
2$ раствора сернокислого натрия ш 50 мл бензола, Щт  атом 
препарат переколи* т водного плов я ^рганячоочий, так как
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при прибавлении значительного количества раствора сернокис­
лого натрия диметилформамид теряет свои растворяющие свой* 
ства* Для этой цели можно применять и дистиллированную во­
ду, однако при этом несколько ниже процент перехода препа­
рата из одного раствора в другой* Делительную воронку встря­
хивают новой порцией бензола* Объединяют бензольные фрак­
ции промывают 100 мл дистиллированной воды для удаления 
следов диметияформамида и сушат над безводным сернокислым 
натрием* Раствор упаривали в круглодонной колбе (25-50 мл) 
до объема ~  0,1-0,2 мл* Остаток количественно переносили 
в мерную пробирку (диаметр 14 мм, высота Х05 мм с притер­
той пробкой* Аликвотную часть (5 мнл вводили в хроматограф 
микрошприцрм на Юмкл )•

Подготовка хроматографической 
колонки

Нанесение жилкой Фазы* 2 г силиконового масла раство­
ряют в небольшом количестве органического растворителя, ча­
ще всего хлороформе, и приливают в фарфоровую чашку, в ко­
торой находится 18 г носителя, залитого полностью тем же 
растворителем* Тодаельно перемешивают всю массу и выпари­
вают раствор на водяной бане* Досуха упаривают остаток 
растворителя на воздухе, сухой остаток подсушивают 4-5 ча­
сов в сушильном шкафу при температуре 80°. Приготовленный 
носитель хранят в склянке с притертой пробкой*

Заполнение колонки* Один конец колонки закрывают стек­
лянной ватой, а в другой через воронку засыпают носитель* 
Ваподняют колонку постукиванием, закрывают второй конец 
тампоном из стеклянной ваты и через переходники соединяют 
до длины 180-200 см* Колонку загружают в камеру нагрева, 
отключают детектор и продувают 2-8 дня при температуре 22Г 
250°* Перед началом анализа подсоединяют детектор, прове­
ряют герметичность и утечку газоносителя*

Хшматограйивование* Устанавливают температуру колон­
ки и детектора 180°, камеры испарения 200°* Скорость азота
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120 щ/шн® Напряжение и чувствительность устанавливают 
такш образом, чтобы сила тока в ячейке детектора состав- 
вяла 1,6 • 10 -  ЮГ®*.

Вводят определенное количество (0Д~0*01 мкг) стан­
дартного раствора ппепарата в гексане® Записывают время его 
удержания» т®@« время от момента ввода раствора до появле­
ния вершины пика. Время удерживания проверяется каждый день 
перед началом анализов• Установив время удерживания (не­
сколько раз вводят один и тот же раствор) вводят дозу ко­
нечного экстракта пробы 2-8 * Для количественного рас­
чета ядохимиката вслед за пробой вводят такое количество 
стандартного раствора* площадь пика которого соответствует 
примерно площади пика ядохимиката анализируемой пробы®

Расчет ведут по формуле:

х* Л -WKs

где а -  количество ФОС в стандартном растворе, введенное 
в хроматограф, в мкг;
площадь пика стандартного раствора Ф00, введенно­
го в хроматограф, в мм2}

.JI -  площадь пика пробы, в мм2}
VI - объем экстракта, введений! в хроматограф, в мл ;
У, -  общий объем экстракта после упаривания, в ил; 
у  -  объем аналиэируемой проба воадуха, м8;
X -  количество препарата, в мг/м8.
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