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МЕТОД ИЧЕСКИЕ У Ш Ш И
НА ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ О П Р К Ш Ш Е  В Ш Ш Щ Ц Н А  

В  ВОЭДУХВ.
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М.м. 391-393

Витамицин А- соединение, образуемое активомицетом оранхевоЗ 

г р у ш ш  J c l ajuzcoveziicitiatui , является основным деЗствущим 
началом препарата внташцива х  по внесшему виду представляет собо! 

порошок красного цвета, хорошо растворим в органических раствора- 

телях, ве растворим в вода.

I. Общая часть.

1. Определение основано ва хроматографировании витамицива в 

тонком слое силикагеля с воследупзм обнаружением зоны локализацик 

препарата в виде розовых пятен.

2. Предел обнарухения 0,01 ю т  в анализируемом объеме.

3. Предел обнарухения 0,0002 мг/м3 (при отборе 50л воздуха)

4. Погрешность определения +  I5J
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5. Диапазон измеряемых концентраций 0,0002 -  3 мг/м8.

6. Наполнители технического препарата не мешают определению.

7. Предельно допустимая концентрация в  воздухе -  0,01 мг/м8.

П. Реактивы и  аппаратура.

8. Применяемые реактивы и  раствора.

Бетамицин А  , х.ч.

Стандартный раствор К  I, содержащий 40 м к г / ш  анализируемого 

соединения, готовят растворением 0,002 г  внтамицина А  в хлороформ 

в мерной колбе емкостью 50 мл. Устойчив 5 дней.

Стандартный раствор Л  2, содерхащкй 4  мкг/ мл, готовят соответ- 

ствущим разбавлением хлороформом стандартного раствора Я  I. Устой* 

чкв 5 дней.

Этиловый спирт, ГОСТ 5963>67 

Хлороформ х.ч., ГОСТ 215*74 

Метанол х.ч., ГОСТ 6995*67 

Адетон ГОСТ 2603-71.

9. Применяете приборы я  посуда.

Аспирационное устройство 

Воронки делительные ГОСТ 8613*64 

Колбы грушевидные емкостью 25 мд ГОСТ 10394-63 

Хроматографические камера 

Хроматографические пластинки типа 'Сидуфод*.

Пластинки размером 70х 50 мм помещают в  камеру; насыщенную аце

тоном, дают подняться растворителю до конца пластинки ж высушивают 
на воздухе.

Ротационный испаритель ИР-1.

Посуда лабораторная стеклянная по ГОСТ Х770-74.
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Щ. Отбор проб воздуха

10. Воздух со скоростью 10 л Д н а  аспирнрум, через фильтр, по

мещенный в- фильтродержатель. Для определения Z/2 предельно допусти

мо! концентрации следует отобрать 2 х  воздуха.

ЕГ. Описание определения.

11. Фильтр переносят в делительную воронку на 25 м л . , заж з а ю т  

10 м л  этилового спирта и  экстрагирует 10 минут, сливает экстракт в 

грушевидную колбу для отгонки, отжимая фильтр стеклянной палочкой, 

Фильтр проминают повторно 5 м л  этанола. Экстракта объединяют, упа

ривают на ротационном испарителе досуха. Сухой остаток-растворяют 

в  0,5-1,0 м л  хлороформа.

Н а  стартовую линию пластинки наносят хлороформный раствор пробы 

х  стандартные растворы витамицина с различным содержанием (0,04- 

0,16) мкг анализируемого соединения. Пластинку помечают в хроматогра

фическую камеру, в которую за 30 мин до хроматографирования налит 

полысений растворитель -  хлороформ; метанол 9:1, в таком количестве, 

чтобы пластинка погружалась не более чем на 0,5 см.

После подъема фронта растворителя на высоту 6 см пластинку выни

мают к  сушат на воздухе. О  нал ичии витамицина в пробе свидетельствует 

появление на хроматограмме двух розовых пятен, образование которых 

объясняется тем, что витамнцлн принадлежит к  числу вецестз с тауто

мерной структурой.

Содержание витамицина определяют по нижнему пятну, величина 

которого 0,35 +  0,03.

Количественное определение производят путем сравнения пдоцадя 

пятен стандартных растворов х  проб. Площади пятен измеряют с по

мощью промасленной миллиметровой бумаги.

Концентрацию витамицина в  мг/м3 воздуха (X) вычисляют по формуле:
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T
где

/ ■JCm Wo
- количество витамицина в стандарте, в мкг

- площадь пят па проб», 1й& 9

Зоя - площадь пятна стандарта,

f'io - объем пробы воздуха в л, взятый для анализа х приведенный 

к стандартным условиям но формуле (см. приложение I).
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Приложение I

Приведение объема воздуха к стандартным условиям проводят 

по следующей формуле:

V V  . V .  <273 ♦ а »  • у ---------- ,  гд>
(273 + f  ) • 101,33

объем воздуха, отобранный для анализа, л  

Р  - барометрическое давление, кПа (101,33 кПа=760 ш  рт.ст) 

i* - температура воздуха в месте отбора пробы, °С 

Для удобства расчета Y^g следует пользоваться таблицей 

коэффициентов(приложение 2). Для приведения воздуха к  стандарт

ным условиям надо умнохнть Vt на соответствующий коэффициент»



П р и л о ж е н и е  2
К О Э О Ф И Д Е Н Т Ы

д л я  п р и в е д е н и я  объема воздуха к с т а н д а р т н ы м  условиям: т е м п е р а т у р а  + 2 0 ° G  и 

а т мосферное д а в л е н и е  101,33 кПа

с
i
i . . . . Д а в л е н и е  Р, iкПа

| 9 7 , 3 3 9 7 , 8 6 9 8 , 4 9 8 , 9 3 9 9,46 100 100,53 1 0 1 , 0 6 2 0 2 , 3 3 2 0 1 , 8 6 1 0 2 , 4 0

J 1 , 1 5 ь г 1 , 1 6 4 6 1 , 1 7 0 9 1 , 1 7 7 2 1,1836 1,1699 1,1963 1 , 2 0 2 6 1 , 2 0 5 8 2 , 2 1 2 2 1,2 1 6 5

в 1 , 1 3 9 3 1 , 1 4 5 6 1 , 1 5 1 9 1 , 1 5 8 1 1,16-14 1,Г7 0 5 1,1768 2,2 8 3 2 2 , 2 8 6 2 2 , 1 9 2 5 1 , 2 9 8 6

2 1,1212 1,1274 1,133 6 1 , 1 3 9 6 1,1458 1,1519 2,15 8 1 2 , 2 6 4 3 2 , 2 6 7 3 1 , 2 7 3 5 1 , 2 7 9 5

ъ 1 , 1 0 3 6 1,1097 1 , 1 1 5 8 1,12 1 8 1,1278 1,1338 1,1399 1,1 4 6 0 2 , 2 4 9 0 1 , 1 5 5 1 1 , 1 5 1 1

1 1 , 0 8 6 6 1,0926 1 , 0 9 8 6 1 , 1 0 4 5 1,1105 1,1164 1,1224 2,1284 2 , 2 3 2 3 1 , 1 3 7 3 2 , 1 4 3 2

э 1,1/701 1,07 6 0 1 , 0 8 1 9 1,0877 1,0936 1,0994 1,1053 2,1112 2 , 2 2 4 2 1 , 1 2 0 0 1,12 5 8

1,0540- 1,0599 1 , 0 6 5 7 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 2,09 4 5 2 , 0 9 7 4 1 , 1 0 3 2 1,1059

1 , 0 3 0 5 1,0442 1 , 0 4 9 9 1,0 5 5 6 1,0613 1,0669 2,0726 2,0784 2 , 0 8 2 2 1 , 0 8 6 9 1 , 0 9 2 5

1,0309 1 , 0 3 6 6 1 , 0 4 2 3 1,0477 1,0535 1,0591 2,0648 2 , 0 7 0 5 2 , 0 7 3 3 1,07 8 9 1,0 8 4 6

1,0234 1,0291 1 , 0 3 4 7 1,0-102 1,0-159 1,0514 1 , 0 5 7 1 2,0627 2 , 0 6 5 5 1 , 0 7 1 2 1,0767

1,00 8 7 1,0 1 4 3 1 , 0 1 9 8 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 2.U4 7 5 2 , 0 5 0 2 1,0557 1,0 6 1 2

J 0 , 9 9 4 4 0,99 9 9 1 , 0 0 5 4 1,01 0 8 1,01о2 1,0216 2.0272 2,03 2 6 2 , 0 3 5 3 1 , 0 4 0 7 1 , 0 4 6 2

X 0 , 9 8 0 6 0 , 9 8 6 0 0 , 9 9 1 4 0 , 9 9 6 7 1,0021 1,0074 2,0128 2,01 8 3 1 , 0 2 0 9 1,0 2 6 3 2 , 0 3 1 6

i 0 , 9 6 7 1 0 , 9 7 2 5 0 , 9 7 7 8 0 , 9 8 3 0 0,9884 0 , 9 9 3 6 0,9989 2,0043 2 . 0 0 6 9 2 , 0 2 2 2 1 . 0 1 7 5

) 0 , 9 6 0 5 0 , 9 6 5 8 0 , 9 7 1 1 0 , 9 7 6 3 0,9816 0 , 9 8 6 8 0,99 2 1 0,9 9 7 4 1 , 0 0 0 0 2 , 0 0 5 3 1 , 0 1 0 5
J 0 , 9 5 3 9 0 , 9 5 9 2 0 , 9 6 4 5 0 , 9 6 9 6 0,9749 0 , 9 8 0 0 0,9853 0 , 9 9 0 6 0 , 9 9 3 2 0 , 9 9 8 5 2 , 0 0 3 6
1 0 , 9 4 7 5 0,9 5 2 7 0 , 9 5 7 9 0 , 9 6 3 1 0,9683 0 , 9 7 3 5 0,9787 0,9839 0 , 9 8 6 5 0 , 9 9 1 7 0 , 9 9 6 8
J 0 , 9 4 1 2 0,9 4 6 4 0 , 9 5 1 6 0 , 9 5 6 6 0,9618 0,9 6 6 9 0,9721 0 , 9 7 7 3 0 , 9 7 9 9 0 , 9 8 5 1 0 , 9 9 0 2
3 0 , 9 3 4 9 0 , 9 4 0 1 0 , 9 4 5 3 0 , 9 5 0 3 0,9 5 § 5 0 , 9 6 0 5 0,9657 0,97 0 8 6 , 9 7 3 4 0 , 9 7 8 5 0 , 9 8 3 6
j 0 , 9 2 Ш 0,9 3 3 9 0 , 9 3 9 1 0 , 9 4 4 0 0,9492 0 , 9 5 4 2 0,9594 0 , 9 6 4 5 0 , 9 6 7 0 0 , 9 7 2 3 0 , 9 7 7 2

о
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