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ВРШЕЯНЫЕ
Методические указания

по хроматографическому измерению концентрации 
раундапа в воздухе рабочей зоны

Wf-Otj-C-OH

ОН,
. 2 

врЧ)Н 
I
он

М.м. 170,

Рауидап (синоним-глифосат, действующее начало -  fj-фоефономе- 
тил глицин) -  белое кристаллическое вещество, Т. ра зло гения 230°с. 
Растворимость в воде при 29°С -  1$. Плохо растворим в^органвческих 
растворителях. Практически не летуч. При применении может находить
ся в воздухе в виде аврозояя.

1. Характеристика штода

X. Определение основано иа хроматогр^ровании раундапа в тонком 
слое ионообменной ем«щ шшстанок "Фнконон 508®" с последующим 
обнаружением зоны локализации препарата о помощь® раствора ннн- 
гадрина»

2» Отбор проб проводится о концентрированием (фильтр АФА-ХА-?0).
Э, Предел намерения в азг визируемом объеме пробы-I мхг.

Предел измерения в so здухе-0,5 м г /(п р и  отборе 2л воздух).
5. Диапазон измеряемых концентраций -  0,5 -  ISmt/m3. 
б» Определенно раундапа мэшают еоеднявняя, содержаще в своем сос

таве первичный в вторичные ашнохфупш, дающие цветную реакцию 
о нвнгвдркком.

7. Граница суммарной noipeamoon измерения̂  р^а
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I I • Реактивы, растворы» ш м рш ы

Р»ундшг, жч
Вода бадкотидлированная
НатряЯ тетрабориокмсдый, чда ГОСТ 4IS9-7By 0,0511 водны! раст
вор |рй 9,Ш)*
Випдрлн, чт$ ТУб-09-2 737-73
Ада тон * x.u* f ГОСТ 2603-79
Кадшй уксуснокислый, чда, ГОСТ-5624-71
Уксусная кв слота рдяная)» хч, ГОСТ 61-75
Этиловый спирт, , bof tТУб «09-1710-77
Медь азотнокислая (П), хч, ТУ6-09-3757-74
Азотная кислота» хч» ГОСТ 4461-77
Ионообменная смола КУ-2-8 * ГОСТ 20296-74
Соляная кислота» %ч9 ГОСТ 3118-77, 25 -̂ный водвый»раствор
Стекловата
Пластинки хроматографические г,Фкксжоя||50э6" (ВНР)
Ионообменная хроштофяЗичвск&я Колонка с КУ-2-8: катионит

КУ-2-8* с размером зерен 0 ,4 -1 ,5мм, помещают в УжтчссшШ атаки 
емкостью 250мл, заливают би дистиллированно Я водой к оставляют на 
24 часа для набухания* Воду затем сливают», а катионит заливают 25^- 
кой соляной кислотой н встряхивают на ветряхивателе в течение I ча
са, затем пвошваЪг трижды бждистиллкровачгоР водой и осторожно пе
реносят вместе с водой в хроматографическую колонку (высота столби
ка смолы Гб-Пси). Сверху катионит уплотняют-тампоном из стеклова
ты* Через колонку пропускают 50мл 25^-ной соляной кислоты при ско
рости элюашп: 3-4ма/шн и промывают бидкетиллировапней водой до 
рй 7. Переведенный таким образом в Н+-  форму катионит готов д а  
проведения хроматографических разделений.

Для регенерации катионита после хроттогр&фического разделения» 
колонку заливают IOS-ным водным раствором едкого натра», оставляя 
его з контакте с катионитом в ’ течение Э0-401шнут. После этого раст
вор из коленки удаляют| а к катконкту прибавляют свежую порцию 
раствора топочи. Таглчэ обработку kfтконкт#" проводят 2-3 раза* Ба- 
тем К£тиснят *помыв?ют бидистилляроваиной водой и переводят в й*~ 
фпгцу, как описано в:л:е.

Погвиггая :оза: C,C5?J раствор натрия тетраборнокислого в бидис-
ти л л:: г о г с у но Г: г с дг-.
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Проявляющий ргактавЯгИ^ЕШй раствор нннгадаш^ в авдтвш0 

Стабилен в течений I месяца при хракбккм 3 Ж0&1 ÔjfetS ЪНШ iC© 5:
Проявляющий реажтъ%2г 1г кадмии уксуснокислого s smm 50ул 

дедаяой уксусной шамота и ТООия. вода» Стабилен в течение i меся- 
цё при.хранении з холодильнике»

Проявляющий реактив 1а: 0„ ^  раствор ннигидрина в этаноле и Зш 
ледяной уксусной кислота. Стабилен в течение I  месяца при хранении 
в холодильникео

Проявляющий реактив 2а: .1ш  насыщенного водного раствора цеди 
азотнокислой с 0„2ия ХС5?-кой азотной кислоты доводят до ТООмя эти
ловым спиртом. Стабилен в течение I  месяца при хранении в холодив™ 
нике.

Стандартный раствор рауидапа в дистиллированной воде концентра™ 
вди ГОООмкг/нл. Готовят из хч препарата. Стабилен в течение I  в о я - 
цац при хранении в холодильнике.

I I I »  Приборы и посуда

Денситометр ШАН~170, модель 714 
Аспирационное устройство^ТУ 64~1- 862-77 
фильородеряатвли 
Фильтры кФА-ХА-20
Колбы мерные, ГОСТ ХУ70-?4„ на IС0е 1000т 
Колбы воннческне,* ГОСТ 20394- 72„ на -50mb 
Колбы крутаоденнда, ГОСТ 1039 V 72„ на 250мя 
Стаканы химические', ГОСТ ЗОЭЗЭ̂ -Т̂ -, на ЮО, 250«
Пипетки, ГОСТ 2££92~748 на О Д , I ,  2, 5мз с даленаяин 
Баня водяная с ТУ 46-22-60Й.-75
'Ротационный иопаритель, TF 25- 33- 917- 7£, тип ИР-Ш
Кашра для хроматографирования, ГОСТ 1065-75
£анна термос!гатйруешя для хроматографической камеры
Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ 19391-74
Хроштографическая колонна внутренний днаютр Х ,5сыа высота
30см),
Камера ж я  опрыскивания 
Микрошприц МШ-10 
Шкаф, су пильный
Ввнтшшвдр ИЛИ фен
Встряхизагель, ТУ 64-I-IQ8I-73, тип АВУ-1



17. Условия отбора проб воздуха

Воздух со скоростью 2л/мин аспигируют через фильтр &ФА~ХА-20. 
Для определения 1/2 ОБУВ раундапа достаточно отобрать 2л *

У- Условия анализа

Фильтры переносят в коническую колбу на 50ыл и экстрагируют 
трижды по 10мл бидистиллированной воды* Экстрагируют глифссат при 
периодическом встряхивании в течение Ю-15 кинут. Объединенные 
экстракты вводят в хрома то гр афи че с кзг ю колонку непосредственно на 
поверхность катионита* Открывают край колонки и собирают элюат в 
химический стакан на 100мл. После того, как экстракт войдет в слой 
смолы, промывают колонку еще 50мл бидистиллированной воды и собира
ют в тот же стакан. Переносят содержимое стакана в круглодонную 
колбу на 250мл , ополаскивают стакан ег:е 1С~15мл 5и ди стилдированной 
воды и переносят в ту же колбу. Подсоединяют колбу к прибору для 
отгонки растворителя под вакуумом и, нагпевая па водяной бане не 
выте *О0С, отгоняют воду, при этом температуру бани медленно под
нимают до 4С°С. Сухой остаток растворяют в минимальном количестве 
бидистиллированной воды и количественно наносят иткрошприцо  ̂ или 
микропипеткой, последней предпочтительнее, на пластинку мФиксион 
50x8 й на 2см от нижнего края пластинки не повреждая слоя смолы и 
пятном нр более С,5см в диаметре, подсушивая рассеянной струей 
воздуха* Пластинку пометают в хроматографическую камеру с 1см сло
ем 0,05М юаствора натрия тетраборнокислого в бидистиллированной 
воде. Хро?.а то графическую камеру предварительно помещают в термосте- 
тируемую водяную ванну (50°С). Терыостатирование осуществляют на 
все время развития хроматограмма восходящим способом. Хроштсгра- 
фическую камеру в ванну устанавливают под небольшим наклоном,что
бы конденсирующиеся на крышке камеры водяные капли стекали с нее 
по стенке камеры, не попадая на хро ма то графи че скую пластинку. Для 
этого достаточно подложить под одну из сторон камеры стеклянный 
валик 6 1см,

После окончания хроматографирования (около 90минут), пластинку 
высушивают на воздухе и обрабатывают проявлшщш растворами. 
Проявление проводят двумя возможными вариантами ; I ) ,  обрабатыва
ют пластинку смесью проявляющих растворов I и 2 (5:1 по объему}^ 
высушивают на а затем в сушильном шкафу 5мин при темпе
ратуре ПО°С; 2 ). обрабатывают пластинку проявляющим реактивом 
1а, высушивает на воздухе и в сучильном шкафу 5 мин, при температу-



pe IIOuC, а затем обрабатываю проявляющем реактивом 2а.
Расход всех реактивов для обработки хромогограш должен быть 

минимальным, а струя растворов -  рассеянной. Раундап проявляется 
в виде розовато-красных пятен на светло-желтом-фоне пластинки 
<В.| -  0,82).

Содержаще вещества в пробе находят по калибровочному графику̂  
отражающему зависимость площади пятна от концентрации раундепэ 
в пробе [S u £  • I  (с )] . Для построения калибровочного' ip&pfim 
поступают следующим образом® На ряд пластинок наносят стандартные 
растворы раундапа с содержанием I; 2; 5; ID; 20; ЭОшсг вещества® 
•Развивают и обрабатывают хроматограммы; как описано выше» Затем 
в отраженном свете при помощи денситометра ШАН-Х70 снимают денси
тограмму площади пятен и строят график зависимости площади пятна 
от концентрации раундапа® Линейная зависимость функции «• /(о)
сохраняется в пределах I -  ЗОмкг. *

Определяя де н си томе трипе ски площадь кселедуеиого пя;тна., по гра
фику находят содержание раундапа в пробе.

Концентрацию раундапа в воздухе (X) в мг/н3 рассчитывают по 
формуле

» гдз:

количество раундайа найденное в пробе, ш г;
-общем пробы воздуха .отобранного для анализа и приведенного к 
стандартным условиям, г .

УХ. Требования безопасности

Соблюдать правила иуедисторожнооти необходяш© при работе с 
ядовитыми, взрыво- -  и легковоошшманчавдшся веществаш.

JII. 2аарабо*чш®.

Бунятяк 8.А., Геворкян Д.А..
Армянский филиал ШШГ1ЩШ>а. г. Ереван
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