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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО ОПРЕДШ ЯИЮ  

ОСТАТОЧНЫХ КОЛИЧЕСТВ АРИЛОНА ПО ЕЕНЗОЛСУЛШНАМВДУ 

В З Е Р Н И  ХЛОПКА И МАСЛЕ, ТОНКОСЛОЙНОЙ ХРОМАТОГРАФИЕЙ

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

А р и л он  (х л о р а м и н  Б ) -  к р и с т а л л о г и д р а т  н а т р и е в о й  о о л и  б е н з о л -  

о у л ь ф о н а м и д а . А р и л он  п о к а з а л  х о р о ш и е  р е з у л ь т а т ы  в  к а ч е с т в е  ан ти - 
с е п т и к а  на х л о п к е .

01
- в о  о~М

* N8
,  з  я р

С6 Н5 С 1 К 2 0 ^ Ы а  *3  Н2 0  

М о л .м а с с а  2 6 7 ,6 6

А ри л он  х о р о ш о  р а с т в о р и м  в  в о д е  и в о д н ы х  р а с т в о р а х  щ е л о ч е й . 

При н а г р е в а н и и  выше 1 5 0 °С  р а з л а г а е т с я  о в ы д е л е н и е м  г а з о о б р а з н ы х  

п р о д у к т о в  р а з л о ж е н и я  ( И С 1 ,С 1 ) .  В в о д н ы х  и к и сл ы х  р а о т в о р а х  н е 

с т а б и л е н  , в  т е ч е н и е  н е с к о л ь к и х  м и н у т  р а з л а г а е т с я  д о  б е н з о л а у л ь ф о н -  

а м и д е .
МДУ а р и л о н а  в  х л о п к е  н е  у с т а н о в л е н * .

2 .  М е то д и к а  о п р е д е л е н и я  а р и л о н а  в  з е р н в х  х л о п к а  

т о н к о с л о й н о й  х р о м а т о г р а ф и е й

2 . 1 .  О он овн ы е п о л о ж е н и я

2 . 1 . 1 .  П ринцип м е т о д а

М е т о д  о с н о в а н  на и з в л е ч е н и и  а р и л о н а  в  в и д е  б е н з о л с у л ь ф о н -  

а м и да  и з  а н а л и з и р у е м о г о  о б ъ е к т а  э т и л а ц е т а т о м ,  п е р е р а с п р е д е л е н и и  
в  о о л я в о к и с л н й  р а о т в о р ,  а з а т е м ,  п о с л ф о д ш е л а ч и в а п и я  -  в  э т и л -  

а ц е т а т  и о п р е д е л е н и и  т о н к о о л о й н о й  х р о м а  й о г р А ф и е й .
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2 * 1 . 2 .  М е т р о л о г и ч е с к а я  х а р а к т е р и с т и к а  м е т о д а

Д и а п а зо н  и зм ер я ем ы х  к о н ц е н т р а ц и й  0 , 3 5 - 1 , 0 0  м г /к г  п о  а р и -

л о н у .

П р е д е л  о б н а р у ж е н и я  I  м к г  в  х р о м а т о г р а ф и р у е м о й  п р о б е  п о  

б е в з о л с у л ь ф о н а м и д у , 1 , 7  м к г п о  а р и л о н у .
П р е д е л  о б н а р у ж е н и я  0 , 2  м г / к г  п о  б е н з о л с у л ь ф о н а м и д у , 0 , 3 5  

м г / к г  п о  а р и л о н у .
С р е д н е е  з н а ч е н и е  о п р е д е л е н и я  с т а н д а р т н ы х  к о л и ч е с т в  

е р и л о н а  о при  rv = 1 5  7 9 , ( $ .
С т а н д а р т н о е  о т к л о н е н и е  $  при f t  ^ 1 5  6 , 5 ^ .

Д о в е р и т е л ь н ы й  и н т е р в а л  с р е д н е г о  п ри  р = 0 ,9 5  и п = 5  7 9 , 0 t 8 , 2 %.
Р а з м а х  в а р ь и р о в а н и я  R 7 5 ,0 - 8 3 ,0 5 8 .

2 . 1 . 3 .  И з б и р а т е л ь н о с т ь  м е т о д а

М е т о д  с е л е к т и в е н .  П е сти ц и д ы  п рим ен яем ы е на х л о п ч а т 
н и к е ,  в  том  ч и о л е  х л о р * ! и ф о с ф о р о р г а н и ч е с к и е  о п р е д е 

л ен и ю  н е  м еш а ю т*

2 . 2 .  Р е а к ти в ы  и * р а с т в о р ы .
А ц е т о н ,  о с ч ,  ГОСТ 2 6 0 3 - 7 9 ,  с в е ж е п в р е г н а н н ы й .

Э т и л а ц е т а г ,  х ч ,  ГОСТ 2 2 3 0 0 - 7 6 ,  с в е ж е п в р е г н а н н ы й .
Б е н з о л ,  ч д а ,  ГОСТ 5 9 5 5 - 7 5 .
Х л о р о ф о р м , х ч ,  ГОСТ 2 0 0 1 5 - 7 4 .
Г е к с а н ,  х ч ,  ТЗ 6 - 0 9 - 3 3 7 5 - 7 8 .

Р/в2 $  0 4 , х ч ,  ГОСТ 4 1 6 6 - 7 6 ,  б е з в о д н ы й .
КМп04 , х ч ,  ГОСТ 4 2 2 0 - 7 5 .
о - т о л и д и н ,  ч ,  ТУ £ • 0 9 - 2 9 9 2 - 7 3 .
КУ  ,  в о д и о г ы й  к а л и , х ч ,  ГОСТ 4 2 3 2 - 7 4 .
С о л я н а я  к и с л о т а ,  ф и к о а н а л , о о ч ,  ГОСТ 1 4 2 6 1 - 7 7 .

КОН, е д к о е  к а л и , т е х ,  ГОСТ 9 2 8 5 - 7 8 .
У к су о н а я  к и о л о т а ,  о с ч ,  ГОСТ 1 8 2 7 0 - 7 2 ,  л е д я н а я .

П роявляю щ ий _  ^ р е а г е в т ^  Р а с т в о р я ю т  0 , 1 6  г  о - т о л и  дина в  

3 0  м л  у к с у с н о й  к и с л о т ы , д о в о д я т  д о  5 0 0  мл в о д о й  и п р и б а в л я ю т  

Г г  К У .  Р а с т в о р  х р а н и т ь  в  тем н ом  м е с т е .

^ л о р д р х ^ Л  ЗМ2Р.Ь*«. С м еш и вает равн ы е объ ем ы  1 ,5 ^ - н о г о  р п о т 
п о р а  КМп04  и 1 0 ^ - н о г о  р а с т в о р а  H C I. С м есь  п ч а ш еч к е  П етр и  п о м е 
чаю т н а  д н о  хлорирую щ ей  кам еры  с  п р и т е р т е й  кры ш к ой . Дня э т о й  п е 
ли о б ы ч н о  д о с т а т о ч н о  1 0 -1 2  мл хлорирую щ ей  с м е с и .
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С т а н д а р тн ы е  р а с т в о р - ;  б е п з о л с у л ь ф о н э м и д а  в  а ц е т о н е  с  с о д е р 

ж анием 10 0  и 1 0  м к г /м л *  Р а с т в о р  А с  со д е р ж а н и е м  1 0 0  м к г /м л  г о 

т о в я т  р о с т в о о е и и с м  1 0  м г  б е н з о л о у л ь ф о н я м и д а , п о м е щ е н н о г о  в  м е р 
ную к о л б у  но 1 0 0  м л , в я н е  т о н е .  Для п р и г о т о в л е н и я  р а с т в о р а  Б 
и з  р а с т в о р а  А п и п етк еЛ  о т б и р а ю т  1 0  м л , п е р е н о о я т  в м е р н у ю  к о л б у  
Hcj 100  .мл и д о в о д я т  д о  м е т к и  а ц е т о н о м .  Р а с т в о р ы  А и Б с т а б и л ь н ы  
п ри  х р а н ен и и  в х о л о д и л ь н и к е  в  т е ч е н и е  о д н о г о  м е с я ц а ,

2 . 3 .  п р и б о р ы , а п п а р а т у р а  и п о с у д а .

А п п а р а т  для в с т р я х и в а н и я ,  ТУ 6 4 - I - I 0 8 I - 7 3  

Р ота ц и он н ы й  вак уум н ы й  и с п а р и т е л ь  И Р -1  или а н а л о г и ч н ы й  с

н а б о р о м  к о л б ,Т У  2 5 - I I - 9 I 7 - 7 6
Д е л и те л ь н ы е  в о р о н к и ,  ГОСТ 8 6 1 3 - 7 5 , im  2 5 0 ' « л .

С тек л я н н ы е  п у л ь в е р и з а т о р ы ,Г О С Т  Л Ш 5 1 - 7 4  

М ерные к о л б ы , ГОСТ F 7 7 0 - 7 4 ,  тза  f I 0 0  м л .

П и п е т к и , ГОСТ 2 0 2 9 2 - 7 7 ,  та  Т О , 1 5  и 2  м л .

К оф ей н ая  м е л ь н и ц а .
П р оби р к и  с  п р о б к а м и  на ш лиф ах, ГОСТ 1 0 5 1 5 - 7 5 ,  на 1 0  м л , 
К р у г л о д о п н ы е  к о л б ы , ГОСТ 1 0 3 9 4 - 7 2 ,  на 1 0 0  и 2 5 0  м л . 
П л о ск о д о н н ы е  к о л б ы , ГОСТ 1 0 3 9 4 - 7 2 ,  на 1 0 0 ,5 0 0  м л .
Цилиндры м е р н ы е , ГОСТ 1 7 7 0 - 7 4 ,  на 1 0 0  м л .
К ам ера  х р о м а т о г р а ф и ч е с к а я ,  ГОСТ 1 0 5 6 5 - 7 4  

К ам ера  х л о р и р у ю щ а я , ГОСТ 1 1 4 1 3 - 7 0  
Чаш ечки П е т р и , ГОСТ 1 9 9 0 8 - 7 4 .
М икрош приц на 1 0 0  мкл«. ТУ 5 Е .2 .8 3 3 ,0 2 4  
П л а сти н к и  С и л у ф о л , 1 5 0 x 1 5 0 м м ,  ЧССР.

2 . 4 .  П о д г о т о в к а  к  о п р е д е л е н и ю .

Х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е  к а м ер ы  насы щ аю т з а  ч а с  д о  н а ч а л а  х р о м а т о 

гр а ф и р о в а н и я  .

2 . 5 .  О т б о р  п р о б .

О т б о р  п р о б  з е р е н  х л о п к а  п р о в о д я т  в  с о о т в е т с т в и и  о  

rtУниф ицированны м и п р а в и л а м и  о т б о р а  п р о б  с е л ь с к о х о з я й с т в е н н о й  п р о 
д у к ц и и , п р о д у к т о в  п и т а н и я  и о б ъ е к т а *  окруж аю щ ей с р е д ы  дл я  о п 

р е д е л е н и я  м я к р о к о л й ч е с г в  п е с т и ц и д о в * / у тв е р ж д е н н ы м и  М и н зд р а в о м  
СССР 2 1  а в г у с т а  1 9 7 9 ,  J* 2 0 5 1 - 7 9 .
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2 * 6 .  П о д г о т о в к а  п р о б  к  а н а л и з у .

З е р н а  х л о п к а  и з м е л ь ч а ю т  н а  к о ф е й н о й  м е л ь н и ц е  д о  к о н с и с т е н 

ц и и  м у к и  г р у б о г о  п о м о л а .  Для о п р е д е л е н и я  б е р у т  п р о б ы  м а с с о й  

1 0  г .

2 , 7 .  П р о в е д е н и е  о п р е д е л е н и я

Н в в е с к у  а н а л и з и р у е м о г о  о б р а з ц а  п о м е щ а ю т  в  п л о с к о д о н н у ю  

к о л б у  н а  5 0 0  м л ,  з а л и в а ю т  7 5  м л  п е р е г н а н н о г о  э т и л а ц е т а т а  и 

е к о т р а г и р у ю т  н а  м е х а н и ч е с к о м  в с т р я х и в а т е л е  в  т е ч е н и е  3 0  м и н . 

Э к с т р а к т  ф и л ь т р у ю т  ч е р е з  бум аж н ы й  ф и л ь т р  в  к р у г л о д о н н у ю  к о л б у  

н а  2 5 0  м л .  Э к о т р а к ц и ю  п о в т о р я ю т  ещ е д в а  р а з а ,  и с п о л ь з у я  каж ды й 

р а з  п о  5 0  м л  э т и л а ц е т а т а .  О б ъ е д и н е н н ы й  э т и л а ц е т а т н ы й  э к о т р а к т  

к о н ц е н т р и р у ю т  о  п ом ощ ь ю  р о т а ц и о н н о г о  в а к у у м н о г о  и с п а р и т е л я  д о  

о б ъ е м а  2 м л .  К о о т а т к у  в  к о л б е  п р и л и в а ю т  1 5  м л 0 ,1 н  H C I и 

ф и л ь т р у ю т  п о л у ч е н н ы й  р а с т в о р  ч е р е з  б у м а я н ы й  ф и л ь т р  в  д е л и т е л ь 

н ую  в о р о н к у  н а  2 5 0  м л .  К о л б у  т щ а т е л ь н о  п р о м ы в а ю т  0 ,1 н  H C I п о р 

ц и ям и  п о  1 5  и 3 0  м л  п т а к ж е  ф и л ь т р у ю т  п о л у ч е н н ы е  р а с т в о р ы  я 

д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у .  13 р е з у л ь т а т е  г п р  о с т а е т с я  на б у м а ж н о м  

ф и л ь т р е .  К ол и  д е л и т е л ь н а я  в о р о н к а  в с е - т а к и  и с п а ч к а л а с ь  ж и р о м , 

с о л я н о к и с л ы й  э к с т р а к т  п е р е н о с я т  в  д р у г у ю  в о р о н к у ,  при  э т о м  ж ир 

о о т а е т о я  на с т е н к а х  п е р в о й  в о р о н к и .  Д а л е е  к  э к с т р а к т у  д о б а в л я ю т  

1 , 2 5  мл и КОН д о  р Н = 7 , Б е н з о л с у л ь ф о н а м и д  и з в л е к а ю т  э к с т р а к ц и е й  

э т и л п п е т а т о м ,  п о р ц и я м и  п о  3 0  м л т р и  р а з а .  Э к с т р а к т  с у ш а т  н а д  

б е з в о д н ы м  с у л ь ф а т о м  н а т р и я  ( 1 5 ~ 2 0 г ) ,  ф и л ь т р у ю т  и к о н ц е н т р и р у ю т  

о  п ом ощ ь ю  р о т а ц и о н н о г о  в а к у у м н о г о  и с п а р и т е л я  д о  о б ъ е м а  I  м л . 

О о т а т о к  к о л и ч е с т в е н н о  п е р е н о с я т  а ц е т о н о м  в  г р а д у и р о в а н н у ю  п р о 

б и р к у  н а  1 0  м л .  В  п р о б и р к у  п о м е щ а ю т  з а п л а в л е н н ы й  в  в е р х н е й  ч а с т и  

с т е к л я н н ы й  к а п и л л я р  и е е  с о д е р ж и м о е  к о н ц е н т р и р у ю т  на г о р я ч е й  

в о д я н о й  б а н е  д о  I  м л .  На п л а о г и н к у  н а н о с я т  м и к р о ш п р и ц е м  1 0 0  м к л . 

П н р а л л е л ь н о  н а  п л а с т и н к у  н а н о с я т  с е р и ю  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в

б е н з о л о у л ь ф  о н  а м и д а  о  с о д е р ж а н и е м  0 , 1 ;  0 , 2 ;  0 , 3 ;  ............ 0 , 5  м к г ,

ч т о  с о о т в е т с т в у е т  1 0 , 2 0 , 3 0  . . .  5 0  м к л  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  Б . 

Х р о м а т о г р а м м у  р а з в и в а ю т  в  с м е с и  э т и л а ц е т а т а  о  г е к с а н о м  ( 1 : 1 ) .  

П о с л е  р а з в и т и я  х р о м а т о г р а м м ы  п л а с т и н к у  в ы су ш и в а ю т  и п ом ещ а ю т 

в  к а м е р у  с  х л о р и р у ю щ е й  с м е с ь ю  на 2 - 3  м и н , з в т е м  п л а с т и н к у  вы н и 
м а ю т  и з  к а м е р ы , п о м я т а ю т  е е  п о д  т я г у  и д а ю т  в о з м о ж н о с т ь  и з б ы т к у  

х л о р а  и о п а р и т ь е я ,  п о с л в  ч е г о  о б р а б а т ы в а ю т  п л а с т и н к у  и з  п у л ь в е 

р и з а т о р а  о - т о л и л и н о в ы м  р е я г е в г е м .  Б е н э о л о у л ь ф о н а м и д  п р о я в л я е т с я



в  в и д е  с и р е н е в ы х  п я т е н  на б е л о м  ф о н е  о  В ./ 0 , 4 5 ^ 0 , 0 3  в  о н о  г е м е  

э т и л а ц е т а т а  с  г е к с а н о м  и с  В : 0 t 5 0 j ;0 ,0 3  в  с и с т е м е  б е н з о л *  а ц е т о н  

( 7 : 3 ) .  Некний п р е д е л  о п р е д е л е н и я  0 , 1  м к г  б е н з о л с у л ь ф о н а м и д а  в  

х р о м а т о г р а ф и р у е м о й  п р о б е .

2 . 8 .  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в  а н а л и з а .

С од ер ж а н и е  а р и л о н а  в  а н а л и з и р у е м о й  п р о б е  X в  м к г / к г  в ы ч и с 
л я ю т  п о  ф о р м у л е :

X = , где»
:  а*  ^

С -  к о л и ч е с т в о  б е н з о л с у л ь ф о н а м и д а , н а й д е н н о е  на п л а с т и н к е  

м е т о д о м  с о о т н о ш е н и я  с о  с т а н д а р т о м ,  м к г ;

V "  “  к о н е ч н ы й  о б ъ е м  р а с т в о р а ,  и з  к о т о р о г о  о т б и р а ю т  а л и к в о т у  
для х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я , м л ;

-  в е л и ч и н а  а л и к в о т ы , в з я т о й  дл я  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я , м л ;
Р  -  н а в е с к а  а н а л и з и р у е м о й  п р о б ы  в  г ;

К -  к о эф ф и ц и е н т  п е р е с ч е т а  б е н з о л с у л ь ф о н а м и д а  н е  а р и л о н ,  

р а в е н  1 , 7 1 .

3 .  ф е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и .

С о б л ю д а т ь  т р е б о в а н и я  б е з о п а с н о с т и ,  п р и н я ты е  д л я  р а б о т ы  о  

л е гк о в о с п л а м е н я ю щ и м и ся  ж и д к о с т я м и .

4. Разработчики
М е т о д и ч е с к и е  у к а з а н и я  р а з р а б о т а н ы  в о  ВНИИ х и м и ч е с к и х  

с р е д с т в  защ иты  р а с т е н и й  Л ,И ,Л е щ и н ск о й  и К .Ф .Н о в и к о в о й .
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