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Фекаыа-трибуфон (бутонат) -  активное веществе 0,0-дим втид- 
(Х -бути р ок си -2 ,292-трихдорэтил)фосуонат.

Технический продукт -  прозрачная маслянистая жидкость от 
желтого до желто-коричневого цвета. Нерастворим в водо» раство
рим з большинстве органически^ растворителях. Устойчив в ней
тральной и олабокислых водных орадах.Давление паров A.ICfSn р т .с т ,  
при 20°Cf летучесть 7 1 ,7  мг/м5 при 20° С.ЛД3д для крыс 1780ы г/кг.

I ,  Характеристика метода.

I .  Определение основано на;а)газожидкостной хроматографии 
фвкагда-трибуфона с детектором постоянной скорости рекомбинации* 
Избирательность метода обеспечивается использованием различных 
подвижных фаз.Для дополнительной идентификации определение мож
но проводить на тормоиоиноы детекторе; 
б) хроматографировании препарата в тонком слое силикагеля 
с последующим обнаружением зон локализации препарата путем об
работки растворами различных проявляющих реагент ов:I ) и ос ледо
ва тельная обрабг^ка пластинок 1% раствором 4-нигробензил- 
пиридина.? ацетоне»-затем  10% раствором тетраэтпленпенгамина 
в ац етон е;,2) растворен азотнокислого серебра в ацетоне о после-
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дующий облученной /J -сввто;,;,
2. Отбор проб воздуха с концентрированием (бумакный фильтр "аи- 

няя лента",оивоь ацетон-вода (7:3)/»
3. Продел измерения в анализируемом объеме пробы -  

ИХ -  2 ,0  нг з 5 мкл,
ТСХ -  2 мкг .

4. Предел измерения в воздухе- 0,4 мг/и^.
5. Диапазон измеряемых концентраций -  

ГЕХ - 0 , 4 - 8  а?/и^
ТСХ - 0 , 5  -15 иг/м5.

6. Определенна не меиают другие фосдюроргаипчоские пестициды.
7. Граница суммарной погрелнссти измерения -  

ГйХ -14,6; ТСХ -  15 ,У/.
8. ПДХ фекима-трибу :.оиа в воздухе но устанозло:;. 0БУВрасч>=1,2иг/и

II . Рс'.-нткам, раствор;;, материалы.
Фекама-трибууон, ::.ч .
Основной стандартны., раствор пелама-тркбуфона, содорг.ецпй 500 
мкр/ мл дсЛотзуш ого вещества, готовят растворением 50 иг препара
та в 100 ацетон.- в . -ааол колбе с притерто» пробкой. Хранят в 
холоди льни къ в течс-ае 2-;с месяцев.
Стандартный раствор 5скамь-трнбурона, содермазий 1C мк^/мл дей
ств у яде го веществ» в ацетоне. Хранят в холодильнддф течение 2 -х  
недель.
Ацетон, ч.^ОСТ 2603-79  
Пензол, ч.,ГОСТ 5955-75  
н -> к е а н , х .ч .,Т У  6-09-3575-78  
Катрин сернокислым безволн::;?, ч ., ГОСТ 4166-76  
Хлороформ, х .ч .# ГСС? 2G0I5-74 

К методу ТСХ
Д:::Т1;ло31:а з..ир, х.ч.,ГОСТ 62S2-7:'
Проналлышие ре;, тенты:
■*.’1. а) раствор 4-(п-пнтробензил)пиридина в ацетоне;

б) IG ,-ш :: раствор тетрааталеппеитампна в ацетоне;
'■2. Раствор азотнокислого серебра; 0 ,5  г азотнокислого серебра  

растперлмт в а ::л днетяллкрованиои воды, прибавляют 7 ал 25;“ 
а с еса .сводят до 1 й /  ал ацотоноц.

П одвиги:.: А;, от но
А:

— ...  ■ р о ? : : ; ; ; » ь :  б*нз9л-а:м*он ( 3 : 1 ) .Азотном;-елее со р еа р о .х ч ., ГОСТ 1277-81
ч . , ГОЛ 376.3—7?



К методу Ш
Носитель хрома гон /\Z-AW(8Q-I00 мош) с %  S Е-ЗО ::яи QF-I?
Азог газообразный, особой чистою , содержание кислорода не 
более 0 ,003$ , ГОСТ 9293-74

Ш. Применяемая посуда и приборы,
Здекгроаспиратор для отбора проб воздуха, ТУ 64-1-862-77  
Ротационный вакуунныи испаритель ЙР-IM, ТУ 25-II-P I7-74  
Склянка для промывания и очистки газов 
(оклянка Дрекселя) ТУ-25-П-Ю 62-75
Воронки делительные емк. 250 ил, ГОСТ 1770-74 
Колбы конические со шлифами еик. 100 мл, ГОСТ 10394-72 
Колбы грушевидные емк. 50,. 1иО кл, ГОСТ -10394-72 
Колбы мерные на 100 мл, ГОСТ 1770-74
Фильтры бумажные обеззоленныо'- "синяя лента", ТУ 6-09-1678-77  
Липетки на 0 ,1  мл, ГОСТ 20292-?74 
Цилиндры мерные еык» 50, 100 ыл, ГОСТ 1770-74 

К методу ТСХ
Каыера хроматографическая, ГОСТ. 10565-75 
Пульверизаторы стеклянные ГОСТ 1039Г-74 
Пластинки "Силуфол" {Chem apot, ’ССР)

К методу КХ
Газовый хроматограф с детектором Нс -захвату электронов (детекто
ром постоянной скорости рекомбинации •- ДПР) парки "Цвст“106". 
"Цвет-110", "Газохром 1109*! и др.- 
Колонка стеклянная длиной Х.м, внутренний диаметр 3 мм 

1У. Условия отбора npiotf воздуха.
Воздух со скоростью 0 ,5  л/ыан.последовательно аспирируюг через 

помещенный в фильтродержатель бумажный- фильтр "синяя лента" и дли 
поглощения паров через склянку Дрекселя со оиесыз ацетон-вода IOOuj 
( 7 :3 ) .  Отбирают 10 л воздуха. Длительность хранения проб в 
холодильнике не более 2 дней.

'У. Условия анализа,.
Бумажные фильтры, содержащие аэрозоль, из филмродержагеля по

мещают в коническую колбу и заливают 40 мл ацетона. Экстрагируют 
пестицид из фильтра в течение I часа. Экстракцию повторяют трижды. 
Экстракт сушат сернокислым натрием безводным (20г) и сливают в 
колбу для отгонки растворителя* Смесь ацетон-вода из поглотителя 
переносят в.делительную воронку, прибавляют 100 мл дистиллирован
ной воды в реэкстрагируют препарат дважды по 30 мл хлороформа. 
Объединенный хлороформный эттр ахт  .сушат сернокислым натрием б ез-  
водным(20г) и сливают в колбу для отгонки растворителя:, объединяя 
с экстрактом из Фильтров.Отгоняют растворитель под вакуумом при 
температуре баниЧСгС до объема 0 ,2 -0 ,3  мл Д осуха упаривают на 
воздухе. Остаток в колбе растворяют в I мл гексана и хроматогра
фирует (ГДХ I! -ТСХ).
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Определение методон газожидкостной хроматографии. 
Носитель -  хроиатон /V-Aw (0 ,16 -0 ,20  ни)
Ввод через саноуплотнящуюся ыеибраку
Вв о д и ш й  объем -  5 икл
Условия  анализа .приведены в таблице I .

Хроматографические 
пасамо гад

: ДПР : ДПР • : Е Я
Ф
Ф

Неподвижная фага 5:' S Е-ЗС Ц ,* S E-5Q+-6£QF-I 5р 3 Е-30
Температура колонки х з о °с 180 °С 20С°С
Температура испарителя 220°С 21С°С 2Ю°С
Температура детектора ?20°С 250°С 2Ю°С
Скорость азота#мл/::л;: 70 70 22
Время удерживания 
:! и ;шг ° лы! о де те к г:; р ус *:

2 Г.Г!
00

3 аш 2 мин 23

КОЛЯМоство
ЛинзлпнЛ диапазон ;.отс

2 нг
К“

С ,4 нг 4 нг

тирозания
икала электрометра

2-^С нг 
-  20*Ю “12а

I  2 5 -1 0  * иг ^ -20  1

Количестве;;.:аз определение проводят методой абсолютной ка
либровки. Для этого n jp es и после анализа про- вводят в хрома
тограф по 5 г. к л стандартного раствора г.редариТа <а2, измеряют вы
соту пиков и вычисляют среднее арифметическое иа 5 определений. 
Коли при введении в хроматограф аликвотной части (5  шел)конечно
го экстракта получают ели лк он большие пики или происходиг"з&ака- 
лавание? что свидетельствует о наличии бользого количества ана
лизируемого вещество, готовят более разбавленные растворы, до
бавляя з  коночцы;! раствор пипеткой зашоренное кот-
личество гексана.

Хонцеатрьцню препарата в ыг/u 3 (X) в воздухе вычисляю» до»
формуле

-  , г д е :
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Ц  -  количество препарата в стандартной растворе, введенном в 
хроматограф, миг}

H i-  высота ника препарата в стандартной растворе,

Hi -  высота пика препарата в анализируемой растворе, пн*

tf  -  объем раствора пробы, введенный в хроматограф, мл ♦
\/4 -  общий обвей раствора пробы, мл;
у  -  объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к отан- 

дартным условиям, л

Определение методом тонкослойной хроматографии

Экстракт после газожидкостного определения д'оупарпвают до 
О,2 -0 ,3  мл и количественно наносят при помощи капиллярной пипот- 
ки на хроматографическую пластиику "Сидуфол" так, чтобы диаметр 
пятна не превышал I см. Центр пятна должен битв на расстоянии 1 ,5  
ом от нижнего края пластинки. Колбочку о экстрактом 2-3  раза оиы- 
вавт небольшими порциями эфира, который также наносят в центр 
первого пятна. Оправа и слева от пробы на расстоянии 2 см от проб* 
наносят стандартные раствора, содержащие 3 ,5  или 10 мкг действу
ющего вещества препарата.

Пластинку о нанесенными растворами помещают в хроматографи
ческую камеру, в которую налита смесь растворителей бонзол:анстон 
В соотношении 3 ;1 . Время насыщения камеры 15-20 минут. Край плас
тинки не должен быть погружен в раотвор более, чем на 0 ,5  см. 
После поднятия фронта подвижного растворителя на 10 си пластинку 
вынимают и оставляют на носколько минут на воздухе для испарения 
подвижного растворителя.. Затем пластинку обрабатывают одним из 
проявляющих роактивов:
1) I/e-ным расгвором V ( п-нитробвнзил)пиридина, нагревают пластин
ку в течение 5 кинут при т ш ер а гг " е  ПО°С, затеи обрабатывают 
10%-ным .раствором тетраэтиленпентаиина. Фокаыа-трибуфон проявля
ется в виде ярки* фиолетово-синих пятен на белом фоне. Нижний про
дол обнаружения 0 ,5  мкг.
2) раствором азотнокислого серебра в ацетоне, затем помещают под 
источнйк УФ-свом- на 3 мин. Фекама-трибуфон проявляется в виде 
черных пятен на сером фоне. Нижний предел обнаружения 2 мкг.

фекама-трибуфона в системе бензол-ацетон (3 :1 )  составляет 
0,68+ 0 ,0 5 ,

В качества подвижнее'о растворителя можно использовать смесь 

гексан-ацетон ( 1 : 1 ) ,  •&{. *0,68+ 0 ,0 5 .
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Количество препарата ъ пробе определяют сравнением и н тен си в -

кости окраски и площади пятен пробы и стандартного раствора* й э-  
иерение площади проводится с помощью миллиметровой бумаги* 
Строится калибровочный график зависимости количества препарата  

(в  mki) от площади пятна(ыи2 ) .  Прямолинейная зависим ость  между лло  
щадью пятна и содержанием препарата в пятне соблю дается  в интер
вале I —10 мкг. Если содержании препарата в пробе превышает 
10  мкг, то для нанесения на пластинку необходимо брать аликвот
ную ч асть  эк страк та ( 0 , 1 - 0 , 2  мл) параллельной пробы.

Концентрацию препарата в ur/м ^ в о зд у х а  (X ) вычисляют по 
формуле

 ̂ ~ количество препарата, найденное в анализируемом объеме 
раствора, ыкг♦

V#-  общий объем пробы, мл;
J -  объем дроби, взнги». для хроматографирования, мл *

У  -  объем . воздуха, отобранный для анализа и
приведенный к стандартным условиям, л

Л .  Требования техники безопасности 
Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности 

при работе с органическими растворителями и токеичискиш 
веществами,

П 1 .  Р азработчики .
3, А.Лейка, Д,Л,Гиренко, ЗНЛЛГЙНТОКС, Киев,

5 . : у ,
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