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"УТВЕРЖДАЮ"

Заместитель Главного Госу
дарственного врана СССР

А.И.ЗАЙЧЕНКО
" £4 ' аёгусташ З т .

ВРЕМЕНННЕ
МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

по хроматографическому и хроматоспектрофстомет-
рическощ- измерению концентраций беномшш ж ЕМК

в воздухе рабочей зоны

Беномил (синоним- :енлат» действующее начало - ( I-бутилкар- 

бамоилбеазимвдаз ашлт2)-0~метдлкарбатт) - бесцветные ели слегк 

кремовые кристаллы. Т.пл* 29Q0(разлагается у точки плавления). 

Растворим в эфире» бензоле» толуоле. Практически не летуч при 

комнатной температуре*.

Агрегатное состояние в воздухе-аэрозолъ.

БЫК (карбендазим, действующее начало - |^-(бен£пыидазолйл~2) 

-О-метилкарбамат) * кристаллическое вещество от серого или голу

бого до темно-коричневого цвета» Т.пл. 307-312РС. Плохо раство

рим в ацетоне» хлористом метилене» хлороформе. Растворим в этил 

ацетате, даметилформамиде, уксусной кислоте. Агрегатное состоя-

Шли 191,19
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няв в воздухе-аэрозоль.
I. Характеристика метода

1. Определение основано на хроматографировании препаратов
в тонком слое силикагеля с последующим обнаружением зон локали
зации: бевомила - по свечению в УФ-свете на хроматоскопе (254мм) 
БЫК - путем обработки смесью раотворов и КИя04; бенамн-
ла и БШ - путем измерения светопоглощекня растворов препара
тов ирн длине волна 243 и 282 нм, соответственно. (фильтр АМ-2. Отбор проб производится с концентрированием ВП-20)
3. Предел измерения в анализируемом объеме пробы-3 ыкг
4. Предел измерения в воздухе-0,5 мг/м3 (при. отборе 6 литров 

воздуха).
5. Диапазон измеряемых концеытраций-0,5-3,3 мг/м3
6. Определению не мешают: ГХЦГ, ДДД, ДДГ,, рогор, антио, ба-г- 

зуда.
7. Граница суммарной погрешности измерения-̂ Ы%
8. Ориентировочный безопасный уровень воздействия в воздухе 

беномила и. БМК I мг/м3 (расчетный).
П. Реактивы, растворы, материалы

Беномил
КАК.
Спирт метиловый̂ .ч,, ГОСТ 6995-77, перегнанный, б/в.(На I 

литр метилового спирта добавляют 5 г магниевой отружки и, пос
ле окончания реакции, кипятят 2-3 часа о обратным холодильни
ком, а затем метанол отгоняют).
Бензол, х.ч., ГОСТ 5955-75, перегнанный,-б/в (обезвоживают
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азеотропной перегонкой и первые Х0£ дистиллята отбрасывают)* 
Спирт бутиловый нормалышй/1г*Д»«.Г0С1 ’606S-78 

Уксусная кислота* э«ед!.#Р0СТ 2В290-72 

Натрий углекислый, ГОСТ 84-76 * 5^-ный раствор 
&ЛМЙ мергвнпт&жттШ$х„ч*9ГОСТ Ш490-75,1%~т$.водный рестао 
Хроттографшескае ояастинки ^Силуфол* (ЧССР)Й 150 х 150 ш  

Силикагель марки КСКЙ фракция 0 Д 6  мм, обработанный минералу* 

н а ш  кислотами и проактнвированяый 
Фильтры АФА-Ш-20

Подвижная фаза; бензол-бутанол (9:1)

Проявляющий реактив: смесь равных объемов Ъ% водного раство
ра J^OOg к 1^-ного водного раствора перманганата калия» Реак

тив устойчив в течекли суток.

Стандартный раствор беношла в метаноле концентрации 100 мкг/

мл; готовят растворением 10 мг беномпла х.ч. в сухом метаноле 

в мерной колбе на 100 мл. Раствор устойчив в течение одного ме

сяца при хранении в холодильнике в темной посуде.

Стандартны!: раствор В Ж  в уксусной кислоте концентрации 100 

мкг/мл, готовят растворением IG мг Б Ж  х.ч. в уксусной кислоте 

в мерной колбе на 100 мл. Раствор устойчив в течение 2-х ме

сяцев при хранении в холодильнике.

1У. Приборы и посуда 

Аспирационное устройство^ ТУ 64-1-862-77 

Фильтродержат ели

Ротационный вакуумный испаритель ИР-IM, ТУ 25-II-9I7-76
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Штбш верные, ГОСТ 1770-74» емкостью 10, 25» 50 и I0Q ш  

Бт т  водяная, ТУ 64.1-2850-76

Стеклянные пластинки для хроматогрефш размером 13 х 13 ш
Хршштографическая камера» ГОСТ 10565-75

Пульверизаторы стеклянные» ГОСТ 10391-74

Иодбы с притертыми пробками» П)СГ 10394-63

Пробили с притертыми пробками» ГОСТ 10515-63

Туберкулиновые шприцы

Пипетки» ГОСТ 20292-74 на I» 2, 5» 10 мл о ценой деления 

соответственно 0»01: 0»02: 0»05 и 0,1 мл

Микро пипетки, ГОСТ 1770-74 на 0,2 мл с ценой деления 0*»01мл 

Механический встряхиватель» ТУ 64-I-245I-72 

Спектрофотометр СО-16 

Хроматоскоп (X =253,7 ши) О Л  377

Приготовление пластинок для хроматографии с закрепленным 
слоем силикагеля КСК: стеклянные пластинки 13 х 13 мм тщательно 

промывают содой и дистиллированной водой, просушивают* Сорбент 

готовят смешиванием 0,5 г гипса, 20 гр силикагеля и 60 мл дис

тиллированной воды в ступке* Пестиком растирают до однородной 

массы* На каждую пластинку наливают 1-2 чайные ложки» распреде

ляют массу равномерным покачиванием* Сушат при комнатной темпе

ратуре» хранят в эксикаторе.

17. Условия отбора проб воздуха 

Исследуемый воздух протягивают через фильтры АФА-Ш-20 со 

скоростью 5 л/пин* Для определения 1/2 ОБУВ 0 е но мила и БМК сле

дует отобрать 6 л воздуха. Срок хранения проб - 2 суток.
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J a Условия анализа
1«Беиомы* Фмдътр помещают в колбу с притертой пробкойе заливают 

20 мл безводного метанола и проводят экстракцию в течение 30 ш  

на механическом встряхивателе. Метанол сливают, а экстракцию 
фильтра повторяют еще дважды по 10 мл в течение 10 минут. Все 
экстракты1 объединяютв фильтруют, промывают фильтр 10 мл метано
ла и выпаривают до 0,2 мл на ротационном испарителе под вакуу

мом* Остаток анализируют двояко: I. Раствор пробы количествен
ного наносят на хроматографическую пластинку "Силуфод" так, чтобы 
диаметр пятна не превышал 0,5 см. Справа и слева от пробы наносят 
стандартный раствор беномила, содержащий 3, 5, 10, 20 шг пре
парата. Пластинку помещают в хроматографическую камеру, в которую 

за 10 минут до хроматографирования была калига подвижная фаза 
бензол-бутанол (9:1). Край пластинки должен быть погружен в раот* 

воратель не более чем на 0,5 см. После поднятия фронта раство
рителя на высоту 14 „ом пластинку из камеры вынимают, оставляют 

на воздухе до полного • испарения растворителей. Затем проявляют 
на хроматоскопе при 253^нм. Бешмкл проявляется в виде Шт
тек овальной формы желтого цвета с Д -f =0,5 + 0*002. Количеств‘ 

венное опрсдеяенж® проводится визуаг^ьнс по интенсивности окра
шивания- и площади пятен стандартных растворов и пробы,
■ 2. Стеклянную хроматографическую пластинку делят по длине 

на четыре параллельные полосы. На первую и вторую полосу наносят 

в виде оплошной линии ывтанолышй раствор пробы на беномил, стен

ки колбы ополаскивают небольшими порциями метанола и наносят 

туда же* На четвертую полосу наносят стандартный раствор беноми-
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ла, содержащий 10 мкг препарата- Пластинку помещают* в камеру в 

которую за 20-30 минут до хроматографирования наливают смеоь 

растворителей бенэол-бутанол (9:1)- Когда фронт растворителей 

достигнет высоты 12 см, пластинку выншают из камеры и после 

удаления следов растворителей закрывают первую, вторую и третью 

полосу пластинки темной бумагой, а четвертую полосу проявляют 

в УФ-свете, ^**=253,7 нм- По проявленной зоне отмечают участки 

силикагеля на первой и второй полосах, снимают участки о бено- 

милом в колбу емкостью 50 мл ш элюируют 4 мл безводного метано

ла при встряхивании в течение I часа. Аналогичным образом элюи

руют г зону чистого силикагеля - третью полосу пластинки*. Си

ликагель отфильтровывают и измеряют сптическую плотность элюата 

при 243 нм.

Количество бенш;:иа в растворе пробы определяют по калибровоч

ному графику или путем сравнения оптических плотностей стандарт

ного и испытуемого растворов- Для построения калибровочного гра

фика в ряде мерных колб готовят стандартные рьстворы х.ч. бено- 

мила ковдентрацпи I, 2, 5, 10, 15, 20 мкг/мл» Измеряют оптичес

кую плотность растворов при 243 нм и строят калибровочный гра

фик ^  (С), где С - концентрация оеномшта.

Б Ж „  Фильтр помещают в колбу с притертой пробкой, заливают 

10 мл уксусной кислоты и проводят экстракцию в течение 30 минут 

на механическом встряхива-геле. Уксусную кислоту сбивают и экс

тракцию с фильтра проводят еще дважды. Раствор объединяют, фильт

руют, промывают 'рнльтр 5 мл уксусной кислоты. Полученный раст- 

вср проб:; диализируют даояко:



2В.

10 Раствор пробы упаривают на ротационном вакуумном тонарм- 

теле до 0,2 мл* Остаток количественно наносят па хроматографи

ческую пластинку "Силуфол" так, чтобы дцшиетр нанесенного пятна 

не превшая 0,5 см. Слева и справа от пятна пробы наносят стан

дартный раствор БМК,-- содержащий 3, 5, 10, 20 мкг препарата, Плас- 

тинку помещают в хроматографическую камеру, в которую за 10 ш н  

до хроматографирования была налита подвижная фаза бензол-бута

нол (9:1). После подъема фронта подвижной фазы на 14 см пластин

ку вынимают, оставляют на воздухе до полного испарения раствори

телей, Затем пластинку обрабатывают проявляющим реагентом-смесью 

растворов и КМп04. Б1ЛК проявляется в виде желтого пят

на на розово-малиновом фоне с £^=0,25+0,02* Количественную 

сценку содержания БМК в пробе проводят по интенсивности окраши- 

вания и площади пятен стандартных растворов и пробы,.

2. Раствор пробы на БМК упаривают на ротационном шзпарителе 

до объема 0,2 мл, остаток растворителя удаляют на воздухе* Со

держимое колбы, после отгошш растворителя, растворяют в  без

водном метиловом спирте*

Стеклянную хроттографическую пластинку делят- по длине на 

четыре параллельные полосы. Дальнейшие процедуры проводят аналог 

гично анализу Ш 2 раствора пробы на беномшк Оптическую плот

ность влюатов измеряют при 282 ши. Соответственно, и калибровоч

ный график отроят для 282 нм.

Концентрацию препар .тов в воздухе (X) в мг/м3 вычисляют .по

формуле?



- количество препарата найденное в анализируемо*! пробе» ткг 

объем воздуха» отобранный для анализа и приведенный к 

стандартным условиям» л.

УН. Требования безопасности

Соблюдать общие правила по технике безопасности» необходимые 

при работе с химическими реактивами ж пестицидами.

JII. Рмршботчииш 
Хакимова Н.К.» Мадаидов У.А.

Узбекский НИИ санитарии» гигиены и профзаболеваний.
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