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“ У т в е р ж д е н о " М и н и стер ств ом  

з лр а зс о х р а я е н и я  С С С Р

“ 29” и ю ля  1991 г.

N  6252-91

М етоди ч еск и е  ук а за н и я  по  о п р ед ел  еш п о  хлоди н аф оп -п р оп ар ги ла  в воздухе  

рабочей  зон ы  м етодам и  газож и д к остн ой  и тон к ослой н ой  хр ом атограф и и .

1. Вводная часть.

Т оп и к . 8 %  к он ц ен тр ат  эм у ль си и . 

ф / С а б а " ,  Ш зе й с а р и я .

Х ло д и н а ф о п -п р о п а р ги л  80 г/ л  +  антидот 20 г/л.

2 -сф оп и н и л- (R )  -2 -  [4 -  (5 -х ло р о -З -ф т о р -2 -п и р  а ли н и ло х са ) -ф ен о к си ) - 

пропионат C G A  184927 (И Ю П А К ) .

_________ *4 _________

С1
\

С -О -С ^ -С Д С Н  
3

СНз

C i 7H t3 C lF N 0 4

М .м . 349,75.

К р и с та лли ч еск о е  вещ ество  б е л о г о  цвета, Т п л  65s С . Р аств ор и м ость  з воде

0 .7  м г/ л  при 20° С . Д а в л е н и е  пара при 20° С  2 .4 .1 0 ^  т о р р .М е т а б о л и т  топ и ха  - 

2 -  (4 - (5 - х л о р о - 3 - ф т о р - 2 - п и р и д и н и л о к с а )  -ф ен о к си ! -п р о п и о н о в а я  к и сло та . 

C G A  193469.

С 1 ----- <
\

О
it

с - э н

с х ,

C u H a C !F N 0 4  

М .м . 311 .60 .
Т о п и к  - гер би ц и д , рек ом ен дован н ы й  д ля  борьбы  с о д н о летн и м и  злаковы м и  

сорн якам и  з п осев ах  яр овой  пш еницы . П рим еняется по в сходам  х у л т гу р ы  при 

н ор м е расхода 0 ,4 -0 .7 5  л/ га .Х ло д и н а ф о п -п р о п а р глл  отн оси тся  к м алооп асн ы м  

препаратам . О страя  о р а ль н а я  Л Д з о  д ля  крыс 1829 мг/кг, д ер м а льн а я  2000 мг/кг. 

Н е  раздраж ает к о ж у  и с л и зи с т у ю  глаз у кроликов .

Разработчи ки : М у р а ш к о  С .В ., В Н И И Г И Н Т О К С , г. К иев .
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2. М етоди к а  определения.

2.1. О сн овн ы е полож ения.

2.1.1. Приншш метода.
О п р ед елен и е  препарата основано на хром атограф ическом  < Т С Х ) разделе

нии в тон к ом  с ло е  пластинок “ С и л у ф о л ”  в подвиж ной ф азе гексан: этилацетат: 

ук сусная  к и слота  и проявлении реагентом  на основе бр ом ф ен олозо го  синего. 

Газохром атограф и чески й  метод определения-хлодинаф оп-пропаргада основан 

на и зв леч ен и и  метабо.тата топика C G A  193469, п осте гидролиза  з кастой  среде, 

ор ганическим и  растворителями и постедую щ ем  определении  с Д П Р  з виде 

б ен зи ль н о го  производного .

2.1 .2. И зби р ательн ость  метода.

О п р ед елен и ю  не м еш аю т наполнители  технических  препаратов.

2.1.3. М етрологи ческая  характеристика метода.

П р е д е л  измерения з  анализируем ом  объем е пробы  - х тя  Г Ж Х  - 0,2 мкг: 

д ля  Т С Х  - 1,0 мкг.

П р е д е л  и зм ерения з  воздухе - (при  отборе 100 л  в о зд уха ;: Г Ж Х  - 0.002 

м г/м 3 ; Т С Х  - 0,01 мг/м 3 .

Д и ап а зон  изм еряем ы х конпентрапий - Г Ж Х  - 0 .002-0 .2  мг/м3 ; Т С Х  - 

0 ,0 1 -1 ,0  м г/м 3 .
Граница сум м арной  погреш ности изм ерения - Г Ж Х  - 6.63 % ; Т С Х  - 1 1,2% .

2.2. Реактивы  и материалы .

А д ето н , осч ., Т У  6-09-3513-36.
Гексан , Т У  6 -09-3375-78.

Э ф ир  диэтиловы й , медицинский.

Э ти лац етат , ч.д.а., Г О С Т  22300-76.

0.1 N  НС1 (ф и хсан ал ;.
1.0 N' НС1 (ф и ксан ал).

1.0 N  М аО Н  (ф и ксан алк

С у ль ф а т  натрия безводный.

Н итрат серебра, Г О С Т  1277-81.

Б оом ф ен олов ы й  синий, ч.д.а., Т У  6-09 -1068-76 .

У к сусн ая  кислота. х.ч .. 5 % -н ы й  раствор.

А з о т  газообразны й . Г О С Т  9293-74.
Н еподвиж ная фаза - 5%  ХЕ-60  на Х ром атоне N '-A W -D M C 3 .

П ентаф торбензилбром ил, ч „  1% -й  раствор з ацетоне 'реактив по .a/.ajv 

си н тези рует  институт органической химии С О  А Н  С С С Р . 030Q9Q. г. Н овоси 

бирск. л р -т  Л аврентьева , х  9 ).
2.3. П р и боры  и посуда.
Э лектроаспиратор  хтя  отбора проб воздуха, Т У  6 4 -1 -862-77.

Ф и льтродерж атели .

Ротационны й испаритель, И Р -1 М  Т У - 2 5 - 1 1-917-79.



П о с у д а  м ер н а я  п о  Г О С Т  1770-74 .

К о л б ы  к о н и ч еск и е  ем к остью  300 , 100 м л , Г О С Т  10394-74 .

К о л б ы  к р у гд о д о н н ы е  ем к о стью  2 5 0 ,1 0 0 ,5 0  м л  О К Ш  5 0 0 -2 9 / 5 0 -М , Г О С Т  

10384-72 .

А п п а р а т  х т я  встряхивания , Т У  25 -1 1 -9 1 7 -7 9 .

П и п е тк и  на 0 .1 ; 2 ,0  я  10 м л , Г О С Т  1770-74.

Х р о м а т о гр а ф  м арки  “ Ц в е т ”  с  Д П Р .

К о л о н к а  с т ек ля н н а я  д ли н о й  1 м  и внутренним  ди ам етром  3 ,5  мм.

М и к р о п ш р и д  М Ш -1 0 , 10 м к л , Т У  2 .833.106.

К а м е р а  х р ом а то гр а ф и ч еск а я , Г О С Т  23932-79 .

П у л ь в е р и за т о р  стек лян н ы й . Г О С Т  10391-79.

П л а с т и н к и  “ С я д у ф о л ”  (Х е м а п о л , Ч С С Р ) .

2.4. О т б о р , х р а н ен и е  я п од готов к а  проб.

В о зд у х  со  с к о р о с т ь ю  5  л/ м и н . аспирирутот через п ом еш ен н ы й  в ф и л ь т р о -  

д ер ж атель  б у м а ж н ы й  ф и льтр  “ си н яя  л ен т а ”  в течен и е  20 мин. П р о б ы  с о х р а н я 

ю тся з х о л о д и л ь н и к е  в т еч ен и е  м есяц а  б ез  изм енений.

2.5. П о д го т о в к а  к о п р ед елен и ю .

2.5 .1 . П р и го т о в л е н и е  стандартного  раствора.

О сн о в н о й  стан дартн ы й  раствор  (О С Р )  топика с концентрац ией  100 м к г/ м л  

готов ят  в зя т и ем  н ав еск и  10 м г (0 ,0 1 0 0  г ) и растворением  в ац етон е  в м ер н ой  

к о л б е  яа 100 м л . Х р а н и т ь  в х о л о д и л ь н и к е  в т ечен и е  3 -х  м еся ц е в .Р а б о ч и е  стан 

дартны е р а ств о р ы  с содерж ан и ем  10 м к г/ м л  и 1,0 м кг/м л  готов ят  с о о т в е т с т в у 

ю щ и м  р а зб а в л е н и е м  О С Р  ац етон ом . Х ранить  в х о ло д и льн и к е  в т еч ен и е  2 -х  

м есяцев .

2.5 .2 . П р и го т о в л е н и е  б у ф ер н о го  раствора.

Б уф ер н ы й  раств ор  с p H -3 ,0 . Г ото в я т  растворы: Раствор  N  1. 0,1 N  раствор 

Н О ;  Р аств ор  N  2 . 1,0 N  раствор  М аО Н ;Р аств ор  N  3. 21 ,04  г ли м о н н о й  к и слоты  

п ом еш а ю т  в 1,0 л  м е р н у ю  к о лб у , 200 м л  1N раствора М аО Н  и д ов о д я т  д о  м етки  

д и с т и лл и р о в а н н о й  в од ой ;Р а ств ор  N  4 (б уф ер н ы й  раствор с  р Н « 3 ) :  40,3 м л  

раствора N  3 д о в о д я т  0,1 l4  раствором  НС1 до  100 м л.

2 .5 .3 . П о д в и ж н а я  ф аза  д л я  Т С Х .

Г ек са н : э т и ла ц ет а т : ук сусн ая  к и слота  =* 6 6 :33: 1-

2 .5 .4 . П р о я в л я ю щ и й  реактив.

П р о я в л я ю щ и й  р еаген т  - 0 .0 5  г б р ом ф ен оло в о го  си н его  р аств ор яю т в 10 м л  

ац етон а  и д о в о д я т  д о  100 м л  0 ,5 %  -м  водно-ацетоновы м  раствором  (1 :3 ) нитрата 

сер ебр а . Х р а н и т ь  в т ем н о м  п р о хла д н о м  месте.

2.6. О п и с а н и е  о п р ед еле н и я .

2.6 .1. Э к с т р а к ц и я  и оч и стк а  экстрактов  м етодом  Т С Х .

Б у м а ж н ы й  ф и л ь т р  п ом еш аю т з  к о лб у  и зали ваю т 50 м л  ацетона , эк стр а 

ги р ую т  з т е ч е н и е  3 0  м ин. на аппарате д л я  встряхивания. Э кстракт с ли в а ю т  через 

с л о й  б е з в о д н о го  с у л ь ф а т а  натрия з  к о л б у  лпл упаривания. Э к стр ак ц и ю  п о в то 

ряю т. О б ъ е д и н е н н ы е  экстр ак ты  упариваю т в вакуум е на ротац и он н ом  испари 

теле  при т е м п е р а т у р е  в одян ой  бани  40ч С  до  объем а  0 ,2  м л .
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2.6 .2 . Экстракция и очистка экстрактов м етолом  Г Ж Х .
Б ум аж ны й ф ильтр  пом еш аю т з к о лб у  на 300 м л и заливаю т 70 м л смеси 

ацетон : буф ерны й  раствор с рг1=3 (8 0 :2 0 ). Экстрагирую т 30 мин. Ф ильтрую т. 

Э кстракцию  повторяю т. О бъединенны е экстракты концентрирую т в вакууме 

при тем п ер атур е  40°С  до  30 м л ( V 2 ) .  И з  У 2 б ерут  али к воту  6,0 м л  (V 3 ► и 

п р и бавляю т 60,0 м л  0,1 N  раствора НС1, плотно закры ваю т к о лб у  пробкой яа 
ш лиф е и проводят ги дроли з пра 100а С в течение 40 мин. О хлаж даю т, экстраги

р у ю т  м етаболи т  топика см есью  гексан: эф ир (4: 1)  3x10  мл. Э кстрахт сушат 

б езводн ы м  сульф атом  натрия и упариваю т в вакуум е водоструйного  насоса 

д осуха . С у х о й  остаток растворяю т в 10 м л ацетона, затем  прибавляю т 0.2 мл 

1 % -н о го  раствора пентаф торбензилбром ида в ацетоне, 3,0 г сульф ата натрия и 

30 м х л  3 0 % -н о г о  водного  раствора у глек и сло го  калия, пром ы того  бензолом . 

Б ен зи ли р ован и е проводят в к олбе , снабж енной обратны м  холоди льн и к ом , при 

70 -75 ° С  в течен и е  40 мин. О хлаж даю т и 3 м кл вводят в хроматограф .

2 .6 .3 . У с ло в и я  хроматограф ирования.

2 .6 .3.1. Г Ж Х .
Т ем п ер а тур а  к о ло н к и  - 220° С .

Т ем п ер а тур а  испарителя - 260° С .
Т ем п ер а тур а  детектора - 260° С.

Расход  газа -н оси теля  (а зота ) - 60-75 мл/мин.

Р абоч ая  ш кала  электром етра  - 20Д О 12 .

С к ор ость  диаграм м ной ленты  - 240 мм/час.
В рем я удерж ивания - 15,5 мин.

2.6 .3 .2 . Т С Х .

П р о б у , сконцентрированную  до объем а 0,2 м л , количественно  наносят на 

хром атограф и ческую  пластинку “ С адуф ол '* , ополаскивая к о лб у  2-3 раза «0,1 
м л ) ацетоном . Н а  э т у  же пластинку наносят стандартные растворы топика 1,0-0.2 

мкг. П ласти н ку  хром атограф ирую т в подвижной ф азе гексан: зтилацетат: ук сус 

ная кислота  -  16,25: 8 ,2 5 :0 ,5 0 . П осте  того , как ф ронт растворителя поднимется 
на 10 см , п ластинку вы нимаю т и высуш ивают на в озд ухе . Затем  пластинку 

обрабаты ваю т 0 ,05  % -м  раствором бром ф енолового  синего  * реактива) и обесц 

вечиваю т ф он  обработкой  п ласти н к и 5 % -м раствором уксусной  кислоты . П р е 

парат обнаруж ивается  в виде синего пятна на ж елтом  ф оне. R f =0.60 г  0.05.

2.6.3. О бработка  результатов  анализа.

2 .6 .3 .1 . Г Ж Х .
Расчет  р езультатов  анализа проводят по следую щ ей  ф ор м уле :

v  C .H .V  „  а 3 

* ~ Я с ^ .У ? о Х м г / м  ^

С  - коли чество  препарата во введенном в хроматограф  стандарт ном раство

ре, мкг.



H e r  - высота (п лощ адь ) пика стандартного раствора препарата, введенного 

в хром атограф , мм (м м " ) ;
Н  - высота (п лощ а д ь ) пика препарата в исследуем ом  растзоре пробы , мм 

■у
(м м " ) ;

V  - общ и й  объ ем  пробы , м л;

V I  - о бъ ем  экстракта, вводимы й в хроматограф , мл;

V 20 - о бъ ем  воздуха , отобранны й л т я  анализа  я приведенный к н орм альны м

усло в и я м , л  (м 3 ) ;
К  -  коэф ф иц иент разведения (V 2  / V 3 ) .

2.6.3.2. ТСХ.
К о ли ч еств ен н ое  оп ределен и е топика проводят путем сравнения интенсив

ности окраски  и разм ера пятен пробы  с пятнами стан дартных растворов.

К о ли ч е ст в о  препарата в пробе (X )  м г/м 3 вы числяю т по ф ор м уле ;

* ^ ’ где

Н  - к оли ч еств о  препарата, найденное в пробе, мкг,

объ ем  воздуха , отобранны й д ля  анализа  и.приведенный к норм альны м

услов и я м , л  (м 3 ) .

3. Т р ебо в а н и я  безопасности .

С о б лю д а ть  все требования безопасности , обы чно реком ендуем ы е х тя  р або- 

ты  с о р г а н и ч е с к и м и  р а с т в о р и т е л я м и  и т о к с и ч е с к и м и  в е щ е с т в а м и .
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