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"ЛВЕРВДАЮ"
Заместитель Главного Государст­
венного санитарного врача СССР 

. А.И.ЗАЙЧЕНКО
"24 " августа 198* г.

: 285^.-83

ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
ПО ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОЕ ИЗМЕРЕНИЮ 
КОНЦЕНТРАЦИЙ ТРИМОРФАМЙДА В 

ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

/--Ч Н
О Ы-С.-КНСИО 
4— f  СС1±

М'» м, 261 „ 4

Триморфашд (трифорая) - действующее начало - Н-(1-формат- 
д о - З ^ З  трихлорэтил)морфолпн - белое кристаллическое вещество* 
Растворимость; вода=43 г/л; толуол - 100 г/л; ацетон - ВСЮ г/л; 
этанол - 1200 г/л® Та ш и  - Х16-ХХ7°с® При обработках может нахо­
дится в воздухе в виде паров и аэрозоля®

I® Характеристика метода

I* Определение основано на хроматографировании анализируемо­
го соединения на неподвижной фазе Карбовакс 20 М с детектором 
постоянной скорости рекомбинации (ДПР) и в тонком слое силикагеля 
с доследующим обнаружением зон локализации препарата путем обра­
ботки реактивом Драггендорфа®

20 Отбор проб проводится с концентрированием (бумажный фильтр ( 
"синяя лента” 9 стеклянный фильтр с пористой пластиной, вода 
дистиллированная^

3® Предел измерения в анализируемом объеме п р о б ы 1 Ж - 3  нг, 
ТСХ - 3 мкг,

4* Предел измерения в воздухе (при отборе 20 л воздуха)**
Ш Х  - 0,06 мг/м3, тех - 0,3 мг/м3.
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5. Диапазон измеряемых концентраций:-ИХ - 0,06-1 мг/м3;
ТСХ - 0,3-2 мг/м3

6» Определении не мешают наполнители технического препарата 
7» Граница суммарной погрешности измеренияШХ-12, 62, 

т е х  - 17,22.
■8. ОБУВ триморфамида - 0,3 мг/'м3 

П. Реактивы, растворы, материалы

Ацетон,ч..ГОСТ 2603-79
Сульфат натрия безводный,ч.,ГОСТ 4166-76
Хлороформ,хч.,ГОСТ 20015-74
Фильтры бумажные беззольные "синяя лента" ТУ 6-09-1678-77 
Стеклянный фильтр с пористой пластиной (фильтр Шотта) Й2 (40 мк) 
Стандартный раствор триморфамида И ,  содержащий 100 мкг/мл ве­
щества, готовят растворением 10 мг препарата в мерной колбе о при­
тертой пробкой вД00 мл ацетона. Хранят в холодильнике не более 
2-х месяцев.

К методу ТСХ
Гексан,ч.,ТУ 6-09-3375-78
Нитрат висмута основной,ч.,ГОСТ 4110-75
Винная кислота,ч.,ГОСТ 5817-77
йодид калия,хч.„ГОСТ 4232-79
Сульфат кальция,чда.,ГОСТ 3210-77
биликагелъ ЛС 5 / 4 0 +  132 гипса (CUAv\Q,(> t  ,ЧССР)
Подвижная фаза: гексан-ацетон (1:1)
Проявляющий реактив (реактив Драггендорфа):
Готовят раствор А - 1,7 г основного нитрата висмута растворяют 
в 80 мя дистиллированной воды и добавляют 20 г винной кислоты! 
Раствор Б - 16 г иодада калия растворяют в 40 мл дистиллированной 
воды. Растворы А и Б смешивают в равных объемах. При хранения в 
темном прохладном месте раствор стоек в течение года.
Рабочий раствор. Для обработки I пластинки отбирают I ш  приютов 
ленного основного раствора, прибавляют 2 г винной кислоты и 
разбавляют 10 мя днетйллированной вода.

К методу 1 Ж
Неподвижная фаза - Карбовакс 20 М-152 на хроматсне К-АЧГ\

.ЧССР).
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азот газообразный* особой чистоты*содержание 0^ не более 0,003$ 
Стандартный раствор К2, Для приготовления раствора с концентрациям 
5 мкг/ш вносят 5 мл раствора Ш. (100 мкг/мл) в мерную колбу на 
100 мл и доводят до метки ацетоном* Хранят в холодильнике не бо­
лее 2-х недель.

Нк Приборы и посуда

Электроаспиратор для отбора проб воздуха ̂ ТУ-64-I-862-77 
Фшгьтродержатели ^
Поглотительный прибор Зайцева) 25-IXI08I-75
Ротационный вакуумный испаритель для отгонки растворителей,
МРТУ 42-2589-66 
Водяная баня
Воронки делительные емк* Х00, 200 мл 
Колбы конические емк* 100 мл, ГОСТ 10394-72 
Колбы грушевидные*ГОСТ 10394-72 
Воронки химические диаметром 6 см,ГОСТ 8613-75 
Колбы мерные на 25 мд,ГОСТ 1770-74 
Цшшндры мерные на 50 мл,ГОСТ 1770-74 

К методу ТСХ
Камера хроматографическая,ГОСТ 10565-63 
Пульверизатор стесанный*ГОСТ 19391-63 
Пластинки стеклянные 90 х I2C им
Приготовление пластинок: 14 г силикагеля ЛС 5/40 ц смешивают с 
I г гипса, тщательно растирают, добавляют 40 мл дистиллированной 
воды, хороша перемешивают* Полученную однородную мйссу наносят на 
6-7 пластинок размером 90 х 120 мм (пластинки предварительно обез­
жиривают) *

К методу 1 Ж
Хроматограф с детектором постоянной скорости рекомбинации или 
с детектором по захвату электронов (марки "Цвет”,Газохром юти др*) 
Микрошприцы на 10 мкл
Колонка стеклянная (длина I м, внутренний диаметр 3 Щ 11 

ХУ* Условия отбора проб воздуха

Воз,дух со скоростью I л/мин последовательно аспирируют через 
помещенный в фильтродержатель бумажный фильтр "синяя лента”



183.
(стеклянный фильтр Шотта) и для поглощения паров через поглоти­
тельный прибор з содержащий дистиллированную воду? в течение 20 щ щ *  
Дня определения 1/2 ОБУВ следует отобрать 20 л воздуха (при оп­
ределений методом ТСХ) или 10 л (при определении методом ШХ). 
Длительность хранения проб . в холодильнике ре более 2-х суток.

У. Условия анализа

Бумажный фильтр» содержащий аэрозоль помещают В коническую 
колбу и заливают 20 мл ацетона. Экстрагируют пестицид из фильтра 
в течение 30 мин. Экстракцию повторяют дважды. Объединяют ацето­
новый экстракт» сушат безводным сульфатом натрия и переносят в 
колбу для отгонки растворителя.

Дистиллированную воду из поглотителя переносят в делительную 
воронку и экстрагируют дважды по 10 мл хлороформа» объединяют 
органический слой» сушат безводным сульфатом натрия» сливают в 
колбу для отгонки растворителей. Отгоняет органический растворив 
тель до объема 0,2-0»3 мл при температуре бани не выше 50°С. 
Досуха упаривают на воздухе. Остаток в колбе .растворяют в I мл 
ацетона и определяют методом Г Ш  я ТСХ.

(Если для поглощения аэрозоля использовали стеклянный фильтр 
с пористой пластиной» то пористую оластинуу фильтра смывает дваж­
ды по 2С мл ацетона» тщательно обмывая поверхность фильтра» сли­
вают ацетон через слой сульфата натрия в колбу для отгонки раст­
ворителя. Из поглотителя препарат экстрагируют так» как ^писано 
вше. Объединяет органический слой» концентрирует и анализирует 
методом И Х  и ТС1. ,

Определение „.етодом Ш Х
Условия анализа 

Длина колонки-1 м 
Диаметр.колонки~3 т
Твердый носитель-Хрсматон J2-AW(0fI6-0f20 ш )
Жидкая фаза-15^ Карбовакс 20 М 
Темлераутра колонки'» 170°С •
Температура испарителя - 200°С 
Температура детектора - 200°С 
Газ-носитель - азот особой чистоты 
Скорость потока У а з о т а  - 70 мл/мин 
Скорость диаграммной ленты - 240 мм/ час
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Объем вводимой пробы - 5 мкл 
Шкала - 20,КГ12а
Линейный диапазон детектирования - ОД-4 нг .
Абсолютное время удерживания » 7 Д  мин '
Для дополнительной идентификации хроматографировании пробы 
можно проводить на колонке с неподвижной фазой Ъ% 5Е-30 при 
аналогичных температурных условиях. В этом случае время удержи­
вания триморфашда составляет 3,3 мин.
Количественное определение пестицида проводят по метода абсолют­
ной калибровки.
Концентрацию препарата (X) , воздухе в мг/м2 вычисляют по 
формуле, - £/ с « |/

v 1

ЗсГ
где;

Р  1/и-
- количество препарата во введенном в хроматограф стандартном 

растворе, мкг;.
$сг “ площадь пика стандартного раствора препарата, введенного

V

в хроматограф, мм ;
~ й Ш вМ ? 8 8 № а  в исону: ;/емом растворе пробы, ш 2;
- объем пробы, введенный в хроматограф, мл;
- объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к 

стандартным условиями
Определение методом ТСХ
Пробу, сконцентрированную до объема-0,2-0,3 мл количествен­

но наносят при помощи капиллярной пипетки на хроматографическую 
пластинку так, чтобы диаметр пятна не превышал I см. Центр пятна 
должен быть на расстоянии 1,5 см от нижнего края пластинки. Кол­
бу с экстрактом 2-3 раза смывают небольшими порциями ацетона, 
который также наносят в центр пятна* Справа и слева от пробы 
наносят серию стандартных растворов пестицида, содержащих 2, 5,
7 и 10 мкг препарата.

Пластинку с нанесенными растворами помещают в хроматографи­
ческую камеру, в которую за 30 мин до хроматографирования натп- 
та смесь гексан-ацетон 1:1. После поднятия фронта подвижного 
растворителя на 10 см, пластинку вынимают и оставляют на несколь­
ко минут на воздухе для испарения подвшшоги растворителя.
Посла этого пластинку обрабатываю1: из пульверизатора рабочим 
раствором реактива Драггендорфа. Трйморфамкд проявляется в виде
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ШТ8р киршчии-краиноги цверга ни желтим фоне. RA триморф«ампДа 
0 ,75±0 ,05.

Количество препарата в пробе определяют сравнением интенсив- 
нести окраски и площади пятен пробы и стандартного раствора. 
Строится калибровочный график-зависимости количества препарата 
в мкг от площади интенсивности пятна. Прямолинейная зависимость 
между площадью и интенсивностью пятна и содержанием препарата 
в пятне соблюдается в интервале I—10 мкг.

Если содержание препарата в пробе превышает верхнюю границу 
диапазона (10 мкг) * то для нанесения на пластинку необходимо 
брать аликвотную часть экстракта (0,1; 0,2 мл и т.д.) параллель­
ной пробы.

Концентрацию препарата (X) в воздухе в мг/м^ вычисляют по 
формуле

л * — :-------- , где :
^  1 ^

- количество препарата, найденное в хроматографируемой объеме,
мл;

\jf - общий объем пробы,мл;
у  -объем пробы, взятый душ хроматографирования,мл ;

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

П *  Требования безопасности

Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности 
при работе с органическими рас твори теляш и токсичными веществами^

УН. Разработчики.
Гиренко Д.Б., Клисенко У .А.
ВШШИНТОКС, г .Киев.
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