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"Утверждаю"
Заместитель Главного Государст­
венного санитарного врача СССР 

.  А.И.Зайченко
" А  * я ■ Ч О Ж у  19 в З г .

ы Х П З -  25

Временные методические указания 
по хроматографическому измерение концентраций
даконит в воздухе рабочей зоны,,

Физикохимические свойства препарата.
Да ко ни J9 (зиюртолояил, тершл, зкзотермил, фортурф, Браво «75, 

де копил 2?6Г7)

08С14Ж 2 Н. м. 265,S

2,4,5,6 -Тетра хлоризофтало нитрил -  белое кристаллическое ве­
щество без запаха, т . пл. 250~2510Св т. кип. 35С°С при 760 ш
рт. ст.

Давление паров 0,01 им рт. ст. при 40° С.
Растворимость в воде при 25°С 0,6 мг/л, умеренно растворим в

большинстве органических растворителе*!*: ацетоне (2?), бутаноле, 
диметилсульфоксиде ( 2?). циклогексане (3£), диметкдформамиде (315), 
ксилоле' (85С) в др.

Препарат термостабилен, устойчив к действие щелочей, водных 
растворов кислот, ультрафиолета.

Выпускается в виде 75^-пого с .п ., 5~ГС$-ных гранул,
ЛД^ для I *ыс 5000 мг/кг.
Используется для борьбы с болезнями картофеля и томатов, вино-, 

граднои лозы, хмеля, перца, баклажан, для обработки хлопчатника 
и других культур.
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I.Характеристика метода.
I.Определение основано на хроматографировании анализируемого 

соединения на неподвижной фазе 0К-ЭО или см си ОУ-17 и QF-I о 
использованием детектора постоянной скорости рекомбинации (ДПР),
% также в тонком слое силикагеля (окиси алюминия) о последующим 
врименением для обнаружения зон локализации арспарата проявляющего 
реагента.

2. Отбор проб проводится о концентрированием (бумажный фильтр 
"синяя лента", фильтр аналитический АФА-ХА-20).

3. Предел измерения в анализируемом объеме пробы; ГЖХ - 0 , 2  иг; 
ТСХ -  0,2 мкг.

4. Предел измерения в воздухе (при отборе 30 х воздуха); Ш  -  
0,01 мкг/м3 ; ТСХ -  0,01 мг/м3.

3, Диапазон измеряемых концентраций: Г&Х -  0,01-0,1 ыкг/ыэ;
ТСХ -  0,01-0,3 мг/м3.

6. Определению не мешают изомеры ГЖЦГ, гексахлорбенэол, 2,4* ~ 
4 .4 * -д а ,  д а ,  д а .

7. Граница суммарной погрешности измерения: ГЖХ -  10,25 % ;
ТСХ -  15,30 %. .

II . Реактивы, растворы, материалы.
Даконил, 99,6 %.
Ацетон, ч. ГОСТ 2603-79.
Гексан, ч ., Т* 6-09-3375-78.
Натрий сернокислый безводный, ГОСТ 4166-76.
Фильтры бумажные обезволенные "синяя лента", ТУ 6-09—1678—77. 
Фильтры аналитические АФА-ХА-20.
Стандартный раствор дапоняла в гексане (100 мгг/мл). Рабочий 

стандартный раствор для ГЖХ о содержанием 0,01 мкг/мл готовят 
путем разведения основного. Хранят в холодильнике не более I мес.

К методу ТСХ.
Аммиак 255?-вый водный, ГОСТ 3760-79.
Нйтрат серебра, ГОСТ 12771-8Г.
Пластинки стандартные хромата графичео кие "Силуфол" я "Алпфол"

(ЧССР).
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Проявлявший реагент: к раствору 0,5 г азотнокислого о фабре а
5 мл дистиллирование I воды прибавляет 7-10 мл 2Э*-«ого водвого раот« 
вора аммиаке; смесь разбавляют ацетоном до 100 мл, хранят в темном 
месте.

К методу ГЖХ.
Набивка для колонок!
ЗЕ-ЭО - % на 'хроматове н-АУ £ШЗ£(ОД6-©*20 мм);
1.5% ОУ-17 + 1.95* QF-i на хроматояе НМОЙ (0.185 -

ОД60 мм).
Дзот газообразный особой чистоты.

III. Сряборы я посуда.
Беня водяная. ТУ 64*J-S50-76.
Воронки хямнчеокяе диаметром 6 см. ГОСТ 8613-75.
Испаритель ротационный. МРТУ 42-2599-66.
Колбы конические емксзтьа 100 мл. FOOT 10394-72.
Колбы грушевидные, ГОСТ 10394-72.
Колбы мерные емкостью 100 мл. ГОСТ 1770-74.
Концентраторн (рнс.1).
■Пидетли мерные, ГОСТ 20292-74.
Фильтродержатела,
Цшшндры мерные на 50 мл, ГОСТ 1770-74.

Элактроаепкратор для отбора проб воздуха, ТУ 64-1-862-77.

К методу TCI.
Камера хроматографическая.
Пульверизаторы стеклянные.

К методу ГЖХ.
Хроматограф с детектором постоянной скорости рекомбвнвци или 

з детектором но захвату электронов (шркв “Цвет" нлх др.) 
Мннронприцы на 10 мкл *
Колонка стеклянные с внутренний диаметром 3 мм длиной I я 2 м.
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17* Условия отбора проб воздуха.

Воздух со скоростью I л/мпн в течение 30 мин. аспирирует через 
двойной бумажный фильтр "синяя лента" или фильтр АОД-ХА-20, закреп­
ленный в фильтродержателе. Пробы хранят в холодильнике не более 
суток.

7. Условия анализа.

Измельченный бумажный фильтр помещают в коническую колбу и за­
ливают 20 мл ацетона, экстрагируют в течение I часа. Растворитель 
декантируют, экстракцию повторяют, экстракты объединяют.

Объединенный экстракт, содержащий пестицид, фильтруют в колбу 
для отгоню! растворителя (рисЛ) через прокаленный сернокислый 
натрий, помещенный в воронку, содержащую подложку из обезжирен­
ной ваты.

Ацетон отгоняют на ротационном испарителе под вакуумом до объе­
ма 0,2-0,3 мл; оставшийся растворитель удаляют в токе азота особой 
чистоты досуха; полученный "сухой" остаток немедленно (!) раство­
ряют в 0,5 мл гексана п анализирует методом П£Х м и  TGX.

В случае использования для отбора проб воздуха фильтров АФа-ХА-20 
для экстракции используют н-гексан* Растворитель декантируют, 
экстракцию повторяет. Объединенный экстракт фильтруют через натрий 
сернокислый безводный в концентратор. Растворитель упаривают на 
ротационном испарителе при 40°С, затем в токе азота особой чисто­
ты до объема 0,5 мл и анализируют Ш Х  или ТСХ.

Определение методом ШХ.

Газохроматсграфаческое определение даконила производят с детек­
тором постоянной скорости рекомбинации на хроматографе марки "Цвет" 
в условиях, приведенных в таблице I.

Расчет концентрации препарата (глг/м3) в воздухе производят по
формуле

X
а • V»
Н * а 20

где:
о - количество стандартного препарата, введенное в хроматограф, 

■мкг;
Н - высота пика стандартного раствора, мм;
Нх- высота пика препарата в исследуемой пробе, мм;
* - объем экстракта, введенный в хроматограф, мл;
V - конечный объем анализируемого экстракта, мл;



& & О



Тшйтт I

Jommn ш m хроштагрвфнчесюго оврехедтя дахояш .

Характеркстнка хроматографической : Скорость : Темаература (°С):Скорость: Шкала |Обьем :Абсод.
колонки ;азотаСю/мяя)? 2дваграм«:чувст~*а дик- гвремя

2мной «вит# 2вотыs :удер-
дантн 2 злежт-* взятой! ива -

Р2, . .»Р®метг|мя 1шмяант
ЕЬеаодв.
фаза

: Тверд. :ши на :Внутр,
2НОСЯТ9 5 (м) ЩШШЧ 
: : 1' (мм)

:через:на про-:кодон-:детек 
:хол. гдувку :ка :тора : гдетект.; •

Хрома- I 3 60 1 60 190 230
6Е-30 то в М-

и ж &
(0 ,16-
0»20ш)

Г*5* Хрома- 2 3 Ю 160 195 230
0T-J7+ то я * -
I »95Й AW ШДО
QF-I (0,125-

0J6OMH)

хк9сеж)

II



76.

^20~°бът В03ДУха* отобранный для анализа и приведенный к
нормальным условиям,

Определение методом ТСХ.

Пробу* сконцентрированную до объема О Д-О* 2 мл, количественно
ОмкролипетноЯ или микро шприцом) наносят на хроматографическую 
пластинку ("Сядуфол* млн "Алюфол"). Справа и слева от пробы 
наносит стандартные растворы даконила (ОД; I и 5 мкг препарата).

Развитие хроматограмм производят в смеси гексана с ацетоном 
в объемном соотношений 4:1. После поднятия фронта растворителя 
на 10 см* пластинку агсв^тривают на воздухе до полного испарении 
растворителя*

Подготовленные таким образом хроматографические пластинки 
обрабатывают при помощи пульверизатора проявляющим реагентом и 
помещают на 7-10 мин* в ультрафиолет* Воны локализации препара­
та проявляются в виде серо-черных пятен на белом фоне* Величина 
Щ дагоняла на пластинках "Силуфол" ш "Алюфол" соответственно 
равна 0^ 5  и 0,49.'

Количественное определение да гоняла в пробе производят пу­
тем сравнения интенсивности окраски к площади пятна пробы я 
стандартных растворов*

Концентрацию препарата (X) в воздухе в мг/м3 вычисляют по
формуле а ;  у

~ - Т о ‘ • гав?
й ~ количество препарата* найденное в хроматографируемой пробе,

МКГ|
V ~ общий объем пробы*, мд£
& -объем пробы* взятый для хроматографирования* мл|

объем воздуха* отобранный для анализа я приведенный ж 
стандартным условиям* жФ

JД®Требования безопасности*
Необходимо соблюдать общепринятые правила безопасности при ра­

бот© о органическими растворителями g токсическнми веществанмн«
ИХ. Разработчики»

■ Кгиоеако МЛ.* Жвттт Ва§ в_вщ ж !Ш Ш аб г.Киев,,
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