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Методические указания по определешш дяшда в почве, табаке 
и табачном дше методой газоиидкостшй хооттографии.

I .  Краткая характеристика препарата.
Ди.шд Дцыетпл-2, З-дайсшизщетаазед. Синоииш: днфе -
намкд, эшцг, днфен, дифениламин.

Химически чиотнй дат,ад -  белое кристаллическое веиество о 
температурой плавления 134,5 - 135,5°С.

Молекулярная масса 239,32. Растворимость в 100 ш рчствогтге- 
ДЯ при 25°С: в воде 0,026 г ., ацетоне 19,0 г ., ксплоле 5,0 г . , ; rve -  
тяиформшище 16 г. и в фешлцеллозольве 32,0. Внпусглетст в ••/.«■л» 
ошчаарпчегоол пороша, концектр'юогашпсс и-удьспл и грп:р л. j.v:l~Q 
для к|ч'с 1050 мг/кг. Дтпад активен против болшого числа еорня о̂ч. 
ItjifiM зтсл в качестве почвенного гербицида для борьбы с- еоопла 
растениями в посевах томатов* перца, зешюьткя, картофею., та'лака н 
i лкоторг/х.других культу]}.

2. Методика определения днмкда в почве, табаке, табачной дине- 
2.1. Основные полокення

2.1.1. Принцип метода. Метод основан на извлечешь остатков геп-



n ~

ЙЩЦДы из исследуемой пробы органическими растворителями, очистке 
экстракта активированным углем, перераспределении между насмеши - 
веющимися растворителями и последующем определении на хроматографе 
о пламенно-ионизационным детектором.

2.2. Реакт1ты_и_растворы_.

Смесь бензол-изопропиловый спирт (2 : I);
ацетонитрил, насыщенный гексаном;
гексан, насыщенный ацетонитрилом;
беыяол, х.ч.;
гексан, х.ч.;
ацетонитрил, х.ч.;
ацетон;
раствор поваренной соли, 3$;
сульфат натрия, безводный;
активированный уголь марки АГ-5;
стандартный раствор димнда в ацетоне (0,47 мкг/мкл).

2.3. Приборы и посуда^

Весы аналитические;
ротационный вакуушый-иснаритель IIP-IM;
сушильный шкаф;
аппарат для встряхивания;
газовый хроматограф "Хром 4м снабженный пламенно-ионн - 
зационным детектором; 
курительная машина; 
иикрошприц на 10 мкл;
колбы конические со шлифом на 100 и 500 ш ;  
колбы конические на 25С, 100 мл; 
колба Бунзена с воронкой Бюхнера; 
цшшцдрн мерные на 50, 100 ил; 
воронки делительные на 250, 500 мл; 
воронки химические разные; 
пипетки разные; 
фильтры бумажные.

2.4. Ход анализа.

2.4.1. Зкстрактп. Почва. НзиельченшШ почвенный образец (20г)



помещает1 в коническую колбу, емкостью 500 т 9 экстрагируют 75 мд 
смоси беизол-изсшролиловый спитр (2 : I), встряхивая в течение 

30 шнуТ. Отфильтрованный под вакуумом почвенный экстракт перено
сят в делительную воронку и дважды промывают порцияш по 75 мл 3# 
раствором поваренной соли* Бензольный экстракт фильтруют через 
слой сульфата натрия к фильтрату добавляют 5 г активированного узv  
ля, встряхивают 10 ьпш и оставляют (для осайдепия угля) на 5-10 
минут* Затем фильтоуют через плотный буиа&шШ фильтр, уголь на 
фильтре пропитают бензолом. Экстракт упаривают досуха и количест
венно переносят 3-5 мл ацетона в говдуироваиную пробирку. Аликво- 
ту объемом 5-8 пил вводят в газовый хроматограф.

Т А Б А К * 15 г измельченного (менее 0,25 ш )  табака поглощают в 
коническую колбу емкостью 500 мл, экстрагируют 80 мл бензола, вст
ряхивая в течение 30 минут* Отфпл ьтро в т  ищи под вакуумом табачный 
экстракт с у т т  безногим сульфатом натрия, выпариваю:1 досуха, раст 
воряют сухой остаток в 40 мл ацетонитрила, насыщегаюго гексаном и 
экстрагируют дважды 40 мл порциями гексана, насыщенного ацетонитри
лом* Ацетонитриловый слой сливают и добавляют к нему 5 г активиро
ванного угля, встряхивают в течение 10 минут, фильтруют через плот
ный бумажный фильтр, упаривают досуха и растворят)? в 3-5 мл ацетона 
Аликвоту полученного раствора объемом 5-8 тлея вводят в гаголнл тпю- 
гатограф.

Табачный m m . Подготовку образцов и прокуривание сигарет приводят 
по методо м  -K0PECTA. Конденсат дыма 10 сигарет собирают в электрос
татическую довучку курительной мяппшы, смывают 50 пл зд гпгпппдгь 
Ацетонитрплотшп раствор экстрагируют 50 мл гексана, для тп'л 
носков и тпп’меитов, встряхивая 2 м ш и  Гексановый слой 
а к вц,-Л‘о№;трилопо?.у слою добавляют 5 г актгакропалпого yv'^t пехгя- 
ховают 10 мил и оставляют стоять (до осагдепня утлл). мс!*г' ;гг,*п? - 
экстракт фильтруют через бутзашй фильтр и упариваю? досуг-'. - 
ток у-аотворяют в 3-5 мл ацетона и аликвоту полученного объ
емом 5-8 мкл-вводят в газовый хроматограф,

2.4*2. Условие газохоолэтографпческого анализа.

Хроматограф с плшлешю-ионизацпо ьчш детектором (лгггг-4)
Коленка стеклянная, внутренний диаметр 3 пм, длина 1,2 -
Твердый носитель - Газ-Хром 0 (80-100 меш);



Неподвижная жидкая фаза - 55? ХЕ - 60;
Температура: испарители - 230°С;

колонки - 200°С;
Чувствительность детектора А - П,3*1СГ* Tfitycex *
Порог чувствительности 0,98*10“^ / с е к ;
Газ-носитель азот, расход - 40 ш / ш н ;

расход водорода - 30 мл-шн;
расход воздуха - 350 мл/шн;

Положение ручки чувствительности I : 20 ;
В р е ш  удерлшвашш дигзда - В минут.

KojntMec твенп^1_аш  ш т з .

Содержание димвда в анализируемой пробе (х) вычисляют но
р̂муле: а • ^УГт^с 100

1L
мг/кг, где

100
а - концентрация станадартиого раствора димвда, мкг/мкл; 
И^- высота х}юштограф1гческого пика станадартного р~ра, ш ;  
Нс^ высота хроттографнчеакого пика стандартного р-ра, ш ;  
V 0f объем стандартного р-ра, введенный в хроматограф, мкл; 
V x- объем пробы, введенный в хроматограф, м.л;
V0~ общий объем исследуемого раствора, мл;
S'- навеска исследуемого образца, кг;
$  - влашость анализируемо!! пробы, %•

4, Настоящие методические указания разработаны Тумасьян Г.И., 
ВГВП.1, г. Краснодар

5. Требования безопасности.

Соблюдаются требования безопасности обычно рекопендуоыне 
дм работы с х и ш ч е с к ш т  растворителями.
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