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В Р Ш Ш  МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ ПО Ш Щ Ш Ш )

АЗУЛОКСА В ПОЧВЕ И СЫРЬЕ НАПЕРСТЯНКИ ШЕРСТИСТОЙ 

МЕТОЛОМ ХРОМАТОГРА8ИИ В ТОНКОМ СЛОЕ

X* Краткая характеристика препарата.

Аяулокс -  системны! гербицид послевсходового применения. 

Действующее вещеотво ~ азулаи.

Химическое название: Н - ( 4-амивофенаяоульфонил) -О-штшшар- 

бават.

waN ~ 0  -Щ Н Н С Ь 6 Н Л c8Hio N 2°4g

Мод .масса 230,24

Пред ааяет ообой бесцветны® криоталлн с Т ^  143-144°С. Раст

воримость в веде составляет 0,5$. Азулам хорошо растворим в 

ацетоне, метаноле, спирте, зтидацетате.

Острая токсичность дня тедлокровннх: ДДзд для крыс при орадь~ 

вт  введении внш 5 ОШ ааг/жг, Цреларат не канцерогенен, в поч

ва не иакашшваатея. Азулам рекомендован для прополка явд&рнн, 

эспарцета, ш а  масличного ш льва.



2. Методика определения ааулокса в почве и сырье 

наперстянки шерстистой методом тонкослойной 

хршатогрефш 

2«1« Основные полсщешш 

2Л Л *  Принщп метода

Метод основан на экстракода азудокоа из растительной проба 

и почвы этшсашт&тоыо 2роыатографшеское определенно проводится 

в тонком слое адсорбента на пластинках ^SUu^ol Ц1/~ -254°0 

в екотоде етил&1̂шт-клороформ»яю1оная кислота (50:50:1)

2«Х*20 Метрологическая характеристика

. j ■ №■■■■>!■ 1 ■ ■■ - -у ' mi и ■ » у ■»" ■ ■■ .......... )
Анаанаа-:Предел :Число да- Рашах :Среднее : Стандарт:Доверм- 
руеавая : обваруже:раадедь-:варьирош:©вачешае :иое ота-гтельдый 
проба гшя^ваг/жг ных опре ш я$  :опраделе-:лонеше : шторная 

: гдедедай г :ш й8$ : :

Трава 0е01 
надеротяшш

10 19,5 80 0.31 0,69

Почва 0,02 10 7.0 92,5 4,05 2,7

2„2о Реавтшш и материала

Эшвддоаз̂ хч ГОСТ 22jQ0-76o 
1лороформ;кЧоГОСТ 20015-74в 
Уксусная кисяота̂ хч̂ . ГОСТ 61-75»
Сернокислый натрий ада* ГОСТ 41-66-76о 
Метано̂  хчв „ГОСТ 6995- 77.
Этнйошё сшр̂ ГОСТ 5963-67»

Реактвш для проявяенш хршатогршш 
Проявляющий реагент М, Ж стсж т 46 ш воды 1 4 ш кошшнтри- 
рованной соляной кисдоты̂ хчЛХЮТ ЗХХ867 плотноетш ХД9 т/т̂
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прибавляв*? X г нитрита яатрня ГОСТ 4197-74.
Проявляющий реагент Шо I г  / -нафгидашна растворяет в 50 т 
стенового опартао
Проявляющие реактива употребляются ове&епрнготовленнйш. 
Стандартный раствор азуяокоа /9 9 ? / готовятся в зтаяояе шт  

метаноле /200 м к г/ш /.

2 .3 . Приборы: аппаратура и посуда 

Аппарат для встряхивания,
Сито металлическое о дааметрш отверстий 1-2 ш .

Вакуумный испаритель» ЗУ 25-II-9I7-76,
Камера для хроматографирования, ГОСТ 10565^74*.
Термостат с температурой нагрева 2О0°С^ТУ 64 Щ -1411-72. 
Мельница для размола образцрв ЭВ-ЗА.  ̂ГОСТ 692-70.
Кшгб-н конические ашостыв на 260 шд-ДТСТ 9737-70,
Колбы круглодошше на шлифах (дня отгонка)^ ГОСТ 9737-70. 
Пульверизатора стеклянные/?Г0СХ 10391-74.
Воронки 5®льтрущие; Г0СТ 9775-71.
Микрошшеткш для нанесения стандартов ш опытных об р а зц ов  на 
ОД ш  ОД ГОСТ 1770-74 
Фильтры бумажные
Колбы мерные на Х§ ш ?Г0СТ 1770-74 
Цшшндрн мерные на ХСЮ мд̂ ГОСТ 1770-74 
Хроиатограф^чесш© шгастянш * S i l a ^ o L

2 .4 . Подготовка н опраделешш
2 .4 . Х. Отбор проб
Отбор проб производится в соответствия о ^шфяшровашш- 

т  правилами отбора проб сальскокоаяЁственной продумай. про-
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дотов штання в объектов окружающей среди дня определения 
мшроколичеств пестицидов5? утвержденными Минздравом СССР 21 ав

густа 1979 Го Ш Ш - 7 9 »
2»4»2» Подготовка образов ж анаадзу
Сухую дочщ раетирашт а ступке щ просеивают черев онто раз

мером отверстий на I ш*
Сухую наосу наперстянки шерстистой измельчают на шлышце* 

Сырую масоу наперстянки шерстисто! гомогенизируют в ступке с 

кварце в ш  песком и безводным сульфатом натрия0

205о Проведение определения

2*5Л* Экстракция азудокса

Почва0 (сухая) 30-50 г сухой почта помещают в коническую 

колбу на 250 мд0 увлажняют, заливают XGG-I50 ш  зтшшцетата ш 
оставляют на ночь» Затем осторожно сливают черев бумажный фадьтр* 

К остатку дршшвают 100 ш  зтшшцетата и встряхивают I чао о Про

бу отфильтровывают з остаток промывают 50 т  зтЕлацвтата» Объеди

ненные этидацетатнне экстракты упаривают на ротационном шшарыте- 

ле0 последние порции растворителя удаляют о помощью тока сухого 

воздуха»
Влажная почва» 100 г почвы помещают в коническую колбас в® 

250 т 9 прибавляют 150 т  этнлапетата, оставляют на ночь ш далее 
поступаютD как описано выше» 1&анственное дополнена©,, в т ш  и 

другом олуча^ фильтрация идет через безводный сульфат яатраяо

Наперстянка шерстистая (зеленая масса)» Навеску 4£М>0 г ой- 

рой массы или 10 г сухо® помещают в колбу на 250 т  ш добавляют 
150 т  э?йяацетатав оставляют на ночь» Затем растворитель слива

ют через бумажный фильтр, остаток заливают 100 т  етшшцатата а 

встряхивают в течении I часа» Пробу отфильтровывают, остаток за-
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киваю? 50 вал зткдацетата. Объединенные экстракты упаривают на 

роторном испарителе* Последние порция растворителя удаляют то

ком сухого воздуха.

2 .5 .2 . Условия хроматографирования

Сухой остаток растворяют в 1-2 ш  метанола или этанола и 

наносят на хроматографическую пластинку * & iii\ j.ob  * .  Предвари

тельно хроматографическую пластинку делят на 5 частей. Наносят 

О Д -0 ,2  ш  пробы на 2 -х полосах, рядом наносят стандарт ОД мкг, 

0,2 мкг и 0,5 мкг в случае почвы, а в случае зеленой массы -  

0,2  мкг. Хроматографирование проводят в системе растворителей: 

етвлацетат-хяороформ-уксусная кислота (5 0 :5 0 :1 ). Когда фронт 

растворителя поднимется на 1 0 -1 2  см пластинку извлекают ил хро

матографической камеры и сушат на воздухе. Вынутую пластинку 

опрыскивают реактивом И  и через 10 минут реактивом J&2. При на

личии препарата в пробе на хршатограъшах проявляются красные 

пятна. азулокса 0,53 *  0 ,05.

2*5 .3 . Обработка результатов.

Количественное определение проводят путем сравнения разме

ра и интенсивности окраски пятен азулокса в рабочей пробе о пят

нами стандарта.

Расчет анализа проводят до формуле.

-A~aJ L мг/кг, где:
С . Р

I  -  с одержание препарата в мг/кг;

А -  количество азулокса, найденное в рабочей пробе на хромато-

хпамме в мкг;
В - конечный объем экстракта, мл*

С -  объем нанесенной на пластинку аликвоты в мл (0 Д -0 ,2  м л); 

Р -  взятая навеска в г .

4. Разработчика

Пушкина Г.П ., Букина Н.В. (ВИЛАР, Москва).
ВМУ 2995-84

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293746/4293746343.htm

