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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 

эпидемиологических станций и научно-исследовательских учреждений 

Минздрава СССР, а тшсже ветеринарных, агрохимических, контрольно- 

токсикологических лабораторий Агропрома . СССР и лабораторий 

других министерств и ведомств, занимающихся анализом остаточных 

количеств пестицидов и биопрепаратов в продуктах питания, кормах 

и внешней среде.

Срок действия временных методических указаний устанавливается 

до утверждения гигиенических регламентов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в качестве 

официальных Группой экспертов при Госкомиссяи по химическим 

средствам борьбы с вредителями,болезнями растений и сорняками 

Гпеагропрома СССР

Методические указания согласованы и одобрена отделом перспек­

тивного планирования о ап з пи д службы ИШиТМ дм.Марпиновского В.II. 

и Лабораторным советом при Главном санитарно-эпидемиологическом 

управлении Минздрава СССР,

РВДАКШ0Ш1АП К0ЛЛЕШ1

Л.Г.Александрова, Д.Б.Гиренкс, А.А.Килинина (зам.яредседа- 
теля), М.А.Клисенко (председатель), Г,И,Короткова,
М.В.Письменная, Г. А.Хохолькога, в.Е.Кривейчук.
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УТВЕРЖДАЮ”

Заместитель Главного государственного 
санитарного врача GCGP

А.И.ЗАИЧЕНКО
п 21 п ноября I9B5 Го 
№ 4041-65

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
00 ГА30ХР0МАТ0ГРАФИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИИ 

ПЕНТАХ10РНИТР0ББН30ДА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

а

а а
м  i

Пентахлорнитробензол,товарные названия- квинтоцен, ПХНБ, 
террахлор, тритизан,фолосан* Порошок от белого до темно«кормчие- 
вого  цвета с характерным затхлым запахом,температура плавле -  
кия 144-145°С . Давление паров 1 3 3 .10 “ ^ мм р т .с т ,  при 20°С . Хоро­
шо растворим в ац етон е,бен зол е,гековн е,тол уол е и других органи­
ческих растворителях, практически  не растворим в воде»

Выпускается в виде 50^-ного смачивающегося порошка, 25% с .п . ,  
96$ного технического препарата. Применяется в качестве фунгицида* 
В воздухе может находиться в виде аэрозоля и паров.

I.Характеристика метода

I»  Определение основано на использовании газо-жидкостной хрома­
тографии на приборе с детектором по захвату Электронов (ЭЗДДПР). 
2т Отбор проб проводится с концентрированием (  фильтр АФА-ХА-20 
и пенополиуретановая п робка)•
3* Предел измерения 0 ,0005  мкг в анализируемом объеме 2 икл).
4» Предел измерения в воздухе 0 ,2 5  мг/м^ (  при отборе 20 л ) .
5 . Диапазон измеряемых концентраций 0 ,2 5 -5 ,0 0  мг/м^.
в*  Определению не мешают хлорорганические пестициды, в т .ч .  изо­
меры ГХЦГ, 4 ,4-ДДТ и его метаболиты, гептахлор, нигрол лор, а так­
же нитро- и хлорбензолы -  полупродукты синтеза пентахлорнитро- 
бензола.
7 .  Граница суммарной погрешности измерения -  5 ,6 # .
6 .  ПДК пентахлоркитробензола в воздухе 0 ,5  мг/*г*.
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IL Реактиву растворы и материалы
ПХНБ, эталон,гарантированной степени чистоты (  не менее 9 0 | ).
Гексан, хч, ТУ 6«-09-3375-78, свежеперегнанный, хроматограф и ч е с -  

кой чистоты *
Твердый носитель Хроматон N-супер  (  0 ,1 6 -0 ,2 0  мм).
Жидкая фаза метил сил икон SE-30.
Азот особой чистоты в баллонах с редуктором, ГОСТ 9293-7*4.
Стандартные растворы ПХНБ в гексане с содержанием 100 тт/ыл 

(  раствор I ) ,  10 жг/шж (  раствор 2) и I шкт/шжСраствор 3 ) .  
Стандартный раствор I готовят растворением 10 мг ПХНБ в гексане 
в мерной колбе на 100 мл, если препарат Г|Редотавдяет аналитичес­
кий стандарт 100 %. (  Если раствор готовят из 90# препарата, то 
для получения раствора о содержанием 100 мкг/мл, следует навеску 
П Д П 2  г  растворить в 100 мл р а ств ор е ). Для приготовления стан­
дартных растворов 2 и 3 из раствора I в мерные колбы на 100 мл 
пипеткой отбирают Ю кх и I  мл и доводят до метки гексаном. Стан­
дартные растворы 1 ,2 ,3  стабильны при хранении в холодильнике в 
течение 3 месяцев в условиях исключен»? испарен»? растворителя.

1 .  Приборы и посуда
Хро*атографяЦвет 106" или аналогичный прибор о ЭЗД
Хроматографическая колонка стеклянная длиной 180 он, внутрен­

ним диаметром 3 ,5  мм»
Аспирационное увтройство, ТУ 64 -1 -86  2-77
Фильтры АФА-ХА-20.
Пенополиуретановые пробочки диаметром I  ом, высотой 2 ом ,про­

мытые несколько раз ацетоном,затем гексаном и выоуаснные на в озд у ­
хе» Хранить в склянке о притертой пробкой»

Фильтродержатели*
Мерные колбы, ГОСТ 1770-74, на 100 мл.
Пипетки,ГОСТ 20292-74, на 10 и I мл о делениями.
Пробирки градуированные,Г0С?Г 10515-75, на 20 мл о пробками на

шлифах»
Стеклянные бюкоы, ГОСТ 7148-70 , на 25 мл.
М ихротарц МП- I  на 10 мл, 17 2 -833-106,
Пенополиуретановые полоски (поролон),ГОСТ 10174-72.

1У» Условия отбора проб воздуха
Воздух оо скорость® 5 л/мин аопирирувт через фильтр АФА-ХА-20,
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помещенный в ф ил ьт роле ренте жь и пенополиуретановую пробочку, находя­
щуюся в ножке фильтродержателя. Для определения 1 /2  ГЦК ПХНБ д о ­
статочно отобрать  20 ж воздуха* Пробы,отобранные на фильтр и пено­
полиуретановую пробочку можно хранить в закрытых бюкоах при комнат­
ной температуре в течение 5 дней.

У. Условия анализа

Для газохроматографического анализа используют готовый товар­
ный носитель хроматон М -су пер с  3% S E -30 . Хроматографическую ко­
лонку заполняют насадкой с подсоединением слабого вакуума* Д оста­
точная плотность набивки обеспечивается равномерной загрузкой и 
непрерывным постукиванием по колонке. Колонку кондиционируют при 
скорости азота  70 мл/мин в режиме программирования температуры 
от  50 до 270°С со скоростью нагрева 2°С/мин, а зашей в изотерми­
ческом режиме при 270°С в течение 6-8  ч без под соединения колонки 
к детектору*

Фильтр и пенополиуретановую пробочку из патрона переносят с  
помощью пинцета в бюкс. Содержимое бюкоа залА ю т 5 -7  мл гексана, 
дают постоять несколько минут, а затем о помощью стеклянной палоч­
ки многократно отжимают фильтр и пробочку в растворителе,после че­
го гексан переносят в градуированную пробирку на 20 ил. Последние 
капли растворителя отжимают о помощью стеклянной палочки. Фильтр 
и пробочку еще три раза промывают гексаном,порциями по %~5 мл, и 
каждую порцию полученного раствора переносят в градуированную про­
бирку. Доводят общий объем раствора до 20 мл гексаном. Пробирку 
закрывают пришлифованной пробкой, и ее содержимое тщательно пере­
мешивают. В прибор вводят 2 мкл раствора.

Общую подготовку прибора к работе проводят согласно инструкции. 
ВВод проб осуществляют микрошприцом через самоуплотняющуюся мембра­
ну испарителя хроматографа. Скорость ввода и объем вводимых проб 
должны быть постоянными.

Условия хроматографирования 
Длина колонки 
Внутренний диаметр колонки 
Насадка колонки 
Температура колонки

хроматон N-рупер о 3% ДЕ-30
2O00Q

200°С
250°С

ШО «ж 
3 ,5  мм

Температура испарителя 
Температура детектора
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Скорость потока газа-носителя а зот е ; 
в колонке
для продувки детектора 

Скорость протяжки диаграммной ленты 
Объем вводимой пробы 
Абсолютное время удерживания 
Линейный диапазон О,

70 мл/мин 
150 мл/мин 

0 ,4  см/мин 
2 мкл 
4 ,07  мин

0005-0 ,01  м к г(0 ,5 -Ю н г)

Количественное определение ПХНБ проводят методом абсолютной 
калибровки по измерению высоты пиков. Градуировочный график стр о ­
ят по шкале стандартов, ооглаоно таблице.

Шкала стандартов

Таблица

Номер стандарта : I : 2 [ 3 , 4 5

Стандартный раствор ПХНБ
ие р-ра 3 о концентрацией
I  мкг/мл, м л ............................  2 ,5  5 10
Стандартный раствор ПХНБ 
из р-ра  2 с концентрацией
10 мкг/мл, мл . . . . . . .  . 2. 5 4
Добавлено гексана, мл. . . 7 ,5 5 0 7 .5 6
Содержание ПХНБ в полученном 
растворе, мкг/мл 0 ,2 5 0 ,5 I 2 .5 4
Содержание ПХНБ в 2 мкл 
хроматографируемой пробы, 
нг ................................ . * . 0 .5 I 2 5 8

б

5
5

5

10

Для построения градуировочного графика в хроматограф вво­
дят по 2 мкл полученных растворов, в 3 -х  повторностях каждого, 
после чего отроят график зависимости высоты пика (  мм) от кон­
центрации (  к г)*

Концентрацию ПХНБ в мг/м3 во ад уха (  X )  вычисляют по форму­
л е!

, Шй1
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& -  количество П Ш , найденное по градуировочному графику в анали­
зируемой объеме пробы, мкг;

1 /j- общий объем пробы, мл;
V -  хроматографируемый объем пробы, мд ;

l/gQ - объем во ад уха, отобранный для а ш ш з  и приведенный к стандарт­
ным условиям, х .

П о  Требования безопасности

Соблюдать вое необходимые требования беэопаскости при работе 
в химических лабораториях, а также правила устройства,техники 
безопасности, производственной санитарии, противоэпидемического 
режима и личной гигиены при работе в лабораториях санитарио-впиде- 
миологичеоких учреждений системы Минздрава СССР (  »  2455-61, от
г о л о  .81 г . ) .

УП. Разработчики

Лещинская 1 . И.,Новикова К.*.,Алдошина Т .В .(  ВНИИ химических 
средств защиты растений о опытным заводом, г.М осква),
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ОИАВДВШЕ

ФооДорооганические пестициды

I® Временнне методические указания по определению 
актеллика и базудпна в чае с помощью тонкослойной 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1965 г® 1Ш88-в5
2® Временные методические указания по определению 

актеллика в биологическом материале хроматографи­
ческими методами (дополнение к Ш385-7Э)

21 ноября 1965 г® Й 4038-85 

3. Методические указания по определению дифоса
(абата) в продуктах растениеводства методом 
тонкослойной хроматографии (дополнение к 

Ш50-75 от 22®Ш®75 г®)

22 ш я  1985 г® S388S-85
4® Методические указания по определению примивдда 

в растительном материале и в почве о помощью 
тонкослойной и газожидкостной хроматографии

21 ноября 1985 г® JM028-85 
5* Методические указания по определению оульфидофоса 

в шее® молоке ж корнах методом тонкослойной 

хроматографии 3 дщвря Х965 г. S3IS&-85 

6, Методические указания по определению остаточных 
количеств хлорофоса в картофеле хроматоэнаимным 
методом (дополнение к «3X85-85 от 03®01 *85 г®)

отр®

и

3

I I

19

24

33

22®05®85 Г® <«3895-85 39
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Хдорорганическяе дестишды

7 о Временные методические указания по определению
йяазера в воде* почве, сое и зеленых листьях 
методом, хроматографим в тонком слое

27 ноября 1984 г® №3156-84 

8# Временные методические указания по определению 
дилора в меде методом тонкослойной хроматогра-

22 мая 1985 г. №3884-85
9* Временные методические указания по хроматогра- 

фическому определению Щ  в вода
22 мая 1985 г. «76-85

10® Временные методические указания по определению 
модауна в шде и почве газожидкостной хрошто-

графией 21 ноября 1985 г. №4030-85
II® Методические указания по определению тиодана и

продуктов его превращения в воде хроматографи­

ческими методами и  йшб|щ 1 Ш  Ге м 0 35-85

12® Временные методические указания по определению 
триаляата методом газожидкостной хроматографии
в ®одв0 почве и зерне швешщы

21 ноября 1885 г® *4032-85 
13® Временные методические указания по определению 

■ мэтодами 1X1 и т а  аналога ювенильного гормона 
п-хлорфвнилового вФиоа геоашюла в зерне ш еш ш , 
почве,воде и затешх листьях

12 апреля I98S г® 13254-85

стр®

43

51

57

60

64

73

81



14* Временные методическиеяу указания т  определению 
остаточных количеств фюзшщда в свекле методом 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1985 г* №3875-85
15* Временные методические указания да определению 

регулятора роста растений ЭВФ-5 в воде, раститель­
ном материале методом ТСХ

21 ноября 1985 г® £4031-65
16. Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорорганическях пестицидов и продуктов 
юс разложения (^изомера ИНГ* ^-изомера ГХЦРЙ 
гептахлора, алъдркна. кельтана. ДДЭ. ДЛЯ. ЛИТ)
в воде хроматографическими методами при совмест- 

ном присутствии j цшя 1986 г# №4120-86

Азотсодержащие пестшшш

17. Временные методические указания по определению 
адетала в воде, почве, картофеле, верно и зеленой 
массе кукурузы и сои ■ методами Ш Х  и ТСХ

21 ноября 1985 г. £4029-85
18® Методические указания по определению лшйенашша в 

в воде методом тонкослойно! хроматографии
21 ноября 1985 г. №4033-85

19. Методические указания по определению варахола ж 
его метаболита бензоилпропкислоты в почве методом 
газожидкостной хроматографии

етр*

88

93

99

И З

воде

123

31 тля 1984 г* Ш072-В4 12?
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20® Временные методические указания по определе­

нию лентаграиа в растительной продукции f

почве и воде TGX

12.04,85 г* Ш253-85

21® Методические указания по определению монуро- 

на и дкурона в чае методом газожидкостной 

хроматографии g января Is85 г„ Й3187-85 

22. Временные методические указания по определе­

нию набу в воде* почве, капусте, сое и 

зеленых листьях методом хроматография в 

тонком слое 22 мая 1965 Гв ЙЗВ80-85 

23» Временные методические указания по опреде­

лению раундада в воде методом ТСХ (допол­

нение к I&2434-8X)

21 ноября 1985 г. МШ4-85 

24. Временные методические указания по определе­

нию соналена в воде* почве и зеленой массе 

сои хроматографическими методами

3 января 1985 г. Ш200-85 

25# Временные методические указания по определе­

нию соналена в маслах подсолнечника, репса 

и клещевины З Ж  ^  мая 1985 г> ^ 94_в5 

26» Временные методические указания по определе­

нию стомна методом ТЕХ в табаке

12 апреля 3385 г. Л3252-85 

27. Методические указания по определен*» тилта

отр.

136

142

148

156

162

167

та

в растениях, почве 8 воде методом гаэозшдкост-



ной хроматографии
8 января 1935 г .  £ 3X90-85

2d» Методические указания по определению триад тио­
фена (байлетона) методом ТСХ а воде

22 мая 1986 г» # 3892-85

29. Методические указания по определению ФенмедлФама.. и

десмедифама я воде природных водоемов ТСХ
21 ноября 1^86 г» > 4036-35

Прочи е . пестициды

30» Временные методические указания по определению оста ­

точных количеств арилона по бензолсульфонамкду в зер ­

нах хдошс&гпочве и воде тонкослойной хроматографией 
21 ноября 1985г. #  4037-35

31. Методические указания по определению глдрсиаууць мале­

иновой кислоты в табаке колорммеврическим методом 
12 апреля Х9®г. #3251-85

32. Методические указания по определению диметидсудь-  

Фокскда и его  метаболита диметилсульФона, методом

газетшдошетиой хроматографии в сахарной свекле» тар-
тофеле ш зеленой массе

28 мая 1986 г. I 4119-06

33. Временные методические указания по определению 

остаточных количеств препарата 320-К в зерне и

воде тонкослойной хроматографией
22 там 1905 г» » ЗШО-Ш

34. Временные методические указания по определению 

ДРХ-4199 (ГЛИИ) в воде»почве .растительном мате­

риале методом газожидкостной хроматографии 
22 мая 1985г. Ш 38®-®

стр .

Р9

W4

1НЭ

196

204

211

217

225
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04!*
Методические указания по определению пестицидов в воздухе 

35 о Временные методические указания по газохроматогра­
фическому измерению концентраций ацетала ш его 
продукта 11 -хл о рметш1-2-м©твл-6"Э тилхдорадетанЕЛЕяа 
э воздухе рабочей вош

21 ноября 1S85 г0 M m - Ш  230 
Зво Временные методические указания во г&зожроматогра- 

фическоцу измерению концентраций препаративной формв 
АЮГ-вОА~84 в воздав рабочей войн

21 ноября Isas  Го m m s-m  ш  
3? 9 Временные методически© указания во газохроиатогра- 

фическому измерению концентраций сытш гераяилгекса- 
ноата и геранилоктаноата в воздав рабочей воны

21 ноября 1985 То £Ш84~85 239
38ф Временные методические указания по газохроштогра- 

фичеокомЕу измерению концентрации герашшзовалердата 
в воздух© рабочей вош

21 ноября 1985 Го &Ш26-85 243
390 Методически© указания по газохроштографэтсесному 

ш ш раш® кощ@нтращЙ 2» 4-Д в воадгхе рабочей зош
I ш ш  198$ Го £4122-86 247

40о Временные методически© указания по определению
лантала в воадта рабочей вош газохроттографичее- 
к ш  методом 22 мая 1985 г# щзо2_о5 254

41 * Методически© указания по хроштогравнчвсяоед наш- 
рвнш концентрации дицетялоуль&ата э воэдта рабо-

чШ m m  gx ноября Ш 5  г е £4021-85 260
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42. Временные методические указания по хроматографи­
ческому измерению концентраций дозанекса» З-хлор-4- 
метоксиашшзда, З-хдор-4-члетоксинитробензола в
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1965 г» M0I7-85 266
43» Временные методические указания по хроматографи­

ческому измерению концентраций ивина в воздухе 

рабочей зоны j 1986 г> >54127-86 275

44» Методические указания по газохроматографическому
измерению концентраций денадила в воздухе рабочей

зоны I ишя 1986 г. JS4I25-86 279
45» Методические указания по хроматографическому

измерению концентраций ликурона в воздухе рабочей

зоны 21 ноября 1985 г. MQ20-85 284
46» Временные методические указания по хроматографи­

ческому ш газохроматографичеокому измерению кон­

центраций лонтоею в воздуха рабочей воны

21 ноября 1985 Гф M0I6-65 288
47» ременные методические указания по хроматографи­

ческому измерению концентраций метоксзшора* 

анизола и ж т о р ш ш -в воздухе рабочей зош
21 ноября 1985 Vo В4022-86 298

48» Временны® методически© указания по фотонетрвчео~
кешу зз хроштографнчзожому ш ш т ^вш т товдащ^здш! 
шкала в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 83881-85 307
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4 9 , Временные методические указания до измерению 

концентрации в воздухе рабочей зоны хромато­

графическими методами
22 мая isa5 г, <№3887-85 315

50, М етодические указания до газохроматографичес­

кому измерению концентрации пентахлорнитробен-  

зола в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1385 г ,  $4041-85  322

51, Врпленные методические указания по хроматогра­

фическому измерению концентрации ресика в 

воздухе рабочей зоны

I  и ш я  1986 г .  $4126-66 327

5 2 , Временные методические указания в о  хроматогра­

фическому измерению концентрации роцуцида в 

воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г .  $4016-85  331

53, Методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций триадимефона (байлетона) 

в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 г .  В3893-85 335

64® Методические указания до газохроматографичес-

кому измерению концентраций хостаквика в возду- 

хв рабочей зоны х ишя 196б Та м  24-66 340

55. Методические указания по хроматографическому 
измерению концентрации Фозалона ш полупродуктов 

е го  п роизводства  бензоксазодон а  и З-оксиметил-6- 
хлорбензоксазодона в  воздухе рабочей зовы

21 ноября 1985 Го $4019-85  345
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56. Временные методические указания по фотометрическому измерению 
концентрации препарата ЭБФ -5 в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. Но 4023-85 350

57. М етодические указания по определению лепидоцида на обработан ­
ных им растениях иммунофлюоресцеитным методом

22 мая 1985 г, №  3891— 85 355

Л-39603 от 12.02.88. Зак. 1327, Тир. 2000 экз. 
Ф ормат 60 X 8 4 /1 6

М осква. Типография В А С Х Н И Л

О бъем  23 п. л. 
РотапринтМУ 4041-85

http://files.stroyinf.ru/Index2/1/4293746/4293746864.htm

