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ВРЕМЕННЫЕ МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
ПО ОШРУЖЕШ Ю НЩ Щ А-П В ВОЗДУХЕ МЕТОДОМ Х Р О М А Щ ТА Ш  
В ТОНКОМ СДОЕ СИЛИКАГЕЛИ И Ш ВДВЩ М Ю  ЕГО  
«ОТШ ЕШ ЧБСКИМ  методом.

I .  Краткая характеристика препарата.
Рицид -Л -  0,0-даш8опропм -  <3 -бензилтнофоофат.

Рицид-fl при 18°С предотавдяет собой прозрачную хидкооть о жел- 
товатыы оттенком, оо слабым валахом. Плотность рицида-П -  1,099 г/мл. 
Температура кипепня 126°С )ади 0,04 мм рт.от./.Дрн 18°С в воде 
растворяется 0,158 рицида-П.Растворнм в ацетоне, гексане,метиловом, 
зтжховом,бензоловом спиртах, ксилоле и других органичеокнх раствори­
телях.

Ржцяд-П шпуовается в виде бСвС-го концентрата вмульожи, живицей 
о ветло-коричневую окраску.

Рвцид-П является фунгицидом рекомендованным для борьбы о 
шрикуляриозом риса.

ЦДК ржцяда-П в воздухе рабочей зоны для условий оельояохоавй -  
отвенного применения -0 ,3  мг/м3 .

2 ,1 . Основные положения.
8Л.Х*Црннцин метода. Метод обнаружения рлцида-П основан на извяече- 
ння препарата на исследуемых проб метиловым спиртом и на последующем

O r o W 3 О Н |
Мол .наоса 288,35

З.Методика определения рицина -П в воздухе,
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н а р у ш е н и я  е го м е т о д о м  хроматографии в то н к о м  слое силикагеля в висте- 

ме р а с творителей:бензол-диэтиловый э ф и р / 8 ; 2/,прояви т е л е м  пятен н а  

хроматограмме служит смесь р а в н ы х  объёмов 1,5%-го водного раствора 

н и т р а т а  серебра и 0,3%-го рас т в о р а  бромфенолового синего в ацетоне. 

М е т о д  количественного о пределения р и цида-П основан н а  выделении его 

из  исследуемых проб пут ё м  н астаивания с м е т и л о в ы м  спиртом, на  хро м а ­

тографической очис т к е , н а  минерализации выделенного п р епарата и о п р е ­

де л е н и и  фосфат-ионов.

2.1*2. М е т р о л о гическая х ч р актеристика метода.

Д и а п а з о н  о пределяемых концентраций-Б-70 м к г  

П р е д е л  обнаружения-0,05  м г / м 3

Сре д н е е  значение о п р е д е л е н и я - 9 1 ,67%

Ч и с л о  параллельных о п ределений-^

С т а ндартное о т клонение-3,12%

Доверительный инт е р в а л  среднего п ри р«0,95 и л * 5  91,6 7 * 3 , 6 9  

Об н а р у ж е н и ю  рицид а - П  могут мешать органические соединения фосфора, 

имекнцие близкие значения .

2*2. Реактивы и материалы.

2.2.1. К  методу хроматографии в т о н к о м  слое сорбента.

Хлороформ, ч . д . а . , ГОСТ 20015-74

Бензол, ч.д.а., ГОСТ 5955 - 7 5

Э ф и р  д и э т и л о в ы й , х . ч . , ГОСТ 6262-79

Сп и р т  метиловый, х.ч,, ГОСТ 69495-77

Б р омфенодовый с и н и й / и н д и к а т о р / , Т У  6-09-10 5 8 - 7 6

Ацетон, х . ч . , ГОС Т  2603-79

Н и т р а т  серебра, х.ч., ГОС Т  1277-75

У к сусная к и с л о т а , х . ч . , ГОСТ 61-75, 4 %  водный раствор

Силикагель ИСК, Т У  6-09-2523-72

Г и п с  медицинский, ГОС Т  2 1 . 8 - 7 4

Осн о в н о й  стандартный раствор: 100 мг рицида-П/х.ч./ растворяют в ме-
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таловом спирта в мерной колбе емкостью 100 мд н объем раствора дово­
дят метиловым спитром до метки.В I  мл приготовленного раствора со­

держится 1 иг рицида-Д.

Рабочий стандартный раствор:б,0 ид основного стандартного раство­

ра вносят в мерную колбу на 100 мл, объем жидкости к колбе доводят ме­

тиловым спиртом до метки.

Система растворителей: I.бензол -  дизтадовнй вфкр /8:2 /.

Раствор для проявления хроматограммы: смесь равных объемов 

I.SSHro водного раствора нитрата серебра и 0,Э5Ъ-го ацетонового раст­

вора бромфенолового синего.Для изменения окраски фона пластинки после 

опрыскивания проявителем готовят 4% раствор уксусной кислота.

2 .2 .2 . К фотометрическому методу.

Кислота азотная,ч..ГОСТ 4461-77 

Кислота серная,ч.д.а..ГОСТ 204-77

Гидразин сульфат,ч. .ГОСТ 5841-74 , 0,Х5#-юй водный раствор 

Аммоний молибдат.х.ч..ГОСТ 8765-78

Раствор аммония молибдата: к 60 мл дясяшшровашшй води прибавляют 

14 мл концентрированное серной кислота и в горений раствор прибавля­

ют I  г  молибдата аммония.Смесь перекашивают, охлаждают ж объем лад­

ности доводят диоташфозавяай водой до 100 мл.

Калий фосфат однозамащвшшй, х . ч . .ГОСТ 4196-75 

Основной стандартный раствор одяоаамаданяого фосфата калии: в мерную 

колбу емкостью 100 мл вносят 0,047 г  однозамеданного фосфата в а ш , 

который растворяют в небольшом количестве воды и объем жидкости в кол­

бе доводят водой до метки.

Рабочий стандартный раствор однозшавднвдго фосфата калжя:10 т ос­

новного стандартного раствора переносят в колбу не 100 ш я объем 

жидко ста доводя» водой до метки.В X мл этого раствора содержится 

0,М 7 иг одаозамечениого фосфата калан,что соответствует 0 ,1  мг рк~

«ма-а.
2 .3 .ириборм в посуда.
Ворсит делвтадышо.ГОСТ 861В-7о
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Камера для хроматографирования
Пульверизаторы стеклянные,ГОСТ 10391-74
Пластинин стеклянные,размером 16x18 ом

Шприц медицинский емкостью I  мл, ТУ-64-1-378-78

Фотоэлектроколориметр однолучевой КЮ.ГОСТ 8.298-78

Весы аналитические,ГОСТ 19491-74
Веся технические,разновесы,ТУ 64-I-I065-73

Стаканы химические,ГОСТ 1770-74
Колбы мерные емкоотью 50 мл и 100 мл, ГОСТ 1770-74

Цилиндры мерные,ГОСТ 1770-74
Шшетки мерные,ГОСТ 20292-74

Микрогшпетки.ГОСТ I770-74E

Стеклянные палочки, ТУ 64-2-235-78
Фарфоровая ступка,ГОСТ 9147-80

Воздушные холодильники,ГОСТ 9499-70

Баня водяная,ТУ 48-22-603-75
Колбы Кьельдаля емкостью 60 мл

Шкаф электрический сушильный,ТУ 64-1-14П -72
Фильтры безамьныа "синяя лента* ТУ 6-09-J678-77
Грушевиднна колбы для отгонки растворителей,ГОСТ 10894-72
Испаритель ротационный ИГ-IM,ТУ-25-11-917-74

Гофрированная стеклянная трубка длиной 12 см
Поглотители,ТУ 2 5 -II-I0 8 I-7 5

Аспирационное у тройство,ТУ-64-1-862-77

Патроны для фильтров металлические 

2 .4 .Отбор проб н подготовка к определении).

2 .4 .1 .Отбор проб воздуха.Для отбора проб воздуха прямешют систему, 

ооотоядув из фильтра "синяя лента" .последовательно соедивеяных с нкм 

двух поглотителей,в кахдом из которых содержится по 10 ta  метилового 

спирта я по 10 мл дистиллированной воды и гофрировмиой сте Юдиной тру»
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6т  о обезжиренной гигроскопической ватой, м е ж д у  д в у м я  слоями к о т о -  

ройн а х о д и т с я  2 - 3  г  силикагеля* Через эту систему п р о т я г и в а ю т  во з д у х  

о помо щ ь ю  аспирационного ус т р о й с т в а  со скоростью 2 - 5  л / м и н  в  тече­

ние 2 5  мин.

2.4.2* П р и готовление стеклянных п л а с т и н о к  д л я  хроматографирования. 

Стеклянные пластинки /  16x18 см /  тщательно м оют р а с т в о р о м  х р о мовой 

смеси,промывают п роточней,а затем дистилированной водой и  в ы с у ш и в а ю »  

н а  в о з духе.Взвешивают 4 .6 г  силикагеля,просеянного через сито 100 

м е ш  ,0,23 г гипса,растирают и х  в  фарфор о в о й  ступке с 1 0  м л  д и с т я и -  

р о в ш ш о й  воды. По л у ч е н н у ю  суспензию наносят н а  х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю  

п л а с т и н к у , равн о м е р н о  распре д е л я ю т  ее к оста в л я ю т  н а  возд у х е  н а  г о ­

р и з о нтальной п о в ерхности д о  полу ч е н и я  высу ш е н н о г о  слоя сорбента. П р и ­

готовленные та к и м  об р а з о м  пластинки сохраняют в  эксикаторе н а д  про­

каленным х лоридом кальция.

2*4.3. Построение калибровочного графика.Ддя п о с т р о е н и я  к а л ибровоч­

ного г р а ф и к а  в  р я д  колб емкостью 2 5  м л  в н о с я т  по  0,06, О Д ,  0,2,

0,3, 0,4, 0,5, 0,6, 0,7, 0,8, 0 , 9  м л  рабочего стандартного р а с т в о р а  

однозамещенного ф о с ф а т а  калия. З а т е м  во все к о л б ы  пр и б а в л я ю т  д и с т и л л и ­

ро в а н н у ю  воду д о  12 мл.В ка ж д у ю  колбу вн о с я т  по 3  м д  р а с т в о р а  моли­

б д а т а  аммо н и я  и 1,5 м л  р а с т в о р а  сульфата гидразина. Кол б ы  з а к р ы в а ю т  

пробками, снабженными воздушными холодильниками, и нагр е в а ю т  н а  кипя­

щей водяной бане на протяжении 10 ш а . и о с л е  этого а д ь о с т и  в  колбах 

охлаждают и д о водят их объема дистилировааной водой д о  2 0  мл* Опти­

ческую плотность окрашенных в синий цвет растворов о п р еделяют черев 

10 мин. с помощью чютоэлектр о к о л о р и м ет р а  о д нолучевого ЮО /свето­

ф и л ь т р  красный #6, ш в е т а  с толщиной сдоя ж и д к о с т и  эО мл/.В качестве 

р а с т в о р а  сравнения и с пользуют смесь указанных выше реактивов. Кали­

бровочный график строят в  координатах ’‘оп т и ч е с к а я  п лотность -  коли­

чество однозамещенного ф о с ф а т а  к а л и я  в пересчете на р н ц и д Ч Г .

Калибровочный график дл я  определения р и ц и д а - Ц  у к а з а н н ы м  м е т о ­

д ом п р и в одится на рисунке I*
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Рио Л . Калибровочный график для фото колориметрического 
определения рицида-П.

Согласно нашим исследованиям светопоглощиние окрашенных раство­

ров подчиняется закону Еугера-Ламбарта-Бара в пределах концентраций 
рицида-fl от 0,005 до 0 ,07  мг в пробе.
2 .5 . Проведение определения.

2 . о Л . Из влечение рицида-П.Из фильтра "синяя лента" рицид-Д извлекают 

дважды 10 мл метилового сшгрта.Извлечение рицида-П из ваты и силика­

гели, находящихся в гофрированной трубив,проводят аналогично.Получен­

ные извлечения объадшши^отворами.находнщимися в поглотителях. 

Объединенные извлечении вносят в грушевидную колбу емкостью 200 мл. 

Поглотители обмывают 10 мл метилового спирта, который переносят в ту 
же грушевидную колбу. Растворитель /метиловый спирт/ из грушевидной 

колбы выпаривают досуха на ротационном испарителе.

2.5.2.Условия хроматографяроваяия.Сухой оотатои растворяют в 0 ,5  мл 

ацетона. С помощью медицинского шприца на линию старта, находящуюся на 

2 см выше виинего края,хроматографической пластинки,слева наносят 

0 ,5  мл раствора сухого остатка в ацетоне в видя прямой линии длиной 

8 см.Справа на линию старю наносят ОД «и оставшегося раствора сухо­

го остатка в ацетоне н 0,1 гм рабочего стандартного раствора ришда-0
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П л а с т и н к у  п о д с у ш и в а ю т  н а  в о з д у х е  и  в н о с я т  в  к а м е р у  д л я  х р о м а т о г р а ф и ­

р о в а н и я *  с о д е р ж а щ у ю  с и с т е м у  р а с т в о р и т е л е й :  б е н з о л - д и э т и л о в ы й  э ф и р

/ 8 : 2 / . П о с л е  т о г о  к а к  с и с т е м а  р а с т в о р и т е л е й  п о д н и м е т с я  н а  п л а с т и н к е  

н а  1 0  с м  в ы ш е  л и н и и  старта* п л а с т и н к у  в ы н и м а ю т  и з  к а м е р ы  и  о с т а в л я ю т  

н а  в о з д у х е  д о  в ы с у ш и в а н и я *  Л е в у ю  ч а с т ь  п л а с т и н к и  / 8  см/ З а к р ы в а ю т  

ч и с т ы м  стеклом, а  п р а в у ю  ч а с т ь  / 8  с м /  -  о п р ы с к и в а ю т  с м е с ь ю  р а в н ы х  о б ъ е ­

м о в  1 , 5 % - г о  р а о к в о р а  н и т р а т а  с е р е б р а  в  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д е  и 0 , 3 % - г о  

р а с т в о р а  б р о м ф е н о л о в о г о  с и н е г о  в  а ц е т о н е .Х р о м а т о г р а м м у  н а г р е в а ю т  

1 5  м и н  п р и  50°с и  з а т е м  о п р ы с к и в а ю т  4 %  р а с т в о р о м  у к с у с н о й  к и с л о т ы *  

Р и э д ц - П  о б н а р у ж и в а е т с я  в  в и д е  с и н и х  п я т е н  н а  ж е л т о м  ф о н е * / ? / р и -  

ц н д а -fl в  с и с т е м е  р а с т в о р и т е л е й : б е н з о л - д и з  т а л о в ы й  э ф и р  / 8 : 2 /  с о с т а в ­

л я е т  0,45*

Н а  у р о в н е  п р о я в л е н н ы х  п я т е н  с  д е в о й  с т о р о н ы  п л а с т и н к и  / 8  с м /  с н и ­

м а ю т  с л о й  с о р б е н т а  и п е р е н о с я т  н а  с т е к л я н н ы й  п о р и с т ы й  ф и л ь т р  ЦкУта. 

ф у н г и ц и д  э л ю и р у ю т  и з  с о р б е н т а  1 5 - 2 0  м л  ацетона*

В  к о л б у  К ь е л ь д а д я  в н о с я т  а ц е т о н о в ы й  элюат, к о т о р ы й  в ы п а р и в а ю т  д о ­

с у х а  я а  в о д я н о й  б а н е * З а т е м  в  к о л б у  в н о с я т  I м л  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  се р ­

н о й  и  3  м л  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  а з о т н о й  к и с л о т . С о д е р ж а н и е  к о л 1 ы  в  т е ч е н и е  

о д н о г о  ч а с а  н а г р е в а ю т  н а  о т к р ы т о м  п л а м е н и  г а з о в о й  г о р е л к и  д о  п р о с в е т ­

л е н и я  ж и д к о с т и  и  в ы д е л е н и я  о б и л ь н ы х  б е л ы х  п а р о в . и р и  э т о м  п е р и о д и ч е с к и  

п р и б а в л я ю т  но к а п л я м  водны!'' р а с т в о р  а з о т н о й  к и в о т ы  /1:1/*

Пос л е  о х л а ж д е н и я  ж и д к о с т и  е е  к о л и ч е с т в е н н о  п е р е н о с я т  в м е р н у ю  

к о л б у  е м к о с т ь ю  26 м л , п р и б а в л я ю т  д и с т и л л и р о в а н н у ю  в о д у  д о  1 2  м л , 3  м л  

р а с т в о р а  м о л и б д а т а  а м м о н и я  и  1 , 5  м л  р а с т в о р а  с у л ь ф а т а  г и д р а з и н а .  К о л ­

б у  з а к р ы в а ю т  п р о б к о й , с н а б ж е н н о й  в о з д у ш н ы м  х о л о д и л ь н и к о м , я  н а г р е в а ю т  

н а  к и п я щ е й  в о д я н о й  б а н е  н а  п р о т я ж е н и и  1 0  м и н . П о с л е  э т о г о  с м е с ь  о х л а ­

ж д а ю т  и  д о в о д я т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  2 0  мл.

О п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  о к р а ш е н н о г о  в  си н и й  ц в е т  р а с т в о р а  и з м е р я ю т  

ч е р е з  1 0  м и н  с п о м о щ ь ю  о д н о л у ч е в о г о  ф о т о э л е к т р о к о д о р и м е т р а  К Ю  / с в е ­

т о ф и л ь т р  к р а сный #5, к ю в е т а  с  р а б о ч е й  д л и н о й  эО т / - р а с т в о р о м  с р а в н е н и я



4 5 7 1

служат смесь указанных в ш е  р е а ю т в о в . В  трх с л у ч а я х , к о д а  оптическая 

плотность оглашенного раствора превышает 0,7,.проводят повторный ойыт, 

при котором о д р а ш е ш ш й  раствор разбавляют равным объемом воды,изме­

ряю т  оптическую плотность и производят расчет содержания препарата по 

калибровочному графику,Полученный результат умножают н а  коэффициент 

разведения /W+

Расчет содержания рицида-Д в пробе проводят по калибровочному 

графику, построенному по одно замещенному фосфату калия* Расчет содержа­

ния р щ и д а -il в  воздухе /х/ в мг/м3 проводят по следующей формуле;

X *
а-уул.К
^ 3 7

где; а-количество рицида-П,найденное по калибровочному графику, шсг 

у-общий объем р а с т в о р а  пробы после минерализации,мл , 

у ^ -объем пробы шшерализата, взятий для анализа, мл  . 
у-уобщий объем раствора сухого остатка в ацетоне /0,6 мл/ , 
К-коэффициент разведения •

У а-объем раствора сухого остатка /0,5 т /.нанесенного на линию 

старта в левой части хроматографической пластинки »

У̂ о̂бъем воздуха;отобранный для анализа /л/,приведенный к стан­
дартным условиям по формуле;

ц У* *293 Р 
ЪТ /273+ £/.760

где; у-объем воздуха,отобранный д л я  анализа /л/ , 

р-барометричесюое давление /ш  рт.ст*/, 

t -темаература воздуха в месте отбора проб /°(У,

3, ^ р е б с в ш а я  безопасности*

Необходимо соблюдать общепризнанные правила безонасности яри р^оск



те с органическими растворителями, концентрированными кислотами и 

токсическими веществами.

4 . Настоящая методика разработана на кафедре токсикологической 

и аналитической химии и кафедре гигиены труда Львовского медицинского 

института, -  Ризой Л .В ., Крамаренко В.Ф. Гжегоцким М.И.

3005-84
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