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М етодические указания по измерению  концентраций клоф ентезина в 
воздухе рабочей зоны хроматограф ическими методами.

1. Краткая характеристика препарата.
Клоф ентезин - 3 ,6 -Б и с(2 -хлорф Ь н и л)- 1 ,2 ,4 ,5 -тетразин - является дейст

вую щ и м  вещ еством  акарицидного препарата "А п о л л о "  ф ирма А грЕ во , 
Германия.

Структурная формула:

Эмпирическая ф ор м ула :С м Н 8 С 1 2 ^
М олекулярная  масса: 303,2
Красное кристаллическое вещество без запаха, Т п л  182-186° С. Раствори

мость (в  г/л) при 25° С: в хлороф орм е 50, в бензоле 2,5, в ацетоне 5, в цикло
гексане 1,7, в этаноле 1, в гексане 1, в воде < 0,001. Д авление паров 13 фПа (25° 
С ).  Коэф ф ициент распределения октанол-вода 150. С лабо  воспламеняем. Д ей 
ствую щ ее вещество и препаративная форма акарицида стабильны на свету, 
воздухе и при нагревании.

Выпускается в виде 50 % -ного с.п. и 50%  -ного суспензионного концентрата. 
Применяется для  борьбы с травоядными клещами на фруктовы х деревьях, цит
русовых, виноградниках и декоративных культурах при нормах расхода 0,2-0,6 
г/га, на хлопчатнике 0,5-1,0 кг/га.

Л Д 50 для крыс < 3200 мг/л. Не токсичен для пчел, мало токсичен для птиц.

2. Методика определения клофентизина в воздухе рабочей зоны хроматог
рафическими методами.

2.1. Основные положения.

Разработчики: Д .Б .Гиренко (У к р Н И И Г И Н Т О К С  г. К иев ).
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2.1.1. Принцип метода.
М етод основан на определении клофентизина газожидкостной и тонкослой 

ной хроматографией после концентрирования его из воздуха на фильтре и 
экстракции органическим растворителем.

2.1.2. Избирательность метода.
Определению  не мешают наполнители технического препарата.
2.1.3. М етрологическая характеристика метода.
П редел измерения в анализируемом объеме экстракта методом Г Ж Х  - 2 нг, 

методом Т С Х  - 3 мкг. Чувствительность определения в воздухе (при отборе 100

л )  - 0,01 мг/м .Диапазон измеряемых концентраций 0,01-0,1 мг/м .
Граница суммарной погрешности ±  18% .
2.2. Реактивы, растворы, материалы.
Д ля  Г Ж Х .
А зот  особой  чистоты газообразный, Г О С Т  9293-74.
Ацетон, х.ч., Г О С Т  2601-79.
Хроматон N -A W -D M C S  (0,16-0,20 мм) с 5%  SE-30.
Натрий сульф ат безводный, чда., Г О С Т  4166-76.
Клоф ентизин, ан.стандарт, фирма АгрЕво.
Ф ильтры  бумажные "синяя лента", Т У  6-09-1678-77.
Стандартный раствор клофентизина, содержащий 100 мкг/мл вещества, 

готовят растворением в ацетоне 10 мг препарата в мерной колбе  на 100 мл. 
Хранят в холодильнике не более  2-х месяцев.

Д ля  Т С Х .
Аммиак водный, 25% , чда., Г О С Т  3760-79.
Ацетон, ч., Г О С Т  2601-79.
Гексан, х ч „  Т У  6-09-3375-78.
Нитрат серебра, ч., Г О С Т  1277-75.
Пластинки "си луф ол" (Х ем апол, Ч С С Р ).
С ульф ат натрия безводный, чда., Г О С Т  4166-76.
Ф ильтры  бумажные "синяя лента", Т У  6-09-1678-77.
Подвижная фаза гексан-ацетон (4:1 по объем у).
Проявляю щ ий реагент: 0,5 г A g N 0 3  растворяют в 5 мл дистиллированной

воды, прибавляю т 7-10 мл аммиака (d=  0,90 г/см° ) и доводят объем раствора до 
200 мл ацетоном.

2.3. Приборы  и посуда.
Газовый хроматограф с детектором постоянной скорости рекомбинации 

электронов (Д П Р ) типа "Ц вет", "К ристалл" и др.
Электроаспиратор, Т У  64-1-862-77.
Испаритель ротационный И Р-1М , Т У  25-11-917-79.
К олонка  стеклянная 1000 х 3 мм.
Микрош приц М П ! 10 М на 10 мкл, Т У  283-3-106.
Лампа ртутно-кварцевая, Т У  61-1-16-18-77.
Посуда мерная по Г О С Т  1770-^4.
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К олбы  грушевидные, круглодонны е на 25, 50, 250 мл, Г О С Т  23932-79.
Камера хроматографическая, Г О С Т  23932-79.
П ульверизатор стеклянный, Г О С Т  10391-79.
Фильтродерж атель.
2.4. О тбор и подготовка проб.
Воздух со  скоростью  5 л/мин аспирируют 20 мин через помещ енный в 

фильтродерж атель бумажный фильтр "синяя лента". Реком ендуется отобрать 3 
параллельны е пробы (хранят в холодильнике не более  2-х м есяц ев ).

2.5. Описание определения.
2.5.1. Газохроматографический метод.
Бумажный фильтр из фильтродержателя после отбора пробы  помещ ают в 

коническую  колбу , заливают 20 мл ацетона и содержимое встряхивают в течение 
20 мин. Экстракцию повторяют ещ е раз. Экстракты объединяю т, ацетон сушат 
безводным сульф атом  натрия, концентрируют до I мл, аликвоту вводят в хро 
матограф, а оставшийся экстракт повторно концентрируют до объема 0,1-0,2 мл 
и наносят на хроматограф ическую  пластинку.

У слов и я  хроматограф ирования.
Хроматограф  с Д П Р .
Тем пература колонки - 220° С , испарителя - 240° С , детектора - 240° С.
Вводимый объем  5 мкл.

—11
Ш кала электрометра 20.10 А.
Н оситель - Хроматон N -A W -D M C S  (0,16-0,20 м м ).
Неподвижная фаза 5 %  SE-30.
Д лина колонки  1000 х 3 мм.
При указанных условиях хроматографирования препарат дает три пика: 

один основной (t уд. 4,8 мин) и два других (t уд. 2,5 мин и 7,4 м и н ).
Линейны й диапазон детектирования (по  основному пику) 2-25 нг.
М инимально детектируемое количество (основной пик) - 2 нг.
Д ля  количественного определения измеряют площ адь основного пика в 

пробе и стандартном растворе (при условии, что пики близки  по величине и 
определение ведется в линейном  динамическом диапазоне детектора).

Содержание клофентизина в пробе рассчитывают по ф орм уле:

Сет-VcT'Snp-Уобщ
Vnp-ScT-V20

.где

Сет - концентрация клофентизина в стандартном растворе, мкг/мл;

S ct - площ адь пика стандарта, мм2 ;

Snp - площ адь пика пробы , мм ;
Уст - объем  стандарта, введенный в хроматограф, мкл;
Упр - объем  пробы, введенный в хроматограф, мкл;
У об щ  - общ ий объем пробы после упаривания, мл;
V20 - объем  воздуха, отобранный для анализа и приведенный к нормальным
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услови ям , л .
2.5.2. М етод  тон к ослой н ой  хроматограф ии.
П р об у , сконцентрированную  до объема 0 ,1 -0 ,2  мл, количественно наносят 

на пластинку " сил у  ф о л П а р а л л е л ь н о  наносят серию  стандартных растворов с 
содерж анием  клоф ентизина 3,0; 5,0; 10,0 м кг.О бразцы  хром атограф ирую т в 
смеси растворителей  гексан-ацетон (4 :1 ). К лоф ентизин  в стандартном растворе 
и п робе  обнаруж ивается на пластинке в виде пятна красного цвета.

Д л я  повыш ения надежности идентификации пластинку п осле  хром атогра
ф ирования м ож но обработать водно-ацетоновы м раствором  аммиаката серебра 
и п о сле  это го  поместить на 30 мин под У Ф -о б лу ч ен и е . К лоф ентизин  обнаруж и
вается в виде сер о -чер н ого  пятна. Величина R f *0 ,4 7  ±  0,05.

Содерж ание хлоф ентизина в исследуем ой  пробе вы числяю т по ф орм уле:

X
А
V

1 Г /  з/мЛ,где

А  - количество  препарата, найденное по хром атограм м е при сравнении со  
стандартом, мкг;

V  - объем  воздуха , отобранный для  анализа и приведенный к нормальны м 
услови ям , л .

3. Требован и я  техники безопасности.
Н ео бх о д и м о  соблю дать  общ еприняты е правила техники безопасности при 

работе с органическими растворителями и токсичными вещ ествами.
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