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* Утверждено" Министерством 
здравоохранения СССР 
и29" июля 1991 г.
N6158-91.

Методические указания по определению триасульфурона в воздухе рабо
чей зоны методами газожидкостной и тонкослойной хроматографии.

1. Вводная часть.
Логран (ЦГА 131036), 75% з.г. 
ф. "Саба", Швейцария.
Триасульфурон. 3- (6-мето кса-4-метил-1,3.5-триазян-2-ил) -1 - [2-(2-хло- 

рэтокса) - феннлсульфонил] -мочевина (ИЮ ПАЮ.
Триасульфурон относятся к группе сульфонилмочевин.

C14H16CIX5O5
М.м.401.83.
Белые кристаллы с Тпл 186’ С. Растворимость в воде яри 20’ С 1.5 г/л. 

незначительная растворимость в большинстве органических растворителей. 
Логран используется в качестве гербицида против однолетних двудольных сор
няков. в том числе устойчивых к 2.4 Л и 2М-4Х на посевах пшеницы и ячменя 
при норме расхода 6.5-13 г/ га.

Триасульфурон умеренно токспчен лтя теплокровных. ЛДло оральная для 
крыс > 5000 мг/кг. дермальная ЛДзо > 2000 мг/кг. Вешестзо не токсично для 
рыб. птип а дасзний. Не раздражает слизистую глаз у кроликов, при попадании 
на кожу наблюдается слабое раздражение.

Разработчики: Кошарновская Т.А.. Гиренко Д.Б.. 8НИИГИНТОКС. г. 
Киев.

\
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2. Методика определения.
2Л. Основные положения.
2.1.1. Прнншт метода.
Метод основан на определении лограна хроматографическими методами 

(ГЖХ, ТСХ) после концентрирования из воздуха.
2.1.3. Метрологическая характеристика метода.
Предел измерения в анализируемом объеме 5 мкг (ТСХ); 2 мкг (ГЖХ). 
Предел измерения в воздухе 0,02 мг/м3 (про отборе 100 л).
Диапазон измеряемых концентраций 1-0,02 мг/м3 .
Граница суммарной погрешности ± 20%.
2.2. Реактивы и растворы.
Азот особой чистоты газообразный, ГОСТ 9293-74.
Хроматон N-AW-DMCS (0,16-0,20 мм) с 5% SE-30.
Хлороформ, хч., ТУ 6-09-4263-76.
Метанол, хч., ГОСТ 6995-77.
Едкий калий, ч„ ГОСТ 9285-78.
Гидразингадрат, чда.
Ацетон, осч., ТУ 6-09-3313-86.
Нитрат серебра, ч., ГОСТ 1277-81.
Бромфеноловый синий, ч., ТУ 6-09-3719-83.
Лимонная кислота, осч., ТУ 6-09-584-75, 2%-ный раствор.
Пластинки “С илу фол” (Хемапол, ЧССР).
Бумажный фильтр “синяя лента”, ТУ 6-09-1676-77.
Подвижная фаза ацетон-хлороформ 1:9.
2.3. Приборы я посуда.
Ротационный испаритель ИР-1М, ТУ 25-11 -917-77.
Колбы конические на шлифе емкостью 100 мл, ГОСТ 1770-74. 
Электроасяиратор для отбора проб воздуха, ТУ 64-1-862-77.
Воронки химические. ГОСТ 8613-75.
Посуда мерная, ГОСТ 1770-74.
Цилиндры мерные, ГОСТ 1770-74.
Колбы грушевидные, ГОСТ 23932-79.
Ф ильтродержател и.
Аппарат хда встряхивания. ТУ 64-21 -1081-73.
Камера хроматографическая, ГОСТ 23932-79.
Пульверизатор стеклянный. ГОСТ 10391 -79.
Хроматограф с термононным детектором <тип Цвет, Газохром

или др.к
Микрошприиы по 10 мкл. ТУ 283-J - 106.
Прибор для получения диазометана:
-колба круглодонная трехгорлая, емкостью 500 мл на шлифах (реакционый



-холодильник Либиха на шлифах:
-делительная воронка на шлифе (капельница);
- П-образный переходник на шлифах;
-капилляр.

2.4. Отбор, хранение и подготовка проб.
Исследуемый воздух со скоростью 5 л/мин аспирируют а течение 20 мин 

через помешенный з фильтр о держатель бумажный фильтр “синяя лента”. Реко
мендуется отобрать 3 параллельные пробы. Пробы хранить не более 2-х суток.

2.5. Подготовка к определению.
2.5.1. Приготовление стандартного раствора.
Стандартный раствор лограна.содержаший 100 мкг/мл. вещества. Готовят 

растворением 10 мг препарата в мерной холбе с притертой пробкой в 100 мл 
этилацетата. Хранят з холодильнике не более 6 месяцев.

2.5.2. Приготовление проявляющего реактива
Растзор А.: 100 мг бромфенолового синего растворяют з 10 мл апетона. 

Раствор Б: 1 г нитрата серебра растворяют в 40 мл воды и прибавляют 120 мл 
апетона. Растворы А и Б сливают в мерную колбу на 200 мл и доводят до метки 
ацетоном.

2.5.3. Получение диазометана.
В реакционную колбу на 500 мл помешают 6 г едкого кали, 3 мл пиразин- 

гидрата, 3 мл метанола. Через смесь продувают азот с расходом 100 мл/мин. Из 
капельницы подают хлороформ со скоростью 1 кап, за 1-2 с. Колбу присоеди
няют к обратному холодильнику конец которого снабжен газоотводной трубкой, 
которая погружена з слой исследуемого ацетонового раствора.яаходяшегося на 
дне приемника. Приемних охлаждают смесью льда и соли.

Вследствии токсичности я раздражающего действия диазометана прибор 
должен быть установлен в вытяжном шкафу. При работе использовать индиви
дуальные средства зашиты: экран.перчатки.очки. После' окончания насыщения 
исследуемого ацетонового раствора (не менее 4 мин.) прекращают подачу з 
реакционную колбу хлороформ, отключают азот, остатки в реакционной колбе 
заливают водой я тщательно промывают колбу и все части прибора зодой.

2.6. Описание определения
2.6.1. Экстракция я очистка экстрактов.
Бумажный фильтр из фильтролержателя переносят з коническую колбу и 

заливают 20 мл хлороформа. Встряхивают 20 мин. экстракцию повторяют дзаж- 
ды. Объединяют хлороформный экстракт я сливают в колбу х~я отгонки раство
рителя. Отгоняют растворитель до объема 0 ,1-0,3 мл при температуре баки не 
зыше 40е С. Далее проводят определение методами ГЖХ или ТСХ.

2.6.2. Получение производных.
В случае определения триасу л ьфурона методом ГЖХ проводят метилиро

вание. Удаляют остаток растворителя на воздухе. К сухому остатку приливают 
1 мл ацетона и пропускают через этот раствор диазометан в течение 4 мин. Посте 
прекращения пропуска диазометана, исследуемому раствору дают постоять J0



мин, затем вьгпаровывают растворитель досуха. Растворяют остаток в 1 мл 
ацетона.

Хроматографируют по 4 мхл пробы. Одновременно с пробой готовят и 
метилируют диазометаном контрольную пробу и стандартные растворы лограна 
с концентрацией 10 мкг/мл, 5 мхг/мд, 2 мкг/мл.

2.6.3. Условия хроматографирования.
2.6.3Л. ГЖХ.
Хроматограф с термоионным детектором 
Колонка стеклянная, х тн а  1 м, d=3 мм 
Ноаггель - хроматон N'-AW-3MCS (0,16-0,20 мм)
Неподвижная фаза - 5% SE-30
Температура: испарителя - 265э С, колонхи - 250° С
Скорость газа: азота - 34 мл/мин
водорода - 12 мл/мин
воздуха - 150- 80 мд/мин
Вводимый объем - 4 мхл
Время удерживания лограна - 4 мин 25 с
Минимально детектируемое количество 8 нг
Рабочая шкала электрометра - 6 4 . 1 0 А 
2.6.3.2. ТСХ.
С конце нтр и ров а иную пробу количественно наносят при помощи капил

лярной пипетки на хроматографическую пластинку так, чтобы диаметр пятна не 
превышал 1 см, центр пятна должен быть на расстоянии 2 см от нижнего края 
пластинки. Справа я слева от пробы наносят стандартные растворы пестицида, 
содержащие 1,2.5,10 мкг препарата. Пластинку с нанесенными растворами по
мешают з хроматографическую камеру, в которую за 30 мин до хроматографи- 
роваш"* залита смесь хлороформ-ацетон 9:1.

Посте поднятия фронта подвижного растворителя на 10 см, пластинку 
вынимают и оставляют на несколько минут на воздухе хтя испарения подвиж
ного растворителя. Посте этого пластинку обрабатывают аз пульверизатора 
раствором бромфенолового синего, а затем обесцвечивают 2% раствором ли
монной кислоты.

Логран проявляется з виде пятна: синего цвета на желтом фоне. Величина 
R/ -0,58 = 0.03.

2.6.4. Обработка результатов анализа.
2.6.4.1. ГЖХ.
Расчет концентрации препарата (мг/ м  ̂ ) в воздухе проводят по формуле: 

ЛЛ'.Нпо
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путем сравнения рассчитываемого пика с пиком, подученным при зведенни 
известного количества стандартного вещества при условии, что пики близки по 
величине и определение ведется в диапазоне линейности детектора.

А - количество стандартного препарата, введенное в хроматограф, мкг.
Нет - высота пика стандартного раствора, мм:
Нар - высота пика в исследуемой пробе, мм;
V1 - объем экстракта, зведенный в хроматограф, мкл:
V - обпшй объем анализируемого экстракта, мл;
V20 - объем воздуха, отобранный для анализа и приведенный к нормаль

ным условиям, л.
2.6.4.2. ТСХ.
Количество препарата з пробе определяют сравнением интенсивности ок

раски я плошали пятен пробы и стандартного раствора. Если содержание препа
рата з пробе превышает зерхнюю границу диапазона (10 м кл , то хля нанесения 
на пластинку необходимо брать аликвотную часть пробы (0,1-0,2 мл) парал
лельной пробы.

Концентрацию лограна в воздухе (X) в мг/м3 вычисляют по формуле:

G - количество препарата, найденное в хроматографируемом объеме з мкл
V20 - объем воздуха* отобранный для анализа и приведенный к нормальным 

условиям, л.
3. Требования техники безопасности.
Выполняются в соответствии с u Правилами устройства, техники безопас

ности, производственной санитарии, противоэпидемического режима и личной 
гигиены при работе в лабораториях (отделениях, отделах) санэпилучрежде- 
ний системы М3 СССР N 2255-81 от 20. 10. 81.

57



Предметный указатель.

1. Агал- пропаквизафоп.
2. Берет-спегшаль- фенпиклонил + имазалил.
3. берет-фенпиклонил.
4. Длхуран- хлортолурон.
5. Логран- триасульфурон.
6. Маврик- флювалинат.
7. Рубиган- фенарямол.
8. Сандофан- оксадихсил.
9. Сатис- триасульфурон + флюглнкофен. 
Ю.Телл- примисульфурон.
11. Талт- пропихоназол.
12. То пик- хлодинафоп + пропаргял.
13. Фронтьер- диметенамид.
14.Эйм- хлорфлуазурон.

Указатель химических названий по ИЮ ПАК.

L.Диметенамид- стр. 3, 7
2.0ксаликсил- 11
3. Примисульфурон- 19,24
4. Пропаквизофон- 23,33
5. Попиконазол- 40
6. Т риасулъфурон- 45,51
7. Хлодинафоп-пропаргил- 56,62
8. Хлортолурон- 67
9. Хлорфлуазурон- 71
Ю.Фенаримол- 76
11 .Фенпи клонил + имазалил- 79 
12.Флюгликофен- 93.98
13 .Флювалинат- 87

~симе*<ание
На странице 1С4 а указателе химических названий лс ИЮ ЛАК 
надо учесть, что номера страниц сдвигаются на 2 зпесед.

Заказ 838. Типография, Ветошный пер.. 2. Тираж 1000.
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