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Методически© указания по измерению концентраций пестищадов 
и полупродуктов их получения в воздухе рабочей зоны
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29 шаля 1991 г* N 6116-91 ........ 334.....

13. Методические указания по газохроматографическому измерению 
концентраций омайта в воздухе рабочей зоны.
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Утшрздрш Мшвдстерством здравоохранения СССР
11 29 " шиш 1991 г 
Л 6273-91

методические указания по опрщщлешш эллипса в почве .зерне зер
новых КУЛЬТУР МЕТОДАМИ ГАЗОЖИДКОСТНОЙ Ж  ТОНКОСЛОЙНО! ХРОМАТОШЩШ

1 .Краткая характеристика препарата
Действующее вещество-М- (О-жлорфешадсульфошал) -Nв - (4-дам©тшгажшно-6- 

- (а -ме тел) -прояшшденимиыооксж-1.3»5-триа знн-2 -ил) -мочевина

С1 N /  й (СБз )2

бо2-ш ~с-ш -

4 %

С Н N О S 
16 20 7 4

М.м.441,5

Синоншш: эллипс. хлорсульфоксжлеметил
Химически чистое вещество без запаха Т шх. =173°С.Препарат плохо 

растворим в воде.растворим в спирте , ацетоне.
Применяется в качеств© регулятра роста растений и гербицида на 

зерновых культурах
ДЦК в воде-0.005 мг/л,ЭДДУ в пищевых продуктах не допускается 

(в зерне хлебных злаков )„ ОБУВ в воздухе рабочей зоны-0,,25 мг/аР
2.Методика определения эллипса в почве.в зерне зерновых культур
методом тошсослойной и газожидкостной хроматографии
2.1. Основные положения
2.1.1. Принцип метода
Метод основан на определении эллипса в почве.зерне зерновых культур

Разработчики:Н.И- Рева»А.М-Шмигидина.Н.П.Писаренко.В.И.Боброва 
В Н Ш Ш Ш Ж С  г.Киев
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егшшбош мегое ж Ш & ж  Ш газогшдаоеотж тзеле аксгравцш
здехшрата тв ш ш б  ж о ч ш т ш  вксз?ратаа.

2 .1*2 .Метрологическая х&рш^вржушжв метода 
Мшш^льто-да^@кмр^©шзв ша-жтв« о  ешшхеа -О 9 2-05 ж г
УТиД’Сатота og-yEg fWjrtfbsa йгга. •агтегга алад-ty ■tK ĵnrta'sS’ssSTPjeawitrr©' “

ХЬчве ОТС 0р004-0э04 TCS 0,01-0,1
8зрео зерновйж культур ГШС 0., 005-0,05 TCIC 0 ,01-0,1
Средне® значение ох^дэлвння 30,0-95 sOSU 
С|в^тан хштеешноотъ ощвделешш - х16~20%*
2 о 2 .Реактвн, ж материала
Элшшс (БШШЯСЭР), 97%-вна. шретра^.
Ватрйси сульфатРяч«ГОСТ 432в-Т7«
Дзот газообразввй,ГОСТ 9283-74 в бшшоне с редухетзром» 
£цэтой,ч9ГОСТ 2603-73»
Хлороформ9чРГОСТ 20015-74-
Кнслкгга загор^^Еояородэая^зЧрГОСТ 311S-78P1sr водеяй раствор (1:1). 
ЭеизютшЙ спирт 9 96%-нмй р Т7 6-09-1900-77 •
Хротхкурб-750 , 37, 07-17.
ВфщхвшШ раствор Дшазометана«,
О-толгщшн^О„5/С-ншй раствор в ацетоне.
Азожонжсж!© серебро в чда , ГОСТ- 1277-81.
Мшшшж водам® , чда „ ГОСТ 3760-79»
Шатайся,^сч, ТУ 6-09-1703-77»
Калия гтщрат окбгся»Г00Т 3285-78•
ГводрознШ“Г®даа¥,зг«,1ЧХГГ 5832-65°
Бензол,хч,ГОСТ 5955-81 .
Серебра азотжжжсжэ , ГОСТ 1277-81.
0 -Тоивдздга» ТУ 6-09-2232-75- 
Гексан, ТУ 6-03-3375-78»
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Кислота уксусгаая, зш^ГОСТ 18290-72, 57~шШ вдрдай раствор. 
Кислота лшювдвя, жя» ©ГОСТ 3652—74 , 2Х™щй роддаЖ раствор* 
Брош^нодовнй сшмй8 чда» /ГУ 6-09-3719-83- 
Кальций жлК>ртстый„жч. „ГОСТ 4460-77.
Вода дистиллированная» ГОСТ 7602-72.
Шгастишш "Сшямфш6' /Kayaller, чссг/„
Див таловый ефир? жч*» ГОСТ 6262-79.
Вата гжтрошшшиоская.
2»3*Приборы* посуда
Лажш ртутно-кварцевая ДРК-4^ ТУ 16-535-280-74.
Весы аналитические, ШП-200 М*
Испаритель ротационный ЙОР-Ш, ТУ 25-11-917-76.
Баня водяная* ТУ 64-1-2850-76.
Вакуумный водоструйный насос* ГОСТ 10396-75»
Колбы грушевидные „ГОСТ 25336-82»вместимостью 50-100 мд. 
Колбы ме рные „ цилиндры р мензурки * пробирки » ГОСТ 1770-74- 
Колбы конические ьшскодошшо „ГОСТ 25336-82 
Воронки хишгаоские»диаметр 5-6 см „ГОСТ 25336-82.
Воронки делительные .ГОСТ 25336-82 -ваяестшостьа 250 ид» 1 л. 
Пшетки„ГОСТ 20292-74„на 1 ,5»10 ил.
Мшфошпетга!„ГОСТ 20292-74,на 0,1 ;0*2 мл.
Пу львериз а тор стеклянный,ГОСТ 25336-82.
Скальпель.
Камера для хртмато1фвффОВЗнга,Г0СТ 25336-82.
Камера для опрыскивания/ГУ 25-11-430-70.
Колба КГУ-2-1-100-14/23 ТС „ГОСТ 25336-82.
Колба 0Г—2—100—14/23 ТС„ГОСТ 25336-82.
Камера-
Холодильник ХШ—1 -200—14/23 ХС„Г0СТ 25336—82.
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Воронка ВК-50 ЖС .ГОСТ 25336-® /с байпасом/.
Трубка ТХ 45°-14/23,ГОСТ 85336-02.
Капилляр 14/83-
Шланг размешай*
Микрошщжц Ш М 0 ЭТУ 2--833-106-
Стакан полшетмевювЛ.
Мельница влектрнческая лабораторная«ТУ 46—22"236-79 .
2.4- Подготовка к определению

2 . 4 » 1. Отбор ш подготовка проб
Отбор проб проводят в соответствии с "Унщадировашммм правилами 

отбора проб сельскохозяйственной продукцжщ, тшх&шжк продуктов и объектов 
окружажнцей среда дал определения швсрокозо&честв пветжшдов'5 ̂ утвержден- 
нй ш е  Минздравом СССР 21.08,79 г $ 2051~“79-

2.4- 2 -Приготовление стандартного, рабочих растворов, эллипса
Стандартный раствор эллипса с концентрацией 100 мкг/шх готовят

растворением соответствующей навески препарата /10,3г/в ацетоне в мерной 
колбе на 100 мл * Раствор хранят в холодильнике .Годен к употреблений 
в  течение 30 дней.

Рабочие раствори эллипса с концентрацией 2 95:5,0;10„0;20в0 мкг/шх 
готовят в градуированных пробирках,вместимостью 10 шх соответствумцйм 
разбавлением ацетоном стандартного раствора. Хранят рабочие растворы 
эллипса в жолодшгышке .Годен к употре б л ет т  в течение 3-5 дней.

2.4- 3 -Проявляющий реактив бромфеноловмй реагент
Смесь растворов бромфенолового синего (БШ>) ш азотнокислого серебра. 

Готовят два раствора:1.0,5/ водно~ацетоновый (1:3) раствор азотнокислого 
сере бра .2.10 мл 0,05%-ного раствора бронафешхпового синего в ацетоне. 
Раствор 2 разбавляют раствором 1 до объема 100 мл.Хранят проявляющий 
реактив в темном прохладном месте .Годен к употреблению в течение 3-5



После обработки хроматограмм бромфажшэвым сишад реагентом осветля
ют фон обработкой пластин 2%~вым водным раствором лимонной кислоты или 
5%-ным водным раствором уксусной кислоты.

2.4- 4-Проявляющий реактив - раствор о-толидана в ацетоне
Готовят О„5% раствор о-толидина в ацетоне.После опрыскивания

пластинки следует облучать Уф-светом.
2.4.5 .Получение даазоматана
В круглодонную двугорлую колбу,вместимостью 100 мл,снабженную 

капельной воронкой с байпасом и обратным холодильником, помещают 12 г 
(0,2 мол**) гидрата окиси калия,6 мл или 6,1 г (0,12 моля) гидразин- 
гидрат и 6 мл или 5,3 г (0,17 моля) метанола,Затем,охлавдая колбу до 
+5°С смесью воды со льдом,начинают медленно прибавлять из капельной 
воронки 10 мл иди 14,9 г (0,12 моля) хлороформа,постепенно увеличивая 
скорость,при атом реакционная масса приобретает желтую окраску.

Выделяющийся в ходе реакции диазометан,через обратный холодильник, 
соединенный с капилляром резиновым шлангом,поступает в двугорлую груше
видную колбу вместимостью 100 мл и растворяется в 50 мл осушенного 
диэтилового эфира.Предварительно эту колбу,заполненную даетжловым 
эфиром, укрепляет в полиэтиленовом стакане с водой и помещают в морозиль
ную камеру холодильника (Т=-12-18°С)на 6-8 часов»

По окончании прибавления хлороформа реакционную колбу нагревают до 
+40°С на водяной бане для полного удаления диазометана из реакционной 
массы.Когда реакционная масса и поверхность холодильника обесцветятся, 
реакцию считают завершенной.Выход диазометана 25% от теоретического»

2.4- 6» Подготовка пластин 11 Силу фол11
Пластинку "Силуфол11 помещают в хроматографическую камеру, содержащую 

смесь растворителей ацетон-25%-ный аммиак в соотношении 7:3 {об/об)» 
Глубина погружения в растворитель составляет 0,5 см.После подъема фронта 
растворителя до верхнего края пластинки ее вынимают из камеры и выдержи-
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ваш на воздух© до испарения ра створнт-е лей „ Поело а того пластинка готова 
к употреблению» Хранят подготовленные пластинки в эксикаторе*

2.5«Пров©дени© определения 
2 * 5.1. Экстракция и очистка
Зерно( 30-50 г) пре дварите лыю измельчают на электрической мельнице. 

Почву (50-100 г.) просеивает через сито.Помещают в коническую колбу, 
прибавляет ацетон ш т  спирт и настаивает в течение 1 часа „Экстракт 
фильтруют через бумажный фильтр .Осте ток зерна (почвы) в колб© встряхи
вает дважды с 50 Ш 1 растворителя в течете 10-15 мин.В объединенные 
экстракты приливает 100 мл 1 н НС1 ,1Шре1̂ шюают 9фильтрует через 
бумашшй фильтр в делительную ворожу й екстрагируня? 'тртщщ жж>роформом 
по 20-35 мл.Хлороформный экстракт пропускает через слой безводного 
сульфата натрия ж упаривают досужа.

2 „6.2. Хрома тографированве 
Метод тонкослойно® хроматографам:
Сухой остаток в колбе растворяют в 1 мл ацетона,закрывают колбу гер

метично пробкойаперемешивают содержимое ж 0,2 мл полученного раствора 
наносят мш^рошапвткой не нодгоховлвшзую пластинку *9Сиду фол”. Рядом с 
пробой износят по 0,2 мл каждого рабочего^ раствора эллипса,что соответ
ствует содержанию в пятне 0,5; 1,0; 2,0; 4,0 мкг препарата „Пластинку 
помещает б хроматографическую камеру,куда за 10-15 мин до хроматографи
рования наливают гюдвишшй растворитель: бензол;ацетон (4:1) - 1 ю ш  
гексан:ацетон (1:1) - 2,в таком количестве,чтобы глубина погружения 
пластинки в растворитель составила 0,5 см.После подъема фронта раствори
теля от линии старта на высоту 10 см хроматографирование прекращают„ 
Пластинку выдерживают в вытяжном шкафу до испарения растворителе® ж 
обрабатывает бромфенолевым реагентом,затем раствором лимонной (или 
уксусной) кислоты.0 наличии эллипса в пробе свидетельствует щюявление
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на хроматограмме серо-синего пятна ггрепарата.Ш ш  обрабатывают пластинку 
раствором о-толвдииа. Срезу же после опрыскивания пластинку облучают 
УФ-светом. О наличии эллипса в пробе свиделъствует проявление на хрома
тограмме синего пятна препарата.Величины Bj> эллипса равны при использова
нии подвижной фазы (t)=0,43* при использовании подвижной фазы (2)~0,63- 

Методом прямого газохроматоррафжчес к о р о  определения 
3-5 мкл ацетонового экстракта вводят в испаритель газового хромато

графа "Цвет-!06й с детектором пестрянкой скорости рекомбинации (ДПР). 
Проводят хроматографирование при следующих условиях:
Колонка стеклянная - 1000 i 3 мм
Твердый носитель - Хромосорб-750
Жидкая фаза - 5Х 0V-17
Температура термостата колонки - 185°С

де твктора-2 5Q°C 
испарителя-2 00°С

Газ-носитель азот особой чистоты
Скорость движения дааграшшой ленты-240 мм/час
Скорость потока азота через колонку-60 шх/адин
Скорость потока азота через детектор-150 мл/мин

-1РРабочая шкала электрометра-20.10 
Время удерживания аллнпса-7 мин 30- сек

Метод газохроматографического определения с использованием 
диазометанд
К сухому остатку в грушевидной колбочке приливают 5 мл эфирного 

раствора даазометана и выдерживают 30 минут.Затем эфир отгоняют 
на ротационном испарителе досуха * остаток растворяют в 
1 мл ацетона и 1-5 шел вводят в испаритель газового хроматограф®. 
"Проводят хроматографирование при следующих условиях:
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- 1000 i 3 мм
- Жромоеорб-750
- 5% 07-17

Колонка стеклянная 
Твердой носитель 
Редкая фаза 
Температура термостата колонки - 175°С

детектора-200°С 
испарите ля -2 00°С

Газ—носитель - азот- ’ЖСл'Од'й
Скорость движении даагрэр^лной ленты -240 ьш/час 
Скорость потока азота через колонку -60 шя/час 
Скорость потока азота через детектор-150 мл/мин 
Рабочая шкала електромвтра-20 =1G~1̂
Время удерживания эллипса ~5 ш н  40 сек

2.7»Обработка результатов анализа»Газожроматографический метод 
Для количественного анализа измеряют ш ю щ а д ь  пиков проб и стандарт 

пазя растворов«Содержание эллипса в зерне гшгеннгш рассчитывают по 
форщуле?

Sup- G - V > 7ст
р где

ScT.Va . Р

X - содержание препарата еллипс в зерне, мг/кг 5
G - содержание эллипса в стандартном растворе5нг;

2Srrp в -шющадь пика анализируемой пробы Рмм ;
V - общий объем пробы,мл;

2S c t ,-площадь пика стандартного раствора,мм ;
7а- объем хроматографируемой пробы,мкл;
Р - павеска пробы

Тонкослойная хроматография
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Количественная оценка проводится путем сравнения площадей 
и интенсивности окраски пятен пробы и рабочие растворов.

Содержание эллипса в анализируемой пробе рассчитывают по 
следующей формуле:

А . V
х=___________» где

V  р

X - содержание эллипса в нссдедагешй пробеРмг/кг;
А - количество эллипса,найденное путем сравнения со стандартами эмкг;
V - конечный объем пробы,мл;
V^- объем аликвоты р отобранной для хроматографирования »ил . При нанесении 

всей цробы V^=7.
Р - навеска исследуемой пробырг.
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3. Тре боваш-m б© зона сносом
Соблюдать все необжода^е требования безопасности прт работе в 

зшмнческия: лабораториям а при работе с ядовитыми и взры&ч&шШ: вещестзакпх 
р в ж т т  следует ггроводать только в янтяззяом шкафу«, строго соблюдая 
правила производственной санитарии ш личной гигиены»
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